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SEPTINTOJI TARYBOS DIREKTYVA 96/45/EB
1996 m. liepos 2 d.
susijusi su analizés metodais, kurie yra buitini kosmetikos gaminiy sudéciai tikrinti
(tekstas svarbus EEE)

EUROPOS BENDRIJU KOMISIJA,
atsizvelgdama | Europos Bendrijos steigimo sutartj,

atsizvelgdama | 1976 m. liepos 27 d. Tarybos direktyva
76/768[EEB deél valstybiy nariy teisés akty, susijusiy su kosme-
tikos gaminiais, suderinimo ('), su paskutiniais pakeitimais, pa-
darytais Komisijos direktyva 95/34/EB (%), ypac i jos 8 straips-
nio 1 dalj,

kadangi Direktyvoje 76/768/EEB numatyta oficialiai tirti kos-
metikos gaminius, uZtikrinant, kad bus laikomasi salygy, kurios
nustatytos Bendrijos nuostatose dél kosmetikos gaminiy sudé-
ties;

kadangi visi reikalingi analizés metodai turéty bati kaip galima
grei¢iau parengti; kadangi tam tikri metodai jau buvo priimti
Komisijos direktyvoje 80/1335/EEB (}) su paskutiniais pakeiti-
mais, padarytais Direktyva 87/143/EEB (*), Komisijos direktyvo-
je 82[434[EEB (°) su paskutiniais pakeitimais, padarytais Direk-
tyva 90/207/[EEB (°), ir Komisijos direktyvomis 83/514/EEB ('),
85/490/EEB (%), 93/73/EEB () ir 95/32/EB (1);

kadangi 2-fenoksietanolio, 1-fenoksipropan-2-olio, metil-, etil-,
propil-, butil- ir benzil-4-hidroksibenzoato atpaZinimas ir kie-
kio nustatymas kosmetikos gaminiuose sudaro septintgjj Zings-
nj;

kadangi Sioje direktyvoje nustatytos priemonés atitinka Direk-
tyvos 76/768[EEB derinimo su technikos paZanga komiteto
nuomong,

PRIEME SIA DIREKTYVA:

1 straipsnis

Valstybés narés imasi batiny priemoniy uztikrinti, kad oficialiai
tiriant kosmetikos gaminius 2-fenoksietanolio, 1-fenoksipropan-

) OLL 262, 1976 9 27, p. 169.
) OL L 167, 1995 7 18, p. 19.

) OL L 383, 1980 12 31, p. 27.
) OL L 57,1987 2 27, p. 56.

) OLL 185, 1982 6 30, p. 1.

) OL L 108, 1990 4 28, p. 92.
) OLL 291, 1983 10 24, p. 9.
) OL L 295, 1985 11 7, p. 30.
) OL L 231, 1993 9 14, p. 34.
% OLL 178, 1995 7 28, p. 20.

2-olio, metil-, etil-, propil-, butil- ir benzil-4-hidroksibenzoato
atpazinimas ir kiekio nustatymas bity atlickami taikant priede
apraSytus metodus.

2 straipsnis

1. Valstybés narés priima jstatymus ir kitus teisés aktus,
kurie, isigalioje ne véliau kaip iki 1997 m. rugséjo 30 d,
jgyvendina $ig direktyva. Apie tai jos nedelsdamos pranesa
Komisijai.

2. Valstybés narés, priimdamos $ias nuostatas, daro jose
nuoroda j $ig direktyvg arba tokia nuoroda daroma jas yra
oficialiai skelbiant. Nuorodos darymo tvarka nustato valstybés
nares.
3. Valstybés narés pateikia Komisijai Sios direktyvos taikymo
srityje priimty nacionalinés teisés akty nuostaty tekstus.

3 straipsnis
Si direktyva isigalioja dvidesimtg diena po jos paskelbimo
Europos Bendrijy oficialiajame leidinyje.

4 straipsnis

Si direktyva skirta valstybéms naréms.

Priimta Briuselyje, 1996 m. liepos 2 d.

Komisijos vardu
Emma BONINO

Komisijos narys
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PRIEDAS

2-FENOKSIETANOLIO, 1-FENOKSIPROPAN-2-OLIO, METIL-, ETIL-, PROPIL-, BUTIL- IR BENZIL-4-HIDRO-

KSIBENZOATO ATPAZINIMAS IR KIEKIO NUSTATYMAS KOSMETIKOS GAMINIUOSE

A. ATPAZINIMAS

3.1

3.2

3.3.

3.4.

3.5.

3.6.

3.7.

3.8.

3.9.

3.10.

3.14.

3.15.

3.16.

3.19.

Apimtis ir taikymo sritis
Cia apibréztu plonasluoksnés chromatografijos (TLC) metodu kartu su B skirsnyje aprasytu kiekio nustatymo

metodu galima atpaZinti 2-fenoksietanolj, 1-fenoksipropan-2-olj, metil-4-hidroksibenzoatg, etil-4-hidroksiben-
zoata, propil-4-hidroksibenzoata, butil-4-hidroksibenzoatg ir benzil-4-hidroksibenzoata kosmetikos gaminiuose.

Metodo esmé

I§ parfigstinto kosmetikos bandinio konservantai ekstrahuojami acetonu. Po filtravimo acetono tirpalas yra
maiSomas su vandeniu ir Sarmingje terpéje riebaly rgstys nusodinamos kalcio drusky pavidalu. Sarminis
acetono ir vandens misinys ekstrahuojamas dietileteriu, kad biity pasalintos lipofilinés medziagos. Parfigstinus
konservantai ekstrahuojami dietileteriu. Ant silikageliu dengtos plonasluoksnés plokstelés uzlasinama alikvotiné

dietileterinio ekstrakto dalis. Plokstele i3ryskinus, gauta chromatograma stebima UV $viesoje ir vizualizuojama
naudojant Millono reagenta.

Reagentai
Bendroji dalis

Turi buti naudojami analiziskai gryni reagentai. Vanduo turi bati naudojamas distiliuotas arba lygiavercio
grynumo.

Acetonas

Dietileteris

n-pentanas

Metanolis

Acto rugstis, lediné

Vandenilio chlorido tirpalas, ¢(HCl) = 4 mol/l
Kalio hidroksido tirpalas, ¢(KOH) = 4 mol/l
Kalcio chlorido dihidratas (CaCl, - 2H,0)
Vizualizavimo reagentas: Millono reagentas

Millono reagentas (gyvsidabrio (I) nitratas) yra visiskai paruostas tirpalas, kurj galima jsigyti prekyboje (Fluka
69820).

. 2-fenoksietanolis
. 2-fenoksipropan-2-olis

. Metil-4-hidroksibenzoatas (metilparabenas)

Etil-4-hidroksibenzoatas (etilparabenas)
n-propil-4-hidroksibenzoatas (propilparabenas)

n-butil-4-hidroksibenzoatas (butilparabenas)

. Benzil-4-hidroksibenzoatas (benzilparabenas)

. Etaloniniai tirpalai

Paruodiami kiekvienos etaloninés medziagos 3.11, 3.12, 3.13, 3.14, 3.15, 3.16 ir 3.17 0,1 % (mft) tirpalai
metanolyje.

Judanciosios fazés tirpiklis

SumaiSomos 88 tirio dalys n-pentano (3.4) su 12 tirio daliy ledinés acto rigsties (3.6).
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4.

4.1.

4.2.

4.3.

4.4.

4.5

4.6.

4.7.

4.8.

4.9.

5.1.

5.2.

Priemonés

Iprasta laboratoriné jranga ir:

vandens vonia, kurioje palaikoma 60 'C temperatiira
ryskinimo kamera (be filtravimo popieriaus)
ultravioletinés $viesos $altinis, 254 nm

plonasluoksnés plokstelés, 20 cm x 20 cm, i§ anksto padengtos 0,25 mm silikagelio 60F,;, sluoksniu, su
koncentravimo zona (Merk Nr. 11798, Darmstadt arba atitikmuo)

dziovinimo spinta, palaikanti iki 105 °C temperatiira
kar$to oro plauky dziovintuvas

vilnonis dazy volelis, apytikriai 10 cm ilgio ir 3,5 cm iSorinio skersmens. Vilnos sluoksnio storis 2-3 mm.
Jeigu reikia, vilnos sluoksnis apkarpomas.

7t. 5.2 punkto pastaba
50 ml stiklo mégintuvéliai su uzsukamu dangteliu

elektriné kaitinamoji ploksté su termostatiniu reguliatoriumi. Temperatiira nustatoma apie 80 ‘C. Kad vienodai
pasiskirstyty Siluma, kaitinamoji ploksté uzdengiama 20 ¢cm x 20 cm dydzio, apic 6 mm storio aliuminio
plokste.

Darbo eiga
Meéginio paruoSimas

50 ml stiklo mégintuvélyje su uzsukamu dangteliu (4.8) pasveriama apie 1 g bandinio. [lasinami keturi la3ai
vandenilio chlorido tirpalo (3.7) ir jpilama 40 ml acetono.

Didelio $armingumo kosmetikos gaminiams, pavyzdZiui, tualetiniam muilui, jlainama 20 lasy vandenilio
chlorido tirpalo. Mégintuvélis uzdaromas, miinys atsargiai kaitinamas iki apytikriai 60 'C, kad konservantai
lengviau ekstrahuotysi j acetono fazg, po to smarkiai kratomas vieng minutg.

Tirpalo pH matuojamas indikatoriniu popieriumi, tirpalo pH nustatomas 3, lasinant vandenilio chlorido
tirpalg. Dar viena minute smarkiai kratoma.

Tirpalas atvésinamas iki kambario temperatiros ir filtruojamas per filtravimo popieriy i kiiging kolba. [ 200
ml kiiging kolbg jpilama 20 ml filtrato, 60 ml vandens ir iSmaiSoma. Lasinant kalio hidroksido tirpalg (3.8),
misinio pH nustatomas apie 10, tikrinama pH indikatoriniu popieriumi.

Idedama 1 g kalcio chlorido dihidrato (3.9) ir smarkiai kratoma. Tirpalas filtruojamas per filtravimo popieriy i
250 ml dalijamajj piltuva, kuriame yra 75 ml dietileterio, ir smarkiai kratoma viena minutg. LeidZziama fazéms
atsiskirti, vandeninis sluoksnis surenkamas j 200 ml kaiging kolba. Lasinant vandenilio chlorido tirpalg, tirpalo
pH nustatomas apytikriai ties 2, tikrinama pH indikatoriniu popieriumi. Po to jpilama 10 ml dietileterio ir
stipriai 1 minute purtoma. LeidZiama fazéms atsiskirti ir apie 2 ml dietileterio sluoksnio jpilama j 5 ml
méginio buteliukg.

Plonasluoksné chromatografija (TLC)

Plonasluoksnés chromatografijos plokstelé (4.4) dedama ant jkaitintos aliuminio plokstes (4.9). Uzlasinama po
10 pl kiekvieno etaloninio tirpalo (3.18) ir 100 pl méginio tirpalo (-y) (5.1) ant TLC plokstelés koncentracijos
zonos pradinés linijos.

Jeigu norima, gali bati naudojama oro srové, kad biity lengviau isgarinti tirpiklj. TLC plokstelé nukeliama nuo
elektrinés kaitinamosios plokstés ir atvésinama iki kambario temperatiros. | ryskinimo kamera (4.2) jpilama
100 ml judanciosios fazés tirpiklio (3.19).

Plokstelé nedelsiant dedama i neprisotintg kamerg ir ryskinama kambario temperatiiroje, kol tirpiklio frontas
nuo pagrindinés linijos pasislinks 15 cm. Plokstele iSimama i§ rySkinimo kameros ir dZiovinama plauky
dziovintuvu kar$to oro srove.

Plokstelé apzitirima UV $viesoje (4.3) ir pazymimos démiy vietos. Plokstelé 30 minuciy kaitinama dZiovinimo
spintoje (4.5) 100 °C temperatiiroje, siekiant pasalinti acto rtigsties pertekliy. Chromatogramoje konservantai
vizualizuojami Millono reagentu (3.10), panardinant dazy volelj (4.7) j reagentg ir traukiant jj per plonas-
luoksnés chromatografijos plokstele, kol ji vienodai sudréks.

Pastaba: démés taip pat gali buti vizualizuojamos atsargiai uzlasinant vieng lasa Millono reagento ant
kiekvienos démés, isryskeéjusios UV 3viesoje.

4-hidroksibenzenkarboksirtigsties esteriai iSryskéja raudonomis démémis, 2-fenoksietanolis ir 1-fenoksipropan-
2-olis — geltonomis démémis. Taciau biitina atkreipti démesj j tai, kad pati 4-hidroksibenzenkarboksirtigstis,
kuri gali bati bandiniuose, kaip konservantas arba parabeny skilimo produktas, taip pat isryskéja raudona
déme. Zr. 7.3 ir 7.4 punktus.
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7.2.

7.3.

7.4.

4.2.
4.3.
4.4.

Atpazinimas

Apskaiciuojamos  kiekvienos démés R vertés. Méginio tirpalo démés palyginamos su etaloniniy tirpaly
démeémis, lyginant jy R, vertes, jy charakteristikas UV spinduliuotéje ir spalva po vizualizavimo. Daromos
preliminarios i$vados apie konservanty tapatumg.

Jeigu iSaiskéja, kad parabeny yra, turi bati atlickama B skirsnyje aprasyta HPLC. Remiantis plonasluoksnés
chromatografijos ir didelio slégio skysciy chromatografijos rezultatais, patvirtinamas 2-fenoksietanolio, 1-
fenoksipropan-2-olio ir parabeny buvimas.

Pastabos

Kadangi Millono reagentas yra toksiskas, ji geriausia naudoti vienu i§ apraSyty budy. Nerekomenduojama
purksti.

Kiti junginiai, kuriuose yra hidroksilo grupés, Millono reagento paveikti, taip pat gali keisti spalva. Spalvy ir R,
ver¢iy, gauty tam tikriems konservantams naudojant $ia plonasluoksnés chromatografijos darbo eiga, lentelg
galima rasti leidinyje: N. de Kruijf, M. A. H. Rijk, L. A. Pranato-Soetardhi ir A. Schouten (1987): Determination
of preservatives in cosmetic products I: Thin layer chromatographic procedure for the identification of preservatives in
cosmetic products (J. Chromatography 410, 395-411).

Toliau pateiktoje lentel¢je i§vardytos R, vertés naudojamos kaip nuoroda j vertes, kurias galima gauti:

Junginys hR, Spalva
4-hidroksibenzenkarboksirtigstis 11 Raudona
metilparabenas 12 Raudona
etilparabenas 17 Raudona
propilparabenas 21 Raudona
butilparabenas 26 Raudona
benzilparabenas 16 Raudona
2-fenoksietanolis 29 Geltona
1-fenoksipropan-2-olis 50 Geltona

4-hidroksibenzenkarboksirfigitis ir metilparabenas arba benzilparabenas ir etilparabenas neatskiriami. Siy
junginiy atpaZinimas turi bati patvirtinamas didelio slégio skys¢iy chromatografijos (HPLC) metodu, aprasytu
B skirsnyje, bei bandinio sulaikymo trukmes palyginant su etaloniniy medziagy sulaikymo trukmémis.

. KIEKIO NUSTATYMAS

Apimtis ir taikymo sritis

Siuo metodu nustatomas 2-fenoksietanolio, 1-fenoksipropan-2-olio, metil-4-hidroksibenzoato, etil-4-hidro-
ksibenzoato, propil-4-hidroksibenzoato, butil-4-hidroksibenzoato ir benzil 4-hidroksibenzoato kiekis kosmeti-
kos gaminiuose.

Apibrézimas

Siuo metodu nustatyty konservanty kiekiai iSreiskiami masés procentais.

Metodo esmé

Bandinys pariigitinamas sieros riigstimi ir po to suspenduojamas etanolio ir vandens misinyje. Misinys Siek
tiek pakaitinamas, kad istirpty lipidy fazé ir vykty kiekybinis ekstrahavimas, po to misinys filtruojamas.

Konservantai, esantys filtrate, nustatomi atvirkstiniy faziy didelio slégio skysc¢iy chromatografijos (HPLC)
metodu, vidiniu etalonu naudojant izopropil-4-hidroksibenzoata.

Reagentai

Bendroji dalis

Turi bati naudojami analiziskai gryni reagentai ir jie turi bati tinkami didelio slégio skysciy chromatografijai.
Vanduo turi bati naudojamas distiliuotas arba lygiaver¢io grynumo.

Etanolis, absoliutusis
2-fenoksietanolis

1-fenoksipropan-2-olis
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4.5.

4.6.

4.7.

4.8.

4.9.

4.10.
4.11.
4.12.
4.13.
4.14.

4.15.

4.16.

4.17.

4.18.

4.19.

5.1.

5.2.

5.3.

5.4.

5.5.

Metil-4-hidroksibenzoatas (metilparabenas)
Etil-4-hidroksibenzoatas (etilparabenas)
n-propil-4-hidroksibenzoatas (propilparabenas)
Izopropil-4-hidroksibenzoatas (izopropilparabenas)
n-butil - 4-hidroksibenzoatas (butilparabenas)
Benzil-4-hidroksibenzoatas (benzilparabenas)
Tetrahidrofuranas

Metanolis

Acetonitrilas

Sieros riigsties tirpalas c(H,SO,) = 2 mol/l
Etanolio ir vandens misinys

SumaiSomos devynios tirio dalys etanolio (4.2) ir viena tdrio dalis vandens.
Vidinis etaloninis tirpalas

Tiksliai pasveriama apie 0,25 g izopropilparabeno (4.8), perpilama i 500 ml matavimo kolba, istirpinama ir
praskiedziama iki Zymés etanolio ir vandens misiniu (4.15).

Judanciosios fazés tirpiklis: tetrahidrofurano, vandens, metanolio, acetonitrilo misinys

SumaiSomos 5 tirio dalys tetrahidrofurano, 60 tirio daliy vandens, 10 tirio daliy metanolio ir 25 tirio dalys
acetonitrilo.

Pradinis konservanto tirpalas

100 ml matavimo kolboje tiksliai pasveriama apie 0,2 g 2-fenoksietanolio, 0,2 g 1-fenoksipropan-2-olio,
0,05 g metilparabeno, 0,05 g etilparabeno, 0,05 g propilparabeno, 0,05 g butilparabeno ir 0,025 g
benzilparabeno, iStirpinama etanolio ir vandens misinyje ir skiedziama juo iki Zymés.

Tirpalas, laikomas Saldytuve, yra patvarus vieng savaite.

Etaloniniai konservanto tirpalai

] 50 ml matavimo kolbas jpilama 20,00 ml, 10,00 ml, 5,00 ml, 2,00 ml ir 1,00 ml pradinio tirpalo (4.18).
kiekvieng kolba jpilama 10,00 ml vidinio etaloninio tirpalo (4.16) ir 1,0 ml sieros riigities tirpalo (4.14),
pripilama iki Zymés etanolio ir vandens misinio. Sie tirpalai turéty bati paruosti prie§ pat naudojima.
Priemonés

Iprasta laboratoriné jranga ir:

vandens vonia, kurioje palaikoma 60 °C +1 °C temperatiira

didelio slégio skysc¢iy chroamtografas su UV detektoriumi, bangos ilgis — 280 nm

analiziné kolonélé:

nertidijancio plieno, vidinis skersmuo 25 cm x 4,6 mm (arba 12,5 cm x 4,6 mm), jkrauta Nucleosil 5C18 arba
jo atitikmeniu (zr. 10.1 punktg)

100 ml stiklo mégintuvéliai su uzsukamais dangteliais

netolygy kunkuliavima slopinancios granulés, karborundas, 2-4 mm dydzio, arba jo atitikmuo

Darbo eiga

Meéginio paruo$imas

. Méginio paruo$imas, nepridedant vidinio etaloninio tirpalo

100 ml stiklo mégintuvélyje su uzsukamu dangteliu pasveriama apie 1,0 g bandinio. Pipete jpilama 1,0 ml
sieros riigSties tirpalo (4.14) ir 50,0 ml etanolio ir vandens misinio (4.15). Pridedama apie 1 g netolygy
kunkuliavimg slopinan¢iy granuliy (5.5), mégintuvélis uzdaromas ir smarkiai kratomas, kol bus gauta
vienalyté suspensija. Kratoma ne trumpiau kaip viena minutg. Mégintuvélis penkioms minutéms dedamas j
60 °C £ 1 °C temperatiiros vandens vonig (5.1), kad konservantai lengviau ekstrahuotysi j etanolio fazg.

Meégintuvélis nedelsiant atvésinamas 3alto vandens srovéje, ekstraktas laikomas 3aldytuve vieng valanda.
Ekstraktas filtruojamas per filtravimo popieriy. 1 5 ml méginio buteliuka jpilama apie 2 ml filtrato. Ekstraktai
laikomi Saldytuve, HPLC metodu analizuojama per 24 valandas.
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6.1.2.

6.2.

6.2.1.

6.2.3.

Meéginio paruosimas, pridedant vidinio etaloninio tirpalo

100 ml stiklo mégintuvélyje su uzsukamu dangteliu vienos tiikstantosios gramo dalies tikslumu pasveriama
1,0 £0,1 g bandinio.

[ mégintuvélj pipete jpilama 1,0 ml sieros rigsties tirpalo ir 40,0 ml etanolio ir vandens miSinio. Pridedama
apie 1 g netolygy kunkuliavimg slopinanciy granuliy (5.5) ir jpilama lygiai 10,00 ml vidinio etaloninio
tirpalo. Mégintuvélis uzdaromas ir smarkiai kratomas, kol bus gauta vienalyté suspensija. Kratoma ne

trumpiau kaip viena minute. Megintuvélis penkioms minutéms dedamas | 60 °C + 1 °C temperatiiros
vandens vonia, kad konservantai lengviau ekstrahuotysi i etanolio faze.

Mégintuvélis nedelsiant atvésinamas 3alto vandens srovéje, ekstraktas laikomas Saldytuve vieng valanda.
Ekstraktas filtruojamas per filtravimo popieriy.

I 5 ml méginio buteliukg jpilama apie 2 ml filtrato (méginio tirpalas). Ekstraktas laikomas Saldytuve. Didelio
slégio skysciy chromatografinis nustatymas atlickamas 24 valandy laikotarpiu.

Didelio slégio skysciy chromatografija (HPLC)
Chromatografijos salygos

— Judanciosios fazés tirpiklis: tetrahidrofurano, vandens, metanolio, acetonitrilo misinys (4.17)
— Srauto greitis: 1,5 ml/min.

— Aptikimo bangos ilgis: 280 nm

. Kalibravimas

[3virks¢iama po 10 pl kiekvieno etaloninio konservanto tirpalo (4.19). I gauty chromatogramy nustatomi
etaloniniy konservanty tirpaly smailiy auksciy ir vidinio etaloninio tirpalo smailés aukscio santykiai.
Kiekvienam konservantui bréziama siy santykiy priklausomybés nuo etaloniniy tirpaly koncentracijy kreivé.
Kiekio nustatymas

| chromatografa i$virk§¢iama 10 pl méginio tirpalo be vidinio etaloninio tirpalo (6.1.1) ir uZraSoma
chromatograma.

[svirks¢iama 10 pl vieno i§ etaloniniy konservanty tirpaly (4.19) ir uZraSoma chromatograma. Gautos
chromatogramos palyginamos.

Jeigu bandinio ekstrakto (6.1.1) chromatogramoje néra smailés, turincios beveik tokia pacia sulaikymo trukme
kaip izopropilparabeno (rekomenduojamosios vidinés etaloninés medziagos), po to i§virks¢iama 10 pl méginio

tirpalo su vidine etalonine medziaga (6.1.2). UZraSoma chromatograma ir matuojami smailiy auksciai.

Jeigu bandinio tirpalo chromatogramoje matoma trukdziy smail¢, kurios sulaikymo trukmé beveik tokia pati
kaip izopropilparabeno, turi biti parenkama kita vidiné etaloniné medziaga.

Jeigu méginio chromatogramoje néra vieno i$ tiriamyjy konservanty, §j konservanta galima naudoti pakaitine
vidine etalonine medziaga.

Apskai¢iuojamas tirlamyjy konservanty smailiy auk$ciy ir vidinés etaloninés medziagos smailés aukscio
santykis.

Isitikinama, kad etaloniniams tirpalams, naudotiems kalibravimui, yra gauta tiesiné priklausomybé.

Isitikinama, ar gautos etaloninio tirpalo ir bandinio tirpalo chromatogramos atitinka $iuos reikalavimus:

— maziausiai atskirtos poros smailiy atskyrimas yra ne mazesnis kaip 0,90. (Smailiy atskyrimas nustatomas
taip, kaip parodyta 1 pav.)

smailiy atskyrimas (p)

p=flg

1 pav. Smailiy atskyrimas
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10.

10.1.

10.2.

Jeigu negauta reikalingo smailiy atskyrimo, turéty biti naudojama arba labiau tinkanti kolonél¢, arba
judanciosios fazés tirpalo sudétis turéty biti derinama, kol atitiks reikalavimus.

— Visy gauty smailiy asimetrijos koeficientas A_ turi svyruoti tarp 0,9 ir 1,5. (Smailiy asimetrijos koeficientas
nustatomas taip, kaip parodyta 2 pav) Rekomenduojama, kad savirasio greitis uzraant asimetrijos
koeficiento nustatymo chromatograma, biity ne maZesnis kaip 2 cm/min.

Asimetrijos
koeficientas (As)

A,=b/a

o[ ) | S

2 pav. Smailiy asimetrijos koeficientas

— Turi bati gaunama nekintama pagrindiné linija.

Apskai¢iavimas

Kalibraciné kreivé (6.2.2) ir tiriamyjy konservanty smailiy auksciy ir vidinés etaloninés medziagos smailés
aukscio santykiai tirpalo yra naudojami konservanty koncentracijoms bandinio tirpale apskai¢iuoti. 2-fenok-
sietanolio, 1-fenoksipropan-2-olio, metil-4-hidroksibenzoato, etil-4-hidroksibenzoato, propil-4-hidroksibenzoa-
to, butil-4-hidroksibenzoato ir benzil-4-hidroksibenzoato kiekiai w, bandinyje apskaiciuojami masés procentais
(% m/m) pagal formule:

b;
%w;(m/m) = ,
200 x a
Cia:
b, — = konservanto i koncentracija méginio tirpale, gauta i§ kalibracinés kreivés (ug/ml);
a - = méginio masé (g).

Pasikartojamumas ()

7r. pastabas 10.5 punkte.

Rezultaty atitikimas ()

71. pastabas 10.5 punkte.

Pastabos

Nuostovioji fazé

Tirpiniy sulaikymo charakteristika vykdant didelio slégio skysciy chromatografija (HPLC) priklauso nuo
nuostoviosios fazés tipo, klasés ir kitimo laike. Ar kolonélé gali bati naudojama tiriamyjy konservanty
atskyrimui, gali bati sprendZiama remiantis duomenimis, gautais etaloniniams tirpalams (zr. 6.2.3 punkto

aprasymga). Nustatyta, kad kolonélei tinka naudoti ne tik pasitlyta jkrovos medziaga, bet ir Hypersil ODS ir
Zorbax ODS.

Norint gauti reikalinga atskyrima, gali bati optimizuojama judanciosios fazes tirpalo sudetis.
Aptikimo bangos ilgis

Aprasyto metodo rezultaty pastovumo tyrimo rezultatai parodé, kad nedidelis aptikimo bangos ilgio
pakeitimas gali turéti didelés jtakos nustatymo rezultatams.

Todél analizés metu $is parametras turi bati atidZiai kontroliuojamas.

() ISO 5725.
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10.3. TrukdZiai

Esant $iame metode apibGdintoms salygoms, dauguma kity sudedamyjy daliy, pavyzdZiui, konservantai ir
kosmetiniai priedai, taip pat yra i$plaunami. Daugumos konservanty, paminéty Tarybos direktyvos, susijusios
su kosmetikos gaminiais, VI priede, sulaikymo trukmés yra i$vardytos leidinyje: N. de Kruijf, M. A. H. Rijk, L.
A. Pranato-Soetardhi ir A. Schouten (1989): Determination of preservatives in cosmetic products II. High
performance liquid chromatographic identification (J. Chromatography 469, 317-398).

10.4. Numatant analizing kolonéle, gali buti numatyta ir tinkama apsauginé kolonele.

10.5. Sis metodas buvo nagrinéjamas bendrame bandyme, kuriame dalyvavo devynios laboratorijos. Buvo isanali-
zuoti trys bandiniai. Toliau esancioje lentel¢je pateikiamos trijuose bandiniuose nustatytos analic¢iy kiekio %
m/m (m), rezultaty pasikartojamumo (r), rezultaty atitikimo (R) vidutinés reik§meés:

Bandinys 2-fenoksieta- 1-fenoksipro- Metilparabenas | Etilparabenas Propilparabe- Butilparabenas Benzilparabe-
nolis pan-2-olis nas nas

Vitaminizuotas kremas m 1,124 0,250 0,0628 0,031 0,0906
r 0,016 0,018 0,0035 0,0028 0,0044
R 0,176 0,030 0,0068 0,0111 0,0034

Greitai susigeriantis kremas m 1,196 0,266 0,076
r 0,040 0,003 0,002
R 0,147 0,022 0,004

Masazo kremas m 0,806 0,180 0,148 0,152
r 0,067 0,034 0,013 0,015
R 0,112 0,078 0,012 0,016




