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II

(Πράξεις, γιά τήν ισχύ τών όποιων δέν άπαιτεϊται δημοσίευση)

ΕΠΙΤΡΟΠΗ

ΔΕΥΤΕΡΗ ΟΔΗΓΙΑ ΤΗΣ ΕΠΙΤΡΟΠΗΣ

της 14ης Μαΐου 1982

περί προσεγγίσεως τών νομοθεσιών τών Κρατών μελών σχετικά μέ τίς μεθόδους αναλύσεως
πού είναι απαραίτητες γιά τόν ελεγχο της συστάσεως τών καλλυντικών

(82/434/EOK)

Η ΕΠΙΤΡΟΠΗ ΤΩΝ ΕΥΡΩΠΑΪΚΩΝ ΚΟΙΝΟΤΗΤΩΝ,

"Εχοντας ύπόψη :

τή συνθήκη περί ιδρύσεως της Εύρωπαϊκής Οικονομικής
Κοινότητας ,

τήν όδηγία τοϋ Συμβουλίου 76/768/ΕΟΚ της 27ης Ιου­
λίου 1976 περί προσεγγίσεως τών νομοθεσιών τών Κρα­
τών μελών σχετικά μέ τά καλλυντικά ('), δπως τροπο­
ποιήθηκε από τήν όδηγία 79/661 /ΕΟΚ (2), καί ιδίως τό
άρθρο 8 παράγραφος 1 ,

προϊόντα πού προορίζονται γιά τήν κόμη , ανιχνεύσεως
καί ήμι-ποσοτικοϋ προσδιορισμού όρισμένων χρωστι­
κών όξειδώσεως στίς τριχοβαφές , ανιχνεύσεως καί
προσδιορισμού τών νιτρωδών, ανιχνεύσεως καί προσ­
διορισμού της έλεύθερης φαρμαλδεΰδης , προσδιορισμού
της ρεσορκίνης στά ύγρά παρασκευάσματα λούσεως καί
περιποιήσεως της κόμης , προσδιορισμού της μεθανόλης
σε σχέση μέ τήν αιθανόλη ή τήν 2-προπανόλη , συνι­
στούν, ένα δεύτερο στάδιο"

δτι τά μέτρα πού προβλέπονται στήν παρούσα όδηγία
είναι σύμφωνα μέ τή γνώμη της επιτροπής γιά τήν
προσαρμογή στήν τεχνική πρόοδο τήν οδηγίας 76/768/
ΕΟΚ,

EKTiMxbvTac :

δτι ή οδηγία 76/768/ΕΟΚ προβλέπει επίσημους ελέγχους
τών καλλυντικών οί όποιοι άποβλέπουν στήν έξακρίβω­
ση της τηρήσεως τών προϋποθέσεων πού προβλέπονται
ύπό τών κοινοτικών διατάξεων τών σχετικών μέ τή
σύσταση τών καλλυντικών "

ότι πρέπει νά καθιερωθούν , τό ταχύτερο δυνατό , δλες οί
άπαραίτητες μέθοδοι αναλύσεως καί , δεδομένου, ότι τό
πρώτο στάδιο γιά τήν επίτευξη τοϋ σκοπού αυτού πραγ­
ματοποιήθηκε μέ τόν καθορισμό όρισμένων μεθόδων
στήν όδηγία 80/ 1335/ΕΟΚ της Επιτροπής (3)' δτι ή
θέσπιση μεθόδων άνιχνεύσεως οξειδωτικών παραγόντων
καί προσδιορισμού τοϋ υπεροξειδίου τοϋ ύδρογόνου στά

ΕΞΕΔΩΣΕ ΤΗΝ ΠΑΡΟΥΣΑ ΟΔΗΓΙΑ:

"Αρθρο 1

Τά Κράτη μέλη λαμβάνουν δλα τά μέτρα πού ενδεί­
κνυνται ώστε , κατά τούς έπίσημους έλέγχους τών
καλλυντικών,

— ή άνίχνευση όξειδωτικών παραγόντων καί ό προσ­
διορισμός τού ύπεροξειδίου τοΰ ύδρογόνου στά προϊ­
όντα πού προορίζονται γιά τήν κόμη ,

— ή άνίχνευση καί ό ήμι-ποσοτικός προσδιορισμός
όρισμένων χρωστικών όξειδώσεως στις τριχοβαφές,

— ή άνίχνευση καί ό προσδιορισμός τών νιτρωδών,
— ή άνίχνευση καί ό προσδιορισμός της έλεύθερης

φορμαλδεύδης ,

(') ΕΕ άριθ . Ε 262 της 27 . 9 . 1976 , σ . 169 .
(2) ΕΕ άριθ . Ε 192 της 31 . 7 . 1979 , σ . 35 .
( 3) ΕΕ άριθ . Ε 383 της 31 . 12 . 1980 , σ . 27 .
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παρούσας οδηγίας , τό αργότερο στίς 31 Δεκεμβρίου
1983 , καί πληροφορούν άμέσως σχετικά τήν Επιτρο­
πή .

— ό προσδιορισμός της ρεσορκίνης στά υγρα παρα­
σκευάσματα λούσεως καί περιποιήσεως της κόμης ,

— ό προσδιορισμός της μεθανόλης σε σχέση μέ τήν
αιθανόλη ή των 2-προπανόλη ,

νά πραγματοποιούνται σύμφωνα μέ τίς μεθόδους πού
περιγράφονται στό παράρτημα .

"Apvpo 3

ApØpo 2

Ή παρούσα οδηγία άπευθύνεται στά Κράτη μέλη .

"Εγινε στίς Βρυξέλλες, στίς 14 Μάιου 1982 .

Γιά τήν Επιτροπή
Karl-Heinz NARJES

Μέλος τής Επιτροπής

Τα Κράτη μελη θέτουν σέ έφαρμογή τίς νομοθετικές ,
κανονιστικές ή διοικητικές διατάξεις , πού εΐναι ανα­
γκαίες γιά νά συμμορφωθούν πρός τίς διατάξεις τής
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T1APAPTHMA

I. ΑΝΙΧΝΕΥΣΗ ΟΞΕΙΔΩΤΙΚΩΝ ΠΑΡΑΓΟΝΤΩΝ ΚΑΙ ΠΡΟΣΔΙΟΡΙΣΜΟΣ ΤΟΥ ΥΠΕΡΟΞΕΙΔΙΟΥ ΤΟΥ
YAPOTONOY TIA THN KOMH

ΑΝΤΙΚΕΙΜΕΝΟ ΚΑΙ ΠΕΔΙΟ ΕΦΑΡΜΟΓΗΣ

Ό ίωδιομετρικός προσδιορισμός τοΰ ύπεροξειδίου του ύδρογόνου στά καλλυντικά είναι έφικτός, άπουσία
κάθε άλλου παράγοντα όξειδώσεως πού άντιδρα μέ τά Ιωδιούχα πρός σχηματισμό Ιωδίου. Πρίν , λοιπόν,
έπιχειρηθεΐ ό ίωδιομετρικός προσδιορισμός τού ύπεροξειδίου τού ύδρογόνου, πρέπει άπαραίτητα νά
άνιχνευθούν καί νά πιστοποιηθούν οί άλλοι παράγοντες όξειδώσεως πού ένδεχομένως παρευρίσκονται. Ή
πιστοποίηση αύτή πραγματοποιείται μέ δύο χειρισμούς, ό πρώτος άφορά τά ύπερθειικά, τά βρωμικά καί
τό ύπεροξείδιο τού ύδρογόνου, ό δεύτερος τό ύπεροξείδιο τού βαρίου .

Α . ΑΝΙΧΝΕΥΣΗ ΤΩΝ ΥΠΕΡΘΕΙΙΚΩΝ, ΤΩΝ ΒΡΩΜΙΚΩΝ ΚΑΙ ΤΟΥ ΥΠΕΡΟΞΕΙΔΙΟΥ ΤΟΥ
YAPOrONOY

1 . ΑΡΧΗ

Τό ύπερθειικό νάτριο , κάλιο καί άμμώνιο, τό βρωμικό κάλιο καί νάτριο καί τό ύπεροξείδιο
τοϋ ύδρογόνου, άνεξάρτητα άν προέρχεται ή δχι άπό ύπεροξείδιο τού βαρίου , άνιχνεύονται μέ
κατιούσα χρωματογραφία έπί χάρτου, μέ τή βοήθεια δύο διαλυτών άναπτύξεως.

2 . ΑΝΤΙΔΡΑΣΤΗΡΙΑ

"Ολα τά άντιδραστήρια πρέπει νά είναι άναλυτικής καθαρότητας.

2.1 . Υδατικά διαλύματα άναφορδς 0,5 % (πι/ν) τών ακολούθων ένώσεων :

2.1.1 . ύπερθειικό νάτριο

2.1.2 . ύπερθειικό κάλιο

2.1.3 . . uTiepØeuKO duucovio

2.1.4 . βρωμικό κάλιο

2.1.5 . βρωμικό νάτριο

2.1.6 . t)7tepo£ei6io toO OSpoyovou

2.2 . Διαλύτης άναπτύξεως Α, αίθανόλη 80 % (ν/ν)

2.3 . Διαλύτης άναπτύξεως Β , βενζόλιο-μεθανόλη-ισοαμυλική άλκοόλη — νερό (34-38-18-10 ν)

2.4 . Αντιδραστήριο Α, ύδατικό διάλυμα Ιωδιούχου καλίου 10 % (πι/ν)

2.5 . Αντιδραστήριο Β , ύδατικό διάλυμα άμύλου 1 % (πι/ν)

2.6 . Αντιδραστήριο Γ, ύδροχλωρικό όξύ (ιη/πι)

2.7 . 'YDpoxMDpiKO o£o 4 N

3 . ΕΞΟΠΛΙΣΜΟΣ

3.1 . Χάρτης χρωματογραφίας (\νΐι&ΐπι&η Ν° 3 καί Ν° 4 ή Ισοδύναμος)

3.2 . Mikpooupcovio évot; (il

3.3 . 'OYKonetpiKé<; (piaX.ec; tæv 10 ml

3.4 . nxuxcoToi riØLioi

3.5 . Συνήθης κατασκευή γιά κατιούσα χρωματογραφία έπί χάρτου
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ΠΡΟΕΤΟΙΜΑΣΙΑ ΤΟΥ ΔΕΙΓΜΑΤΟΣ

Προϊόντα διαλύτα στό νερό

Ετοιμάζονται δύο διαλύματα δείγματος, γιά διάλυση άντίστοιχα 1 καί 5 § τοϋ προϊόντος σέ
100 γπΙ νεροϋ. Γιά τήν πραγματοποίηση τής χρωματογραφίας έπί χάρτου, πού περιγράφεται
στό 5 , χρησιμοποιείται 1 πιΐ άπό καθένα άπό τά δύο αύτά διαλύματα .

Προϊόντα μερικώς διαλυτά στό νερό
Ζυγίζονται 1 καί 5 § δείγματος, φέρονται σέ αίώρηση σέ 50 πι1 νεροΰ, ό δγκος συμπληρώνεται
ανά 100 πιΐ καί άκολουθεΐ ανάμιξη . Διηθούνται τά δύο αιωρήματα μέ πτυχωτό ήθμό (3.4) καί
χρησιμοποιείται 1 μΐ άπό καθένα άπό τά δύο διηθήματα γιά τήν πραγματοποίηση τής
χρωματογραφίας έπί χάρτου, πού περιγράφεται στό 5 .
Ετοιμάζονται δύο νέα αιωρήματα άπό 1 καί 5 § δείγματος σέ 50 γπΙ νεροΰ, όξινίζονται μέ
άραιό ύδροχλωρικό όξύ (2,7), ό δγκος τους συμπληρώνεται στά 100 πιΐ μέ νερό καί άκολουθεΐ
άνάμιξη . Διηθούνται τά αιωρήματα μέ πτυχωτό ήθμό (3.4) καί χρησιμοποιείται 1 μϊ άπό
καθένα άπό τά δύο διηθήματα γιά τήν πραγματοποίηση τής χρωματογραφίας έπί χάρτου, πού
περιγράφεται στό 5 .

Κρέμες

4 .

4.1 .

4.2 .

4.2.1 .

4.2.2 .

4.3 .

5 .

5.1 .

5.2 .

5.3 .

5.4 .

5.5 .

5.6 .

5.6.1 .

5.6.2 .

Ομοιογενοποιοΰνται χωριστά 5 καί 20 $ προϊόντος σέ 100 πιΐ νεροΰ, καί χρησιμοποιούνται τά
προϊόντα τής διασποράς γιά τήν πραγματοποίηση τής χρωματογραφίας έπί χάρτου, πού
περιγράφεται στό 5 .

ΤΡΟΠΟΣ ΕΡΓΑΣΙΑΣ

Μέσα σέ δύο θαλάμους, γιά κατιούσα χρωματογραφία έπί χάρτου, τοποθετείται όρισμένη
ποσότητα των διαλυτών άναπτύξεως Α (2.2) καί Β (2.3) καί κορένυνται οί θάλαμοι μέ τούς
άτμούς τών διαλυτών τουλάχιστον έπί 24 ώρες .

Σέ ταινία χάρτου γιά χρωματογραφία (\νΐΐ3ΐιη&η Νο 3 ή Ισοδύναμο) μήκους 40 οπι καί πλάτους
20 οπι (3.1 .) ή άλλου κατάλληλου σχήματος, άποτίθεται σέ έκαστο σημείο έκκινήσεως 1 μϊ
άπό ένα άπό τά διηθημένα διαλύματα δείγματος καί άναφοράς, πού έχουν παρασκευαστεί
δπως άναφέρονται στά σημεία 4. καί 2.1 , καί έξατμίζεται ό διαλύτης στόν άέρα .

Τοποθετείται ή ταινία (5.2) μέσα στό θάλαμο , πού έχει πληρωθεί μέ τό διαλύτη Α (5.1 ), καί
άφήνεται τό χρωματογράφημα πρός άνάπτυξη , μέχρις δτου τό μέτωπο τού διαλύτη διανύσει
35 οπι (περίπου 15 ώρες).

Επαναλαμβάνονται οί χειρισμοί, πού περιγράφονται στά 5.2 καί 5.3 , μέ χάρτη χρωματογρα­
φίας (ΨΗαίιη&η Νο 4 ή ισοδύναμο) (3.1 ) καί τό διαλύτη Β . Αφήνεται τό χρωματογράφημα
πρός άνάπτυξη , μέχρις δτου ό διαλύτης άναπτύξεως διανύσει 35 αιι (περίπου 5 ώρες).
Έπειτα άπό τήν άνάπτυξη άποσύρονται οί ταινίες χάρτου άπό τούς θαλάμους καί ξηραίνο­
νται στόν άέρα .

Εμφάνιση τών κηλίδων μέ ψεκασμό :

Μέ τό άντιδραστήριο Α (2.4) καί άμέσως μετά μέ τό άντιδραστήριο Β (2.5). Οί κηλίδες τών
υπερθειικών έμφανίζονται πρώτα στό χρωματογράφημα , άκολουθούμενες άπό τίς κηλίδες τού
ύπεροξειδίου τοϋ ύδρογόνου. Οί κηλίδες αύτές έπισημαίνονται μέ γραφίδα .
Μέ τό άντιδραστήριο Γ (2.6) στά χρωματογραφήματα πού λαμβάνονται στό 5.6.1 . Έμφανίζο­
νται κηλίδες τεφρο-κυανές, πού υποδηλώνουν τήν παρουσία βρωμικών.

'Υπό τίς συνθήκες πού άναφέρονται άνωτέρω, γιά τούς διαλύτες Α (2.2) καί Β (2.3), οί τιμές ΚΓ
τών διαλυμάτων άναφοράς (2.1 ) είναι οί άκόλουθες :

5.7 .

Aiakvrnq Aiakvxrjç

B (2.3)
0,10

0,02 + 0,05
0,10 + 0,20

0,20
0,10 + 0,20

0,80

A (2.2.)
0,40

0,40
0,50
0,40
0,40

0,80

Υπερθειικό νάτριο
Υπερθειικό κάλιο
Υπερθειικό άμμώνιο
Βρωμικό νάτριο
Βρωμικό κάλιο
Υπεροξείδιο του ύδρογόνου
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Β. ΑΝΙΧΝΕΥΣΗ ΤΟΥ ΥΠΕΡΟΞΕΙΔΙΟΥ ΤΟΥ ΒΑΡΙΟΥ

1 . ΑΡΧΗ

Ή παρουσία ύπεροξειδίου τοΰ βαρίου καταδεικνύεται :

— άφενός μέ σχηματισμό ύπεροξειδίου τοΰ ύδρογόνου, έπειτα άπό όξίνιση τοϋ δείγματος
(Α, 4.2),

— άφετέρου μέ τήν πιστοποίηση ιόντων βαρίου.

Απουσία ύπερθειικών (Α): Προστίθεται άραιό θειικό όξύ σέ ένα μέρος τοΰ διαλύματος τοΰ
δξινου δείγματος (Β , 4.1 ), όπότε σχηματίζεται λευκό ίζημα θειικοΰ βαρίου. Ή παρουσία
ιόντων βαρίου μέσα στό διάλυμα δείγματος (4.1 ) έπιβεβαιώνεται μέ χρωματογραφία έπί
χάρτου, δπως Αναφέρεται κατωτέρω στό 5 .

Σέ περίπτωση ταυτόχρονης παρουσίας ύπεροξειδίου τοΰ βαρίου καί ύπερθειικών (Β, 4.2),
έπειτα άπό άλκαλική τήξη τοΰ άδιάλυτου καί διάλυση σέ ύδροχλωρικό όξύ, καταδεικνύεται ή
παρουσία ιόντων βαρίου μέ χρωματογραφία καί/ή μέ καταβύθιση ύπό μορφή θειικών.

2 . ΑΝΤΙΔΡΑΣΤΗΡΙΑ

2. 1 . Μεθανόλη

2.2 . Πυκνό ύδροχλωρικό όξύ 36 % (ΓΠ/ΓΠ)

2.3 . 'YopOYtaopiKO oc,u 6 N

2.4 . Θειικό όξύ 4 Ν

2.5 . Rhodizonate disodique

2.6 . XXcopioOxo Papio (BaCl2 2H20)

2.7 . "Ανυδρο άνθρακικό νάτριο

2.8 . Υδατικό διάλυμα χλωριούχου βαρίου 1 % (πι/ν)

2.9 . Διαλύτης άναπτύξεως, μεθανόλη — ύδροχλωρικό όξύ πυκνότητας 36 % — νερό (80 + 10 +
10 ν)

2.10 . Αντιδραστήριο , ύδατικό διάλυμα ΓΗοάΐζοηβίο άίβοίϋςιιε 0,1 % (πι/ν)' τό διάλυμα παρα­
σκευάζεται μόλις πρίν άπό τή χρήση του

3 . ΕΞΟΠΛΙΣΜΟΣ

3.1 . MiKpoaupcovio TCOV 5 u.1

3.2 . Χωνευτήρια άπό λευκόχρυσο

3.3 . 'OyKojiETpiKéi; (piaXec TG>V 100 ml

3.4 . Χάρτης χρωματογραφίας (δοΐιΙεΐοΙιοΓ καί δοΗϋΙΙ 20435 ή Ισοδύναμος). Τοποθετεΐαι έπί μιά
νύκτα μέσα στό θάλαμο χρωματογραφίας (Α , 3.5) πού περιέχει τό διαλύτη (Β, 2.9) καί
ξηραίνεται

3.5 . nxuxcoToi nØuoi

3.6 . Συνήθης συσκευή γιά άνιούσα χρωματογραφία έπί χάρτου

4. ΠΡΟΕΤΟΙΜΑΣΙΑ ΤΟΥ ΔΕΙΓΜΑΤΟΣ

4.1 . Προϊόντα πού δέν περιέχουν ύπερθειικά

4.1.1 . Όμοιογενοποιοΰνται ή διαλύονται 2 β τοΰ προϊόντος μέσα σέ 50 πιΐ νεροΰ, καί μέ ύδροχλωρι­
κό όξύ (Β, 2.3) φέρεται τό ΡΗ τοΰ διαλύματος περίπου στό 1 .
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4.1.2 .

4.2 .

4.2.1 .

4.2.2 .

Μεταγγίζεται τό διάλυμα (αιώρημα) μέσα σέ όγκομετρική φιάλη τών 10 ιηΐ . Προστίθεται νερό
μέχρι της χαραγής καί τό σύνολο άναμιγνύεται . Τό διάλυμα αύτό χρησιμοποιείται γιά νά
πραγματοποιηθεί ή χρωματογραφία έπί χάρτου , πού περιγράφεται στό 5 , καί γιά τήν
άνίχνευση τοΰ βαρίου , μέ καθίζηση , ώς θειικού .

Προϊόντα πού περιέχουν ύπερθειικά

Ομοιογενοποιούνται ή διαλύονται 2 § τοΰ προϊόντος σέ 10 γπΙ νερού καί διηθούνται .
Προστίθεται στό ξηρανθέν υπόλειμμα άνθρακικό νάτριο (Β , 2.7) στό 7 πλαίσιο έως 10 πλάσιο
τοΰ βάρους του, άναμιγνύεται καί τήκεται τό μίγμα σέ χωνευτήριο στό λευκόχρυσο (Β , 3.2) έπί
μισή ώρα .

'Ακολουθεΐ ψύξη στή θερμοκρασία περιβάλλοντος, καί τό προϊόν της τήξεως φέρεται σέ
αϊώρηση μέσα σέ 50 πιΐ νερού καί διηθείται (Β , 3.5).
Ακολουθεί διάλυση σέ ύδροχλωρικό όξύ 6 Ν (Β, 2.3 .) καί ό δγκος φέρεται στά 10 ιηΐ μέ νερό .
Τό διάλυμα αυτό χρησιμοποιείται γιά τήν πραγματοποίηση της χρωματογραφίας έπί χάρτου,
πού περιγράφεται στό 5 , καί γιά τήν άνίχνευση τοΰ βαρίου, μέ καθίζηση , ώς θειικοΰ.

4.2.3 .

4.2.4 .

5 .

5.1 .

5.2 .

ΤΡΟΠΟΣ ΕΡΓΑΣΙΑΣ

Μέσα σέ θάλαμο , γιά άνιούσα χρωματογραφία έπί χάρτου, τοποθετείται όρισμένη ποσότητα
διαλύτη (Β , 2.9) καί κορένυται ό θάλαμος τουλάχιστον έπί 15 ώρες.
Σέ φύλλο χάρτου χρωματογραφίας, έπεξεργασμένου προηγουμένως δπως ύποδεικνύεται στό
(Β, 3.4), άποτίθενται άντίστοιχα σέ τρία σημεία έκκινήσεως, 5 μΐ άπό καθένα άπό τά
παρασκευασμένα διαλύματα (Β, 4.1.2) καί (Β, 4.2.4), καί άπό τό διάλυμα άναφοράς
(Β , 2.8).

Εξατμίζεται ό διαλύτης στόν άέρα καί άφήνεται τό χρωματογράφημα νά άναπτυχθεΐ
καθέτως, μέχρις δτου ό διαλύτης άναπτύξεως διατρέξει 30 αη .
Εξάγεται τό χρωματογράφημα άπό τό θάλαμο καί ξηραίνεται στόν άέρα .
Οί κηλίδες στό χρωματογράφημα έμφανίζονται μέ ψεκασμό μέ τό άντιδραστήριο Β , 2.10.
Εμφανίζονται παρουσία βαρίου , έρυθρές κηλίδες μέ περίπου 0,10 .

5.3 .

5.4 .

5.5 .

Γ . ΠΡΟΣΔΙΟΡΙΣΜΟΣ ΤΟΥ ΥΠΕΡΟΞΕΙΔΙΟΥ ΤΟΥ ΥΔΡΟΓΟΝΟΥ

1 . ΑΡΧΗ

άντίδρασηετΡΙΚ0ς πρ°σδΐ°ρΐσμ0ς Χ0° ύπερο^ειδίου το° ύδρογόνου βασίζεται στήν άκόλουθη
Η202 + 2Η + + 21 " - Ι2 + 2 Η20

ροκειται γιά μια βραδεία άντίδραση , άλλά είναι δυνατό νά έπιταχυνθεΐ μέ προσθήκημολυβδαινικου άμμωνιου. Τό σχηματιζόμενο ιώδιο, προσδιοριζόμενο μέ μεθόδους τιτλοδοτή­
σεως με διαλυμα θειοθεικοϋ νατρίου, έπιτρέπει τόν ύπολογισμό της περιεκτικότητας σέ
υπεροξείδιο του υδρογόνου.

2 . ΟΡΙΣΜΟΣ

Η περιεκτικότητα τοϋ δείγματος σέ υπεροξείδιο τοϋ ύδρογόνου, προσδιοριζόμενη σύμφωνα
με την παρούσα μέθοδο, έκφράζεται σέ έκατοστιαΐο ποσοστό της μάζας τοϋ προϊόντος .

3 . ΑΝΤΙΔΡΑΣΤΗΡΙΑ

"Ολα τά άντιδραστήρια πρέπει νά είναι άναλυτικής καθαρότητας .
Θεϊκό όξύ 2 Ν

Ίωδιοϋχο κάλιο

Μολυβδαινικό άμμώνιο

Διάλυμα θειοθειικοΰ νατρίου 0,1 Ν

3.1 .

3.2 .

3.3

3.4 .
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3.5 . Διάλυμα Ιωδιούχου καλίου 10 °Ιο (η/ν). Τό διάλυμα παρασκευάζεται μόλις πρίν άπό τή χρήση
του .

3.6 . Διάλυμα μολυβδαινικοΰ άμμωνίου 20 % (πι/ν)

3.7 . AiaXuna d|j.i3Xou 1 % (m/v)

4 . ESOnAIEMOI

4.1 . 'YaXiva Ttotripia tæv 100 ml

4.2 . Ilpoxoi6a xa>v 50 ml

4.3 . 'OyKOHETpiKéf; (piaXeq XMV 250 ml

4.4 . Όγκομετρικοί κύλινδροι τών 25 καί 100 πιΐ

4.5 . Βαθμολογημένα σιφώνια τών 10 πιΐ

4.6 . KcoviKéc (piaXet; xæv 250 ml

5 . ΤΡΟΠΟΣ ΕΡΓΑΣΙΑΣ

5.1 . Σέ ποτήρια τών 100 ιιιΐ , ζυγίζεται ποσότητα (πι γραμμάρια) τοΰ προϊόντος, πού άντιστοιχεΐ σέ
0,6 § περίπου ύπεροξειδίου τοΰ ύδρογόνου . Μεταφέρεται ποσοτικά σέ όγκομετρική φιάλη τών
250 πιΐ μέ τή βοήθεια μικρής ποσότητας νεροΰ, συμπληρώνεται μέχρι τής χαραγής μέ νερό καί
άναμιγνύεται .

5.2 . Μεταφέρονται μέ σιφώνιο, 10 σιΐ τοΰ διαλύματος τοϋ δείγματος (5.1 ), σέ κωνική φιάλη τών
250 πιΐ (4.6) καί προστίθενται διαδοχικά 100 ΓΠΙ θειικοϋ όξέος 2 Ν (3.1 ), 20 ηιΐ διαλύματος
ιωδιούχου καλίου (3.5) καί 3 σταγόνες διαλύματος μολυβδαινικοϋ άμμωνίου (3.6).

5.3 . Τιτλοδοτεΐται άμέσως τό σχηματιζόμενο ιώδιο μέ τή βοήθεια τοΰ διαλύματος τοΰ θειοθειικοΰ
νατρίου 0,1 (3.4) καί, άκριβώς πρίν άπό τήν προσέγγιση τοϋ ισοδύναμου σημείου, προστίθε­
νται μερικά πιΐ τοΰ διαλύματος τοΰ άμύλου, ώς δείκτης. Σημειώνεται ή ποσότητα, σέ ιηΐ , τοΰ
θειοθειικοΰ νατρίου 0,1 Ν πού χρησιμοποιήθηκε (V).

5.4 . Σύμφωνα μέ τή διαδικασία πού ύποδεικνύεται στά 5.2 καί 5.3 πραγματοποιείται λευκός
προσδιορισμός , άντικαθιστώντας τά 10 πιΐ διαλύματος τοΰ δείγματος μέ 10 πιΐ νεροΰ.
Σημειώνεται ή ποσότητα , σέ πιΐ , τοΰ θειοθειικοΰ νατρίου 0,1 Ν πού χρησιμοποιήθηκε (νο).

6. ΥΠΟΛΟΓΙΣΜΟΣ

Υπολογίζεται ή περιεκτικότητα τοΰ προϊόντος σέ ύπεροξείδιο ύδρογόνου σέ έκατοστιαϊο
ποσοστό τής μάζας (% τη/τη), σύμφωνα μέ τόν τύπο :

V-Vo) x 1,7008 x 250 x 100
VO UTtepoteioio TO0 uopovovou =

ηι χ 10 χ 1 000

(V-Vo) x 4,252
ΠΙ

πι = ή ποσότητα σέ γραμμάρια τοΰ έξεταζόμενου προϊόντος (5.1 ).

νο = ή ποσότητα , σέ πιΐ , τοΰ διαλύματος θειοθειικοΰ 0,1 Ν πού χρησιμοποιήθηκε γιά τό
λευκό προσδιορισμό (5.4).

V = ή ποσότητα , σέ πιΐ , τοΰ διαλύματος θειοθειικοΰ Ο,ί Ν πού χρησιμοποιήθηκε κατά τήν
τιτλοδότηση τοΰ διαλύματος τοΰ δείγματος (5.3).

7 . EnANAAH¥IMOTHTA (')

Για περιεκτικότητα, σέ ύπεροξείδιο τοΰ ύδρογόνου , τής τάξεως τοΰ 6 °!ο (ΠΙ/ΠΙ), ή διαφορά
μεταξύ τών άποτελεσμάτων 2 παραλλήλων προσδιορισμών, πού πραγματοποιήθηκαν ατό ίδιο
δείγμα , δεν πρέπει νά ύπερβαίνει 0,2 % .

0 ) Euncpcova né TO Ttpoxurco ISO 5 725 .



'ApiØ . L 185/8 Επίσημη Εφημερίδα τών Ευρωπαϊκών Κοινοτήτων 30. 6 . 82

II . ΑΝΙΧΝΕΥΣΗ ΚΑΙ ΗΜΙ-ΠΟΣΟΊΊΚΟΣ ΠΡΟΣΔΙΟΡΙΣΜΟΣ ΟΡΙΣΜΕΝΩΝ ΧΡΩΣΤΙΚΩΝ
ΟΞΕΙΔΩΣΕΩΣ ΣΉΣ ΊΡΙΧΟΒΑΦΕΣ

1 . ΑΝΤΙΚΕΙΜΕΝΟ ΚΑΙ ΠΕΔΙΟ ΕΦΑΡΜΟΓΗΣ

Η μέθοδος αύτή έπιτρέπει, στις τριχοβαφές μέ μορφή κρέμας καί ύγροΰ, τήν άνίχνευση καί
τόν ήμι-ποσοτικό προσδιορισμό τών άκολούθων ουσιών:

'Ονομασία των ούσιών Σύμβολο

Δ ιαμινοβενζόλια
1-2-διαμινοβενζόλιο (ο-φαινυλενοδιαμίνη) (OPD)
1 -3-δια μινοβενζόλιο (μ-φαινυλενοδιαμίνη) (MPD)

1 -4-διαμινοβΓ. νζόλιο (π-φαινυλενοδιαμίνη) (PPD)

Διαμινοτολουόλια

3 -4-διαμινοτολουόλιο (ο-τολουυλενοδιαμίνη) (OTD)
2 -4-διαμινοτολουόλιο (μ-τολουυλενοδιαμίνη) (MTD)
2-5-διαμινοτολουόλιο (π-τολουυλενοδιαμίνη) (PTD)

Διαμινοφαινόλες
2-4-διαμινοφαινόλη (DAP)

Ύδροκινόνη
1 -4-διυδροξυβενζόλιο (H)

α-ναφθόλη (αΝ)

Πνρογαλλόλη
1 -2-3-τριυδροξυβενζόλιο (P)

Ρεσορκίνη
1 -3 -διυδροξυβενζόλιο

(R)

2. ΑΡΧΗ

Οί χρωστικές όξειδώσεως έκχυλίζονται, σέ ΡΗ 10, άπό τίς βαφές μέ μορφή κρέμας ή ύγροΰ ,
μέ τη βοήθεια αιθανολης 96 % καί άνιχνεύονται μέ μονοδιάστατη (5) ή/καί δισδιάστατη (6)
χρωματογραφία λεπτής στοιβάδας .

Προκειμένου νά πραγματοποιηθεί ό ήμιποσοτικός προσδιορισμός τών ούσιών, συγκρίνεται ή
χρωματογραφικη εικόνα των δειγμάτων, πού λαμβάνεται μέ τέσσαρα συστήματα άναπτύ­
ςεως, προς έκείνη τών διαλυμάτων τών προϊόντων άναφοράς πού έχουν ύποβληθεΐ σέ
χρωματογραφία .

3 . ΑΝΤΙΔΡΑΣΤΗΡΙΑ

Ολα τά άντιδραστήρια πρέπει νά είναι άναλυτικής καθαρότητας .
Απόλυτη αιθανύλη

Ακετόνη

3.1 .

3.2 .

3.3 .

3.4 .

AiØavéXri 96 % (v/v)

'AjinoM'a 25 % (dl0 = 0,91 )
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3.5 . L ( + ) &0K0p3iK0 o^u

3.6 . Χλωροφορμιο

3.7 . Κυκλοεξάνιο

3.8 . "Αζωτο τεχνικό

3.9 . ToX.ou6a.io

3.10 . BevC6Xio

3.11 . 1-βουτανολη

3.12 . 2-βουτανόλη

3.13 . 'YnoqxooqjopæSei; oqu 50 °Jo

3.14 . 'Avxi8paoTf|pio 8ux^cdvuxko :

δύναται να χρησιμοποιείται :

— είτε τό 4 νιτρο-1-βενζυλο-διαζωνιακό άλας σταθεροποιημένο άπό Ιόν σουλφονωμένου
χλωροβενζολίου π . χ . (έρυθρό 2 ΙΝ Ργ&ποοΙογ ή Ισοδύναμο),

— είτε τό 2-χλωρο-4-νιτρο-1βενζολο-διαζωνιακό άλας σταθεροποιημένο άπό τό ναφθαλε­
νο-βενζοϊκό ιόν π .χ . (ΝΝΟϋ άντιδραστήριο — Κ,εί Νο 74150 ΡΙΛΙΚΑ ή Ισοδύναμο).

3.15 . Νιτρικός άργυρος

3.16 . n-8ineØuXanivoPev£aX§eu6Ti

3.17 . 2-5 5i|xeØuXo(paivoXTi

3.18 . XXwpioOxos; oi8ripo<; (III) 6 H20

3.19 . 'Y8poxX.copiK6 10 % m/v

3.20 . Ouofeq åvatpopoi«;

Οί ουσίες άναφοράς είναι έκεΐνες πού ύποδεικνύονται στήν παράγραφο 1 . «άντικείμενο καί
πεδίο έφαρμογής».

Στήν περίπτωση άμινοπαραγώγων , ή ούσία άναφοράς πρέπει νά συνίσταται άποκλειστικά
άπό τήν ύδροχλωρική μορφή (μόνο ή δι-) ή άπό τή μορφή βάσεως.

3.21 . Auduuata avacpopåc 0,5 % (m/v)

Παρασκευάζεται διάλυμα 0,5 °7ο (πι/ν) άπό κάθε μιά άπό τίς ουσίες άναφοράς (3.20).

Ζυγίζονται 50 § + 1 πι§ ούσίας άναφορδς σέ όγκομετρική φιάλη τών 10 πιΐ .

Προστίθενται 5 ιιιΐ αίθανόλης 96 °Ιο (3.3).

Προστίθενται 250 πι§ άσκορβικοΰ όξέος (3.5).

Καθίσταται άλκαλικό μέ τό άμμωνιακό διάλυμα (3.4) μέχρι φαινομένου ρΗ 10.

Συμπληρώνεται στά 10 ιηΐ μέ αιθανόλη 96 % καί άναμιγνύεται .

Τά διαλύματα μπορούν νά διατηρηθούν έπί μιά έβδομάδα σέ δροσερό μερός, προστατευμένα
άπό τό φώς.

Σέ όρισμένες περιπτώσεις , κατά τήν προσθήκη τού άσκορβικοΰ όξέος καί τής άμμωνίας, είναι
δυνατό νά παραχθεί ίζημα . Πρέπει , τότε , νά άφεθεΐ πρός καταστάλαξη πρίν γίνει άνάληψη .

3.22 . AiaXuttic avantotecoc

3.22.1 . Ακετόνη — χλωροφόρμιο — τολουόλιο : 35-25-40 (ν/ν)

3.22.2 . Χλωροφόρμιο — κυκλοεξάνιο — άπόλυτη αιθανόλη — άμμωνία 25 % 80-10-10-1 (ν/ν)

3.22.3 . Βενζόλιο — δευτεροταγής βουτανόλη — νερό : 50-25-25 (ν/ν). Αναδεύεται καλά τό μίγμα καί
λαμβάνεται ή ύπερκείμενη φάση έπειτα άπό καταστάλαξη στή θερμοκρασία τοϋ έργαστηρίου
(μεταξύ 20 καί 25 "Ο)

3.22.4 . 1-βουτανόλη — χλωροφόρμιο καί άντιδραστήριο Μ: 7-70-23 (ν/ν). Αφήνεται νά κατασταλά­
ξει προσεκτικά στούς 20—25 °0 καί παραλαμβάνεται ή ύποκείμενη φάση .
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Παρασκευή τοΰ άντιδραστηρίου Μ
ΝΗ4ΟΗ 25 % (ν/ν) (3.4)
Ύποφωσφορώδες όξύ 50 % (3.13)
Η20

24 δγκος

1 δγκος
75 δγκος

3.23 .

3.23.1 .

3.23.2 .

3.23.3 .

Παρατήρηση

Οί διαλύτες άναπτύξεως , πού περιέχουν άμμωνία , πρέπει νά άναδεύονται καλά μόλις πρίν
άπό τή χρήση .

Έμφανιστές

Αντιδραστήριο διαζωνιακό

Παρασκευάζεται ύδατικό διάλυμα 5 % (πι/ν) τοΰ άντιδραστηρίου (3.14) πού έχει έπιλεγεΐ. Τό
διάλυμα αύτό έτοιμάζεται τή στιγμή πού θά χρησιμοποιηθεί.

Αντιδραστήριο ΕΗΓΙΚΗ

Διαλύονται 2 § η-διμεθυλαμινοβενζαλδεΟδης (3.16) σέ 100 πιΐ ύδατικοΰ ύδροχλωρικοΰ όξέος
10 % (πι/ν) (3.19).

2-5 διμεθυλοφαινόλη-χλωριοΰχος σίδηρος (III) 6ΗΖ0
Διάλυμα 1:

διαλύεται 1 § διμεθυλοφαινόλης (3.17) σέ 100 πιΐ αιθανόλης 96 % (3.3)

Διάλυμα 2:

διαλύονται 4 % χλωριούχου σιδήρου (III) 6Η20 (3.18) σέ 100 πιΐ αίθανόλης 96 % (3.3)

Κατά τή διάρκεια της έμφανίσεως ψεκάζεται χωριστά πρώτα τό διάλυμα 1 , έπειτα τό
διάλυμα 2 .

Αμμωνιακός νιτρικός άργυρος

Σέ ύδατικό διάλυμα 5 <7ο (πι/ν) νιτρικού άργύρου (3.15) προστίθεται άμμωνία 25 % (3.4) μέχρι
διαλύσεως τοΰ ιζήματος.

Τό άντιδραστήριο αύτό παρασκευάζεται τή στιγμή της χρησιμοποιήσεώς του. Δέν διατηρεί­
ται .

3.23.4 .

ΕΞΟΠΛΙΣΜΟΣ4 .

4.1 .

4.1.1 .

4.1.2 .

4.1.3 .

4.2 .

4.3 .

5 .

5.1 .

Εξοπλισμός έργαστηρίου γιά χρωματογραφία λεπτής στοιβάδας .

Περίβλημα άπό πλαστικό ή γιαλί πού έπιτρέπει τή διατήρηση της πλάκας χρωματογραφίας σέ
άτμόσφαιρα άζώτου κατά τή διάρκεια της άποθέσεως καί μέχρι τήν άνάπτυξη . Ή προφύλαξη
αύτή είναι άναγκαία , λαμβανομένης ύπόψη της μεγάλης όξειδωσιμότητας όρισμένων χρωστι­
κών.

Σύριγγα τών 10 μΐ, βαθμολογημένη άνά 0,2 μΐ μέ βελόνα εύθέως τμήματος ή καλύτερα
«Γερ63ΐϊη§ (ϋδροηδβΓ», 50 μΐ , προσαρμοσμένη σέ διάταξη ώστε νά είναι δυνατή ή διατήρηση
της πλάκας ύπό άζωτο .

Λεπτές στοιβάδες διοξειδίου τοΟ πυριτίου έτοιμες γιά χρήση , πάχους 0,25 πιπί διαστάσεων
20 χ 20 οπι (ΜαοΙιεΓδΥ καί Ν&§ε1 δϊΐϊοε Ο-ΗΚ ή ισοδύναμες).

Φυγόκεντρος 4 000 στροφών /πιϊη .

Σωλήνες φυγοκέντρου τών 10 γπΙ κλειόμενοι μέ έλικωτό βύσμα .

ΤΡΟΠΟΣ ΕΡΓΑΣΙΑΣ

Επεξεργασία τών δειγμάτων
Κατά τό άνοιγμα του σωλήνα άπορρίπτονται τά δύο ή τρία πρώτα οπι κρέμας .
Σέ σωλήνα φυγοκέντρου (4.3), στόν όποιο προηγουμένως διαβιβάστηκε άζωτο, εΙσάγονται :
300 πΐ£ άσκορβικοΰ όξέος
3 β κρέμας ή 3 § όμοιογενοποιημένου ύγροΰ.
Προστίθενται μερικές σταγόνες άμμωνίας (3.4), άν τό ρΗ είναι κατώτερο τοΰ 10, καί ό δγκος
συμπληρώνεται στά 10 ιηΐ μέ αιθανόλη 96 % (3.3).
Όμοιογενοποιεΐται τό δλο ύπό άζωτο , πωματίζεται , καί έπειτα φυγοκεντρεϊται στίς 4 000
στροφές/ιηη έπί 10 λεπτά .
Χρησιμοποιείται τό διάλυμα πού έπιπλέει .
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5.2 . Χρωματογραφία

5.2.1 . 'Anådean

Άποτίθεται ύπό άζωτο , σέ πλάκα διοξειδίου τοΰ πυριτίου (4.1.3) καί σέ 9 σημεία εκκινήσεως,
1 μΐ άπό καθένα άπό τά 11 διαλύματα άναφορας.
Αύτά τά διαλύματα άναφοράς κατανέμονται ώς έξης:
1 2 3 4 5 6 7 8 9
R P H PPD DAP PTD OPD OTD MPD
MTD aN

Εξάλλου άποτίθενται, σέ κάθε ένα άπό τά σημεία 10 καί 11 , 2 πιΐ των διαλυμάτων δειγμάτων
πού λαμβάνονται δπως περιγράφεται στό 5.1 .

Ή πλάκα διατηρείται ύπό άζωτο , μέχρις δτου ύποβληθεΐ σέ άνάπτυξη .

5.2.2 . 'Avånwcn

Εισάγεται ή πλάκα σέ θάλαμο , στόν όποιο προηγουμένως διαβιβάστηκε άζωτο καί είναι
κορεσμένος μέ έναν άπό τούς 4 κατάλληλους διαλύτες (3.22), καί άφήνεται πρός άνάπτυξη , σέ
θερμοκρασία περιβάλλοντος (20 έως 25 °0) καί στό σκότος , μέχρις δτου τό μέτωπο τοΰ
διαλύτη διανύσει περίπου 15 οπι άπό τή γραμμή έκκινήσεως.

Εξάγεται ή πλάκα καί ξηραίνεται , ύπό άζωτο , σέ θερμοκρασία περιβάλλοντος .
5.2.3 . Euwaviarj

Ψεκάζεται άμέσως ή πλάκα μέ έναν άπό τούς 4 έμφανιστές πού παρατίθενται στό 3.23 .

5.2.4 . Aviyvevan

Συγκρίνονται τά Κί, καί οί ληφθέντες χρωματισμοί γιά τό δείγμα , μέ έκεΐνα τών άποτεθειμέ­
νων ούσιών άναφοράς . Ό πίνακας 1 δείνει ένδεικτικά τά Κί καί τούς ληφθέντες χρωματι­
σμούς , γιά κάθε ούσία άναφοράς , σέ σχέση μέ τό διαλύτη άναπτύξεως καί τούς έμφανιστές .
Σέ περίπτωση άμφίβολης άνίχνευσης, είναι δυνατό μερικές φορές νά ύπάρξει έπιβεβαίωση
προσθέτοντας στό δείγμα τήν άντίστοιχη ούσία άναφοράς.

5.2.5 . Ήμι-ποσοτικός προσδιορισμός
Συγκρίνεται όπτικά ή ένταση τών κηλίδων , πού άντιστοιχεΐ σέ κάθε άνιχνευμένη ούσία κατά
τό 5.2.4 μέ πρότυπη σειρά γνωστής καί κατάλληλης συγκεντρώσεως , πού λαμβάνεται άπό τήν
άντίστοιχη ούσία άναφοράς .

"Οταν ή συγκέντρωση τοΰ συστατικού τοΰ διαλύματος είναι πολύ υψηλή , άραιοΰται τό πρός
άπόθεση διάλυμα καί διεξάγεται νέος προσδιορισμός .
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ΠΙΝΑΚΑΣ I

Τιμές Κί καί χρωματισμοί πού λαμβάνονται άμέσως μετά τήν έμφάνιση

Διαλύτες άναπτύξεως Έμφανιστές

Κί ΧρωματισμοίΠροϊόντα
άναφοράς

(3.20) Αντιδραστήριο Αντιδραστήριο Αντιδραστήριο Αντιδραστήριο
διαζωνιακό ΕΜίοΙι διμεθυλοφαινολης νιτρικού άργύρου
(3.23.1) (3.23.2) (3.23.3) (3.23.4)3.22.1 3.22.2 3.22.3 3.22.4

0,57

0,48

0,48

0,60

0,60

0,70

0,05

0,20

0,75

0,05

Λ Π

ΟΡΏ

ΜΡϋ

ΡΡϋ

ΟΤϋ

ΜΤϋ

ΡΤϋ

ϋΑΡ

Η

αΝ

Ρ

Κ

0,62

0,40

0,20

0,60

0,40

0,33

0,07

0,50

0,90

0,37

0,50

0,60

0,60

0,50

0,60

0,67

0,65

0,35

0,80

0,37

0,30

0,47

0,30

0,53

0,45

0,37

0

0,80

0,90

0,67

0,80

καστανό ασθενές

καστανοϊώδες *

καστανό

καστανό *

καστανέρυθρο *

καστανό

καστανό *

καστανοπορτο­
καλί

καστανό

πορτοκαλί *

καστανό άσθενές

καστανό άσθενές

τεφρό

καστανό-τεφρό

μαΟρο

τεφρό

καστανό

μαύρο *

μαύρο

καστανό *

καστανό άσθενές

κίτρινο

ερυθρό έντονο *

πορτοκαλί άσθε­
νές

κίτρινο

πορτοκαλί

πορτοκαλί

πορτοκαλί

Ιώδες, πολύ
άσθενές

ιώδες άσθενές

καστανό άσθενές

Ιώδες

καστανό άσθενές

καστανό

ίώδες *

Ιώδες

ιώδες

Ιώδες *

καστανό πολύ
άσθενές

καστανό πολύ
άσθενές

Σημειώσεις: 1 .

2 .

Ή ΟΡϋ έμφανίζεται άσθενώς, ό διαλύτης (3.22.3) πρέπει νά χρησιμοποιείται γιά σαφή διαχωρισμό της άπό τήν
ΟΤϋ .

* Υποδηλώνει τήν καλύτερη έμφάνιση .

6 .

6 . 1 .

6.1.1 .

6.1 . 2 .

6.1.3 .

6.1.4 .

6.1.5 .

6.1 . 6 .

ΕΞΕΤΑΣΗ ΜΕ ΔΙΣΔΙΑΣΤΑΤΗ ΧΡΩΜΑΤΟΓΡΑΦΙΑ ΑΕΠΤΗΣ ΣΤΟΙΒΑΔΑ!

Γιά τη διασδιάστατη χρωματογραφία λεπτής στοιβάδας, πού περιγράφεται κατωτέρω, άπαι­
τοΰνται τά άκόλουθα άντιδραστήρια :

Ουσίες καί διαλύματα όναφορας

β-ναφθόλη (β-Ν)

2-άμινοφαινόλη (ϋΑΡ)

3-άμινοφαινόλη (ΜΑΡ)

4-άμινοφαινόλη (ΡΑΡ)

2-νιτρο-π-φαινυλενοδιαμίνη (2 ΝΡΡϋ)

4-νιτρο-ο-φαινυλενοδιαμίνη (4 ΝΟΡϋ)

Ετοιμάζεται διάλυμα 0,5 % (πι/ν) άπό κάθε μιά άπό τις έπί πλέον ούσίες άναφοράς, δπως
ύποδεικνύεται στό 3.2.1

Διαλύτης άναπτύξεως

Όξεικό αίθύλιο-κυκλοεξάνιο-άμμωνία 25 % (65-35-0,5 V)

Έμφανιστής

Σέ θάλαμο άναπτύξεως , γιά χρωματογραφία λεπτής στοιβάδας, τοποθετείται ύάλινο δοχείο .
Μέσα στό δοχεία τοποθετούνται περίπου 2 § κρυσταλλικού ιωδίου καί κλείνεται ό θάλαμος.

6 . 2 .

6.2.1 .

6.3 .
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6.4 .

6.4.1 .

6.4.2 .

6.4.3 .

6.4.4 .

6.4.5 .

6.4.6 .

6.4.7 .

6.4.8 .

Χρωματογραφία

Χαράσσονταν δύο γραμμές, δπως ύποδεικνύεταν στό σχήμα 1 έπί της Απορροφητικής
στοιβάδας πλάκας χρωματογραφίας λεπτής στοιβάδας (4.1.3).

Άποτίθενται, υπό άζωτο , στό σημείο έκκινήσεως 1 (σχήμα 1 ), 1 έως 4 μΐ έκχυλίσματος (5.1 ).
Ή ποσότητα έξαρταται άπό τήν ένταση τών κηλίδων, πού λαμβάνονται στό χρωματογράφη­
μα (5.2).

Άποτίθενται, διανεμημένες μεταξύ τών σημείων 2 καί 3 (σχήμα 1 ) οί χρωστικές όξειδώσεως
πού Ανιχνεύθηκαν (ή θεωρείται δτι Ανιχνεύθηκαν) στό 5.2 . Απόσταση μεταξύ τών σημείων:
1,5 αιι . Άποτίθενται 2 μΐ άπό καθένα άπό τά διαλύματα άναφορας, έξαιρέσει τής ϋΑΡ , άπό
τήν όποία πρέπει νά άποτεθοϋν 6 μΐ . Οί χειρισμοί διεξάγονται ύπό άζωτο .

Επαναλαμβάνονται οί χειρισμοί, πού περιγράφονται στό 6.4.3 γιά τά σημεία έκκινήσεως 4
καί 5 (σχήμα 1 ), καί ή πλάκα διατηρείται ύπό άζωτο μέχρι τή χρωματογραφία.

Σέ θάλαμο χρωματογραφίας διαβιβάζεται άζωτο καί εισάγεται κατάλληλη ποσότητα διαλύτη
άναπτύξεως 3.22.2 . Ή πλάκα (6.4.4) τοποθετείται μέσα στό θάλαμο καί ύποβάλλεται σέ
χρωματογραφία, κατά τήν πρώτη κατεύθυνση έκλούσεως (σχήμα 1 ), στό σκότος. Ή χρωμα­
τογραφία διαρκεί μέχρις δτου τό μέτωπο τοΰ διαλύτη διανύσει τουλάχιστον 13 αη .

Ή πλάκα έξάγεται άπό τόν έν λόγω θάλαμο καί τοποθετείται στό θάλαμο (4.1 ), άπό τόν όποιο
προηγουμένως έχει διέλθει ρεϋμα άζώτου γιά νά έξατμιστοΰν τά ύπολείμματα διαλύτη
(τουλάχιστον έπί 60 λεπτά).

Μέ βαθμολογημένο σιφώνιο είσάγεται κατάλληλη ποσότητα τοΰ διαλύτη 6.2.1 σέ θάλαμο ,
στόν όποιο έχει διοχετευθεί άζωτο . Στό θάλαμο αυτό τοποθετείται ή πλάκα στραμμένη κατά
90° σέ σχέση μέ τήν πρώτη κατεύθυνση έκλούσεως (6.4.6), καί ύποβάλλεται σέ χρωματογρα­
φία κατά τή δεύτερη κατεύθυνση , στό σκότος, μέχρις δτου τό μέτωπο τοΰ διαλύτη έγγίσει τή
γραμμή πού είναι χαραγμένη έπί τής άπορροφητικής στοιβάδας . Έξάγεται ή πλάκα άπό τό
θάλαμο καί έξατμίζεται ό διαλύτης στόν άέρα.

Εκτίθεται ή πλάκα έπί 10 λεπτά μέσα στό θάλαμο χρωματογραφίας μέ τούς άτμούς ιωδίου
(6.3) καί έρμηνεύεται τό δισδιάστατο χρωματογράφημα βάσει τών ούσιών Αναφοράς, πού
ύποβλήθηκαν ταυτόχρονα σέ χρωματογραφία (πίνακας II).
Παρατήρηση
Γιά νά έπιτευχθεΐ ό μέγιστος χρωματισμός τών κηλίδων, τό χρωματογράφημα μετά άπό τήν
έμφάνιση άφήνεται στόν άέρα έπί μισή ώρα .

Ή παρουσία τών χρωστικών όξειδώσεως, πού παρατηρήθηκε στό 6.4.8 , μπορεί νά έπιβεβαιω­
θεΐ κατά τρόπο άναμφισβήτητο μέ έπανάληψη τών χειρισμών, πού περιγράφονται στά 6.4.1
μέχρις 6.4.8 περιλαμβανομένου, φροντίζοντας νά προστεθεί στό σημείο έκκινήσεως 1 , κοντά
στήν ποσότητα έκχυλίσματος πού όρίζεται στό 6.4.2, 1 μΐ τών ούσιών άναφοράς πού
άνιχνεύθηκαν στό 6.4.8 .

Άν δέν άνευρεθεΐ καμιά άλλη κηλίδα ή έρμηνεία τοΰ άρχικοΰ χρωματογραφήματος είναι
σωστή .

6.4.9 .



Άριθ . ί 185/ 14 Επίσημη Εφημερίδα τών Εύρωπαϊκών Κοινοτήτων 30 . 6 . 82

U INAKAI II

Χρωματισμός τών ούσιών άναφοράς έπειτα άπό χρωματογραφία καί εμφάνιση μέ ατμούς
uoSiou

Ούσίες Χρωματισμός έπειτα άπό
άναφορας έμφάνιση μέ άτμούς ιωδίου

R πολύ άνοικτό καστανό

P καστανό

α-Ν ιώδες

β-Ν άνοικτό καστανό

H ΐώδες-καστανό
MPD κίτρινο-καστανό
PPD ίώδες-καστανό
MTD καστανό σκοΟρο
PTD κίτρινο-καστανό
DAP καστανό σκούρο
ΑΟΡ πορτοκαλί

MAP κίτρινο-καστανό
PAP ιώδες-καστανό

2-NPPD καστανό

4-NOPD πορτοκαλί

Σχήμα I
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III . ΑΝΙΧΝΕΥΣΗ ΚΑΙ ΠΡΟΣΔΙΟΡΙΣΜΟΣ ΙΏΝ ΝΙΤΡΩΔΩΝ

Α. ΑΝΙΧΝΕΥΣΗ

ΑΝΤΙΚΕΙΜΕΝΟ ΚΑΙ ΠΕΔΙΟ ΕΦΑΡΜΟΓΗΣ

Ή μέθοδος αύτή ένδείκνυται γιά τήν άνίχνευση τών νιτρωδών στά καλλυντικά . Εφαρμόζεται
ιδίως στίς κρέμες, τά προϊόντα σέ μορφή πάστας καί στίς όδοντόκρεμες.

1 .

2 . ΑΡΧΗ

Ό χαρακτηρισμός τών νιτρωδών πραγματοποιείται μέ τή βοήθεια της φαινυλοδραζόνης της
2-άμινοβενζαλδεΰδης .

3 . ΑΝΤΙΔΡΑΣΤΗΡΙΑ

"Ολα τά άντιδραστήρια πρέπει νά είναι άναλυτικής καθαρότητας .

3.1 . Αραιό θειικό όξύ : άραιώνονται 2 πιΐ πυκνοΰ θειικοΰ όξέος (ά^0 = 1.84) σέ 11 ιηΐ άπεσταγμένου
νεροΰ .

3.2 . Αραιό ύδροχλωρικό όξύ : άραιώνεται 1 πιΐ πυκνοΰ ύδροχλωρικοΰ όξέος (ά^0 = 1,19) σέ 11 πιΐ
άπεσταγμένου νεροΰ .

3.3 . Μεθανόλη

3.4 . Διάλυμα φαινυλυδραζόνης της 2-άμινοβενζαλδεΰδης (άντιδραστήριο Νίίπηε ® ) σέ μεθα­
νόλη .

Ζυγίζονται 2 § Νίίπηε ® καί εΙσάγονται σέ όγκομετρική φιάλη τών 100 πιΐ . Προστίθενται, σέ
σταγόνες 4 πιΐ άραιοΰ ύδροχλωρικοΰ όξέος (3.2) καί άκολουθεΐ άνάδευση . Συμπληρώνεται ό
όγκος μέ μεθανόλη καί άκολουθεΐ άνάμιξη μέχρις δτου τό διάλυμα καταστεί τελείως διαυγές .
Τό διάλυμα διατηρείται σέ φιάλη , καστανής ύάλου (4.3)

4 . ΕΞΟΠΛΙΣΜΟΣ

4.1 . notfipia tqv 50 ml

4.2 . Όγκομετρική φιάλη τών 100 πιί

4.3 . Φιάλη καστανής ύάλου τών 125 πιί

4.4 . 'YåXivec, 7iå,<xkec T(ov 10 x 10 cm

4.5 . Σπάτουλα άπό πλαστική ΰλη

4.6 . AiriØr|TiK6q xapttic tæv 10 x 10 cm

5 . ΤΡΟΠΟΣ ΕΡΓΑΣΙΑΣ

5.1 . Μέρος τοΰ πρός έξέταση δείγματος κατανέμεται όμοιόμορφα πάνω στήν ύάλινη πλάκα (4.4),
σέ τρόπο ώστε τό πάχος της στοιβάδας νά μήν ύπερβαίνει τό 1 επί .

5.2 . Φύλλο διηθητικού χάρτου έμβαπτίζεται σέ άπεσταγμένο νερό (4.6) καί άποτίθεται κατάλληλα
πάνω στό δείγμα , μέ τή βοήθεια της σπάτουλας (4.5).

5.3 . "Επειτα άπό 1 ππη περίπου, προστίθενται στό κέντρο τοΰ διηθητικού χάρτου :
— 2 σταγόνες άραιοΰ θειικοΰ όξέος (3.1 ), καί κατόπιν

— 2 σταγόνες τοΰ διαλύματος Νίίπηε (3.4).

5.4 . Μετά άπό 5 έως 10 $εο , άνασύρεται ό διηθητικός χάρτης καί έξετάζεται στό διάχυτο φώς .
Έρυθροϊώδης χρωματισμός καταδεικνύει τήν παρουσία νιτρωδών .
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"Οταν ή περιεκτικότητα σέ νιτρώδη είναι χαμηλή , ό Ιώδης χρωματισμός μετατρέπεται σέ
κίτρινο , σέ διάστημα 5 έως 15 $εο . Σέ περίπτωση μεγαλυτέρων ποσοτήτων νιτρωδών ή
μετατροπή αύτή έπέρχεται μόνον έπειτα άπό 1 έως 2 λεπτά .

6 . ΠΑΡΑΤΗΡΗΣΗ:

Ή ένταση τοΰ ιώδους χρωματισμού , καθώς καί ή διάρκεια της μετατροπής σέ κίτρινο, μπορεί
νά παρέχει ένδειξη γιά τήν περιεκτικότητα τοΰ δείγματος σέ νιτρώδη .

Β. ΠΡΟΣΔΙΟΡΙΣΜΟΣ

1 . ΑΝΤΙΚΕΙΜΕΝΟ ΚΑΙ ΠΕΔΙΟ ΕΦΑΡΜΟΓΗΣ

Ή μέθοδος , πού περιγράφεται κατωτέρω, έχει προσαρμοστεί γιά τόν προσδιορισμό τών
νιτρωδών στά καλλυντικά .

2 . ΟΡΙΣΜΟΣ

Ή περιεκτικότητα του δείγματος σέ νιτρώδη , πού προσδιορίζονται μέ τήν παρούσα μέθοδο
έκφράζεται σέ έκατοστιαΐο ποσοστό της μάζας του νιτρώδους νατρίου.

3 . ΑΡΧΗ

"Επειτα άπό διάλυση καί διαύγαση τοΰ δείγματος, πραγματοποιείται χρωματομετρική άντί­
δραση μέ τήν Ν (α-ναφθυλ-αιθυλενο-διαμίνη) καί ή ένταση τοΰ χρωματισμού πού λαμβάνεται
μετράται στά 538 ηιη .

4 . ΑΝΤΙΔΡΑΣΤΗΡΙΑ

"Ολα τά άντιδραστήρια πρέπει νά είναι άναλυτικής καθαρότητας.

4.1 . Αντιδραστήρια διαυγάσεως (τά άντιδραστήρια αυτά δέν δύνανται νά χρησιμοποιούνται
περιοσσότερο άπό μιά έβδομάδα μετά τήν παρασκευή τους).

4.1.1 . Αντιδραστήριο I (Οαιτοζ I): διαλύονται σέ άπεσταγμένο νερό 106 β σιδηροκυανιούχου καλίου
Κ4Ρΰ(€Ν)63Η20 καί ό δγκος συμπληρώνεται στά 1 000 πιΐ .

4.1.2 . Αντιδραστήριο II (Ο&ιτεζ II): διαλύονται σέ άπεσταγμένο νερό 219,5 όξικοΰ ψευδαργύρου Ζ η
(€Η3000)2 2Η20 καί 30 ηιΐ κρυσταλλικοΰ όξικοΰ όξέος καί ό δγκος συμπληρώνεται στά
1 000 ιτιΐ .

4.2 . Διάλυμα νιτρώδους νατρίου: σέ όγκομετρική φιάλη τών 1 000 ιηΐ , διαλύονται 0,500 £
νιτρώδους νατρίου σέ άπεσταγμένο νερό , καί συμπληρώνεται ό δγκος μέχρι της χαραγής.
Αραιώνονται 10,0 ΓΪΙ! άπό τό μητρικό αύτό διάλυμα , σέ δγκο 500 ιηΐ . 1 ηιΐ τοΰ τελευταίου
αύτοΰ διαλύματος = 10 μ§ ΝεΝ02 .

4.3 . Κανονικό διάλυμα ύδροξειδίου τοΰ νατρίου .

4.4 Διάλυμα 0,2 ®7ο ύδροχλωρικοΰ σουλφανιλαμιδίου : διαλύονται 2 § σουλφανιλαμιδίου σέ 800 ιηΐ
νεροΰ, ύπό θέρμανση . Ψύχονται καί προστίθενται 100 ιηΐ πυκνοΰ ΗΟ) ύπό άνάδευση .
Συμπλήρωση τοΰ δγκου στά 1 000 πιΐΐ

4.5 . T5poxXcopiK6 5 N.

4.6 . Αντιδραστήριο Ν-(α-ναφθυλίου): τό διάλυμα αύτό παρασκευάζεται τήν ήμέρα της χρησιμο­
ποιήσεώς του.

Διαλύονται σέ νερό 0,1 § δι-υδροχλωρικής Ν-(α-ναφθύλ-αιθυλενο-διαμίνης) καί συμπληρώνε­
ται ό δγκος στά 100 ιηΐ .

5 . ΕΞΟΠΛΙΣΜΟΣ

5.1 . Αναλυτικός ζυγός

5.2 . 'Ογκομετρικές φιάλες τών 100, 250, 500 καί 1 000 πιΐ

5.3 . Βαθμολογημένα σιφώνια
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5.4 . 'OYKOnetpiKcn KuXivSpoi ttov 100 ml

5.5 . Πτυχωτός ηθμός άπηλλαγμένος νιτρωδών, διαμέτρου 15 αη

5.6 . 'YopéAoutpo

5.7 . Φασματοφωτόμετρο μέ κυψελίδες οπτικής διαδρομής 1 οπι

5.8 . Πεχαμετρο

5.9 . MiKpo7ipoxot5a TWV 10 ml

5.10 . noxripi tæv 250 ml

6 . ΤΡΟΠΟΣ ΕΡΓΑΣΙΑΣ

6. 1 . Ζυγίζονται, μέ άκρίβεια 0, 1 πι§, περίπου 0,5 (πι) όμοιογενοποιημένου δείγματος καί εισάγονται
σέ ποτήρι τών 250 ιηΐ . 'Αραιοΰνται μέχρις δγκου περίπου 150 ιηΐ , μέ θερμό άπεσταγμένο νερό .
Τοποθετείται τό ποτήρι, έπί μισή ώρα , σέ ύδρόλουτρο στους 80° Ο, καί Αναδεύεται άπό καιρό
σέ καιρό .

6.2 . Ψύχεται τό περιεχόμενο σέ θερμοκρασία περιβάλλοντος καί προστίθενται διαδοχικά υπό
άνάδευση , 2 πιΐ άπό τό άντιδραστήριο Ο&ΓΓεζ I (4.1.1 ) καί 2 πιΐ άπό τό άντιδραστήριο Ο&ιτεζ II
(4.1.2).

6.3 . Ρυθμίζεται τό ρΗ σέ 8,3 μέ τό πεχάμετρο , μέ τή βοήθεια διαλύματος Ν ύδροξειδίου τοΰ
νατρίου. Μεταγγίζεται τό δλο ποσοτικά σέ όγκομετρική φιάλη τών 250 ιηΐ καί συμπληρώνε­
ται, ό δγκος μέχρι τής χαραγής , μέ άπεσταγμένο νερό.

6.4 . Αναμιγνύεται καί διηθείται σέ πτυχωτό ήθμό (5.5).

6.5 . Σέ όγκομετρική φιάλη τών 100 πιΐ φέρεται μέ σιφώνιο κατάλληλη ποσότητα (V πιΐ) του
διαυγούς διηθήματος , δχι άνω τών 25 πιΐ καί άραιώνεται μέ άπεσταγμένο νερό στά 60 πιΐ .

6.6 . Αναμιγνύεται καί προστίθενται 10,0 πιΐ ύδροχλωρικοΰ σουλφανιλαμιδίου (4.4) καί κατόπιν 6,0
πιΐ ύδροχλωρικοΰ όξέος 5Ν (4.5). Αναμιγνύεται καί άφήνεται σέ ήρεμία έπί 5 πιίη . Προστίθε­
νται 2,0 πιΐ τοΰ Αντιδραστηρίου Ν-(α-ναφθυλίου) (4.6), άκολουθεΐ άνάδευση καί άφήνεται σέ
ήρεμία έπί 3 ιηϊη . Συμπληρώνεται ό δγκος στά 10 σιΐ καί Αναμιγνύεται .

6.7 . Ετοιμαζεται λευκός προσδιορισμός, έπαναλαμβάνοντας τούς χειρισμούς πού έγιναν στά 6.5
καί 6.6 , χωρίς προσθήκη τοΰ Αντιδραστηρίου Ν-(α-ναφθυλίου) (4.6).

6.8 . Μετράται (5.7) ή όπτική πυκνότητα τοΰ διαλύματος τοΰ δείγματος (6.6), σέ 538 ηπι , σέ σχέση
μέ τό λευκό προσδιορισμό (6.7).

6.9 . Αναγιγνώσκεται έπί τής καμπύλης Αναφοράς (6.10) πραγματοποιείται ή Ανάγνωση τής
περιεκτικότητας σέ νιτρώδες νάτριο , σέ μ§ άνά 100 πιΐ διαλύματος (πΐι ), πού Αντιστοιχεί στήν
όπτική πυκνότητα τοΰ δείγματος (6.8).

6.10 . Καμπύλη Αναφοράς . Μέ τή βοήθεια τοΰ διαλύματος νιτρώδους νατρίου (4.2) συντΑσσεται
καμπύλη Αναφοράς στήν περιοχή τών 0-20-40-60-80-100 μ£ νιτρώδους νατρίου ΑνΑ 100 ιηΐ .

7 . ΥΠΟΛΟΓΙΣΜΟΣ

Ή περιεκτικότητα τοΰ δείγματος σέ νιτρώδες νάτριο , ύπολογίζεται σέ έκατοστιαΐο ποσοστό
μάζας, μέ τή βοήθεια τοΰ κατωτέρω τύπου :
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% Ν*ΝΟ, = — χ ιη, χ ΙΟ " 6 χ — = ^ ^——2 V 1 ιη V χ πι χ 40

07100 :

πι = ή μάζα , σέ ξ, τοΰ δείγματος πού υποβλήθηκε σέ ανάλυση (6.1 ).

πι , = ή περιεκτικότητα σέ νιτρώδες νάτριο , σέ μ§, πού βρέθηκε σύμφωνα μέ τίς ύποδείξεις
τής παραγράφου 6.9 .

V = ό άριθμός τών πιΐ τοΰ διηθήματος, πού χρησιμοποιήθηκαν γνά τή μέτρηση (6.5).

8 . EnANAAHTIMOTHTA (')

Γιά περιεκτικότητα σέ νιτρικό νάτριο 0,2 % , ή διαφορά μεταξύ τών άποτελεσμάτων 2
παραλλήλων προσδιορισμών, πού πραγματοποιήθηκαν στό ίδιο δείγμα δέν πρέπει νά ύπερβαί­
νει 0,005 % .

IV . ΑΝΙΧΝΕΥΣΗ ΚΑΙ ΠΡΟΣΔΙΟΡΙΣΜΟΣ ΤΗΣ ΕΛΕΥΘΕΡΗΣ ΦΟΡΜΑΛΔΕΥΔΗΣ

1 . ΑΝΤΙΚΕΙΜΕΝΟ ΚΕΙ ΠΕΔΙΟ ΕΦΑΡΜΟΓΗΣ

Ή μέθοδος περιγράφει τήν άνίχνευση καί τόν προσδιορισμό τής έλεύθερης φορμαλδεύδης .
Εφαρμόζεται σέ δλα τά καλλυντικά καί περιλαμβάνει τρία μέρη :

1.1 . 'Avixveuori

1.2 . Χρωματομετρικός προσδιορισμός μέ άκετυλακετόνη

Ή μέθοδος αύτή δέν έφαρμόζεται δταν ή φορμαλδεύδη είναι χημικά ένωμένη ή πολυμερι­
σμένη , στήν περίπτωση τών προϊόντων πού άποδίδουν φορμόλη .
"Αν τό άποτέλεσμα ύπερβαίνει τήν άνώτατη έπιτρεπόμενη συγκέντρωση στό τελικό προϊόν,
τότε χρησιμοποιείται ή άκόλουθη μέθοδος .

1.3 . Προσδιορισμός μέ δξινο θειώδες

Ό προσδιορισμός αυτός δέν λαμβάνει υπόψη τή χημικά ένωμένη ή πολυμερισμένη φορμαλ­
δεΰδη , στήν περίπτωση τών προϊόντων πού άποδίδουν φορμόλη .
Έν τούτοις προσδιορίζονται όρισμένες χαλαρές ένώσεις (π . χ . ή έξαμεθυλενοτετραμίνη). Επι­
πλέον , παρουσία ρυθμιστικού διαλύματος, ή μέτρηση τής άλκαλικότητας είναι ευαίσθητη .

2 . ΟΡΙΣΜΟΣ

Ή περιεκτικότητα τοΰ δείγματος σέ έλεύθερη φορμαλδεΰδη πού προσδιορίζεται μέ τήν
παρούσα μέθοδο , έκφράζεται σέ έκατοστιαΐο ποσοστό τής μάζας τής φορμαλδεΰδης .

3 . ΑΡΧΗ

3.1 . Mépoc I

Η φορμαλδεΰδη , σέ περιβάλλον θειικών, παρέχει ρόζ ή μώβ χρωματισμό , παρουσία τοΰ
αντιδραστηρίου δςΐιϊίί .

3.2 . Mépoc II

Η φορμαλδεΰδη άντιδρα μέ τήν άκετυλακετόνη , παρουσία όξικοΰ άμμωνίου πρός σχηματι­
σμό τής 3-5 διακετυλο-1-4-διϋδρολουτιδίνης. Ή τελευταία αύτή έκχυλίζεται μέ 1-βουτανόλη .
Ή όπτική πυκνότητα τοΰ έκχυλίσματος μετράται στά 410 ηπι .

( J ) lonqxova PI TO Jtpoumo ISO 5725 .
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3.3 . Mépoq III

Ή φορμαλδεΰδη άντιδρα μέ τό θειώδες , σέ δξινο περιβάλλον σέ 0 °0 , πρός σχηματισμό
ένώσεως προσθήκης . Τά πλεονάζοντα πρωτόνια τιτλοδοτοΰνται μέ υδροξείδιο τοΰ νατρίου .
Τά άναλωθέντα πρωτόνια συνιστοΰν τή βάση γιά τόν ύπολογισμό της ποσότητας τής
φορμαλδεΰδης . Λευκός προσδιορισμός, χωρίς θειώδες , έπιτρέπει τή μέτρηση τής άλκαλικό­
τητας ή όξύτητας τοΰ μέσου.

4 . ΑΝΤΙΔΡΑΣΤΗΡΙΑ

"Ολα τά αντιδραστήρια πρέπει νά είναι αναλυτικής καθαρότητας .

4.1 . Πυκνό όξικό όξύ

4.2 . "AvuSpo O£IKO aiiucovio

4.3 . 1-βουτανόλη

4.4 . Θειικό όξύ περίπου 2Ν

4.5 . Διάλυμα θειώδους νατρίου 0,1 Μ πρόσφατα παρασκευασμένο

4.6 . 'AvTi8paoTT|pio Schiff

Μεσα σέ ποτήρι ζυγίζονται 100 πιε φουξίνης .

AiaXuovxai OE 75 ml vspoO oé 80 °C .

Άφοΰ ψυχθούν, προστίθενται 2,5 § ένύδρου (7 Η20) θειώδους νατρίου και 1,5 ιτιΐ πυκνοΰ
ύδροχλωρικοΰ όξέως ((Ι40 ^ 1,19).
Συμπληρώνεται ό όγκος στά 100 ιτιΐ (διατηρείται έπί 2 έβδομάδες).

4.7 . 'AvTiSpaoxripio aKEtuXaKETOvnc

Σέ όγκομετρική φιάλη τών 1 000 πιΐ διαλύονται :

150 g otiKou auucoviou

2 πιΐ άκετυλακετόνης , πρόσφατα άποσταγμένης ύπό μειωμένη πιέση , καί πού δέν παρουσιάζει
καμιά άπορρόφηση στά 410 ηπι

3 πιΐ πυκνοΰ όξικοΰ όξέος (4.1 ). Συμπληρώνεται ό δγκος στά 1 000 πιΐ μέ νερό (ρΗ τοΰ
διαλύματος περίπου 6,4). Τό άντιδραστήριο αύτό πρέπει νά έχει παρασκευαστεί πρόσφατα .

4.8 . Τιτλοδοτημένο διάλυμα θειικοΰ όξέος 0,1 Ν

4.9 . Τιτλοδοτημένο διάλυμα ύδροξειδίου τοΰ νατρίοου 0,1 Ν

4.10. Τιτλοδοτημένο διάλυμα ιωδίου 0,1 Ν

4.11 . Τιτλοδοτημένο διάλυμα θειοθειικοΰ νατρίου 0,1 Ν

4.12 . Πρότυπο φορμαλδεΰδης : μητρικό διάλυμα

Σέ όγκομετρική φιάλη τών 1 000 πιΐ , εισάγονται 5 § φορμαλδεΰδης 37 έως 40 °7ο καί
συμπληρώνεται ό δγκος στά 1 000 ιηΐ .

Τιτλοδότηση τοΰ μητρικού διαλύματος: Λαμβάνονται 10,00 πιΐ προστίθενται 25,00 ιηΐ τιτλοδο­
τημένου διαλύματος ιωδίου 0,1 Ν καί 10 ιηΐ διαλύματος ύδροξειδίου τοΰ νατρίου Ν . Αφήνεται
σέ ήρεμία 5 πιϊη .

Όξινίζεται σέ 11 ηιΐ ΗΟ καί ύπολογίζεται τό πλεονάζον Ιώδιο μέ τιτλοδοτημένο διάλυμα
θειοθειικοΰ νατρίου 0,1 Ν παρουσία άμυλόκολλας ώς δείκτη . 1 πιΐ καταναλούμενου διαλύμα­
τος ιωδίου 0,1 Ν , άντιστοιχεΐ σέ 1,5 ΙΏ§ φορμαλδεΰδης .

4.13 . Πρότυπο φορμαλδεΰδης : άραιωμένο διάλυμα

Παρασκευάζοντας διαδοχικά μία διάλυση 1 /20 καί μία διάλυση 1 / 100 τοΰ μητρικού διαλύμα­
τος σέ άπιονισμένο νερό .

1 πιΐ αύτοΰ τοΰ διαλύματος περιέχει περίπου 1 μ§ φορμαλδεΰδης. "Υπολογίζεται ή άκριβής
περιεκτικότητα .

4.14 . Διάλυμα θυμολοφθαλεΐνης

0,1 g ava 100 ml alØavéXriq 50 % (v/v)
4.15 . Αντιδραστήριο 4.7 . χωρίς άκετυλακετόνη

5 . ΕΞΟΠΛΙΣΜΟΣ

5.1 . Συνήθης έξοπλισμός έργαστηρίου

5.2 . Ηθμός «διαχωριστικός φάσεων» ΚΕΡ . \¥ΗΑΤΜΑΝ 1 Ρδ (ή ισοδύναμος)

5.3 . OuyoKEVTpoc
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5.4 .

5.5 .

5.6 .

5.7 .

Φασματοφωτόμετρο

Κυψελίδες ύάλου όπτικής διαδρομής 1 αη

Ποτενσιόμετρο

Ηλεκτρόδια ϋαλος/καλομέλας (συνίσταται ή χρησιμοποίηση ειδικών ηλεκτροδίων χαμηλής
θερμοκρασίας).

ΤΡΟΠΟΣ ΕΡΓΑΣΙΑΣ6 .

6 . 1 .

6.1.1 .

6 . 1.2.

Άνιχνεύση

Σέ ποτήρι των 10 πιΐ εισάγονται περίπου 2 % δείγματος

Προστίθενται 2 σταγόνες Η2δ04 2 Ν (4.4) καί 2 πιΐ άντιδραστηρίου δοΗίίί (4.6) (Τό Αντιδρα­
στήριο αύτό πρέπει νά είναι άπόλυτα άχρωμο τή στιγμή της χρησιμοποιήσεως). Αναδεύεται
καί άφήνεται σέ έπαφή έπί 5 πιίη

"Αν σέ διάστημα 5 πιίη παρατηρηθεί χρωματισμός ρόζ ή μώβ , ή ποσότητα τής ύπάρχουσας
φορμαλδεύδης είναι άνώτερη άπό 0,01 % . Τότε πραγματοποιείται προσδιορισμός κατά τό
(6.2) καί, άν χρειάζεται , κατά τό (6.3)

6.1.3 .

Χρωματομετρικός προσδιορισμός μέ άκετυλακετόνη

Διάλυμα δείγματος

6 . 2 .

6.2.1 .

6.2.1.1 .

6.2.1.2 .

6.2.1.3 .

6.2.2 .

Σέ όγκομετρική φιάλη των 100 πιΐ ζυγίζεται , μέ άκρίβεια 0,001 § μάζα δοκιμίου (σέ 8), πού
άντιστοιχεΐ σέ κατ ' έκτίμηση ποσότητα φορμαλδεΰδης περίπου 150 μβ

Συμπληρώνεται ό δγκος στά 100 ΓΠΙ μέ νερό, καί άναμιγνύεται (διάλυμα 8)

Σέ κωνική φιάλη τών 50 πιΐ προστίθενται :
10,00 ΓΠΙ διαλύματος δ (6.2.1.2)
5,00 πιΐ άντιδραστηρίου άκετυλακετόνης (4.7)
Άπιονισμένο νερό γιά νά ληφθεί δγκος 30 ιηΐ

Διάλυμα άναφοράς

Ή ένδεχόμενη παρεμβολή χρωματισμού βάσεως στό δοκίμιο Απαλείφεται ώς έξης:
Σέ κωνική φιάλη τών 50 ιηΐ προστίθενται:

10,0 πιΐ διαλύματος δ (6.2.1.2)
5,0 πιΐ άντιδραστηρίου (4.13)

Άπιονισμένο νερό γιά νά ληφθεί δγκος 30 πιΐ

Λευκός προσδιορισμός

Σέ κωνική φιάλη τών 50 πιΐ προστίθενται :

5,0 πιΐ άντιδραστηρίου άκετυλακετόνης (4.7)
Άπιονισμένο νερό γιά νά ληφθεί δγκος 30 πιΐ

Προσδιορισμός

Αναδεύονται τά διαλύματα πού παρασκευάστηκαν στά 6.2.1.3 ., 6.2.2 . καί 6.2.3 .
Βυθίζονται οί κωνικές φιάλες σέ ΰδρόλουτρο , σέ 60 °0 , έπί 10 πιίη άκριβώς.
Ψύχονται έπί 2 πιίη σέ παγόλουτρο .

6.2.3 .

6.2.4 .

6.2.4.1 .
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6.2.4.2 . Μεταγγίζονται σέ διαχωριστική χοάνη των 50 πιΐ πού περιέχει 10,0 πιΐ 1-βουτανόλης (4.3).
Έκπλύνονται με 3 έως 5 πιΐ νεροΰ . Αναδεύεται ισχυρά τό μίγμα έπί 30 8€ο άκριβώς. Αφήνεται
πρός καταστάλαξη .

6.2.4.3 . Διηθείται μέ ηθμό «διαχωρισμού φάσεων» (5.2), στίς κυψελίδες μετρήσεως.
Επίσης μπορεί νά χρησιμοποιηθεί φυγοκέντριση (5 000 στροφές/πιϊη έπί 5 ηιϊη).

6.2.4.4 . Μετράται ή όπτική πυκνότητα ΑΙ , στά 410 ηπι , τού έκχυλίσματος του διαλύματος δείγματος,
πού έλήφθη στά (6.2.1.3), έναντι τοΰ έκχυλίσματος του διαλύματος άναφοράς (6.2.2).

6.2.4.5 . Κατά τόν ίδιο τρόπο μετράται τό έκχύλισμα τοΟ λευκού προσδιορισμού πού έλήφθη στό 6.2.3
έναντι 1-βουτανόλης (Α2).

Σημείωση:

"Ολοι οί έν λόγω χειρισμοί πρέπει νά πραγματοποιηθούν σέ διάστημα 25 πιΐη άπό τή στιγμή
πού ή κωνική φιάλη τοποθετήθηκε στό ύδρόλουτρο σέ 60 °ϋ .

6.2.5 . Καμπύλη άναφοράς

6.2.5.1 . Σέ κωνική φιάλη των 50 πιΐ εισάγονται :

5,00 πιΐ άραιωμένου προτύπου διαλύματος (4.13)

5,00 πιΐ άντιδραστηρίου άκετυλακετόνης (4.7)
Άπιονισμένα νερό γιά νά ληφθεί τελικός δγκος 30 πιΐ .

6.2.5.2 . Ή έργασία συνεχίζεται σύμφωνα μέ τά ύποδεικνυόμενα στό (6.2.4.5) καί μετράται ή όπτική
πυκνότητα έναντι 1-βουτανόλης (4.3).

6.2.5.3 . Επαναλαμβάνεται ή διαδικασία μέ 10, 15 , 20 , 25 ιηΐ άραιωμένου προτύπου διαλύματος
(4.13).

6.2.5.4 . Γιά νά ληφθεί ή τιμή τοΰ σημείου 0 (πού άντιστοιχεΐ στό χρωματισμό τών άντιδραστηρίων)
άκολουθεϊται ή διαδικασία τοΰ (6.2.4.5).

6.2.5.5 . Καταστρώνεται ή καμπύλη άναφοράς, άφοΰ άφαιρεθεΐ ή τιμή τοΰ σημείου 0 άπό κάθε μία άπό
τίς όπτικές πυκνότητες πού έλήφθησαν στά (6.2.5.1 ) καί (6.2.5.3)
Ό νόμος τοΰ ΒεεΓ πρέπει νά τηρείται μέχρι 30 μ§ φορμαλδεΰδης .

6.3 . Προσδιορισμός μέ δξινο θειώδες

6.3.1 . Δοκίμιο

6.3.1.1 . Γιά τή δοκιμασία :

Σέ προζυγισμένο ποτήρι ζυγίζεται, μέ άκρίβεια 0,001 §, μάζα τοΰ δείγματος (πι γραμμάρια),
πού άντιστοιχεΐ σέ κατ ' έκτίμηση ποσότητα φορμαλδεΰδης μεταξύ 3 καί 20 ηι§.

6.3.1.2 . Γιά τή δοκιμασία άναφοράς :

Σέ προζυγισμένο ποτήρι ζυγίζεται , μέ ακρίβεια 0,001 § αντίστοιχη ποσότητα δείγματος
(ΓΠ ' γραμμάρια).

6.3.2 . Προσδιορισμός

6.3.2.1 . Σέ προζυγισμένο ποτήρι ζυγίζεται, μέ άκρίβεια 0,001 β άντίστοιχη ποσότητα δείγματος
(ιη ' γραμμάρια).

6.3.2.2 . Βυθίζεται τό ποτήρι σέ μίγμα πάγου καί άλατος γιά νά άχθεΐ ή θερμοκρασία τοΰ διαλύματος
(6.3.2.1 ) σέ + 2° Ο Εισάγεται ποσοτικά ή μάζα τοΰ δοκιμίου (6.3.1.1 .)

6.3.2.3 . Τιτλοδοτεΐται γρήγορα ποτενσιομετρικά μέ ΝαΟΗ 0,1 Ν (4.9 .) υπό συνεχή άνάδευση καί μέ
διατήρηση της θερμοκρασίας μεταξύ + 2 καί + 4° Ο (Ή περιοχή έξουδετερώσεως ευρίσκεται
μεταξύ ρΗ 9 καί 11 ). "Εστω Υι ό δγκος ΝαΟΗ 0,1 Ν (4.9) πού χρησιμοποιήθηκε.
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6.3.3 . Λευκός προσδιορισμός

Τιτλοδοτεΐται τό διάλυμα (6.3.2.1 ) υπό τίς συνθήκες πού περιγράφονται στό (6.3.2.) Έστω ν2
ό όγκος ΝαΟΗ 0,1 Ν (4.9) πού χρησιμοποιήθηκε .

6.3.4 . Δοκιμασία άναφορας
Προσδιορίζεται ή οξύτητα ή ή άλκαλικότητα του δείγματος μέ ποτενσιομετρική τιτλοδότηση ,
με ΝαΟΗ 0,1 (4.9) ή Η2504 0 ,1 Ν (4.8) στό δοκίμιο πι ' (6.3.1.2.) Έστω ν ' ό όγκος ΝαΟΗ 0,1 Ν
ή Η2504 0,1 Ν , πού χρησιμοποιήθηκε τό ν ' μπορεί νά είναι ίσο μέ 0 .

6.3.5 . Σημείωση: Έχει σημασία νά τηρηθούν έπακριβώς οΐ συνθήκες έργασίας . Είναι δυνατό νά
πραγματοποιηθεί ό προσδιορισμός, παρουσία θυμολο-φθαλέΐνης ώς δείκτου (4.14).

7 . ΥΠΟΛΟΓΙΣΜΟΙ

7.1 . Χρωματομετρικός προσδιορισμός μέ άκετυλακετόνη

7.1.1 . Αφαιρείται τό Α2 άπό τό Αι καί διαβάζεται στήν καμπύλη άναφοράς (6.2.5.5) ή ποσότητα Ο ,
εκφρασμένη σέ μ§ φορμαλδεύδης , πού περιέχεται στό διάλυμα (6.2.1.1 ).

7.1.2 . Ή περιεκτικότητα τοΰ δείγματος σέ φορμαλδεύδη (°7ο ΠΙ/ΠΙ) υπολογίζεται άπό τόν τύπο:
Ο(popiiaA-oeOSri % =

10* χ πι

7.2 . Προσδιορισμός μέ όξινο θειώδες

Ό όγκος τοΰ ΝαΟΗ 0,1 Ν καί τοΰ Η2δ04 0,1 Ν πού χρησιμποιήθηκε στή δοκιμασία άναφοράς
(6.3 . 4) άνάγεται στή μάζα πι , σύμφωνα μέ τόν τύπο :

ν' · ΓΠ
ν =

πν

Γιά ουδέτερα προϊόντα ν = Ο .

7.2.1 . Περίπτωση όξινου ποϊόντος

0,30 (V2 - V, + V )% HCHO
πι

7.2.2 . Περίπτωση αλκαλικού προϊόντος

% HCHO = 0,30 (V2 ~ Vl ~ v )
m

7.3 . "Αν υπάρχει άπόκλιση μεταξύ των αποτελεσμάτων των 2 μεθόδων, πρέπει νά λαμβάνεται
ύπόψη μόνο τό χαμηλότερο άποτέλεσμα .

8 . EnANAAHTIMOTHTA (')

Για περιεκτικότητα σέ φορμαλδεύδη 0,2 , ή διαφορά μεταξύ των άποτελεσμάτων 2 παραλλή­
λων προσδριορισμών, πού πραγματοποιήθηκαν στό ίδιο δείγμα δέν πρέπει νά ύπερβαίνει :
0,005 % γιά τό χρωματομετρικό προσδιορισμό μέ άκετυλακετόνη ,

0,05 % γιά τόν προσδιορισμό μέ όξινο θεοώδες.

0 ) lontpcova TO rcpoTUTto ISO 5 725 .
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V. ΠΡΟΣΔΙΟΡΙΣΜΟΣ ΡΕΣΟΡΚΙΝΗΣ ΣΤΑ ΥΓΡΑ ΠΑΡΑΣΚΕΥΑΣΜΑΤΑ ΛΟΥΣΕΩΣ ΚΑΙ
ΠΕΡΙΠΟΙΗΣΕΩΣ ΤΉΣ ΚΩΜΗΣ

1 . ΑΝΤΙΚΕΙΜΕΝΟ ΚΑΙ ΠΕΔΙΟ ΕΦΑΡΜΟΓΗΣ

Ή μέθοδος αύτή περιγράφει τόν προσδιορισμό της πεσορκίνης στά ύγρά παρασκευάσματα
λούσεως καί περιποιήσεως της κώμης μέ αέριο χρωματογραφία .

Εφαρμόζεται σέ συγκεντρώσεις 0,1 έως 2,0 % τής μάζας του προϊόντος.

2 . ΟΡΙΣΜΟΣ

Ή περιεκτικότητα σέ ρεσορκίνη , σύμφωνα μέ τή μέθοδο αύτή έφκράζεται σέ έκατοστιαΐο
ποσοστό τής μάζας ρεσορκίνης .

3 . ΑΡΧΗ

Ή ρεσορκίνη καί τό 3,5-διυδροξυτολουόλιο , πού χρησιμοποιείται σάν έσωτερικό πρότυπο ,
διαχωρίζονται άπό τό δείγμα , μέ χρωματογραφία λεπτής στοιβάδας . Οΐ δύο ένώσεις Απομο­
νώνονται μέ παραλαβή τοΰ ύποστρώμαοτς καί έκχύλιση μέ μεθανόλη . Τά ύπολείμματα , στή
συνέχεια , ξηραίνονται, σιλυλιοποιοΰνται καί προσδιορίζονται μέ άέριο χρωματογραφία .

4 . ΑΝΤΙΔΡΑΣΤΗΡΙΑ

"Ολα τά άντιδραστήρια πρέπει νά είναι άναλυτικής καθαρότητας .

4.1 YcpoxMopiKO ofiu 25 % (m/m)

4.2 . Μεθανόλη

4.3 . AiØavoXri 96 % (v/v)

4.4 . Πλάκες άπό διοξείδιο πυριτίου έπάνω σέ ύπόστρωμα πλαστικό ή άπό άργίλιο μέ φθορίζοντα
δείκτη , έτοιμες γιά χρησιμοποίηση καί άπενεργοποιημένες .

Ή έτοιμασία είναι ή έξης : οί πλάκες άπό διοξείδιο τόΰ πυριτίου ψεκάζονται μέ νερό, μέχρις
δτου καταστούν στιλπνές , καί στή συνέχεια ξηραίνονται σέ θερμοκρασία περιβάλλοντος έπί 1
έως 3 ώρες .

Σημείωση: "Αν οί πλάκες δέν έχουν Απενεργοποιηθεί μπορεί νά έπέλθουν άπώλειες ρεσορκί­
νης, άπό μή άναστρέψιμη είσρόφηση στό διοξείδιο τοΰ πυριτίου .

4.5 . Διαλύτης άναπτύξεως : άκετόνη- χλωροφόρμιο-όξικό όξύ (20-75-5 ν).

4.6 . Πρότυπο διάλυμα ρεσορκίνης : διαλύονται 400 γπ§ ρεσορκίνης σέ 100 ηιΐ αίθανόλης (4.3) 96 %
(1 ιπΐ άντιστοιχεΐ σέ 4 000 μ§ ρεσορκίνης).

4.7 Διάλυμα έσωτερικού προτύπου : διαλύονται 400 πι§ 3,5-διυδροξυτολουολίου (ϋΙΤ) σέ 100 πιΐ
αίθανόλης 96 % (1 ιπΐ άντιστοιχεΐ σέ 4 000 μ§ ϋΙΤ).

4.8 . Πρότυπο μίγμα : άναμιγνύονται 10 πιΐ διαλύματος (4.6) καί 10 πιΐ διαλύματος (4.7) σέ
όγκομετρική φιάλη τών 100 ιπΐ , συμπληρώνεται ό δγκος μέχρι τής χαραγής , μέ αίθανόλη
96 % , καί άκολουθεϊ άνάμιξη (1 ιτιΐ άντιστοιχεΐ σέ 400 μ§ ρεσορκίνης καί 400 μ§ ϋΙΤ).

4.9 . 'Avtiopaoxiipia aiXi)X.ic6oecoc

4.9.1 . Ν,ο-δις-(τριμεθυλοσιλυλο)τριφθοριοακεταμιδιο (ΒδΤΡΑ)

4.9.2 . 'Et.aiieØu^oSiaiXa^dvio (HMDS)

4.9.3 . TpineØuXoxXcopomXdvio (TMCS)
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5 .

5.1 .

5.2 .

ΕΞΟΠΛΙΣΜΟΣ

Συνήθης έξοπλισμός χρωματογραφίας λεπτής στοιβάδας καί άέριας φάσεωο

Υάλινα σκεύη έργαστηρίου

6 .

6 . 1 .

6.1.1 .

6.1 . 2 .

6.1.3 .

6.1.4 .

6.1.5 .

6.1 .6 .

ΤΡΟΠΟΣ ΕΡΓΑΣΙΑΣ

Προετοιμασία τοΰ δείγματος

Σέ ποτήρι των 150 παΐ , ζυγίζεται μέ άκρίβεια δοκίμιο τοΰ προϊόντος (ιη γραμμάρια), πού
περιέχει περίπου 20 έως 50 ηΐβ ρεσορκίνης.

Ακολουθεί όξίνιση μέ ύδροχλωρικό όξύ (4.1) (περίπου 2 έως 4 πιΐ). Προστίθενται 10 ΓΠΙ (40 πι§
ΟΗΤ) έσωτερικοΰ διαλύματος (4.7) καί τό δλο Αναμιγνύεται.

Γίνεται μετάγγιση σέ όγκομετρική φιάλη τών 100 ιηΐ μέ τή βοήθεια αίθανόλης. Συμπληρώνεται
ό όγκος μέχρι της χαραγής, μέ αίθανόλη (4.3) καί άκολουθεϊ άνάμιξη .

Άποτίθενται 250 μΐ τοΰ διαλύματος (6.1.2) σέ άπενεργοποιημένη πλάκα διοξειδίου τοΟ
πυριτίου (4.4) σέ συνεχή γραμμή , μήκους περίπου 8 αη . Απαιτείται προσοχή ώστε νά ληφθεί
μιά ταινία δσο τό δυνατόν λεπτότερη .

Κατά τόν ίδιο τρόπο (6.1.3) άποτίθενται στήν ΐδια πλάκα 250 μΐ άπό τό πρότυπο μίγμα
(4.8).

Στή γραμμή έκκινήσεως (6.1.3) καί (6.1.4) άποτίθενται 2 κηλίδες τών 5 μΐ άπό κάθε διάλυμα
(4.6) καί (4.7), γιά νά διευκολυνθεί ή έντόπιση έπειτα άπό τήν άνάπτυξη της πλάκας.

Σέ θάλαμο μή κορεσμένο, άναπτύσσεται ή πλάκα μέ τό διαλύτη άναπτύξεως (4.5), μέχρις
δτου ό διαλύτης διανύσει 12 επί άπό τή γραμμή έκκινήσεως (45 πιΐη). Ή πλάκα ξηραίνεται
στόν άέρα καί έντοπίζεται ή ζώνη ρεσορκίνη/ϋΙΤ στό υπεριώδες φώς στά 254 ηιη . Τά δύο
προϊόντα έχουν περίπου τήν ίδια τιμή ΚΓ. Παραλαμβάνονται οί ζώνες, πού έχουν έπισημανθεΐ
μέ τόν τρόπο αύτό καί συγκεντρώνεται τό προσρόφημα κάθε μιας σέ φιάλη τών 10 πιΐ .

Τό προσρόφημα πού περιέχει τό δείγμα καί έκεϊνο πού περιέχει τό πρότυπο μίγμα έκχυλίζο­
νται κατά τόν άκόλουθο τρόπο:

Προστίθενται 2 ηιΐ μεθανόλης (4.2) καί άκολουθεϊ έκχύλιση έπί 1 ώρα ύπό συνεχή άνάδευση .
Διηθείται τό μίγμα καί έπαναλαμβάνεται ή έκχύλιση έπί 15 πιίη μέ 2 ηιΐ μεθανόλης (4.2).
Εξατμίζεται ό διαλύτης, άπό τό σύνολο τών έκχυλισμάτων μέ τοποθέτησή τους, έπί μία
νύκτα , σέ ξηραντήρα κενοΰ στόν όποιο υπάρχει κατάλληλο ξηραντικό. Ή έξάτμιση δέν
πρέπει νά πραγματοποιηθεί έν θερμώ.

Σιλυλιώνονται τά ύπολείμματα (6.1.8), δπως ύποδεικνύεται είτε στό (6.1.9.1 ) είτε στό
(6.1.9.2).

Προστίθενται 200 μΐ Β3ΤΡΑ (4.9.1) καί άφήνεται τό μίγμα έπί 12 ώρες σέ κλεισμένο δοχείο σέ
θερμοκρασία περιβάλλοντος.

Προστίθενται διαδοχικά 200 μΐ ΗΜΙ)5 (4.9.2) καί 10 μΐ ΤΜΟδ (4.9.3) καί θερμαίνεται τό
μίγμα έπί 30 ιτιίη στούς 60 °0 σέ κλεισμένο δοχείο . Ακολουθεί ψύξη .

Αέρια χρωματογραφία

Συνθήκες έργασίας

Ή στάσιμη φάση πρέπει νά δίνει βαθμό διαχωρισμού ίσο ή άνώτερο τοΰ 1,5

6.1.7 .

6 . 1.8 .

6.1.9 .

6.1.9.1 .

6.1.9.2 .

6 . 2 .

6.2.1 .

ά'Κ2 - <ΓΚ»
Κ. =

+ Υ?2

δπου:

Κι καί =

\ν ! καί \ν2 =

ά'

χρόνοι κατακρατήσεως σέ ηιΐη γιά τίς 2 κορυφές ,
εύρος τών Ιδίων κορυφών στό μέσο τοΰ ϋψους.
ταχύτητα έκτυλίξεως τοΰ χάρτου σέ πιιη/πιίη .



30. 6 . 82 Επίσημη Εφημερίδα τών Εύρωπαϊκών Κοινοτήτων 'ApiØ . L 185/25

Τό άποτέλεσμα αύτό λαμβάνεται ύπό τίς ακόλουθες συνθήκες :
στήλη : άνοξείδωτος χάλυβας
μήκος: 200 ςπι
διάμετρος : ~ 3 πιπί ( 1 /8")
Πλήρωση : 10 % Ον 17 έπί <±ιόιτι080Ι"1> \¥Α\ν 100-120 ηιεχΗ

Ανιχνευτής ιονισμού φλόγας :
ØepjioKpamec;:

oxf|X,ri : 185 °C icéØepnTi
Sidta^Ti eioaycoYfi*;: 250 °C
dvixveuxfjt;: 250 °C

'Aépio liETatpopac;: fi^coxo

napoxii : 45 ml/min .

ria ni puØjiior) Tfjg Tiapoxfjt; xou uSpoyovou Kai xou dépa, dKoXouØouvxai oi 68T|yfe<; to0
KaxaøKEuaaxfj .

'Eyxuovtai 1 e(d<; 3 ^.1 xwv 5iaX,U |Adxcov 7tou étatøØtiaav ot6 (6.1.9). Hvovxai 5 éyxuosic; yia
KdØe 8iaXuna . Mexpaxai f| énupaveia xå»v Kopu(p©v |xé dKpiPeia Kai CmoXoyi^exai f| oxéari xcov
Koputpcov :

6.2.2 .

επιφάνεια κορυφής ρεσορκίνης
δ

έπιφάνεια κορυφής ϋΙΤ

ΥΠΟΛΟΓΙΣΜΟΣ7 .

Ή περιεκτικότητα σέ ρεσορκίνη του δείγματος , έκφρασμένη σέ έκατοστιαΐο ποσοστό μάζας
(% η/ιη), δίνεται άπό :

4 δ δείγματος
vo peoopKivri = χ

Μ δ προχύπου δείγμαχος
ojtoo :

Μ = δοκίμιο σέ γραμμάρια (6.1.1 ).
δ δείγματος = μέση σχέση , πού έλήφθη γιά τίς κορυφές του διαλύματος χοϋ

δείγμαχος (6.2.2).

δ προχύπου μίγμαχος = μέση σχέση πού έλήφθη γιά τίς κορυφές τοΰ προτύπου μίγματος,
κατά τό (6.2.2).

8 . EnANAAHTIMOTHTA (•)

Για περιεκτικότητα σέ ρεσορκίνη 0,5 % ή διαφορά μεταξύ τών Αποτελεσμάτων 2 παραλλήλων
προσδιορισμών πού πραγματοποιήθηκαν στό ίδιο δείγμα , δέν πρέπει νά υπερβαίνει 0,025 % .

VI . ΠΡΟΣΔΙΟΡΙΣΜΟΣ ΤΗΣ ΜΕΘΑΝΟΛΗΣ ΣΕ ΣΧΕΣΗ ΜΕ ΤΗΝ ΑΙΘΑΝΟΛΗ "Η ΤΗΝ
2-IIPOnANOAH

1 . ΑΝΤΙΚΕΙΜΕΝΟ ΚΑΙ ΠΕΔΙΟ ΕΦΑΡΜΟΓΗΣ

Ή μέθοδος αύτή περιγράφει τόν προσδιορισμό τής μεθανόλης μέ άέρια χρωματογραφία , σέ
δλους τούς τύπους τών καλλυντικών (περιλαμβανομένων καί τών άεροζόλ). Εφαρμόζεται σέ
σχετικές συγκεντρώσεις άπό 0 έως 10 % .

2 . ΟΡΙΣΜΟΣ

Ή περιεκτικότητα σέ μεθανόλη , πού προσδιορίζεται μέ τή μέθοδο αύτή , έκφράζεται σέ
έκατοστιαΐο ποσοστό μάζας μεθανόλης σέ σχέση μέ τή μάζα αίθανόλης ή 2-προπανόλης.

3 . ΑΡΧΗ

Ό προσδιρρισμός πραγματοποιείται μέ άέρια χρωματογραφία .

0 ) Euncpcova |ié xo 7tp6xu7to ISO 5725 .
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4. ΑΝΤΙΔΡΑΣΤΗΡΙΑ

"Ολα τά άντιδραστήρια πρέπει νά είναι άναλυτικής καθαρότητας.

4.1 . Μεθανόλη

4.2 . 'AnoXuiTi aiØavoXii

4.3 . 2-7tpo7iav6tai

4.4 . Χλωροφόρμιο , έκπλυμμένο μέ νερό γιά τήν άπομάκρυνση των αλκοολών

5 . EEOI1AIIMOI

5.1 . Χρωματογράφος άέριας φάσεως μέ άνιχνευτή θερμικής άγωγιμότητας (γιά τά δείγματα
προϊόντων μέ άεροζόλ).

Χρωματογράφος άέριας φάσεως μέ άνιχνευτή ιονισμού φλόγας (γιά τά δείγματα λοιπών
προϊόντων).

5.2 . '07KouETpiKéc (piaXeq xcbv 100 ml

5.3 . Βαθμολογημένα σιφώνια τών 1 , 2 , 20 πιΐ

5.4 . Μικροσύριγγες τών 0 έως 100 μΐ καί 0 έως 5 μΐ

Γιά τά δείγματα σέ άεροζόλ μόνο , είδική σύριγγα μέ άέριο μέ παλινδρομική βαλβίδα (βλέπε
σχήμα 5 τής μεθόδου δειγματοληψίας) 0).

6 . ΤΡΟΠΟΣ ΕΡΓΑΣΙΑΣ

6.1 . 'Etoiuama uov Snyudtajv

6.1.1 . Τά προϊόντα σέ άεροζόλ επεξεργάζονται , δπως ύποδεικνύεται στό κεφάλαιο II τής οδηγίας
80/ 1335/ΕΟΚ τής Επιτροπής τής 22ας Δεκεμβρίου 1980 0), καί άναλύονται μέ άέρια
χρωματογραφία , ύπό τίς συνθήκες πού περιγράφονται στό (6.2.1 ). Υπολογίζεται ή σχέση τών
έπιφανειών τών κορυφών (μεθανόλη/αιθανόλη) ή (μεθανόλη/2-προπανόλη). Χρησιμοποιείται
καμπύλη άναφοράς γιά τόν προσδιορισμό τοΰ έκατοστιαίου ποσοστοΰ τής μεθανόλης σέ
σχέση μέ τήν αίθανόλη ή τήν 2-προπανόλη .

6.1.2 . Τά άλλα προϊόντα πού έχουν έπεξεργαστεϊ δπως άναφέρεται στό άνωτέρω άναφερθέν
κεφάλαιο II , διαλύονται στό νερό μέχρι συγκεντρώσεως 1 έως 2 % αίθανόλης ή 2-προπανό­
λης, καί έπειτα άναλύονται μέ άέρια χρωματογραφία ύπό τίς συνθήκες πού περιγράφονται στό
(6.2.2). Εισάγεται κατάλληλη ποσότητα (2 έως 3μ).
Υπολογίζεται ή σχέση τών έπιφανειών τών κορυφών (μεθανόλη/αιθανόλη) ή (μεθανόλη/
2-προπανόλη). Χρησιμοποιείται καμπύλη άναφορας γιά τόν προσδιορισμό τοΰ έκατοστιαίου
ποσοστού μεθανόλης σέ σχέση μέ τήν αίθανόλη ή τήν 2-προπανόλη .

6.2 . Συνθήκες άέριας χρωματογραφίας

6.2.1 . Γιά τά δείγματα προϊόντων σέ άεροζόλ

6.2.1.1 . Χρησιμοποιείται στήλη μέ 10 % ΗαΠοοπιΜ Μ 18 έπί οΗΓΟπιοδοΛ ΨΑΨ 100-120 πιεδΗ καί
άνιχνευτής θερμικής άγωγιμότητας

6.2.1.2 . Ή στάσιμη φάση πρέπει νά δίνει βαθμό διαχωρισμοΰ ίσο ή άνώτερο τοΰ 1,5

ά'Κ2 - ά'ΙΙ,
Κ. = 2

Ψ, +

5jtou:

Κι και Κ2 = χρόνος κατακρατήσεως έκφρασμένος σέ πιΐη γιά τίς δύο κορυφές .
^ καί ^ν2 = εύρος τών Ιδίων κορυφών στό μέσο τοΰ ΰψους .
<3 ' = ταχύτητα έκτυλίξεως χάρτη σέ πιιη/ιηϊη .

6.2.1.3 . Τά άποτελέσματα αύτα λαμβάνονται ύπό τίς άκόλουθες συνθήκες:
στήλη : άνοξείδωτος χάλυβας
UtiKot;: 3,5 m

SidnEtpoc : 3 mm

Ρεΰμα τοΰ άνιχνευτή θερμικής άγωγιμότητας: 150 πι Α

Ο ΕΕ άριθ . Γ 383 τής 31 . 12 . 1980, σ . 27 .
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'Aepio neiaqjopac;: "Hmo
thegti :

παροχή :

ØepnoKpaoiec :

2,5 bars
45 ml/min

150° C

150° C
65° C

διάταξη εγχύσεως :
Ανιχνευτής :
στήλη :

6.2.2 .

6.2.2.1 .

6.2.2.2 .

Για τα δείγματα άλλων προϊοντων .

Χρησιμοποιείται στήλη μέ ς1ΐΓ0$0πΐ0Γβ 105 ή μέ ροΓαρ&Κ ζ)5 καί Ανιχνευτής ιονισμού
φλόγας .

Ή στάσιμη φάση πρέπει νά δίνει βαθμό διαχωρισμού ίσο ή ανώτερο τοΰ 1,5

R =
d ' R2 - d ' Ri
W , + W2

onou :

Ri Kai R2 = xpôvoç KaTaKpanîoecûç aé min yva tiç Sûo Kopucpéç .
W! Kai W2 = eùpoç xrôv iôicov Kopwpôv oxô |iéoo toO ûi|/oi)ç .
d ' = taxûxr|Ta èKTuA.i^ecoç xApTT) oé mm/min .

Ta A7toTeÀ,éa^aTa aùiA XauPAvovxai vnô xiç AkôXouGeç ouv0t|k8ç :6.2.2.3 .

στήλη :
μήκος :
διάμετρος :
Ήλεκτρόμετρο : Ευαισθησία
'Αέριο μεταφοράς : άζωτο
πιέση :
παροχή :

avo^eiocoToi; xaAupac;
2 m

3 mm

8 - 10 - 10 A

2,1 bars
40 ml/min

1,5 bars
20 ml/min

Bt|Øt|tik6 aépio : CSpoyovo
nieon :

παροχή :

ØepnoKpaoisc :
διάταξη εγχύσεως :
Ανιχνευτής :
στήλη :

150° C

230° C

120° C­ - 130° C

7 .

7.1 .

ΚΑΜΠΥΛΕΣ ΑΝΑΦΟΡΑΣ

Υπό τίς συνθήκες πού περιγράφονται στό (6.2.1 ) (στήλη Ηαΐΐοοπιϊά Γνί 18), χρησιμοποιούνται
τά πρότυπα μίγματα πού καθορίζονται κατωτέρω . Τά μίγματα αύτά έτοιμάζονται μέ ογκομε­
τρική μέτρηση , Αλλά προσδιορίζεται ή Ακριβής ποσότητα πού Αποδόθηκε , ζυγίζοντας Αμέσως
μετά Από κΑθε προσθήκη .

Σχετική
συγκέντρωση

% m/m

Μεθανόλη
ml

Αίθανόλη ml
(ή 2-προπανόλη)

Χλωροφόρμιο
μέχρις όγκου

2,5 % περίπου 0,5 20 100 ml

5,0 % περίπου 1,0 20 100 ml

7,5 % περίπου 1,5 20 100 ml

10,0 °!ο περίπου 2,0 20 100 ml

Εγχυονται στόν χρωματογρΑφο 2 έως 3 γπ Ι σύμφωνα μέ τίς διαδικασίες πού περιγράφονται
στό (6.2.1 ).

Υπολογίζεται ή σχέση των επιφανειών των κορυφών (μεθανόλη/αιθανόλη) ή (μεθανόλη/
2-προπανόλη) κάθε μίγματος . Χαράσσεται ή καμπύλη Αναφοράς χρησιμοποιώντας :
ώς αξονα των Χ : τό εκατοστιαίο ποσοστό τής μεθανόλης σέ σχέση μέ τήν αίθανόλη ή τήν

2-προπανόλη "

ώς αξονα τών Υ : τή σχέση τών έπιφανειών των κορυφών (μεθανόλη/αιθανόλη) ή (μεθανό­
λη/2-προπανόλη).
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7.2 . Τά πρότυπα μίγματα πού καθορίζονται κατωτέρω χρησιμοποιούνται ύπό τίς συνθήκες πού
περιγράφονται στό (6.2.2) (ΡογςφβΚ ζ)5 ή ΟΗΐΌΐηοδοιΐ) 105 ). Τά μίγματα αύτά έτοιμάζονται μέ
ογκομετρική μέτρηση , αλλά προσδιορίζεται ή ακριβής ποσότητα πού αποδόθηκε ζυγίζοντας
άμέσως μετά άπό κάθε προσθήκη .

Σχετική
συγκέντρωση

% ιη/τη

Μεθανόλη
μΐ

Αϊθανόλη
'ή 2-προπανόλη)

πιΐ

Νερό
μέχρις δγκου

2,5 % περίπου

5,0 % περίπου

7,5 % περίπου

10,0 % περίπου

50

100

150

200

2

2

2

2

100 ιηΐ

100 πιΐ

100 γτϊΙ

100 γπΙ

Εισάγονται στόν χρωματογράφο 2 έως 3 μΐ σύμφωνα μέ τίς διαδικασίες πού περιγράφονται
στό 6.2.2 .

Υπολογίζεται ή σχέση τών έπιφανειών τών κορυφών (μεθανόλη/αΐθανόλη) ή (μεθανόλη/
2-προπανόλη) κάθε μίγματος . Χαράσσεται ή καμπύλη αναφοράς χρησιμοποιώντας:

ώς άξονα τών Χ:

ώς άξονα τών Υ :

τό εκατοστιαίο ποσοστό της μεθανόλης σέ σχέση μέ τήν αϊθανόλη ή τήν
2-προπανόλη "
τή σχέση τών έπιφανειών τών κορυφών (μεθανόλη/αιθανόλη) ή (μεθανό­
λη/2-προπανόλη).

Καί στίς δύο περιπτώσεις ή καμπύλη άναφοράς πρέπει νά είναι εύθεία .7.3 .

8 . ΕΠΑΝΑΛΗΨΙΜΟΤΗΤΑ (>)

Γιά περιεκτικότητα σέ μεθανόλη 5 % , σέ σχέση μέ τήν αϊθανόλη ή τήν 2-προπανόλη , ή
διαφορά μεταξύ τών άποτελεσμάτων 2 παραλλήλων προσδιορισμών , πού πραγματοποιήθη­
καν στό ίδιο δείγμα δέν πρέπει νά υπερβαίνει 0,25 % .

(') Σύμφωνα μέ τό πρότυπο 180/5725 .


