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ESIMENE KOMISJONI DIREKTIIYV,
22. detsember 1980,

kosmeetikatoodete koostise kontrolliks vajalikke analiiiisimeetodeid kisitlevate liikmesriikide
digusaktide iihtlustamise kohta

(80/1335/EMU)

EUROOPA UHENDUSTE KOMISJON,
vottes arvesse Euroopa Majandusithenduse asutamislepingut,

vottes arvesse noukogu 27. juuli 1976. aasta direktiivi
76/768/EMU litkmesriikides kosmeetikatoodete kohta vastuvde-
tud odigusaktide iihtlustamise kohta, () muudetud direktiiviga
79/661/EMU, () eriti selle artikli 8 1diget 1,

ning arvestades, et:

direktiiviga 76/768/EMU on ette ndhtud kosmeetikatoodete
ametlik katsetamine, et tagada kosmeetikatoodete koostist ka-
sitlevate iithenduse odigusnormidega ettendhtud tingimuste tait-
mine;

koik vajalikud analiiisimeetodid tuleb kehtestada voimalikult
kiiresti; esimene samm selles suunas on sitestada meetodid,
mis kisitlevad proovivottu, proovi ettevalmistamist laboris,
vaba naatrium- ja kaaliumhiidroksiidi identifitseerimist ja maa-
ramist, oblikhappe ja selle aluseliste soolade identifitseerimist ja
médramist juuksehooldusvahendites, kloroformi ~méaaramist
hambapastades, tsingi madramist ning fenoolsulfoonhappe
identifitseerimist ja méddramist;

kdesolevas direktiivis sitestatud meetmed on kooskolas direktii-
vi 76/768/EMU kohandamist tehnika arenguga kisitleva komi-
tee arvamusega,

ON VASTU VOTNUD KAESOLEVA DIREKTIIVI:

Artikkel 1

Liikmesriigid votavad koik vajalikud meetmed tagamaks, et
kosmeetikatoodete ametliku katsetamise korral:

() EUT L 262, 27.9.1976, Ik 169.
® EUTL 192, 31.7.1979, Ik 35.

— proovi votmine,
— uuritavate proovide ettevalmistamine laboris,

— vaba naatrium- ja kaaliumhidroksiidi identifitseerimine ja
madramine,

— oblikhappe ja selle aluseliste soolade identifitseerimine ja
méidramine juuksehooldusvahendites,

— kloroformi mairamine hambapastades,
— tsingi mdaramine,
— fenoolsulfoonhappe identifitseerimine ja méddramine

viiakse 1dbi kooskdlas lisas kirjeldatud meetoditega.

Artikkel 2

Liikmesriigid joustavad kiesoleva direktiivi jargimiseks vajalikud
digus- ja haldusnormid hiljemalt 1. detsembriks 1982.

Liikmesriigid teatavad nendest viivitamata komisjonile.

Artikkel 3

Kiesolev direktiiv on adresseeritud liitkmesriikidele.

Briissel, 22. detsember 1980
Komisjoni nimel
komisjoni liige
Richard BURKE
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LISA

I. KOSMEETIKATOODETE PROOVIDE VOTMINE

RAKENDATAVUS JA RAKENDUSALA

Kosmeetikatoodete proovivotumeetodi kirjeldamisel peetakse silmas nende analiiiisimist eri laborites.

MOISTED

Valim:

miitigiks pakutavast partiist vdetud iihik.

Koondproov:

koigi ithe ja sama partiinumbriga valimite summa.

Laboriproov:

koondproovi representatiivne osa, mida analiiiisitakse eraldi laborites.
Katsekogus:

laboriproovi representatiivne itheks analiiiisiks vajalik kogus.
Tootepakend:

toodet sisaldav ese, mis on sellega vahetus ja pidevas kontaktis.

PROOVIVOTUMEETOD
Kosmeetikatooted voetakse prooviks originaalpakendites ja saadetakse analiiiisilaborile avamata.

Kosmeetikatoodete kohta, mida turustatakse lahtiselt voi pakendatakse jaemiiiigiks timber algsest tootjapaken-
dist erinevasse pakendisse, tuleks vilja anda asjakohane kasutamis- vi miiiigikohas toimuva proovivotu juhend.

Laboriproovi valmistamiseks vajalike valimite arv mddratakse igas laboris ldbiviidava analiiisi meetodi ja
analiiiiside arvu alusel.

PROOVI IDENTIFITSEERIMINE

Proovid tuleb votmise ajal plommida ja identifitseerida kooskdlas asjakohases liitkmesriigis kehtivate eeskirjade-

ga.
Iga valimi margistusel peab olema jirgmine teave:
— kosmeetikatoote nimetus,

— proovivotu kuupiev, kellaaeg ja koht,

— proovivotu eest vastutava isiku nimi,

— jédrelevalveasutuse nimi.

Proovivdtu protokoll koostatakse asjakohases lifkmesriigis kehtivate eeskirjade kohaselt.

PROOVIDE SAILITAMINE
Valimeid tuleb siilitada vastavalt mirgistusel esitatud tootja juhendile, kui selline on olemas.
Kui muid tingimusi ei ole ette nahtud, siilitatakse laboriproove pimedas temperatuuril 10-25 °C.

Valimeid ei tohi kuni analiiiisi alguseni avada.
II. KATSEKOGUSTE ETTEVALMISTAMINE LABORIS

ULDOSA

Voimaluse korral analitisitakse koiki valimeid. Kui valim on liiga vdike, tuleks kasutada miinimumarvu
valimeid. Need tuleks enne katsekoguse votmist koigepealt omavahel pohjalikult segada.
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Kui analiiisimeetod seda nduab, avatakse tootepakend inertgaasi keskkonnas ja voetakse voimalikult kiiresti
vajalik arv katsekoguseid. Seejdrel tuleb analiiiis voimalikult kiiresti ldbi viia. Kui proovi tuleb siilitada
tootepakendis, tuleb see uuesti sulgeda inertgaasi keskkonnas.

Kosmeetikatooteid v3ib ette valmistada vedelal, tahkel voi pooltahkel kujul. Kui algselt homogeenne toode on
kihistunud, tuleb see enne katsekoguse votmist uuesti homogeniseerida.

Kui kosmeetikatoodet turustatakse eriviisil, mille tdttu ei ole voimalik kisitleda seda kdesoleva juhendi kohaselt,
ja kui asjakohaseid uurimismeetodeid ei ole ette nidhtud, vdidakse rakendada muud sobivat meetodit, tingimusel
et see on analiiiisiaruandes kirjalikult sitestatud.

VEDELAD KOSMEETIKATOOTED

Nendeks vodivad olla sellised tooted nagu 6li-, alkoholi- ja vesilahused, tualettveed, losjoonid ja piimad ning
need vdivad olla pakitud flakoonidesse, pudelitesse, ampullidesse v6i tuubidesse.

Katsekoguse votmine:

— tootepakendit loksutatakse enne avamist tugevalt,
— tootepakend avatakse,

— moned millimeetrid vedelikku valatakse katseklaasi ja kontrollitakse visuaalselt, missuguse katsekoguse sealt
saab votta,

— tootepakend suletakse uuesti voi
— voetakse vajalikud katsekogused,

— tootepakend suletakse hoolikalt.

POOLTAHKED KOSMEETIKATOOTED

Nendeks voivad olla sellised tooted nagu pastad, kreemid, emulsioonid ja geelid ning need voivad olla pakitud
tuubidesse, plastpudelitesse voi purkidesse.

Katsekoguse votmine:

Peene kaelaga tootepakendite puhul. Eemaldatakse vihemalt 1 ¢cm paksune tootekiht. Eraldatakse katsekogus ja
suletakse tootepakend viivitamata.

Laia kaelaga tootepakendite puhul. Eemaldatakse pinda iihtlaselt kaapides toote pealmine kiht. Vdetakse vilja
katsekogus ja suletakse tootepakend viivitamata.

TAHKED KOSMEETIKATOOTED

Nendeks voivad olla sellised tooted nagu tolmpuudrid, kompaktpuudrid ja pulgad ning need vdivad olla
pakitud mitmesugustesse erinevatesse tootepakenditesse.

Katsekoguse votmine:
Tolmpuuder — loksutatakse tugevasti enne avamist. Avatakse pakend ja eemaldatakse katsekogus.

Kompaktpuuder vdi pulk — eemaldatakse pealmine kiht tihtlaselt kaapides. Katsekogus vdetakse selle alt.

SURVEPAKENDIS (“acrosooliballoonides”) KOSMEETIKATOOTED
Konealused tooted on mératletud ndukogu 20. mai 1975. aasta direktiivi 75/324/EMU () artiklis 2.
Katsekogus:

Pirast tugevat loksutamist viiakse representatiivne kogus aerosooliballooni sisu sobiva tihenduslilli kaudu (vt
joonis 1: erijuhtudel voib analiiisimeetodi puhul olla tarvis kasutada muid iihenduslilisid) plastkattega
klaaspudelisse (joonis 4), mille kiilge on kinnitatud aerosoolklapp, kuid millel puudub tilgutustoru. Viimise
ajal hoitakse pudelit klapiga allapoole. Selliselt toimides on sisu selgesti nahtav ja vastab ithele jargmistest
juhtudest:

() EUTL 147, 9.6.1975, Ik 40.
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Aerosooltoode homogeense lahusena, valmis vahetuks analiiisiks.

Kahest vedelfaasist koosnev aerosooltoode. Molemat faasi voib analiiiisida pdrast alumise faasi eraldamist teise
vahepudelisse. Sel juhul hoitakse esimest vahepudelit klapiga allapoole. Sel juhul on alumiseks faasiks tihti
vesilahus, mis ei sisalda propellenti (ndit butaani ja vee tthendit).

Suspensioonis pulbrit sisaldav aerosooltoode. Vedelfaasi saab analiitisida pdrast pulbri eemaldamist.

Vahu- voi kreemitaoline toode. Koigepealt kaalutakse vahepudelisse tipselt 5-10 g 1-metoksiietanooli. Kone-
alune aine takistab vahu teket degaseerimisel ja seejirel on voimalik viljutada propellentgaasid vedelikku
kaotamata.

Abivahendid

Uhendusliili (joonis 1) on valmistatud duralumiiniumist voi valgevasest. See on projekteeritud nii, et poliietii-
leenist thenduse abil on seda voimalik ithendada eri klapisiisteemidega. See on toodud nditena; kasutada voib
ka teisi ihendusliilisid. (Vt joonised 2 ja 3).

Vahepudel on valmistatud valgest klaasist, mis on viljastpoolt kaetud labipaistvast plastist kaitsekihiga. See
mahutab 50-100 ml. Pudel on varustatud tilgutustoruta aerosoolklapiga.

Meetod

Piisavas koguses proovi iilekandmiseks tuleb vahepudelist eemaldada 6hk. Selleks juhitakse iithendusliili kaudu
umbes 10 ml diklorodifluorometaani voi butaani (sdltuvalt uuritavast aerosooltootest) ja seejirel, hoides
vahepudelit klapiga iilespoole, degaseeritakse taielikult kuni vedelfaasi kadumiseni. Eemaldatakse tihendusliili.
Kaalutakse vahepudel (a grammi). Loksutatakse tugevasti aerosooliballooni, millest proov vdetakse. Uhendusliili
iihendatakse proovi sisaldava aerosoolpakendiga (klapiga iilespoole), vahekolb (kaclaga allapoole) kinnitatakse
dhenduslilli kiilge ja vajutatakse. Vahepudel tdidetakse kahe kolmandiku ulatuses. Kui iilekanne katkeb
enneaegselt rohkude vordsustumise tottu, on voimalik seda jitkata vahepudelit jahutades. Eemaldatakse
tthendusliili, kaalutakse téidetud pudel (b grammi) ja méaratakse iilekantud aersoolproovi mass m, (m, = b — a).

Niiviisi saadud proovi voib kasutada:
1) tavaliseks keemiliseks analiiiisiks;

2) lenduvate koostisosade gaasikromatograafiliseks analiiiisiks.
Keemiline analiiiis

Hoides vahepudelit klapiga iilespoole, toimitakse jargmiselt:

— degaseeritakse toode. Kui degaseerimisel tekib vaht, kasutatakse vahepudelit, kuhu on varem iihendusliili
kaudu siistlaga viidud tipselt kaalutud kogus (5-10 g) 2-metoksiietanooli,

— lenduvate koostisosade 1oplikuks kadudeta eemaldamiscks loksutatakse pudelit veevannis temperatuuril 40
°C. Eemaldatakse iithendusliili,

— kaalutakse uuesti vahepudel (c grammi), et maérata kindlaks jadgi mass m, (m, = ¢ - a).
(NBjJd4gi massi arvutamisel arvatakse maha kasutatud 2-metoksiietanooli mass.),

— eemaldatakse klapp ja avatakse vahepudel,

— lahustatakse jddk tdielikult teadaolevas koguses sobivas lahustis,

— viiakse 14bi soovitud madramine lahjendatud vedelikust.

Arvutamisel kasutatakse jargmisi valemeid:

rxm, . RxP
= ja Q:

R
m; 100
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kus:
ml = vahepudelisse voetud aerosooli mass;

m2 = jddgi mass pirast soojendamist temperatuuril 40 °C;

r konkreetse aine protsentuaalne sisaldus jaagis m, (madratuna asjakohase meetodiga);

R = konkreetse aine protsentuaalne sisaldus prooviks vdetud aerosooltootes;
Q = konkreetse aine iildmass aerosooliballoonis;
p = algse acrosooliballooni netomass (valim).

5.4.2.  Lenduvate koostisosade gaasikromatograafiline analiiiis
5.4.2.1. Pohimote

Vahepudelist eemaldatakse gaasikromatograafi siistlaga vajalik kogus. Seejdrel siistitakse siistla sisu gaasikroma-
tograafi.

5.4.2.2. Abivahendid

25- voi 50-pl gaasikromatograafi siistal (joonis 5) seeriast A2 “tdpne proov” voi samavidrne. Selline siistal on
varustatud ndela otsas asuva liugsulguriga. Siistal ithendatakse vahepudeliga selle kiiljes asuva iihendusliili ja
siistla kiiljes asuva poliietiileentoru (pikkus 8 mm, siselabimddt 275 mm) abil.

5.4.2.3. Meetod

Pirast vahepudelisse vajaliku aerosooltootekoguse votmist kinnitatakse siistla kooniline ots pudeli kiilge
vastavalt punktile 5.4.2.2. Avatakse klapp ja imetakse sobiv kogus vedelikku. Gaasimullid eemaldatakse
varbkolvi abil (vajaduse korral jahutatakse siistalt). Klapp suletakse, kui siistlas on asjakohane kogus mullivaba
vedelikku, ja siistal eemaldatakse vahepudelist. Kinnitatakse ndel siistlale, siistal torgatakse gaasikromatograafi
aurustisse, avatakse klapp ja siistitakse.

5.4.2.4. Sisestandard

Kui noutakse sisestandardit, viiakse see vahepudelisse (tavalise klaassiistla ja ithenduslili abil).



114

Euroopa Liidu Teataja

13/6. kd

lore

|2 13

‘935
23

]
P
' Io?

1

]

0,5 X 45°

3,5

35

15

/700N

|
|

6,5

15

Joonis 1

Uhendusliili P,

..‘____. l 4

o ! 45°
|
|




13/6. kd Euroopa Liidu Teataja 115
210,2
_.9i4_.
0,3 X 45°
w218

\ I
N
NEE
\l @
Y ®
N
N ¢ (oo}
N ~
S
l
0,5
! 233
Joonis 2

Uhendusliili M,

sise- ja valisklapi vahel

X 0,3 x 45°

S

1.8

19105,

l

Joonis 3

Uhendusliili M,

kahe vilisklapi vahel



116

Euroopa Liidu Teataja

13/6. kd

Joonis 4
Vahepudel
Maht 50-100 ml



13/6. kd

Euroopa Liidu Teataja

117

D e T T R

J

Joonis 5

Survegaasisiistal



118

Euroopa Liidu Teataja

13/6. kd

Ill. VABA NAATRIUM- JA KAALIUMHUDROKSIIDI IDENTIFITSEERIMINE JA MAARAMINE

1. RAKENDATAVUS JA RAKENDUSALA

Kiesoleva meetodiga madratakse kindlaks markimisvéarseid vaba naatrium- ja/voi kaaliumhiidroksiidi koguseid
sisaldavate kosmeetikatoodete identifitseerimise kord ning vaba naatrium- ja/voi kaaliumhiidroksiidi maaramise
kord juuksetugevdusvahendites ja kiiiinenahandi eemaldamise preparaatides.

2. MAARATLUS

Vaba naatrium- ja kaaliumhiidroksiid madratletakse selle alusel, kui palju standardhapet on vaja toote
neutraliseerimiseks kindlaksméiratud tingimustel, ja tulemus viljendatakse vaba naatriumhiidroksiidi massi-
protsendina.

3. POHIMOTE

Proov lahustatakse voi dispergeeritakse vees ning tiitritakse standardhappega. Lahuse pH véirtus registreeritakse
happe lisamise ajal: naatrium- vdi kaaliumhiidroksiidi lihtlahuse puhul on 16pp-punkt registreeritud pH
vadrtuste maksimummuutuse punkt.

Tiitrimiskdvera harilikku kulgu vdivad hiirida:

a) ammoniaak ja muud suhteliselt lameda tiitrimiskdveraga norgad orgaanilised alused. Ammoniaak eemalda-
takse vaakumaurustamise teel toatemperatuuril;

b) norkade hapete soolad, mis vdivad tiitrimiskdveral anda mitu kddnupunkti. Sel juhul vastab vabast naat-
rium- vdi kaaliumhiidroksiidist pirineva hiidroksiiiiliooni neutraliseerimisele ainult kdvera esimene osa kuni
esimese kdanupunktini.

Alkoholis tiitrimise alternatiivmeetod esitatakse nendeks juhtudeks, kui norgad anorgaaniliste hapete soolad
segavad maaramist.

Kuigi on teoreetiline vdimalus, et proovis vdib esineda ka muid lahustuvaid tugevaid aluseid, nt liitiumhiidrok-
siidi voi kvaternaarset ammooniumhiidroksiidi, mis pdhjustavad pH tdusu, on nende esinemine sellist liiki
kosmeetikatoodetes viga ebatdenioline.

4. IDENTIFITSEERIMINE

4.1. Reaktiivid

4.1.1.  Aluseline standardpuhverlahus pH 9,18 temperatuuril 25 °C: 0,05 M naatriumtetraboraatdekahiidraat.

4.2. Seadmed

4.2.1. Harilikud laboratoorsed klaasndud
4.2.2.  pH-meeter

4.2.3.  Klaaselektrood

4.2.4. Kalomelvordluselektrood.

4.3. Analiiiisi kiik

pH-meeter kalibreeritakse elektroodidega standardpuhverlahuse abil.

Analiiiisita ast tootest valmistatakse 10 % vesilahus voi -dispersioon ja filtreeritakse. Mdddetakse pH. Kui pH
on 12 vodi rohkem, viiakse ldbi kvantitatiivne méairamine.

5. MAARAMINE

5.1. Tiitrimine vesikeskkonnas

5.1.1.  Reaktiiv

5.1.1.1. 0,1 N soolhappe standardlahus.

5.1.2.  Seadmed

5.1.2.1. Harilikud laboratoorsed klaasndud.
5.1.2.2. pH-meeter, soovitavalt koos isekirjutajaga.
5.1.2.3. Klaaselektrood.

5.1.2.4. Kalomelvordluselektrood.
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5.1.3.  Analiiiisi kdik
150-ml keeduklaasi kaalutakse tipne katsekogus massiga 0,5-1,0 g. Kui proovis on ammoniaaki, lisatakse veidi
keemistsentreid, keeduklaas asetatakse vaakumeksikaatorisse ja veejoapumbaga eemaldatakse ammoniaak, kuni

selle 16hna ei ole enam tunda (umbes kolm tundi).

Lisatakse 100 ml vett, lahustatakse voi dispergeeritakse jadk ning tiitritakse 0,1 N soolhappe lahusega (5.1.1.1),
registreerides pH muutus (5.1.2.2).

5.1.4.  Arvutamine

Tehakse kindlaks tiitrimiskdverate kdanupunktid. Kui esimene kdinupunkt asub pH vdirtuse juures alla 7, ei
esine proovis vaba naatrium- ega kaaliumhiidroksiidi.

Kui koveral on rohkem kui iiks kddnupunkt, vdetakse arvesse ainult esimest.
Margitakse iiles sellele esimesele kddnupunktile vastav tiitrimislahuse kogus.
V  on tiitrimislahuse kogus milliliitrites,

M on katsekoguse mass grammides.

Naatrium- ja/vdi kaaliumhiidroksiidi sisaldus proovis, viljendatuna naatriumhiidroksiidi massiprotsendina,
arvutatakse jargmise valemi abil:

\%
%:O,4M

Voib juhtuda, et hoolimata markimisvdirse naatrium- ja/voi kaaliumhiidroksiidikoguse olemasolust ei esine
tiitrimiskoveral selgelt eristatavat kdanupunkdi. Sel juhul tuleb maidramist korrata isopropanoolis.

5.2. Tiitrimine isopropanoolis

5.2.1.  Reaktiivid

5.2.1.1. Isopropanool.
5.2.1.2. 1,0 N soolhappe standardvesilahus.

5.2.1.3. 0,1 N soolhape lahus isopropanoolis, mis on valmistatud vahetult enne kasutamist, lahustades 1,0 N
soolhappe vesilahust isopropanooliga.
5.2.2.  Seadmed

5.2.2.1. Harilikud laboratoorsed klaasndud.
5.2.2.2. pH-meeter, soovitavalt koos isekirjutajaga.
5.2.2.3. Klaaselektrood.

5.2.2.4. Kalomelvordluselektrood.

5.2.3.  Analiiisi kdik
150-ml keeduklaasi kaalutakse tipne katsekogus massiga 0,5-1,0 g. Kui proovis on ammoniaaki, lisatakse veidi
keemistsentreid, keeduklaas asetatakse vaakumeksikaatorisse ja veejoapumbaga eemaldatakse ammoniaak, kuni

selle 16hna ei ole enam tunda (umbes kolm tundi).

Lisatakse 100 ml isopropanooli, lahustatakse voi dispergeeritakse jadk ning tiitritakse 0,1 N soolhappega
isopropanoolis (5.2.1.3), registreerides nihtava pH muutus (5.2.2.2).

5.2.4.  Arvutamine
Analoogselt punktiga 5.1.4. Esimene kddnupunkt on nihtav umbes pH 9 juures.

5.3. Korratavus (')

Kui naatrium- voi kaaliumhiidroksiidi sisaldus naatriumhiidroksiidina on 5 massiprotsendi piirides, ei tohiks
iihest ja samast proovist samaaegselt tehtud kahe maidramise tulemuste vahe absoluutvaartuses iiletada 0,25 %.

() VtISO/DIS 5725.
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IV. OBLIKHAPPE JA SELLE ALUSELISTE SOOLADE MAARAMINE JA IDENTIFITSEERIMINE JUUKSEHOOL-

4.1.
4.2.
4.3.
4.4.
4.5.
4.6.
4.7.
4.8.
4.9.
4.10.
4.11.
4.12.
4.13.

5.1.
5.2.
5.3.
5.4.
5.5.
5.6.
5.7.
5.8.
5.9.
5.10.
5.11.
5.12.

6.1.

6.2.

6.3.
6.4.

DUSVAHENDITES

RAKENDATAVUS JA RAKENDUSALA

Allpool kirjeldatud meetod sobib oblikhappe ja selle aluseliste soolade mairamiseks ja identifitseerimiseks
juuksehooldusvahendites. Seda voib kasutada vérvitute vesi-/alkoholilahuste ja losjoonide puhul, mis sisaldavad
umbes 5 % oblikhapet voi samaviirses koguses aluselisi oksalaate.

MAARATLUS

Kiesoleva meetodi kohaselt miiratud oblikhappe jafvdi selle aluseliste soolade sisaldust viljendatakse vaba
oblikhappe massiprotsendina proovis.

POHIMOTE

Pirast mis tahes anioonse pindaktiivse aine eemaldamist p-toluidiinhiidrokloriidiga sadestatakse oblikhape ja/vdi
oksalaadid kaltsiumoksalaadina ja lahus filtreeritakse. Sade lahustatakse vadvelhappes ja tiitritakse kaaliumper-
manganaadiga.

REAKTIIVID

Koik reaktiivid peaksid olema analiiitiliselt puhtad.
Smassiprotsendiline ammooniumatsetaadi lahus.
10massiprotsendiline kaltsiumkloriidi lahus.
95mahuprotsendiline etanool.

Tetrakloorsiisinik.

Dietiiiilecter.

6,8massiprotsendiline p-toluidiindihiidrokloriidi lahus.
0,1 % N kaaliumpermanganaadi lahus.
20massiprotsendiline vddvelhape.
10massiprotsendiline soolhape.
Naatriumatsetaattrihiidraat.

Jad-aadikhape.

Viavelhape (1:1).

Baariumhiidroksiidi kiillastunud lahus.

SEADMED

Jaotuslehtrid, 500 ml.

Keeduklaasid, 50 ml ja 600 ml.
Klaasfiltertiiglid, G-4.

Modtsilindrid, 25 ml ja 100 ml.

Pipetid, 10 ml.

Imikolvid, 500 ml.

Veejoapump.

Termomeeter, gradueeritud vahemikus 0-100 °C.
Magnetsegaja, kiittekehaga.

Magnetsegaja pulgakesed, tefloniga kaetud.
Biirett, 25 ml.

Koonilised kolvid, 250 ml.

ANALUUSI KAIK

50-ml keeduklaasi kaalutakse 6—7 g proovi, pH viiakse lahjendatud soolhappega (4.9) 3-ni ja pestakse see
100 ml destilleeritud veega jaotuslehtrisse. Lisatakse jarjest 25 ml etanooli (4.3), 25 ml p-toluidiindihiidroklo-
riidi lahust (4.6) ja 25-30 ml tetrakloorsiisinikku (4.4) ning loksutatakse segu tugevasti.

Pirast faaside eraldumist eemaldatakse alumine (orgaaniline) faas, korratakse ekstraheerimist punktis 6.1
nimetatud reaktiividega ja eemaldatakse uuesti orgaaniline faas.

Vesilahus pestakse 600-ml keeduklaasi ja allesjdganud tetrakloorsiisinik eemaldatakse lahuse keetmisega.

Lisatakse 50 ml ammooniumatsetaadi lahust (4.1), aetakse lahus keema (5.9) ja keeva lahusesse lisatakse
segades 10 ml kuuma kaltsiumkloriidi lahust (4.2); lastakse sademel settida.
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6.5.

6.6.

6.7.

6.8.

9.1.

9.2.

9.2.1.

9.2.2.

9.2.3.

9.2.4.

9.2.5.

Veendumaks, et sadestumine oleks taielik, lisatakse moned tilgad kaltsiumkloriidi lahust (4.2), lastakse jahtuda
toatemperatuurini ja seejirel segatakse lahusesse 200 ml etanooli (4.3); (5.10) jdetakse 30 minutiks seisma.

Vedelik filtreeritakse 1abi klaasfiltertiigli (5.3), sade kantakse vdikse koguse kuuma veega (50-60 °C) filtertiiglisse
ja sadet pestakse kiilma veega.

Sadet pestakse viis korda viikse koguse etanooliga (4.3) ja seejdrel viis korda viikse koguse dietiiiileetriga (4.5)
ning lahustatakse see 50 ml-s kuumas vddvelhappes (4.8), imedes vaavelhappe vaakumi abil ldbi filtertiigli.

Lahus kantakse kadudeta koonilisse kolbi (5.11) ja tiitritakse kaaliumpermanganaadi lahusega (4.7), kuni tekib
heleroosa virvus.

ARVUTAMINE

Proovi oblikhappesisaldust valjendatakse massiprotsendina ja arvutatakse jirgmise valemi alusel:

A x 4,50179 x 100
oblikhappe massiprotsent = ax R x 8

E x 1000
kus:
A - punkti 6.8 kohaselt mdddetud ja tiitrimiseks kulunud 0,1 N kaaliumpermanganaadi lahuse kogus;
E- proovi katsekogus grammides (6.1);

4,50179 — oblikhappe muundustegur.

KORRATAVUS ()

Kui oblikhappesisaldus on umbes 5 %, ei tohiks ithest ja samast proovist samaaegselt tehtud kahe madramise
tulemuste vahe absoluutviirtuses iiletada 0,15 %.

IDENTIFITSEERIMINE
Pohimote

Oblikhape ja/voi oksalaadid sadestatakse kaltsiumoksalaadina ja lahustatakse vddvelhappes. Lahusele lisatakse
viike kogus kaaliumpermanganaadi lahust, lahus muutub virvituks ja tekib siisinikdioksiid. Kui tekkinud
sisinikdioksiid juhitakse 1dbi baariumhiidroksiidi lahuse, tekib valge (piimjas) baariumkarbonaadi sade.

Analiiiisi kiik
Analiiiisitavat proovi toodeldakse punktides 6.1-6.3 kirjeldatud viisil; sedasi eemaldatakse koik detergendid.

Umbes 10 ml-le punkti 9.2.1 kohaselt saadud lahusele lisatakse spaatliotsatdis naatriumatsetaati (4.10) ja lahus
hapestatakse mone tilga jad-aadikhappega (4.11).

Lisatakse 10 % kaltsiumkloriidi lahust (4.2) ja filtreeritakse. Kaltsiumoksalaadi sade lahustatakse 2 ml viivel-
happes (1:1) (4.12).

Lahus kantakse katseklaasi ja lisatakse tilkhaaval umbes 0,5 ml 0,1 N kaaliumpermanganaadi lahust (4.7). Kui
proovis on oksalaati, kaotab lahus virvuse esialgu jirk-jargult ja seejirel kiiresti.

Vahetult parast kaaliumpermanganaadi lahuse lisamist asetatakse katseklaasi peale sobiv korgiga katseklaas,
soojendatakse sisu pisut ja tekkinud siisinikdioksiid juhitakse kiillastunud baariumhiidroksiidi lahusesse (4.13).
3-5 minuti pérast ilmuv piimjas baariumkarbonaadi sade viitab oblikhappe olemasolule.

() VtISO/DIS 5725.
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4.1.
4.2.
4.3.
4.4.
4.5.
4.6.

4.7.

5.1.
5.2.
5.3.
5.4.
5.5.
5.6.

5.7.

6.1.2.

V. KLOROFORMI MAARAMINE HAMBAPASTAS

RAKENDATAVUS JA RAKENDUSALA

Kiesolevat meetodit kasutatakse kloroformi gaasikromatograafiliseks mairamiseks hambapastas. Meetodit saab
kasutada, kui kloroformisisaldus on 5 % voi vihem.

MAARATLUS

Kiesoleva meetodiga mairatud kloroformisisaldust viljendatakse massiprotsendina tootes.

POHIMOTE

Hambapasta suspenseeritakse dimetiiiilformamiidi ja metanooli segus, millele on lisatud sisestandardina teada-
olev kogus atsetonitriili. Pdrast tsentrifuugimist analiiiisitakse osa vedelast faasist gaasikromatograafiliselt ja
arvutatakse kloroformisisaldus.

REAKTIIVID

Koik reaktiivid peavad olema analiiiitiliselt puhtad.

Porapak Q, Chromosorb 101 voi samavéirne, 80-100 messi.

Atsetonitriil.

Kloroform.

Dimetiiiilformamiid.

Metanool.

Sisestandardi lahus.

50-ml mddtekolbi pipeteeritakse 5 ml dimetiiilformamiidi (4.4) ja lisatakse umbes 300 mg (M mg) tipselt
kaalutud atsetonitriili. Kolb tdidetakse dimetiiiilformamiidiga mérgini ja segatakse.

Lahus suhtelise kalibreerimisteguri maaramiseks. 10-ml mddtekolbi pipetecritakse tipselt 5 ml sisestandardi
lahust (4.6) ja lisatakse umbes 300 mg (M, mg) tdpselt kaalutud kloroformi. Kolb taidetakse dimetiiiilforma-
miidiga mdrgini ja segatakse.

SEADMED JA VARUSTUS

Analiiiitilised kaalud.

Leekionisatsioonidetektoriga gaasikromatograaf.

Mikrosiistal, mahuga 5-10 pl, gradueeritud tipsusega 0,1 pl.
Mahtpipetid, mahuga 1,4 ja 5 ml.

Modtekolvid, 10 ja 50 ml.

Katseklaasid, umbes 20 ml, keeratava korgiga, Sovirel France nr 20 vdi samaviirsed. Keeratava korgi sees on
tihend, mis on iihelt poolt kaetud tefloniga.

Tsentrifuug.

ANALUUSI KAIK

Sobivad gaasikromatograafia tingimused
Kolonni materjal: klaas,

pikkus: 150 cm,

siselibimoot: 4 mm,

vilislabimdot: 6 mm.

Kolonn tdidetakse vibraatori abil Porapak Q, Chromosorb 101 vdi muu samavéirse 80-100 messi suuruse (4.1)
tdidisega.

Leekionisatsioonidetektor: reguleeritakse selline tundlikkus, et 3 pl lahuse (4.7) sisseviimisel on atsetonitriili piik
umbes % kogu skaala ulatusest.

Gaasid:
Kandegaas, lammastik, voolukiirus 65 ml/min.

Abigaasid: gaaside vool detektorisse reguleeritakse nii, et dhu vdi hapniku vool oleks 5-10 korda suurem kui
vesiniku vool.
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6.1.5.  Temperatuurid:

Aurusti 210 °C,
Detektor 210 °C,
Termostaat 175 °C.

6.1.6.  Isekirjuti lindi likumiskiirus:
umbes 100 cm tunnis.
6.2. Proovi ettevalmistamine

Analiiiisitav proov vdetakse avamata tuubist. Eemaldatakse iiks kolmandik sisust, pannakse kork peale tagasi,
segatakse hoolikalt tuubi sisu ja seejdrel voetakse katsekogus.

6.3. Miidramine

6.3.1. Keeratava korgiga katseklaasi (5.6) kaalutakse tipsusega 10 mg punkti 6.2 kohaselt ettevalmistatud pastat 6—
7 g (M, g) ja lisatakse kolm viikest klaashelmest.

6.3.2.  Katseklaasi pipeteeritakse tdpselt 5 ml sisestandardi lahust (4.6), 4 ml dimetitilformamiidi (4.4) ja 1 ml
metanooli, suletakse see korgiga ja segatakse.

6.3.3.  Loksutatakse pool tundi mehaanilisel loksutil, tsentrifuugitakse suletud katseklaasi 15 minutit sellisel kiirusel, et
faasid selgelt eralduksid.

Markus: Mdnikord juhtub, et vedel faas on pdrast tsentrifuugimist ikka higune. Seda on vdimalik monevdrra
parandada, kui lisada vedelale faasile 1-2 g naatriumkloriidi, lasta settida ja siis uuesti tsentrifuugida.

6.3.4. Sustitakse 3 pl konealust lahust (6.3.3) punktis 6.1 kirjeldatud tingimustel. Korratakse toimingut. Eespool
esitatud tingimustel on retentsiooniajad orienteeruvalt jirgmised:

metanool umbes iiks minut,
atsetonitriil umbes 2,5 minutit,
kloroform umbes 6 minutit,
dimetiiiilformamiid > 15 minutit.

6.3.5.  Suhtelise kalibreerimisteguri mddramine

Konealuse teguri méddramiseks siistitakse 3 pl lahust (4.7). Korratakse toimingut. Suhteline kalibreerimistegur
médratakse iga pédev.

7. ARVUTUSED
7.1. Suhtelise kalibreerimisteguri arvutamine

7.1.1.  Moddetakse atsetonitriili ja kloroformi piigi kdrgus ja piigi laius poolkdrgusel ning arvutatakse molema piigi
pindala jirgmise valemi alusel: korgus x laius poolkdrgusel.

7.1.2. Midratakse atsetonitriili ja kloroformi piigi pindala punkti 6.3.5 kohaselt saadud kromatogrammidel ning
arvutatakse suhtelised kalibreerimistegurid jargmise valemi alusel:

As.Mi As.'[;o M

= Ms. Al Ai. M,
kus:
fs = kloroformi suhteline kalibreerimistegur;
As = kloroformi piigi pindala (6.3.5);
Ai = atsetonitriili piigi pindala (6.3.5);
Ms = kloroformi kogus milligrammides 10 ml-s punktis 6.3.5 osutatud lahuses (M,);
Mi = atsetonitriili kogus milligrammides 10 ml-s punktis 6.3.5 osutatud lahuses (1/10 M).

Arvutatakse saadud niitude keskmine.
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7.2.
7.2.1.

7.2.2.

4.1.
4.2.
4.3.
4.4.
4.5.

4.6.

4.7.

5.

5.1.
5.2.
5.3.
5.4.

Kloroformisisalduse arvutamine

Kooskdlas punktiga 7.1.1 arvutatakse kloroformi ja atsetonitriili piigi pindala punktis 6.3.4 kirjeldatud viisil
saadud kromatogrammidel.

Hambapasta kloroformisisaldus arvutatakse jargmise valemi alusel:

%X = As. Mi 100 % — As. M
P T M. Al " T f,. Al M. 100

kus:

% X = hambapasta kloroformisisaldus massiprotsentides;

As = kloroformi piigi pindala (6.3.4);

Al = atsetonitriili piigi pindala (6.3.4);

M_ = punktis 6.3.1 osutatud proovi mass milligrammides (= 1000 x Moy);

Mi = atsetonitriili kogus milligrammides 10 ml-s punkti 6.3.2 kohaselt saadud lahuses (1/10 M).

Arvutatakse leitud tulemuste keskmine ja viljendatakse tipsusega 0,1 %.

KORRATAVUS ()
Kui kloroformisisaldus on umbes 3 %, ei tohiks iihest ja samast proovist samaaegselt tehtud kahe méddramise
tulemuste vahe absoluutviirtuses iiletada 0,3 %.

VI. TSINGI MAARAMINE

RAKENDATAVUS JA RAKENDUSALA

Kiesolev meetod sobib tsingi maaramiseks, kui see esineb kosmeetikatootes kloriidina, sulfaadina voi 4-
hiidroksiibenseensulfonaadina voi mitme konealuse tsingisoola segus.

MAARATLUS

Proovi tsingisisaldus mairatakse gravimeetriliselt bis(2-metiiiil-8-kinoliiiiloksiidi) jdrgi ja valjendatakse tsingi
massiprotsendina tootes.

POHIMOTE

Lahuses olev tsink sadestatakse happelises keskkonnas bis(2-metiiiil-8-kinoliiiiloksiidina). Pirast filtreerimist sade
kuivatatakse ja kaalutakse.

REAKTIIVID
Koik reaktiivid peaksid olema analiiitiliselt puhtad.

25massiprotsendiline kontsentreeritud ammoniaak; d 20 0-91.

Jaa-dadikhape.

Ammooniumatsetaat.

2-metiiiil-8-kinoliiiiloksiid.

6massi/mahuprotsendiline ammoniaagilahus.

240 g kontsentreeritud ammoniaaki (4.1) viiakse 1000-ml modtekolbi, see tdidetakse destilleeritud veega
margini ja segatakse.

0,2 M ammooniumatsetaadi lahus.

15,4 g ammooniumatsetaati (4.3) lahustatakse destilleeritud vees, 1000-ml modtekolvis viiakse maht margini ja
segatakse.

2-metiiiil-8-kinoliiiiloksiidi lahus.

5 g 2-metiitil-8-kinoliitiloksiidi lahustatakse 12 ml-s jad-dddikhappes ja viiakse destilleeritud veega 100-ml
modtekolbi. Kolb tdidetakse destilleeritud veega margini ja segatakse.

SEADMED JA VARUSTUS

Standardmdodtekolvid, 100 ja 1 000 ml.
Keeduklaasid, 400 ml.

Méétsilindrid, 50 ml ja 150 ml.
Modtepipetid, 10 ml.

() VtISO/DIS 5725.
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5.5.
5.6.
5.7.
5.8.
5.9.
5.10.
5.11.
5.12.

6.1.

6.2.

6.3.

6.4.

6.5.

6.6.

6.7.

Klaasfiltertiiglid, G-4.

Imikolvid, 500 ml.

Veejoapump.

Termomeeter, gradueeritud vahemikus 0-100 °C.

Eksikaator sobiva niiskuseneelaja ja niiskuse indikaatoriga, ndit silikageeli voi muu samavairsega.
Kuivatuskapp, reguleeritud temperatuurile 150 + 2 °C.

pH-meeter.

Kuumutusplaat.

ANALUUSI KAIK

400-ml keeduklaasi kaalutakse 5-10 g (M grammi) analiiiisitavat proovi, mis sisaldab umbes 50-100 mg
tsinki, lisatakse 50 ml destilleeritud vett ja segatakse.

Iga lahuses (6.1) oleva 10 mg tsingi kohta lisatakse 2 ml 2-metiiiil-8-kinoliiiiloksiidi lahust (4.7) ja segatakse.

Segu lahjendatakse 150 ml destilleeritud veega, soojendatakse temperatuurini 60 °C (5.12) ja lisatakse pidevalt
segades 45 ml 0,2 M ammooniumatsetaadi lahust (4.6).

6 % ammoniaagilahusega (4.5) reguleeritakse lahuse pH vahemikku 5,7-5,9, lahust pidevalt segades; lahuse pH
modtmiseks kasutatakse pH-meetrit.

Lahusel lastakse seista 30 minutit. Filtreeritakse joapumba abil labi G-4 filtertiigli, mida on eelnevalt kuivatatud
(temperatuuril 150 °C) ja pérast jahutamist kaalutud (M, g), ning sadet pestakse 150 ml destilleeritud veega,
mille temperatuur on 95 °C.

Tiigel asetatakse kuivatusahju, mis on reguleeritud temperatuurile 150 °C ja kuivatatakse iiks tund.

Tiigel voetakse kuivatusahjust vilja, asetatakse eksikaatorisse (5.9) ja kui see on jahtunud toatemperatuurini,
midratakse mass (M, g).

ARVUTAMINE

Proovi tsingisisaldus arvutatakse massiprotsendina (% m/m) jirgmise valemi abil:

(M; — M) x 17,12

% tsinki = M

kus:

M = punkti 6.1 kohaselt vdetud proovimass grammides;
, = tithja ja kuiva filtertiigli (6.5) mass;

M, = sademega filtertiigli (6.7) mass grammides.

KORRATAVUS ()

Kui tsingisisaldus on umbes 1 massiprotsent, ei tohiks iihest ja samast proovist samaaegselt tehtud kahe
madramise tulemuste vahe absoluutviirtuses iiletada 0,1 %.

VII. 4HUDROKSUBENSEENSULFOONHAPPE MAARAMINE JA IDENTIFITSEERIMINE

RAKENDATAVUS JA RAKENDUSALA

Kiesolev meetod sobib 4-hiidroksiibenseensulfoonhappe mairamiseks ja identifitseerimiseks sellistes kosmeeti-
katoodetes nagu aerosoolid ja ndoveed.

MAARATLUS

Kiesoleva meetodi kohaselt madratud 4-hiidroksiibenseensulfoonhappe sisaldust viljendatakse veevaba tsink-4-
hiidroksiibenseensulfonaadi massiprotsendina tootes.

() VtISO/DIS 5725.
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3. POHIMOTE

Katsekogus kontsentreeritakse alardhu juures, lahustatakse vees ja puhastatakse kloroformiga ekstraheerides. 4-
hiidroksiibenseensulfoonhape maaratakse filtreeritud vesilahuses jodomeetriliselt.

4. REAKTIIVID
Koik reaktiivid peaksid olema analiiiitiliselt puhtad.
20
4.1. 36massiprotsendiline kontsentreeritud soolhape (d i 1- 18).

4.2. Kloroform.
4.3. 1-butanool.
4.4. Jad-aadikhape.
4.5. Kaaliumjodiid.

4.6. Kaaliumbromiid.
4.7. Naatriumkarbonaat.
4.8. Sulfaniilhape.

4.9. Naatriumnitrit.

4.10. 0,1 N kaaliumbromaat.

411. 0,1 N naatriumtiosulfaadi lahus.

4.12.  lmassi/mahuprotsendiline tirklise vesilahus.

4.13.  2massi/mahuprotsendiline naatriumkarbonaadi vesilahus.
4.14.  4,5massi/mahuprotsendiline naatriumnitriti vesilahus.
4.15.  0,05massi/mahuprotsendiline ditisoonilahus kloroformis.

4.16.  Eluent: 1-butanool, jai-dddikhape, vesi (mahuvahekorras 4:1:5), parast segamist jaotuslehtris visatakse alumine
faas dra.

4.17.  Pauly reaktiiv
4,5 ¢ sulfaniilhapet (4.8) lahustatakse 45 ml kontsentreeritud soolhappes (4.1), kuumutatakse ja lahjendatakse
lahust veega kuni 500 ml saamiseni. 10 ml kdnealust lahust jahutatakse jadveega kausis ja lisatakse segades
10 ml kilma naatriumnitriti lahust (4.14). Lahus jdetakse seisma 15 minutiks temperatuuril 0 °C (sellel

temperatuuril piisib lahus stabiilne 1-3 pédeva) ja vahetult enne pihustamist (7.5) lisatakse 20 ml naatriumkar-
bonaadi lahust (4.13).

4.18.  Valmis tselluloosplaadid dhekihikromatograafiaks (OKK); suurus 20 x 30 cm, adsorbendikihi paksus 0,25 mm.

5. SEADMED JA VARUSTUS

5.1. Lihvkorgiga timarkolvid, 100 ml.

5.2. Jaotuslehter, 100 ml.

5.3. Lihvkorgiga kooniline kolb, 250 ml.

5.4. Biirett, 25 ml.

5.5. Mahtpipetid, 1, 2 ja 10 ml.

5.6. Moétepipett, 5 ml.

5.7. Mikrosiistal mahuga 10 pl, gradueeritud tipsusega 0,1 pl.

5.8. Termomeeter, gradueeritud vahemikus 0-100 °C.

5.9. Kiittekehaga varustatud veevann.

5.10.  Kuivatuskapp, histi ventileeritav ja reguleeritud temperatuurile 80 °C.

5.11.  Tavalised dhekihikromatograafia seadmed.

6. PROOVI ETTEVALMISTAMINE

Allpool kirjeldatud meetodi korral kasutatakse hiidroksiibenseensulfoonhappe identifitseerimiseks ja méddrami-
seks aerosoolides jadki, mis saadakse, kui aerosoolpakendist on eemaldatud normaalrdhul aurustuvad lahustid ja

propellendid.
7. IDENTIFITSEERIMINE
7.1. Mikrosiistalaga viiakse 5 ul jadki (6) vdi proovi igasse stardijoone kuude punkti 1 cm kaugusele OKK plaadi

alumisest dédrest (4.18).

7.2. Plaat asetatakse kromatograafiakambrisse, milles on juba eluent (4.16) ja hoitakse seda seal niikaua, kuni lahusti
on tousnud 15 cm kaugusele stardijoonest.

7.3. Plaat vdetakse vannist vilja ja kuivatatakse temperatuuril 80 °C kuni dddikhappe 18hna ei ole enam tunda.
Plaati pritsitakse naatriumkarbinaadi lahusega (4.13) ja kuivatatakse dhu kies.
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7.4.

7.5.

8.1.

8.2.

8.3.

8.4.

8.5.

8.6.

8.7.

8.8.

8.9.

Pool plaadist kaetakse klaasplaadiga kinni ja katmata osa pritsitakse 0,05 % ditisoonilahusega (4.15). Purpur-
punaste laikude ilmumine kromatogrammil viitab tsingiioonide olemasolule.

Plaadi pritsitud pool kaetakse klaasplaadiga kinni ja teist poolt pritsitakse Pauly reaktiiviga (4.17). 4-hiidroksii-
benseensulfoonhappe olemasolu korral ilmub kollakaspruun laik, mille Rf véirtus on umbes 0,26, kuid
kromatogrammil esinev kollane laik, mille Rf védrtus on umbes 0,45, viitab 3-hiidroksiibenseensulfoonhappe
olemasolule.

MAARAMINE

100-ml imarkolbi kaalutakse 10 g proovi vdi jadki (6) ja aurustatakse veevanni kohal, mille temperatuur on
40 °C, rotaatoraurutiga vaakumis peaaegu kuivaks.

Kolbi pipeteeritakse 10,0 ml (V, ml) vett ja lahustatakse aurutusjadk (8.1) kuumutades.

Lahus viiakse kadudeta jaotuslehtrisse (5.2) ja ekstraheeritakse vesilahust kaks korda 20 ml kloroformiga (4.2).
Pirast iga ekstraheerimist visatakse kloroformifaas ara.

Vesilahus filtreeritakse labi kurdfiltri. Soltuvalt eeldatavast hiidroksiibenseensulfoonhappe sisaldusest pipeteeri-
takse 1,0~2,0 ml (V,) filtraati 250-ml koonilisse kolbi (5.3) ja lahjendatakse veega 75 ml-ni.

Lisatakse 2,5 ml 36 % soolhapet (4.1) ja 2,5 g kaaliumbromiidi (4.6), segatakse ning kuumutatakse lahust
veevannil temperatuurini 50 °C.

Biiretist lisatakse 0,1 N kaaliumbromaati (4.10) kuni lahus, mida hoitakse ikka veel 50 °C juures, muutub

kollaseks.

Lisatakse veel 3,0 ml kaaliumbromaadi lahust (4.10), suletakse kolb ja lastakse kiimme minutit seista veevannil
temperatuuril 50 °C.

Kui lahus kaotab kiimne minuti pérast virvuse, lisatakse veel 2,0 ml kaaliumbromaadi lahust (4.10), suletakse
kolb ja kuumutatakse kiimme minutit veevannil temperatuuril 50 °C. Mirgitakse iles lisatud kaaliumbromaadi
lahuse iildkogus (a).

Lahus jahutatakse toatemperatuurini, lisatakse 2 ¢ kaaliumjodiidi (4.5) ja segatakse.

Tiitritakse moodustunud jood 0,1 N naatriumtiosulfaadi lahusega (4.11). Tiitrimise 16pul lisatakse indikaatorina
moned tilgad tarkliselahust (4.12). Margitakse iiles kasutatud naatriumtiosulfaadi kogus (b).

ARVUTAMINE

Proovi voi jadgi (6) tsink-hiidroksiibenseensulfonaadi sisaldus arvutatakse massiprotsendina (% m/m) jargmise
valemi abil:

—b) x Vi x 0,00514 x 100
tsink-hiidroksiibenseensulfonaasi massiprotsent = (a=b) x Vi x x

m X V,
kus:
a = lisatud 0,1 N kaaliumbromaadi lahuse iildkogus milliliitrites (8.7),
b = tagasitiitrimiseks kasutatud 0,1 N naatriumtiosulfaadi lahuse kogus milliliitrites (8.9),
m = analiiisitud toote voi jadgi kogus milligrammides (8.1),
v, = punkti 8.2 kohaselt saadud lahuse maht milliliitrites,
V, = analiiiisiks kasutatud lahustatud aurutusjaédgi maht milliliitrites (8.4).

Markus:Aerosoolide puhul tuleb jidgi (6) mootmise tulemust massiprotsentides viljendada originaaltoote suhtes.
Sellise teisenduse korral juhindutakse aerosoolidest proovi vdtmise eeskirjadest.
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10.  KORRATAVUS (!

Kui tsink-hiidroksiibenseensulfonaadi sisaldus on umbes 5 %, ei tohiks iihest ja samast proovist samaaegselt
tehtud kahe mairamise tulemuste vahe absoluutviirtuses iiletada 0,5 %.

11. TULEMUSTE TOLGENDAMINE

Vastavalt kosmeetikatooteid kisitlevale ndukogu direktiivile 76/768/EMU on tsink-4-hiidroksiibenseensulfonaadi
maksimaalne lubatud sisaldus niovetes ja deodorantides 6 massiprotsenti. See tihendab, et lisaks hiidroksii-
benseensulfoonhappe sisaldusele tuleb madrata ka tsingisisaldus. Korrutades arvutatud tsink-hiidroksiibenseen-
sulfinaadi sisaldus (9) teguriga 0,1588, saadakse minimaalne tsingisisaldus massiprotsentides, mis peaks teo-
reetiliselt tootes esinema, silmas pidades moddetud hiidroksiibenseensulfoonhappe sisaldust. Kuid tegelikult
gravimeetriliselt moddetud (vt asjaomased sdtted) tsingisisaldus voib olla suurem, kuna kosmeetikatoodetes
voidakse kasutada ka tsinkkloriidi ja tsinksulfaati.

() VtISO/DIS 5725.



