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A BIZOTTSAG MASODIK IRANYELVE
(1982. majus 14.)

a kozmetikai termékek oOsszetételének ellenorzéséhez sziikséges vizs-
galati modszerekre vonatkozé tagallami jogszabalyok kozelitésérol

(82/434/EGK)
AZ EUROPAI KOZOSSEGEK BIZOTTSAGA,
tekintettel az Eurdpai Gazdasagi Kozosséget 1étrehozo szerzodésre,

tekintettel a 79/661/EGK iranyelvvel (') modositott, a kozmetikai
termékekre vonatkozo tagallami jogszabalyok kozelitésérdl szolo, 1976.
julius 27-1 76/768/EGK tanacsi iranyelvre (*) és kiillonosen annak 8.
cikke (1) bekezdésére,

mivel a 76/768/EGK iranyelv rendelkezik a kozmetikai termékek hiva-
talos vizsgalatarol azzal a céllal, hogy biztositsa a kozmetikai termékek
Osszetételére vonatkozd kozosségi rendelkezések altal eldirt feltételek
teljesiilését;

mivel minden sziikséges vizsgalati modszert a leheté leggyorsabban
meg kell hatarozni; mivel e cél elérése érdekében az elsé 1épés mar
megvalosult, bizonyos modszereknek a 80/1335/EGK (%) bizottsagi
iranyelvben tortént meghatarozasaval, a masodik 1épés néhany oxidalo-
szer azonositasanak és a hidrogén-peroxid kozmetikai hajapolasi termék-
ekben torténd mennyiségi meghatarozasanak, bizonyos oxidalo szine-
z€kek hajfestékekben torténd azonositasanak és félkvantitativ meghata-
rozasanak, a nitrit azonositasanak és mennyiségi meghatarozasanak, a
szabad formaldehid azonositasanak és mennyiségi meghatarozasanak, a
rezorcin samponokban ¢és hajszeszekben torténd mennyiségi meghataro-
zasanak és a metanol etanolra vagy propan-2-olra vonatkoztatott
mennyiségi meghatarozasanak a modszer-meghatarozasok kozé torténd
felvételébdl all;

mivel az ezen iranyelv altal megallapitott rendelkezések Gsszhangban
vannak a 76/768/EGK iranyelvnek a miszaki fejlédéshez vald hozzaiga-
zitasaval foglalkozo bizottsag véleményével,

ELFOGADTA EZT AZ IRANYELVET:

1. cikk

A tagallamok megtesznek minden sziikséges intézkedést, hogy a kozme-
tikai termékek hivatalos vizsgalata soran:

— az oxidaloszerek azonositasa és a hidrogén-peroxid hajapolasi termék-
ekben torténé mennyiségi meghatarozasa,

— bizonyos oxidald szinezékek hajfestékekben torténd azonositasa és
félkvantitativ meghatarozasa,

— nitrit azonositasa és mennyiségi meghatarozasa,
— a szabad formaldehid azonositasa és mennyiségi meghatarozasa,

— a rezorcin samponokban és hajszeszekben torténd mennyiségi megha-
tarozasa,

— a metanol mennyiségi meghatirozésa etanolra vagy propan-2-olra
vonatkoztatva

a mellékletben leirt modszereknek megfeleléen torténjék.

2. cikk

A tagéllamok hatalyba Iéptetik azokat a tdrvényi, rendeleti és kozigazga-
tasi rendelkezéseket, amelyek sziikségesek ahhoz, hogy ennek az irany-
elvnek legkésdbb 1983. december 31-ig megfeleljenek.

Errdl haladéktalanul tajékoztatjak a Bizottsagot.

() HL L 192., 1979.7.31., 35. o.
() HL L 262., 1976.9.27., 169. o.
(*) HL L 383., 1980.12.31., 27. o.
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3. cikk

Ennek az irdnyelvnek a tagallamok a cimzettjei.
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MELLEKLET
I. OXIDALOSZEREK AZONOSITASA ES HIDROGEN-PEROXID
MEGHATAROZASA HAJAPOLASI TERMEKEKBEN
CEL ES ALKALMAZASI TERULET

A hidrogén-peroxid jodometrias meghatarozasa kozmetikumokban csak abban az
esetben végezhetd el, ha azok nem tartalmaznak a jodidokat jodda redukaldé mas
oxidaloszereket. A hidrogén-peroxid jodometrias mennyiségi meghatarozasat
ezért meg kell eloznie a mintdban eléforduld egyéb oxidaloszerek kimutatasanak
és azonositasanak. Az azonositas két szakaszbol all: az elsé a perszulfatokra, a
bromatokra és a hidrogén-peroxidra, a masodik pedig a barium-peroxidra vonat-
kozik.

A. PERSZULFATOK, BROMATOK ES HIDROGEN-PEROXID AZONOSI-
TASA

1. ALAPELV

A natrium-perszulfatot, kalium-perszulfatot és ammonium-perszulfatot,
valamint a kalium-bromatot, natrium-bromatot és a hidrogén-peroxidot
— fiiggetleniil attol, hogy utdbbi barium-peroxidbol szarmazik vagy sem
— leszallo papirkromatografidval azonositjuk, amelynek soran két
eléhivo oldoszert hasznalunk.

2. REAGENSEK
Minden reagensnek analitikai tisztasagtnak kell lennie.
2.1. A kovetkezd vegyiiletek 0,5 %-os (m/V) vizes referenciaoldata:
2.1.1.  Natrium-perszulfat
2.1.2.  Kalium-perszulfat
2.1.3.  Ammonium-perszulfat
2.1.4.  Kalium-bromat
2.1.5.  Natrium-bromat
2.1.6.  Hidrogén-peroxid
2.2. El6hivo oldoszer A, 80 %-os (v/v) etanol

2.3. El6hivo oldészer B, benzol — metanol — 3-metil-butan-1-ol — viz
(34:38:18:10 térfogataranyban)

2.4. Detektor A, kalium-jodid 10 %-os (m/V) vizes oldata
2.5. Detektor B, keményitd 1 %-os (m/V) vizes oldata
2.6. Detektor C, 10 %-os so6sav (m/m)

2.7. 4N sosav

3. ESZKOZOK
3.1. Kromatografias papir (Whatman-papir 3. és 4., vagy ezekkel egyenér-
tékil)

3.2. 1 pl-es mikropipetta

3.3. 100 ml-es mérélombik

3.4. Redés sziird

3.5. Leszalld papirkromatografia eszkozei
4. MINTAELOKESZITES

4.1. Vizben 0ld6d6 termékek

Minden mintabdl két oldatot készitsiink 1, illetve 5 g termék 100 ml
vizben torténd feloldasaval. Az 5. szakaszban leirt papir-kromatografia
végrehajtasahoz az oldatok mindegyikébdl 1 pl-t hasznaljunk.
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4.2.

4.2.1.

42.2.

4.3.

5.1

5.2.

5.3.

5.4.

5.5.

5.6.

5.6.1.

5.6.2.

5.7.

Vizben korlatozottan oldodo termékek

Meérjiink be kiilon-kiilon 1 g és 5 g terméket, szuszpendaljuk 50 ml
vizben, egészitsik ki 100 ml-re vizzel mindkettdt, és keverjiik 6ssze a
mintakat. Szirjiik le a szuszpenziokat reddés szlirén (3.4.), és az 5.
szakaszban leirt papir-kromatografia végrehajtasahoz a szlirletek mind-
egyikébdl 1 pl-t hasznaljunk.

Szuszpendaljuk tjra az 1 g és 5 g terméket 50 ml vizben, savanyitsuk
meg hig sosavval (2.7.), egészitsiik ki vizzel 100 ml-re, és keverjiik
Ossze. Szirjik le a szuszpenziokat redds szlirdn (3.4.), és az 5. pontban
leirt papir-kromatografia végrehajtasahoz a sziirletek mindegyikébol 1
pl-t hasznaljunk.

Krémek

Szuszpendaljunk termékenként 5 g-ot és 20 g-ot 100 ml vizben, és
ezeket a szuszpenziokat hasznaljuk az 5. szakaszban leirt papir-kroma-
tografia végrehajtasahoz.

ELJARAS

A leszalld papirkromatografia végrehajtasdhoz tegyliink megfeleld
mennyiségi A (2.2.) és B (2.3.) oldoszert egy-egy kromatografias
kadba. Legalabb 24 oran at telitsiik a kromatografias kadakat oldoszer-
g6zokkel.

Vigyiink fel 1-1 pl-t a 4. és 2.1. pontnak megfeleléen elokészitett minta-
és referenciaoldatokbodl egy 40 cm hosszlisagu €s 20 cm szélességli vagy
mas megfelel6 méretli kromatografias papircsik (3.1.) (Whatman-3 vagy
ezzel egyenértékil) kiindulési pontjaira, majd parologtassuk el az oldo-
szert levegon.

Helyezziik a kromatografias (5.2.) papircsikot az A el6hivo oldoszert
(5.1.) tartalmazé kromatografias kadba, és addig fejlessziik, amig az
oldoszerfront az alapvonaltol 35 cm-re tavolodik (koriilbeliil 15 ora).

Ismételjitk az 5.2. és 5.3. pontban leirt eljarast (Whatman-4 vagy ezzel
egyenértékil) kromatografias papirral (3.1.) a B el6hivo olddszerben.
Kromatografaljuk, amig az oldészerfront 35 cm-re tavolodik az alapvo-
naltol (koriilbeliil 5 ora).

A el6hivas utan vegyiik ki a kadbol a kromatograf-papircsikokat, és
szaritsuk meg levegén.

A foltok el6hivasahoz fajjuk le a kromatogramot sorrendben:

az A detektorral (2.4.), majd rovid id6 mulva a B (2.5.) detektorral.
El6szor a perszulfatok foltjai jelennek meg a kromatogramon, amelyeket
a hidrogén-peroxid-foltok kovetnek. Jeloljik meg a foltok helyét ceru-
zaval;

az 5.6.1. pont szerint kapott kromatogramokat a C detektorral (2.6.); a
bromatok sziirkéskék folttal jelennek meg a kromatogramon.

Az A (2.2.) és B (2.3.) el6hivo oldoszerekre vonatkozo, fent emlitett
koriilmények kozott az referenciaanyagok (2.1.) Rf-értékei hozzavetdle-
gesen a kovetkezok:

eléhivo oldoszer A (2.2.)  el6hivo oldoszer B (2.3.)

Natrium-perszulfat 0,40 0,10
Kalium-perszulfat 0,40 0,02 + 0,05
Ammonium-perszulfat 0,50 0,10 + 0,20
Natrium-bromat 0,40 0,20
Kalium-bromat 0,40 0,10 + 0,20
Hidrogén-peroxid 0,80 0,80

B. BARIUM-PEROXID AZONOSITASA

ALAPELV

A Dbarium-peroxidot az (A.4.2.)) minta savanyitasa utan keletkezd
hidrogén-peroxid segitségével és a bariumion jelenlétének kimutatasaval
azonositjuk:



198210434 — HU — 10.04.1990 — 001.001 — 6

2.1.
2.2.
2.3.
2.4.
2.5.
2.6.
2.7.
2.8.
2.9.

2.10.

3.1.
3.2.
3.3.
3.4.

3.5.
3.6.

4.1.

4.1.1.

4.2.

4.2.1.
42.2.

423.

42.4.

— ha (A) perszulfatok nincsenek jelen, hig kénsavnak a savas mintaoldat
(B.4.1.) egy részéhez torténd hozzaadasa esetén, aminek eredménye-
ként fehér barium-szulfat-csapadék képzddik. A bariumion jelenlétét
a (B.4.1.) mintdban, ebben az esetben is papirkromatografiaval
igazoljuk az alabbi, 5. pontban leirt modon,

— ha a mintdban egyidejlileg taldlhatd barium-peroxid és (B.4.2.)
perszulfatok, a (B.4.2.) oldhatatlan maradék ligos feltarasaval és
sosavban torténd oldas utan a barium-ionok jelenlétét a (B.4.2.3.)
olvadék oldatdban papir kromatografiaval és/vagy a barium-szulfat
lecsapatasaval igazoljuk.

REAGENSEK

Metanol

36 %-o0s (m/m) tomény sosav

6N sosav

4N kénsav

Rodizonsav-dinatrium so

Barium-klorid (BaCl, -2H,0)

Vizmentes natrium-karbonat

Barium-klorid 1 %-os (m/V) vizes oldata

El6hivo oldoszer, amely metanolt, tomény sosavat (koncentracio 36 %)
és vizet tartalmaz (80:10:10 térfogataranyban)

Detektor, rodizonsav dinatriumsdjanak 0,1 %-os (m/V) vizes oldata,
amelyet felhasznalas el6tt frissen kell késziteni.

ESZKOZOK

5 pl-es mikropipetta
Platinatégely

100 ml-es mérélombik

Schleicher és Schull 2043 b vagy ezzel egyenértékii kromatografias
papir. Helyezziik a papirt egy éjszakan keresztiil a (B.2.9.) eléhivo oldo-
szert tartalmazo (A.3.5.) leszalld kromatografias kadba, majd szaritsuk
meg.

Red6s sziird

Felszallo papirkromatografia szokéasos eszkozei

MINTA-ELOKESZITES

Perszulfatokat nem tartalmazé termékek

Szuszpendaljunk 2 g terméket 50 ml vizben, és sosavval (B.2.3.) allitsuk
be a pH-jat 1 koriili értékre.

Mossuk at a szuszpenziot vizzel egy 100 ml-es mérélombikba, toltsiik
fel a jelig, és keverjik Ossze. Ezt a szuszpenziot hasznaljuk az 5.
pontban leirt papirkromatografids vizsgalat és a barium-szulfat-csapadék
kicsapatasan alapuld azonosités soran.

Perszulfatokat tartalmazé termékek
Szuszpendaljunk 2 g terméket 100 ml vizben, és szlirjiik le.

Adjunk a szaritott maradékhoz tomege hét-tizszeresének megfeleld
mennyiségli natrium-karbonatot (B.2.7.), keverjiik 6ssze, és olvasszuk a
keveréket egy platinatégelyben (B.3.2.) fél 6ran keresztiil.

Hiitsiik le az olvadékot szoba-hémérsékletiire, oldjuk fel 50 ml vizben,
és szlrjiik le (B.3.5.).

Oldjuk fel az olvadékbol szarmazd maradékot sésavban (B.2.3.), toltsiik
fol 100 ml-re vizzel. Ezt a szuszpenziot hasznaljuk az 5. pontban leirt
papirkromatografias vizsgalat és a barium-szulfat-csapadék lecsapatasan
alapul6 azonositas soran.



198210434 — HU — 10.04.1990 — 001.001 — 7

5.2.

5.3.

5.4.
5.5.

3.1
3.2
3.3.
3.4.
3.5.

3.6.
3.7.

4.1.
4.2.
43.
4.4.
4.5.
4.6.

5.1

ELJARAS

Tegyiink megfeleld mennyiségii eldhivo oldoszert (B.2.9.) egy felszallo
papirkromatografias kadba, és telitsik a kadat legalabb 15 oran
keresztiil.

A B.3.4. pontban leirt médon elokészitett kromatografias papirra harom
kiindulasi pontban vigyiink fel 5-5 pl-t a B.4.1.2. és a B.4.2.4. pontnak
megfelelden elékészitett oldatokbol és a B.2.8. pont szerinti referencia-
oldatbol.

Széritsuk meg a minta- és referenciafoltokat levegén. A kromatogram
elohivasat addig folytassuk, amig az oldészerfront a fuggdleges iranyban
30 cm magassagig emelkedik.

Vegyiik ki a kromatogramokat a kadbol, és szaritsuk meg levegon.

A foltok el6hivasa céljabol fujjuk le a papirt a B.2.10. el6hivo szerrel.
Barium jelenlétében, koriilbeliil 0,10 Rf-értéknél a kromatogramon piros
foltok jelennek meg.

C. HIDROGEN-PEROXID MEGHATAROZASA

ALAPELV

A hidrogén-peroxid jodometrids meghatdrozasa a koévetkezd reakcion
alapszik:

H,0, + 2H" + 2I — I, - 2H,0

Az atalakulas lassi folyamat, de ammonium-molibdat hozzaadasaval
gyorsithatd. A képzdddé jod natrium-tioszulfatos titralassal meghataroz-
hato, és lehetdvé teszi a hidrogén-peroxid-tartalom meghatarozasat.

FOGALOMMEGHATAROZAS

Az alabbi mdédon mért hidrogén-peroxid-tartalmat a termék tomegére
vonatkoztatva tomegszazalékban (% m/m) fejezziik ki.

REAGENSEK

Minden reagensnek analitikai tisztasagunak kell lennie.
2N kénsav

Kalium-jodid

Ammonium-molibdat

0,1 N natrium-tioszulfat

10 %-os (m/V) kalium-jodid-oldat, kozvetleniil felhasznalas elott kell
késziteni

20 %-os (m/V) ammonium-molibdat-oldat

1 %-os (m/V) keményitoldat

ESZKOZOK ES FELSZERELESEK
100 ml-es f6z6pohar

50 ml-es biiretta

250 ml-es mér6lombik

25 ml-es és 100 ml-es méréhenger
10 ml-es egyjell pipetta

250 ml-es Erlenmeyer-lombik

ELJARAS
Mérjiink be 10 g (m), koriilbelil 0,6 g hidrogén-peroxidot tartalmazo
terméket egy 100 ml-es f6zOpoharba. Egy kis vizzel mossuk a f6z6-

pohar tartalmat egy 250 ml-es mérélombikba, toltsiik fel a jelig vizzel,
és keverjiik Ossze.
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5.2. Pipettazzuk az (5.1.) mintaoldat 10 ml-ét egy 250 ml-es mérélombikba
(4.6.), és adjunk hozza 100 ml 2 N kénsavat (3.1.), 20 ml kalium-jodid
(3.5.) -oldatot és harom csepp ammoénium-molibdat (3.6.) -oldatot.

5.3. Titraljuk azonnal a keletkezd jodot (3.4.) 0,1 N natrium-tioszulfat-
oldattal, kozvetleniil a végpont eldtt indikatorként adjunk hozza néhany
csepp keményit6 (3.7.) -oldatot. Jegyezziik fel a 0,1 N natrium-tioszulfat
(3.4.) fogyasat milliliterben (V).

5.4. Az 5.2. és 5.3. szakaszokban leirt moédon végezziink vakprobat, a 10 ml
mintaoldat helyett hasznaljunk 10 ml vizet. Jegyezziik fel a 0,1 N
natrium-tioszulfat fogyasat a vak meghatarozasban (Vo ml).

6. SZAMITAS

Szamitsuk ki a hidrogén-peroxid-tartalmat tomegszazalékban (% m/m) a
kovetkezo képlet segitségével:

(V — Vo) x 1,7008 x 250 x 100

% hidrogén-peroxid =
m x 10 x 1000
_ (V—Vo) x 4,252
= - ,
ahol:
m = a vizsgalt termék mennyisége (5.1.),
Vo = a0,]1 N tioszulfat fogyasa a vakprobaban (5.4.) milliliterben,
V = a 0,1 N tioszulfat fogydsa a mintaoldat titralasa (5.3.) soran,
milliliterben.
7. MEGISMETELHETOSEG (%)

A termék 6 % (m/m) koriili hidrogén-peroxid-tartalma esetén azonos
mintan parhuzamosan végzett két mennyiségi meghatarozas eredményei
kozotti kiillonbség abszolut értékben nem haladhatja meg a 0,2 %-ot.

II. HAJFESTEKEKBEN ELOFORULO BIZONYOS OXIDALO SZINE-
ZEKEK AZONOSITASA ES FELKVANTITATIV MEGHATAROZASA
1. CEL ES ALKALMAZASI TERULET

Ez a mddszer alkalmas a kovetkez6 anyagok azonositasara és félkvanti-
tativ meghatarozasara krém vagy folyadék tipusu hajfestékekben:

Anyag megnevezése Rovidités
Fenilén-diaminok
o-fenilén-diamin (OPD)
m-fenilén-diamin (MPD)
p-fenilén-diamin (V. melléklet) (PPD)
Metil-fenilén-diaminok
4-metil-1,2-fenilén-diamin (toluol-3,4-diamin) (OTD)
4-metil-1,3-fenilén-diamin (toluol-2,4-diamin) (MTD)
2-metil-1,4-fenilén-diamin (toluol-2,5-diamin) (PTD)
Diamino-fenolok
2,4-diamino-fenol (DAP)
Hidrokinon
1,4-benzéndiol H)
a-naftol (a-N)
Pirogallol
1,2,3-trihidroxi-benzol P)
Rezorcin
1,3-dihidroxi-benzol R)

(") ISO 5725 szabvany szerint.
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3.1.
3.2
3.3.
3.4.
3.5.
3.6.
3.7.
3.8.
3.9.

3.10.
3.11.
3.12.
3.13.
3.14.

3.15.
3.16.
3.17.
3.18.
3.19.

3.20.

3.21.

ALAPELV

Az oxidalo szinezékeket a krém vagy folyadék tipusu hajfestékekbdl pH
10-en 96 %-os etanollal kivonjuk, és egy- vagy kétdimenzids vékony-
réteg-kromatogratiaval azonositjuk.

Az anyagok félkvantitativ meghatdrozasa gy torténik, hogy a mintak
négy kiilonbozo eléhivo rendszerben kapott kromatogramjat 6sszehason-
litjuk a hasonlo6 koriilmények kozott, velik egyidejiileg készitett referen-
ciaanyagok kromatogramjaval.

REAGENSEK

Minden reagensnek analitikai tisztasaginak kell lennie.
Vizmentes etanol

Aceton

96 %-o0s etanol, v/v

25 %-os amméniaoldat ((d}’ = 0,91))
L(+)-aszkorbinsav

Kloroform

Ciklohexan

Technikai minéségli nitrogén

Toluol

Benzol

n-butanol

Butan-2-ol

50 %-os (v/v) hipofoszforos savoldat
Diazo reagens. Vagy:

— 3-nitro-1-benzodiazénium-klorbenzol-szulfonat, (stabilizalt s6 forma),
mint a Red 2 JN — Francolor, vagy azzal egyenértékii,

— 2-klor-4-nitro-1-benzodiazénium-naftalin-benzoat,  (stabilizalt  sé
forma), mint az NNCD reagensben — hivatkozasi szam 74 150
FLUKA,

vagy azzal egyenértéki.
Eziist-nitrat
p-dimetil-amino-benzaldehid
2,5-dimetil-fenol
Vas-klorid-hexahidrat

10 %-os (m/v) sosavoldat

Referenciaanyagok

A referenciaanyagok felsorolasat az I. cim alatt a ,,Cél és alkalmazasi
teriilet” tartalmazza. Amin-vegyiiletek esetében a referenciaanyag kiza-
rélag hidroklorid forma (mono- vagy di-) vagy a szabad bazis.

0,5 %-o0s (m/V) referenciaoldatok

Készitsiik el a 3.20. pontban hivatkozott referenciaanyagok 0,5 %-os
(m/v) oldatat.

Meérjiink be 50 mg + 1 mg referenciaanyagot egy 10 ml-es mér6lom-
bikba.

Adjunk hozzd 5 ml 96 %-os etanolt (3.3.) és 250 mg aszkorbinsavat
(3.5).

Lugositsuk az oldatot ammoniaoldat (3.4.) hozzaadéasaval, hogy a pH 10
koriili értéken legyen (ellendrizziik indikatorpapirral).

Téoltsiik 10 ml-ig a lombikot 96 %-os (3.3.) etanollal, és keverjiik dssze.

Az oldatok fénytdl védve hiivos helyen egy hétig eltarthatok.
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3.22.
3.22.1.
3.22.2.

3.22.3.

3.22.4.

3.23.

3.23.1.

3.23.2.

3.23.3.

3.234.

4.1.
4.1.1.

Eléfordulhat, hogy az aszkorbinsav és az ammonia hozzéaddsa utan
csapadék képzddik. Ilyenkor hagyjuk kiiilepedni a csapadékot, és csak
ezutan folytassuk az eljarast.

El6hivé oldészerek
Aceton — kloroform — toluol (35:25:40 térfogataranyban)

Kloroform — ciklohexan—abszolut etanol — 25 %-0s ammonia
(80:10:10:1 térfogataranyban)

Benzol — butan-2-ol — viz (50:25:25 térfogataranyban). Razzuk Ossze
erGteljesen a keveréket, és szobahdmérsékleten (20-25 °C) torténd elva-
lasztas utan a fels6 fazist hasznaljuk.

n-butanol — kloroform — M reagens (7:70:23 térfogatardnyban).
Ovatosan valasszuk el szobahdmérsékleten (20-25 °C), és hasznaljuk az
also fazist.

Az M reagens készitése

25 %-o0s (v/v) ammoniaoldat, 24 térfogat
50 %-os hipofoszforos savoldat (3.13.) 1 térfogat
Viz 75 térfogat
Megjegyzés

Az ammoniat tartalmazd eléhivo oldoszereket kozvetleniil hasznalat
el6tt alaposan fel kell razni.

Indikator spray-k

Diazo reagens

Készitsiik el a kivalasztott reagens (3.14.) 5 %-os (m/v) vizes oldatat.
Ezt az oldatot kdzvetleniil hasznalat el6tt kell késziteni.

Ehrlich-reagens

Oldjunk fel 2 g (3.16.) p-dimetilamino-benzaldehidet 100 ml (3.19.)
sosav 10 %-os (m/v) vizes oldataban.

2,5-dimetil-fenol — vas-klorid-hexahidrat

1. oldat: Oldjunk fel 1 g dimetil-fenolt (3.17.) 100 ml 96 %-os
etanolban (3.3.).

2. oldat: Oldjunk fel 4 g vas-klorid-hexahidratot (3.18.) 100 ml 96 %-os
etanolban (3.3.).

Az elShivaskor ezeket az oldatokat kiilon kell alkalmazni, elébb az 1.
oldatot, majd a 2.-at.

Ammonids eziist-nitrat

Adjunk annyi 25 %-os ammoniat (3.4.) ezist-nitrat (3.15.) 5 %-os (m/
V) vizes oldatdhoz, hogy a csapadék éppen fololdodjon. A reagenst
kozvetleniil felhasznalas el6tt kell késziteni.

Nem tarolhato.

ESZKOZOK
A vékonyréteg-kromatografia szokésos laboratoriumi eszkozei.

Milanyag vagy tlivegfedél, amelynek kialakitdsa olyan, hogy a foltok
felvitele és szaritasa alatt a kromatografias lap kornyezetében nitrogénat-
moszférat lehet létrehozni. Az 6vintézkedésre bizonyos szinezékek erds
oxidacios hajlama miatt van sziikség.

10 pl-es, 0,2 pl-es beosztast mikrofecskendé négyzetes tiivel, vagy még
jobb egy befogoallvanyon rogzitett, 50 pl-es ismétlé adagolod, amely
ugy van felszerelve, hogy a lapot nitrogén alatt lehessen tartani.
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4.2.
43.

5.1

5.2

5.2.1.

5.2.2.

5.2.3.

5.24.

0,25 mm vastag, 20x20 cm-es, azonnal hasznalhato, szilikagél vékony-
réteg-lapok (milanyag hordozds Macherey and Nagel, Silica G-HR,
vagy ezekkel egyenértékil).

4 000 ford/perc fordulatszamu centrifuga.

10 ml-es, PTFE bevonati menetes kupakkal rendelkez6 centrifuga-
csovek vagy ezekkel egyenértékii csovek.

ELJARAS

A vizsgalati mintak kezelése

Ne hasznaljuk a tubusbol kinyomott krém elsd két-hdrom cm-ét.

Mérjiik be a kovetkezdket egy elézéleg nitrogénnel atdblitett centrifuga-
csobe (4.3.): 300 mg aszkorbinsavat és 3 g krémet vagy 3 g homogeni-
zalt folyadékot.

Csepegtessiink 25 %-os ammoniat (3.4.) az anyaghoz, amig a pH a 10-
et el nem éri. Toltsiik fel 10 ml-re 96 %-os etanollal (3.3.).

Homogenizaljuk nitrogén (3.8.) alatt, zarjuk le, majd centrifugaljuk 4
000/perc fordulatszamon 10 percig.

Hasznaljuk a feliiliszo folyadékot.

Kromatografia

A minta felvitele a lapokra

Vigylink fel a kromatografias lapra a fent emlitett referenciaoldatokbol
1-1 pl-t nitrogénatmoszféra alatt (3.8.) egy egyenes mentén, 9 pontban.

A referenciaoldatok foltjainak sorrendje a kovetkezo:
1 2 3 4 5 6 7 8 9
R P H PPD DAP PTD OPD OTD MPD

MTD o-N

A 10-es és 1l-es pontban pedig 2 pl-t cseppentsiink az 5.1. pontban
kapott mintaoldatokbol.

A lapot mindaddig tartsuk nitrogénatmoszféra (3.8.) alatt, amig a kroma-
tografiat el nem inditjuk.

Eléhivas

Helyezziik a lapot elézetesen nitrogénnel (3.8.) atoblitett, a négy (3.22.)
oldoszer egyikének gézeivel telitett kadba, hivjuk elé szobahémérsék-
leten (20-25 °C), fénytdl védve, amig az olddszerfront az alapvonaltol
15 cm-re tavolodik.

Vegyiik ki a lapot a kadbol, és szaritsuk nitrogén (3.8.) alatt szobaho-
mérsékleten.

Eléhivas

Azonnal fajjuk le a lapot a 3.23. pontban leirt négy el6hivo egyikével.

Azonositas

Hasonlitsuk 0ssze a minta R-értékét és szinét a parhuzamosan kroma-
tografalt referenciaanyagok hasonlo jellemzdivel.

Az 1. tablazat példaként megadja valamennyi anyag R-értékét és szinét
az 0sszes oldoszerre és indikatorra.

Ha az azonositas eredménye nem egyértelmi, sikerre vezethet a ramé-
réses modszer, amikor a vizsgalati mintahoz hozzdadjuk a megfelelé
referenciaanyagot.
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5.2.5.

Félkvantitativ mérési modszer

Szemrevételezéssel hasonlitsuk Ossze az 5.2.4. pontban azonositott
minden egyes anyag foltjdnak intenzitasat és a referenciaoldatokkal a
megfeleld koncentracio-tartomanyban felvett kromatogramok foltjainak
intenzitasat.

Ha a mintaban el6forduld egy vagy tobb anyag koncentracidja thlsa-
gosan nagynak mutatkozik, higitsuk a mintakivonatot, és ismételjiik
meg a mérést.



I. TABLAZAT

A foltok R; értéke és szine kozvetleniil a permetezés utin

El6hivo oldoszerek

Indikator permetezok

(3.20) R-értékek Foltok szine
Referenciaanyag (3.20.)
(3.22.1) (3.22.2) (3.223) (3.22.4) (SD;Zf) (’;hzr;‘zh) Digfgf?;“" (’;_gzg%)

OPD 0,62 0,60 0,30 0,57 vilagosbarna — - vilagosbarna
MPD 0,40 0,60 0,47 0,48 ibolyabarna () sarga vilagosbarna vilagosbarna
PPD 0,20 0,50 0,30 0,48 barna élénkpiros () ibolya sziirke
OTD 0,60 0,60 0,53 0,60 barna (*) halvany narancs vilagosbarna sziirkésbarna
MTD 0,40 0,67 0,45 0,60 vorosesbarna (%) sarga barna fekete
PTD 0,33 0,65 0,37 0,70 barna narancs ibolya (%) sziirke
DAP 0,07 - 0 0,05 barna (%) narancs ibolya barna

H 0,50 0,35 0,80 0,20 - narancs ibolya fekete (%)
o-N 0,90 0,80 0,90 0,75 narancsbarna - ibolya (*) fekete

P 0,37 - 0,67 0,05 barna nagyon halvany ibolya nagyon halvany barna barna (%)

R 0,50 0,37 0,80 0,17 narancs (*) halvanyibolya nagyon halvany barna vilagosbarna

Megjegyzések:

1. Az OPD csak gyengén latszik; a (3.22.3.) oldoszereleggyel kell egyértelmiien elvalasztani az OTD-t6l.

2. () A legjobban el6hivhato szint jelzi.

06617001 — NH — ¥e¥0T1C861

100°100

€l
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6.2.

6.2.1.

6.3.

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.

VIZSGALAT KETDIMENZIOS VEKONYRETEG-KROMATOGRA-
FIAVAL

A kétdimenzids kromatografids eljaras végrehajtasadhoz tovabbi stan-
dardok és reagensek hasznalata sziikséges.

Kiegészito referenciaoldatok és -anyagok
B-naftol (B-N)

2-amino-fenol (OAP)

3-amino-fenol (MAP)

4-amino-fenol (PAP)
2-nitro-1,4-fenilén-diamin (2-NPPD)
4-nitro-1,2-fenilén-diamin (4-NOPD)

Készitsiik el a kiegészitd referenciaanyagok 0,5 %-os (m/V) oldatat a
3.21. pontban leirt médon.

Eléhivé oldészer

Etil-acetat — ciklohexan — 25 %-os ammonia-oldat, (65:30:0,5 térfogata-
ranyban)

Jelzorendszer

Helyezziink egy iivegedényt egy vékonyréteg-kromatografias el6hivo
kadba, mérjiink be koriilbeliil 2 g kristalyos jodot, és zarjuk le a kadat
egy fedéllel.

Kromatografia

Az 1. abran lathatdé moédon huzzunk két merdleges vonalat a vékony-
réteg-lapon (4.1.3.), az abszorbens feliiletén.

A lapot nitrogén-atmoszféra (4.1.1.) alatt tartva vigyiink fel az 1. abra
szerinti, az 1 jeli kiindulasi pontba 1-4 pl kivonatot (5.1.). A kivonat
mennyisége az 5.2. szakaszban kapott kromatogramokon megjelend
foltok intenzitasatol figg.

Osszuk el a 2 és 3 jeli pont kozott (1. abra) az 5.2. szakaszban azonosi-
tott vagy az 5.2. szakasz alapjan feltételezett oxidalo szinezékeket (a
pontok kozotti tavolsag 1,5 cm). Vigylink fel valamennyi referenciaol-
datbol 2-2 pl-t a DAP kivételével, amelybdl 6 pl-t vigyiink fel a lapra.
A miiveletet nitrogén (6.4.2.) alatt végezziik.

Ismételjiik meg a 6.4.3. szakaszban leirt miiveletet a 4 és 5 jeldi kiindu-
lasi pontokban (1. abra) (a pontok kozotti tavolsag 1,5 cm), és tartsuk a
lapot nitrogén alatt, amig a kromatografia meg nem kezdddik.

Oblitsiink 4t egy kromatografias kadat nitrogénnel (3.8.), majd ontsiink
bele megfelelé mennyiségli 3.22.2. el6hivo olddszert. Tegyiik a (6.4.4.)
lapot a kadba, és hivjuk el fénytSl védve az elsd elucios iranyba (1.
abra).

A kromatografalast addig végezziik, amig az olddszerfront eltdvolodott
koriilbeliil 13 cm-re.

Vegyiik ki a lapot a kadbol, helyezziik egy eldzetesen nitrogénnel atobli-
tett kadba, és szaritsuk legalabb 60 percen at, hogy az eluald olddszer
elparologjon.

Egy térfogatmérésre alkalmas probacsovel mérjink be megfelel
mennyiségli eluald oldoszert (6.2.1.) egy el6zetesen nitrogénnel (3.8.)
atoblitett kadba, tegyiik be a (6.4.6.) kadba a lapot az el6z6 helyzetéhez
képest 90°-kal elforgatva, és addig végezziik a kromatografalast a masik
irinyban ugyancsak fénytdl védve, amig az oldoszerfront el nem éri az
abszorbens feliiletén huzott vonalat. Vegyiik ki a lapot a kadbol, és
szaritsuk meg levegén.

Tegyiik be a lapot 10 percre a jodgdézokkel (6.3.) telitett kromatografias
kadba, és értékeljiik a kétdimenzidos kromatogramot az egyidejiileg
kromatografalt referenciaanyagok R, értéke és szine alapjan. (A 1L
tablazat tajékoztato jelleggel ismerteti az R ~értékeket és a szineket).
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6.4.9.

Megjegyzés:
A foltok szinének maximalis intenzitdsa ugy biztosithatd, ha a kroma-
togramot az el6hivés utan fél oran keresztiil hagyjuk levegén éllni.

A 6.4.8. pontban azonositott oxidald szinezékek jelenléte egyértelmiien
igazolhato, ha a 6.4.1.-6.4.8. pontban irt miveletsort ugy ismételjilk
meg, hogy a 6.4.2. pontban az 1 jelii kiindulasi pontban felvitt mennyi-
ségen feliil 1-1 pl-t felvisziink a 6.4.8. pontban azonositott szinezékek
referenciaoldatabol is. Ha ebben a miiveletsorban a 6.4.8. ponthoz
képest nem jelenik meg 1j folt, a kromatogramnak a 6.4.8. szerinti érté-
kelése helyes.
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II. TABLAZAT

Referenciaoldatok szine a kromatografia és a jodgézokkel torténd elohivas

utan
Referenciaanyag Szin, jodgézokkel torténd futtatds utan
R bézs
P barna
a-N ibolya
B-N vilagosbarna
H ibolyabarna
MPD sargasbarna
PPD ibolyabarna
MTD sotétbarna
PTD sargasbarna
DAP sOtétbarna
OAP narancs
MAP sargasbarna
PAP ibolyabarna
2-NPPD barna
4-NOPD narancs
1. abra
irdny II
>
4
L]
Scm S cm
[
i 0%
4 —
7 Y - N - T
A
B
13 cm g
1-5 cm
1
}LL L4 2 ° ° 3
2cm
2 cm T 13 cm R Sem
—— ———— o b
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II.

3.1.

3.2

3.3.

3.4.

4.1.

4.2.

4.3.

44,

4.5.

4.6.

5.1

5.2

5.3.

5.4.

NITRIT AZONOSITASA ES MENNYISEGI MEGHATAROZASA
A. AZONOSITAS

CEL ES ALKALMAZASI TERULET

Ez a mddszer a nitrit kozmetikai termékekben, kiilonosen krémekben és
pasztakban torténd azonositasara alkalmas.

ALAPELV

A nitrit jelenlétét a 2-amino-benzaldehid-fenilhidrazonnal (Nitrine R)
képzett szines szarmazékanak keletkezése jelzi.

REAGENSEK

Minden reagensnek analitikai tisztasagunak kell lennie.

Higitott kénsav: higitsunk 2 ml t6mény kénsavat ((d = 1,84)) 11 ml
desztillalt vizzel.

Higitott sosav: higitsunk 1 ml tdmény sésavat ((d = 1,19)) 11 ml
desztillalt vizzel.

Metanol

2-amino-benzaldehid-fenilhidrazon ~(Nitrine R reagens) metanolos
oldata.

Meérjiink ki pontosan 2,0 g Nitrine R-t, vigyiik at veszteség nélkiil egy
100 ml-es mér6lombikba. Csepegtessiink hozza 4 ml higitott sdsavat
(3.2.), és razzuk ossze. Toltsiik fel a jelig metanollal, és addig keverjiik,
amig az oldat teljesen ki nem tisztul. Az oldatot barna iivegpalackban
(4.3.) taroljuk.

ESZKOZOK

50 ml-es f6zOpohar

100 ml-es mér6lombik

125 ml-es barna tivegpalack

10 x 10 cm-es iiveglap

Miianyag spatula

10 x 10 cm-es sziirdpapir,

ELJARAS

Egyenletesen teritsiik szét a vizsgalandé minta egy részét egy liveglapon
(4.4.) tgyelve arra, hogy a lap feliiletét legfeljebb 1 cm vastagsagban
boritsa be.

Itassunk at egy sziirdpapir (4.6.) -lapot desztillalt vizzel. Helyezziik a
szir6papirt a mintara, és nyomkodjuk le a miianyag spatulaval (4.5.).

Varjunk koriilbeliil egy percet, majd a sziirdpapir kdzepére vigyiink fel:

— két csepp higitott kénsavat (3.1.), majd
— két csepp Nitrine R (3.4.) oldatot.
Ot-tiz masodperc miillva vegyiik le a sziirépapirt, és vizsgaljuk meg a

fénnyel szemben tartva. A nitrit jelenlétét vordsesbibor szinez6dés jelzi.

Ha a minta nitrittartalma alacsony, a vorésesbibor szin 6t-tizendt masod-
perc utan sargara valtozik. Nagyobb mennyiségii nitrit jelenlétében ez a
szinatmenet csak egy-két perc multan megy végbe.
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4.2.

43.
44.

4.5.
4.6.

5.1
5.2.
5.3.
5.4.
5.5.
5.6.
5.7.
5.8.
5.9.

MEGJEGYZES

A vorosesbibor szin intenzitasabol és a sargaba torténd szinatmenet
id6tartamabol a minta nitrittartalmara lehet kovetkeztetni.

B. MENNYISEGI MEGHATAROZAS

CEL

A modszer a nitrit kozmetikai termékekben torténd mennyiségi megha-
tarozasat irja le.

MEGHATAROZAS

A minta nitrittartalmat e modszerrel hatarozzuk meg, és a natrium-nitrit
tomegszazalékaban fejezziik ki.

ALAPELV

A minta vizzel torténd higitasa és deritése utan a jelenlevd nitritet szul-
fanil-amiddal és N-1-naftil-etilén-diaminnal reagaltatjuk, és mérjiik a
keletkez6 szin optikai slirtiségét 538 nm-en.

REAGENSEK

Minden reagensnek analitikai tisztasagunak kell lennie.

Derit6 reagensek: ezek a reagensek készitésiik utan legfoljebb egy hétig
hasznalhatok.

Carrez | reagens:

Oldjunk fel 106 g kalium-[hexaciano-ferratot(Il)], K,Fe(CN),-3H,0-t
desztillalt vizben, és higitsuk vizzel 1 000 ml-re.

Carrez II reagens:

Oldjunk fel 219,5 g cink-acetatot, Zn(CH,COO), -2H,O-t és 30 ml jége-
cetet desztillalt vizben, és higitsuk vizzel 1 000 ml-re.

Natrium-nitrit-oldat:

Oldjunk fel 0,500 g natrium-nitritet desztillalt vizben egy 1 000 ml-es
mérélombikban, és vizzel toltsiik fel a jelig. Az igy elkészitett standard
torzsoldat 10,0 ml-ét higitsuk 500 ml-re; utobbi oldat egy ml-e 10
mikrogramm NaNO,-ot tartalmaz.

IN natrium-hidroxid-oldat
0,2 % szulfanil-amid-hidroklorid-oldat:

Oldjunk fel 2,0 g szulfanil-amidot 800 ml vizben melegités kdzben.
Hutsiik le, és keverés kozben adjunk hozza 100 ml tomény sdsavat.
Higitsuk vizzel 1 000 ml-re.

5N sésav
N-1-naftil reagens

Ezt az oldatot a felhasznalas napjan kell késziteni. Oldjunk fel 0,1 g N-
1-naftil-etilén-diamin-dihidrokloridot vizben, és higitsuk vizzel 100 ml-
re.

ESZKOZOK

Analitikai mérleg

100, 250, 500 és 1 000 ml-es mérélombik

Hasas vagy mérGpipetta

100 ml-es méréhenger

15 cm atmér6ji, nitritmentes, redds sziirGpapir
Vizfiirdd

Spektrofotométer 1 cm-es Gthosszusagu optikai cellaval
pH-méré

10 ml-es mikrobiiretta
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5.10.

6.2.

6.3.

6.4.

6.5.

6.6.

6.7.

6.8.

6.9.

6.10.

250 ml-es fé6z6pohar

ELJARAS

Mérjiink ki kériilbeliil 0,5 g-ot (m) 0,1 mg pontossaggal a homogenizalt
mintabol, forrd desztillalt vizzel veszteség nélkiil mossuk at egy 250 ml-
es fozOpoharba (5.10.), majd forrd desztillalt vizzel egészitsiik ki koriil-

beliil 150 ml-re. Tegyiik a fézépoharat (5.10.) fél orara 80 °C-os (5.6.)
vizfiirdébe. Kdzben idonként razzuk Gssze a pohar tartalmat.

Hitsiik le szobahdmérsékletre, és ezutan keverés kozben adjunk hozza 2
ml Carrez I (4.1.1.) reagenst és 2 ml Carrez II reagenst (4.1.2.).

IN natrium-hidroxiddal (4.3.) allitsuk be az anyag pH-jat 8,3-ra. Hasz-
naljuk a pH-mér6t (5.8.). Vigyiik at veszteség nélkiil egy 250 ml-es
mérélombikba (5.2.), és toltsiik fel a jelig desztillalt vizzel.

Keverjilk 6ssze a lombik tartalmat, és redds sziir6n (5.5.) sziirjik a
mintat.

A tiszta szirletbdl pipettazzunk (5.3.) megfeleld mennyiséget, de legfol-
jebb 25 ml-t egy 100 ml-es mér6lombikba (5.2.), és desztillalt vizzel
egészitsiik ki a térfogatat 60 ml-re.

Az osszekeverést kovetden adjunk hozza 10,0 ml szulfanil-amid-hidrok-
lorid-oldatot (4.4.), majd 6,0 ml 5N sosavat (4.5.). Keverjiik 0ssze, és
hagyjuk allni az oldatot 6t percig. Adjunk hozza 2,0 ml N-1-naftil
reagenst (4.6.), keverjiik 0ssze, és hagyjuk allni harom percig. Higitsuk
vizzel jelig, és keverjiik Ossze.

A vakproba készitéséhez ismételjiik a 6.5. és 6.6. miiveletet az N-1-
naftil reagensnek (4.6.) az oldathoz torténé hozzaadasa nélkiil.

Mérjiik (5.7.) a 6.6. miiveletben kapott oldat optikai stirliségét 538 nm-
en, referenciaként a vakoldatot (6.7.) hasznaljuk.

A kalibracios gorbérol (6.10.) olvassuk le a minta 6.8. pontban mért
optikai stiriségnek megfelelé natrium-nitrit-tartalmat mikrogramm/100
ml koncentracio egységben (m, mikrogramm).

készitsiink 0, 20, 40, 60, 80, 100 pg natrium-nitrat/100 ml koncentra-
cioju oldatokat, és vegyiik fel a natrium-nitrit kalibracios egyenesét.
SZAMITAS

Szamitsuk ki a minta natrium-nitrit-tartalmat tomegszazalékban a kovet-
kez6 képlet segitségével:

250 o 100 m,
%NaNozvam]XIO X—fm,
ahol:
m = a vizsgalatra kivett minta tdmege grammban (6.1.),
m, = a 6.9. pontban meghatdrozott natrium-nitrit-tartalom mikro-
grammban,
V = améréshez (6.5.) felhasznalt szlirlet térfogata ml-ben.
MEGISMETELHETOSEG (')

0,2 % (m/m) koriili natrium-nitrit-tartalom esetén azonos mintan, parhu-
zamosan végzett két mennyiségi meghatirozas eredményei kozotti
kiilonbség abszolut értéke nem haladhatja meg a 0,005 %-ot.

IV. A SZABAD FORMALDEHID AZONOSITASA ES MENNYISEGI

MEGHATAROZASA

CEL ES ALKALMAZASI TERULET

Ez a modszer az azonositast és a formaldehid-donorok jelenlétének,
illetve tavollétének megfeleléen két mennyiségi meghatarozast ir le.
Minden kozmetikai termék esetében alkalmazhato.

(") ISO 5725 szabvany szerint.
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1.1.

1.2.

1.3.

3.1.

3.2.

3.2.1.
3.2.2.
3.23.
3.24.

3.2.5.

3.3.
3.3.1.
3.3.2.

3.3.3.

4.1.

Azonositas

Altalanos kolorimetriis meghatarozas 2,4-pentandionnal

Ez a moédszer akkor alkalmazhatd, ha a formaldehid egymagaban van
jelen vagy olyan mas tartositoszerekkel egyiitt, amelyek egyike sem
formaldehid-donor.

Ellenkez6 esetben, illetve ha az eredmény meghaladja az engedélyezett
legnagyobb toménységet, a kovetkezd ellendrzési modszert kell alkal-
mazni.

Mennyiségi meghatarozas formaldehid-donorok jelenlétében

A fent emlitett modszerben (1.2.) a szarmazékképzés soran a formal-
dehid-donorok elhasadnak és tul magas eredményhez vezetnek (kotott
és polimerizalt formaldehid).

A szabad formaldehidet el kell valasztani folyadék-kromatografiaval.

FOGALOMMEGHATAROZAS

A mintanak ezzel a moédszerrel meghatarozott szabad formaldehidtar-
talmat tomegszazalékban fejezziik ki.

AZONOSITAS

Alapelv

A szabad és kotott formaldehid kénsavas kozegben a Schiff reagenst
rozsasziniire vagy malyvaszintire valtoztatja.

Reagensek

Minden reagensnek analitikai tisztasdgunak, a viznek pedig ioncse-
réltnek kell lennie.

Fukszin

7 H,0-val hidratalt natrium-szulfit
Tomény soésav (d = 1,19)

Kénsav, kb. 1 M

Schiff reagens:

Meérjiink be 100 mg fukszint (3.2.1.) egy féz6poharba és oldjuk fel 75
ml vizben, 80°C-on. Lehiilés utan adjunk hozza 2,5 g natrium-szulfitot
(3.2.2.). Toltsiik fel 100 ml-re.

Két hétig eltarthato.

Eljaras
Meérjiink be 2 g mintat egy 10 ml-es f6z6poharba.
Adjunk hozza két csepp kénsavat (3.2.4.) és 2 ml Schiff reagenst

(3.2.5.). Ennek a reagensnek alkalmazaskor teljesen szintelennek kell
lennie.

Razzuk 6ssze és hagyjuk allni 6t percig.

Ha o6t perc alatt rozsaszinli vagy maélyvaszinii elszinez6dés észlelheto,
akkor a formaldehid 0,01 %-ot meghaladd mennyiségben van jelen.
Ebben az esetben a szabad és az Osszetett formaldehidet a (4.) modszer,
valamint sziikség esetén az (5.) modszer szerint kell meghatarozni.

ALTALANOS KOLORIMETRIAS MEGHATAROZAS 2,4-PENTAN-
DIONNAL

Alapelv

A formaldehid 2,4-pentan dionnal, ammonium-acetat jelenlétében, 3,5-
diacetil-1,4-dihidro-lutidint képez. Ezt butanan-1-ollal kivonjuk és a
kivonat abszorbenciajat 410 nm-en megmérjiik.
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4.2.

4.2.1.
42.2.
4.23.

42.4.
4.2.5.
4.2.6.
4.2.7.
4.2.8.

4209.
4.2.10.
4.2.11.

42.12.

4.2.13.

4.2.14.

4.2.15.

43.

43.1.
43.2.
4.3.3.
43.4.
43.5.

Reagensek

Minden reagensnek analitikai tisztasagiinak, a viznek pedig ioncse-
réltnek kell lennie.

Vizmentes ammonium-acetat
Tomény ecetsav, d*0, = 1,05

Alacsony nyomason, 25 mm Hg, 25°-on frissen desztillalt 2,4-pentan-
dion — nem mutathat semennyi abszorpciot 410nm-en.

Butan-1-ol

Sosav, | M

Sosav, kb. 0,1 M
Natrium-hidroxid, 1 M

Frissen készitett keményito oldat, amely megfelel az Eurdpai gyogyszer-
konyv 1980-as 2. kiadasa I-VII-1-1 részének (1g/50ml viz)

37-40 %-os formaldehid
Jod méréoldat, 0,05 M

Natrium-tioszulfat mérdoldat, 0,1 M

2,4-pentan-dion reagens
Oldjunk fel egy 1000ml-es mérélombikban:

— 150g ammoénium-acetatot (4.2.1. pont),

— 2ml 2,4-pentan-diont (4.2.3. pont),

— 3ml ecetsavat (4.2.2. pont).

Toltsiik fel 1000ml-re vizzel (az oldat pH-ja 6,4 koriil van).

Ezt a reagenst frissen kell késziteni

2,4-pentandion nélkiili reagens (4.2.12. pont)

Standard formaldehid: térzsoldat

Ontsiink 5 g formaldehidet (4.2.9. pont) egy 1000 ml-es mérélombikba
és toltsiik fel vizzel 1000 ml-re.

Allapitsuk meg az oldat erdsségét a kovetkezoképpen:

Vegyiink ki 10,00 ml-t; adjunk hozza 25,00 ml jod mérdoldatot (4.2.10.
pont) és 10,00 ml natrium-hidroxid oldatot (4.2.7. pont).

Hagyjuk allni &t percig.

Savanyitsuk meg 11,00 ml HCI oldattal (4.2.5. pont) és hatarozzuk meg
a jodfelesleget natrium-tioszulfat oldattal (4.2.11. pont) keményit6 oldat
(4.2.8. pont), mint indikator jelenlétében.

1 ml 0,05 M jod (4.2.10. pont) fogyasa megfelel 1,5 mg formalde-
hidnek.

Standard formaldehid: higitott oldat

Higitsuk fel a formaldehid torzsoldatot elészor 1/20 majd 1/100
aranyban vizzel.

Ez az oldatnak milliliterenként koriilbeliil 1 pg formaldehidet tartalmaz.

Szamitsuk ki a pontos tartalmat.

Eszkozok

Szokasos laboratoriumi felszerelés

Faziselvalaszto sziird, Whatman 1 PS (vagy ezzel egyenértékil)
Centrifuga

Vizfiirdd készlet 60°C-ra allitva

Spektrofotométer
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4.3.6.

4.4.

44.1.

44.2.

4.43.

444,
4441,

4.4.42.

4.4.43.

4.4.44.

4.4.4.5.

4.4.5.
4.45.1.

4.452.

Uveg kiivetta, 1 cm-es optikai uthosszal.
Eljaras

Mintaoldat

Egy 100ml-es mérélombikba a vizsgalati mintabol 0,001 gramm pontos-
saggal mérjiink be kb. 150 pg formaldehid-mennyiségnek megfeleld
(grammban) mennyiséget.

Toltsiik fel 100 ml-re vizzel és keverjiik 0ssze (S oldat).

(Ellendrizziik, hogy a pH 6-hoz kozeli; ha nem, akkor higitsuk a sosa-
voldattal (4.2.6. pont).)

Tegyiik egy 50 ml-es Erlenmeyer lombikba a kovetkezoket:
— 10,00 ml S oldat,
— 5,00 ml 2,4-pentandion reagens (4.2.12.),

— annyi ioncserélt vizet, hogy a végso térfogat 30 ml legyen.

Referencia oldat

A referencia oldat hasznalatdval a vizsgalati minta hattérszine altal
okozott esetleges zavaro hatas kikiiszobolhet6:

Tegyiik egy 50 ml-es Erlenmeyer lombikba a kovetkezoket:
— 10,00 ml S oldat,
— 5,00 ml reagens (4.2.13.),

— annyi ioncserélt viz, hogy a végsé térfogat 30 ml legyen.

Vakproba
Tegyiik egy 50 ml-es Erlenmeyer lombikba a kdvetkezoket:
— 5,00 ml 2,4-pentan-dion reagens (4.2.12.),

— annyi ioncserélt viz, hogy a végsé térfogat 30 ml legyen.

Mennyiségi meghatarozas

A 441, 442, és a 443. pont szerinti keverékeket razzuk Ossze.
Allitsuk az Erlenmeyer lombikokat 60°C-os vizfiirddbe pontosan tiz
percre. Hagyjuk hiilni két percig jeges vizzel teli fiirdében.

Vigyiik at egy 50 ml-es valasztotdlesérbe, amely 10 ml 1-butanolt
(4.2.4. pont) tartalmaz. Oblitsiik 4t mindegyik lombikot 3-5 ml vizzel.
Razzuk erdsen a keveréket pontosan 30 masodpercig. Hagyjuk a fazi-
sokat szétvalni.

Sziirjiik le a butan-1-olos fazist a mérélombikba (4.3.2. pont) faziselva-
laszto sziirdn keresztiil. Centrifugalas (3000 g, 5 perc) is alkalmazhato.

Mérjiik meg a 4.4.1. pont szerinti mintaoldat kivonatanak A, abszorban-
cidgjat 410 nm-nél a 4.4.2. pont szerinti referencia oldat kivonatahoz
képest.

Hasonloképpen mérjilk meg a 4.4.3. szerinti vakoldat kivonatdnak A,
abszorbanciajat butan -1-olhoz képest.

MEGJEGYZES: Az 8sszes fenti miiveletet att] a pillanattol szamitott
25 percen beliil kell elvégezni, amikor az Erlenmeyer lombikot a 60°C-
os vizfiirddbe helyeztiik.

Kalibracios gorbe
Tegyiik egy 50 ml-es Erlenmeyer lombikba a kdvetkezoket:

— 5,00 ml higitott standard oldat a 4.2.15. pont szerint,
— 5,00 ml 2,4-pentan-dion reagens (4.2.12.),
— annyi ioncserélt vizet, hogy a végso térfogat 30 ml legyen.

Folytassuk a 4.4.4. pontban leirtaknak megfelelden és mérjiik meg az
abszorbanciat butan -1-olhoz (4.2.4.) képest.
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4.4.523.

4.4.5.4.

4.45.5.

4.5.
45.1.

45.2.

4.6.

5.1.

5.2.

5.2.1.
522.
5.2.3.
5.2.4.
5.2.5.
5.2.6.
5.2.7.
5.2.8.
5.2.9.
5.2.10.

Ismételjiik meg az eljarast 10, 15, 20 és 25 ml higitott standard oldat
(4.2.15.) felhasznalasaval.

A nullapont meghatirozasdhoz (amely a reagensek szinezettségének
felel meg) jarjunk el a 4.4.4.5. pontban megadottak szerint.

Szerkessziik meg a kalibraciés gorbét, miutan kivontuk a nullapont
értékét a 4.4.5.1 és 4.4.5.3. pont szerint kapott egyes abszorbanciakbol.
A Beer torvény 30 pg formaldehid mennyiségig érvényes.

Szamitas

Vonjuk ki Ayt A-bSl és olvassuk le a kalibracios gorbérdl (4.4.5.5.
pont) azt a pg-ban kifejezett C mennyiséget, amely a mintaoldatban
jelen 1évé formaldehidnek felel meg (4.4.1.).

Szamitsuk ki a mintaformaldehid tartalmat (% m/m) a kovetkezé képlet
segitségével:

C

formaldehidtartalom %-ban = % = ————
10° * m

ahol:

m = avizsgalati részlet tomege a g-ban kifejezve.

Megismételhetoség (')

0,2 %-os formaldehidtartalom esetén azonos mintan, parhuzamosan
végzett két mennyiségi meghatarozas eredményei kozotti eltérés nem
haladhatja meg a 0,005 %-ot a 2,4-pentan-dionos kolorimetrias meghata-
rozas esetén.

Ha a szabad formaldehidtartalom mennyiségi meghatarozasa a 76/768/
EGK iranyelvben meghatarozott legnagyobb koncentraciét meghalado
eredményt ad, azaz:

a) 0,05 %- és 0,2 %- kozott van egy cimkézetlen termékben;
b) 0,2 %- felett van, akar cimkézett akar cimkézetlen termékben,

akkor az alabbi, 5. pontban meghatarozott eljarast kell alkalmazni.

MENNYISEGI MEGHATAROZAS FORMALDEHID-DONOROK
JELENLETEBEN

Alapelv

A kiilonallo formaldehidet sarga lutidin szarmazékka alakitjuk 2,4-
pentan-dionos reakcid segitségével egy oszlopkimenethez illeszthetd
reaktorban ¢és a keletkez6 szarmazék abszorbanciajat 420 nm-en
megmérjik.

Reagensek

Minden reagensnek analitikai tisztasaginak, a viznek pedig ioncse-
réltnek kell lennie.

HPLC tisztasagl vagy azzal megegyezé mindségli viz
Vizmentes ammonium-acetat

Tomény ecetsav

2,4-pentandion (4°C-on tartva)

Vizmentes dinatrium-foszfat

85 %-os ortofoszforsav (d = 1,7)

HPLC mindségii metanol

Diklor-metan

37-40 %-os (w/v) formaldehid

Natrium-hidroxid, 1 M

(") ISO 5725 szabvany szerint
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5.2.11.
5.2.12.
5.2.13.

5.2.14.
5.2.15.

5.2.16.

5.2.17.

5.2.18.

5.2.19.

5.3.

5.3.1.
53.2.
5.33.

5.34.
5.3.5.

Sosav, | M
Sosav, 0,002 M

Frissen készitett keményit6 oldat, amely megfelel az Eurdpai gyogyszer-
konyvnek (lasd 4.2.8.pont)

Jod mérboldat, 0,05 M

Natrium-tioszulfat méréoldat, 0,1 M

Mozgo fazis:

Dinatrium-foszfat (5.2.5.) vizes oldata, 0,006 M, ortofoszforsavval
(5.2.6.) pH 2,1 értékre beallitott;

Oszlop utani reagens:

Oldjunk fel egy 1000 ml-es mérélombikban:
— 62,5 g ammoénium-acetatot (5.2.2.),

— 7,5 ml ecetsavat (5.2.3.),

— 5 ml 2,4-pentan-diont (5.2.4.).

Toltsiik fel 1000 ml-re vizzel (5.2.1.).

Ezt a reagenst tartsuk tdvol a fénytol.

Eltarthatosag 25°C-on legfeljebb 3 nap.

Az oldat szine nem valtozhat meg;

Standard formaldehid: térzsoldat

Ontsiink 10 g formaldehidet (5.2.9.) egy 1000 ml-es mérélombikba és
toltsiik fel 1000 ml-re vizzel.

Allapitsuk meg ennek az oldatnak az erSsségét a kovetkezoképpen:

Vegyiink ki 5,00 ml-t; adjunk hozza 25,00 ml jod méréoldatot (5.2.14.)
¢és 10 ml natrium-hidroxid oldatot (5.2.10.).

Hagyjuk allni &t percig.

Savanyitsuk meg 11,00 ml HCI oldattal (5.2.11.) és hatarozzuk meg a
jod mérdoldat feleslegét natrium-tioszulfat oldattal (5.2.15.) titralva,
hasznaljunk keményit6 oldat (5.2.13.) indikatorként.

1 ml jod oldat (5.2.14.) megfelel 1,5 mg formaldehidnek.

Standard formaldehid: higitott oldat

Higitsuk fel a torzsoldatot kezdeti erdsségéhez képest 1/100 aranyban a
mozg6 fazissal.

Ennek az oldatnak 1 ml-e kb. 37 mg formaldehidet tartalmaz.

Szamitsuk ki a pontos tartalmat.

Eszkozok
Szokasos laboratoriumi felszerelés
Ingadozasmentes HPLC pumpa

Alacsony nyomasu ingadozasmentes pumpa a reagens szamara (vagy
egy masodik HPLC pumpa)

Befecskendezd szelep 10 pl-es hurokkal
Oszlopkimenethez illeszthetd reaktor a kovetkezd Osszetevokkel:

+ egy 1 literes haromnyakt lombik;
+ egy melegitékrater 1 literes lombikhoz;
+ két Vigreux oszlop, legalabb 10 lappal, kettd 1éghiitéses;

+ 1,6 mm-es rozsdamentes acélcsé (a hdcseréléshez) — belsd atmérd
0,23 mm, hossz = 400 mm;

+ 1,6 mm-es tefloncs6 — belsé atmérd, 0,30 mm, hossz = 5 m
(csomozas) lasd 1. fiiggelék);

+ egy T-darab, holttérfogat nélkiil (Valco vagy azzal egyenértéki);
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5.3.6.
5.3.7.
5.3.8.

5.3.9.

5.3.10.

5.3.11.

5.3.12.
5.3.13.
5.3.14.
5.3.15.
5.3.16.

5.4.

5.4.1.

5.4.2.
5.4.2.1.

+ héarom csatlakoz6 holttérfogat nélkiil

Vagy: egy Applied Biosystems PCRS 520 oszlop utani modul, vagy
azzal egyenértéki, 1 ml-es reaktorral felszerelve;

Membransziird, 0,45 um-es porusmérettel

SEP-PAKR C,, vagy azzal egyenértékii toltet

Hasznalatra kész oszlopok:

— Bischoff hypersil RP 18 (NC tipus, C 25,461805 hivatkozas)
(5 um, hossz = 250 mm, belsé atméré = 4,6 mm),

— vagy Doupont, Zorbax ODS
(5 pm, hossz = 250 mm, belsd atméré = 4,6 mm),

— vagy Phase SEP, spherisorb ODS 2

(5 pm, hossz = 250 mm, belsd atméré = 4,6 mm).

Eldoszlop
Bischoff K, hypersil RP 18 (K1 G 6301 1805 hivatkozas)
(5 pm, hossz = 10 mm, vagy ezzel egyenértékil).

Az oszlop ¢s az el6oszlop Ecotube-rendszer segitségével van osszekotve
(A 15020508 Bischoff hivatkozas) vagy ezzel egyenértékii.

Szereljitk 6ssze a késziiléket (5.3.5.) a 2. fiiggelék diagramjan bemuta-
tottak szerint.

A befecskendez6 érték utani csatlakozasokat a lehet6 legrovidebbre kell
méretezni. Ebben az esetben a reaktor kivezetése és a detektor beveze-
tése kozotti rozsdamentes acélesd a keverék mérés el6tti hiitése céljabol
van elhelyezve, és a homérséklet a detektorban ismeretlen, de allando.

UV lathat6 detektor
Adatrogzitd
Centrifuga
Ultrahangos fiird6

Rotacios keverd (vortex vagy azzal egyenértékil)

Eljaras

Kalibracios gorbe

fiiggvényében felrajzolt csticsmagassagok adjak meg.

Készitsiik el a méréoldatokat, a standard formaldehid oldatnak (5.2.19.)
a mozgo fazissal (5.2.16.) torténd higitasaval:

— 1,00 ml oldat (5.2.19.) higitva 20,00ml-re (kb. 185 pg/100ml),
— 2,00 ml oldat (5.2.19.) higitva 20,00ml-re (kb. 370 png/100ml),
— 5,00 ml oldat (5.2.19.) higitva 25,00ml-re (kb. 740 pg/100ml),
— 5,00 ml oldat (5.2.19.) higitva 20,00ml-re (kb. 925 pg/100ml),

A mérboldatokat tartsuk laboratoriumi hémérsékleten egy oOran
keresztiil, és frissen készitsiik el.

A kalibracios gorbe linearitasa az 1,00 és 15,00 pg/ml kozotti koncent-
racio-tartomanyban megfeleld.

Mintaeldkészités
Emulzidk (krémek, alapozok, szemkihiizok)

Meérjiink be egy dugoval ellatott 100 ml-es lombikba 0,001 g-os pontos-
saggal 100 pg formaldehidnek megfelelé mennyiséget (grammban) a
vizsgalati mintabol. Adjunk hozza pontosan bemért 20,00 ml diklor-
metant (5.2.8.) és 20,00 ml sosavat (5.2.12.). Keverjilk 0ssze a rezgd
keverd (5.3.16.) és az ultrahangos fiirdd (5.2.15.) segitségével. Valasz-
szuk el a két fazist centrifugalassal (3000 g két percig). Ekodzben
mossuk at a patront (5.3.7.) 2 ml metanollal (5.2.7.), majd kondicio-
naljuk 5 ml vizzel (5.2.1.).
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5.4.22.

5.43.

5.5.

5.6.

Hajtsunk at 4 ml-t a kivonat vizes fazisabol a kondicionalt patronon,
ontsiik el az elsé 2 ml-t és tegyiik el az azt kovetd részletet.

Arc- és testapolok, samponok

Mérjiink be egy dugoval ellatott 100 ml-es lombikba 0,001 g-os pontos-
saggal egy 500 pg formaldehidnek megfeleld mennyiséget (grammban)
a vizsgalati mintabol.

Toltsiik fel 100 ml-re a mozgo fazissal (5.2.16.).

Sziirjiik le az oldatot egy sziir6n (5.3.6.) keresztiil, és fecskendezziik be,
vagy vezessiik at egy olyan tolteten (5.3.7.), amelyet el6zetesen a fenti
moddon (5.4.2.1.) kondicionaltunk. Minden oldatot kozvetleniil az elké-
szitése utan be kell fecskendezni.

Kromatografias koriilmények

— A mozgo fazis atfolyasi sebessége: 1ml/perc,

— A reagens atfolyasi sebessége: 0,5 ml/perc,

— A detektor kimenetén a teljes atfolyasi sebesség: 1,5 ml/perc,
— Befecskendezett térfogat: 10 pl,

— Oldasi homérséklet: nehéz elvalasztasok esetén meritsiikk az oszlopot
olvado jeges fiirdébe: varjuk meg amig a hdmérséklet allandosul (15
— 20 perc).

— Az oszlop utani reakciéo homérséklete: 100°C,
— Detektalas: 420 nm-en.

MEGJEGYZES: A teljes kromatografias rendszert és az utdoszlopot is
hasznalat utan at kell mosni vizzel (5.2.1.). Ha a rendszert két napnal
hosszabb ideig nem hasznaljak, akkor az &atmosas utan metanolos
(5.2.7.) mosast is alkalmazni kell. Ujrakondicionalas el6tt a rendszeren
vizet kell atnyomni az atkristalyosodas elkeriilése érdekében.

Szamitas
Emulziok esetében: (5.4.2.1.):

Formaldehidtartalom %-ban (m/m,)

C - 10- - 100 C- 10+

Sm © 5m

Arc- és testapolok, samponok esetében (5.4.2.2.):

Formaldehidtartalom:
C-105-100 C- 10+
m N m
ahol:
m = a vizsgalati minta tomege g-ban (5.4.2.1.),
C = formaldehid koncentracié pg/100ml-ben a kalibracios gorbérdl

leolvasva (5.4.1.).

Megismételhetdség (')

0,05 %-os formaldehidtartalom esetén azonos mintdn, parhuzamosan
végzett két mennyiségi meghatarozas kozotti kiilonbség nem haladhatja
meg a 0,001 %-ot.

0,2 %-os formaldehidtartalom esetén azonos mintan, parhuzamosan
végzett két mennyiségi meghatarozas kozotti eltérés nem haladhatja meg
a 0,005 %-ot.

V. REZORCIN MEGHATAROZASA SAMPONOKBAN ES HAJSZE-

SZEKBEN

(") ISO 5725 szabvany szerint
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4.1.
42.
43.
44.

4.5.

4.6.

4.7.

4.8.

4.9.

49.1.
492.
4.93.

6.1.

6.1.1.

CEL ES ALKALMAZASI TERULET

Ez a moddszer rezorcin samponokban és hajszeszekben torténd gazkro-
matografids meghatarozasat irja le. A modszer a minta tdmegére vonat-
koztatva 0,1-2,0 % rezorcin meghatarozasara alkalmas.

MEGHATATOZAS

Az ezzel a médszerrel meghatarozott rezorcintartalmat a minta tomegére
vonatkoztatva tomegszazalékban adjuk meg.

ALAPELV

A rezorcint és a belsd standardként adott 3,5-dihidroxi-toluolt a mintatol
vékonyréteg-kromatografiaval valasztjuk el. A két vegyiiletet a vékony-
réteg-laprol lekaparva és metanollal kivonva izolaljuk. Végiil a kivont
vegyiileteket megszaritjuk, szililezziik, és gazkromatografaljuk.

REAGENSEK

Minden reagensnek analitikai tisztasagunak kell lennie.

25 %-os (m/m) sosav

Metanol

96 %-o0s (v/v) etanol

Készre gyartott szilikagél VRK lapok (miianyag vagy aluminium) fluo-
reszcens indikatorral. Hatastalanitsuk a kovetkezok szerint: fujjuk le a
kozonséges, elore bevont szilikagél lapokat vizzel, amig fényessé nem

valnak. Hagyjuk szobahémérsékleten egy-harom oOran keresztiil szaradni
a lefujt lapokat.

Megjegyzés:
A lap hatastalanitasa nélkiil a rezorcin szilikagélen torténd irreverzibilis
abszorpcidja miatt veszteség léphet fol.

El6hivo oldoszer: aceton — kloroform — ecetsav (20:75:5 térfogata-
ranyban).

Rezorcin-standard-oldat: oldjunk fel 400 mg rezorcint 100 ml 96 %-os
etanolban (4.3.) (1 ml 4 000 pg rezorcint tartalmaz).

Bels6 standard oldat: oldjunk fel 400 mg 3,5-dihidroxi-toluolt (DHT)
100 ml 96 %-os etanolban (4.3.) (1 ml 4 000 ng DHT-t tartalmaz).

Standard elegy: elegyitsiink 10 ml 4.6. és 10 ml 4.7. szerinti oldatot egy
100 ml-es mérélombikban, toltsiik a jelig 96 %-os etanollal (4.3.), és
keverjiik 6ssze (1 ml 400 pg rezorcint és 400 pg DHT-t tartalmaz).

Szililezészerek:
N,O-bis-(trimetil-szilil-)trifluoro-acetamid (BSTFA)
Hexametil-diszilazan (HMDS)

Trimetil-klorszilan (TMCS)

ESZKOZOK

A vékonyréteg-kromatografia és a gazkromatografia szokasos felszere-
1ései

Uvegeszkdzok
ELJARAS

Minta-elokészités

Egy 150 ml-es fézOpoharba a termékbdl mérjiink be annyi vizsgalati
mintat (m gramm), amely koriilbeliil 20-50 mg rezorcint tartalmaz.

Adjunk hozza sosavat (4.1.), amig a keverék savassa nem valik
(mintegy 2—4 ml sziikséges), és adjunk hozza 10 ml (40 mg DHT) bels6
standard oldatot (4.7.), és keverjiik 0ssze. Etanollal (4.3.) mossuk at egy
100 ml-es mér6lombikba, toltsiik fel a jelig etanollal, és keverjiik Ossze.
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6.1.9.1.

6.1.9.2.

6.2.

6.2.1.

Vigyiink fel 250 pl (6.1.2) oldatot egy deaktivalt szilikagél lapra (4.4.)
egy 8 cm hosszu, folyamatos egyenes mentén. Ugyeljiink arra, hogy az
egyenes minél vékonyabb legyen.

Ugyanigy vigyiink fel a standard elegybdl (4.8.) 250 pl-t ugyanarra a
lapra (6.1.3.).

Az elohivast kovetd azonositas egyszeriisitése céljabol ugyanazon a
lapon vigyiink fel parhuzamosan az alapvonalra két pontban 5-5 pl-t a
4.6. és a 4.7. oldatbol.

Fejlessziik ki a lapot az el6hivo szerrel (4.5.) megtoltott telitetlen
kadban, amig az oldészerfront el nem tavolodik az alapvonaltol 12 cm-
re, ez altaldban korilbeliil 45 percet vesz igénybe. Szaritsuk meg
levegdn a lapot, és allapitsuk meg a rezorcin/DHT-z6na helyét rovidhul-
lamt UV fényben (254 nm). A két vegyiilet R-értéke nagyjabol mege-
gyezik. A savok sotét kiilsé hatarvonalatol két mm-re egy ceruzaval
rajzoljuk korbe a savokat. Kaparjuk le ezeket a zonakat, és az egyes
savokat tartalmazo abszorbenst kiilon-kiilon 10 ml-es palackokban
gyljtsiik.

Vonjuk ki a mintat és a standard elegyet tartalmazé abszorbenst a kovet-
kez6képpen:

adjunk hozza 2 ml metanolt (4.2.), és alland6 keverés mellett egy Oran
keresztiil vonjuk ki. Szirjiik a keveréket, majd ismételjiikk meg a miive-
letet 2 ml metanollal 15 percig extrahalva.

Egyesitsiik a metanolos kivonatokat, és megfeleld szaritoszerrel toltott
vakuum-deszikkatorban egy éjszakan at szaritva parologtassuk el az
oldoészert. Semmiképpen ne melegitsiik a mintakat.

A maradékkal végezziik el (6.1.8.) a szililezését a 6.1.9.1. vagy pedig a
6.1.9.2. alatt leirt modon.

Egy mikrofecskenddvel adjunk hozza 200 pl BSTFA-t (4.9.1.), és egy
zart edényben hagyjuk allni a keveréket 12 oran keresztiil, szobahomér-
sékleten.

Adjunk hozza egymas utan 200 pl HMDS-t (4.9.2.) és 100 pul TMCS-t
(4.9.3)) egy mikrofecskenddvel, és egy zart edényben melegitsiik a
keveréket 30 percen at 60 °C-on. Hiitsiik le a keveréket.

Gazkromatografia
Gazkromatogrdfias koriilmények

Az oszlop a kovetkez6 megoldast eredményezi: R nem lehet kisebb,
mint 1,5,

2d' (r,—1)
W, + W,
ahol:
r ésr, = két csucs retencios ideje percben,
w, és W, = ugyanezen csucsoknak a magassag felénél mért széles-
sége mm-ben,
d = a diagrampapir sebessége mm/percben.

Ez a felbontas a kovetkez6 beallitasok mellett érhet6 el:

Oszlop anyaga: rozsdamentes acél
hossza: 200 cm
bels6 atméréje: ~ 3 mm
toltete: 10 % OV-17 100-120 mesh

CHROMOSORB WAW-on

Langionizaciés detektor
Hoémérsékletek:

oszlop: 185 °C (izoterm)
detektor: 250 °C
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injektor: 250 °C
Vivégaz: nitrogén
térfogataram: 45 ml/perc

A hidrogén ¢és levegd térfogatdramanak beallitdsaval kapcsolatban
kovessiik a gyartd utasitasait.

6.2.2.  Fecskendezziink a 6.1.9. pont szerint elkészitett oldatokbol 1-3 pl-t a
gazkromatografra. Minden (6.1.9.) oldatbol o6tszor fecskendezziink,
mérjiikk az egy anyaghoz tartozo csucsteriileteket, atlagoljuk ezeket, és
szamitsuk ki a csucsteriiletaranyt, S-t. S = rezorcin-cstcsteriilet/ DHT-
csucsteriilet.

7. SZAMITAS

kovetkezo képlet fejezi ki:

Sminta

. 4
Rezorcin, % = — x ——————,
M Suzndzrd egyveleg

ahol:

M = vizsgalati minta témege grammban (6.1.1.),

S inta = a 6.2.2. alapjan szamitott, a mintaoldatra vonat-
kozo atlag cstcsteriiletarany,

S sandard clegy = a 6.2.2. alapjan szamitott, a standard elegyre

vonatkozo atlag csticsteriiletarany.

8. MEGISMETELHETOSEG (')

0,5 % koriili rezorcintartalom esetén azonos mintan, parhuzamosan
végzett két mennyiségi meghatarozas eredményei kozotti kiilonbség
abszolut értéke nem haladhatja meg a 0,025 %-ot.

VI. METANOL MENNYISEGI MEGHATAROZASA ETANOLRA VAGY
PROPAN-2-OLRA VONATKOZTATVA

1. CEL ES ALKALMAZASI TERULET

Ez a moddszer metanol gazkromatografias meghatarozasat irja le vala-
mennyi kozmetikai termékfajtaban (ideértve az aeroszolokat is).

A modszerrel 0-10 % koncentraciok hatarozhatok meg.

2. MEGHATAROZAS
A modszerrel meghatarozott metanoltartalmat etanolra vagy propan-2-
olra vonatkoztatva tomegszazalékban adjuk meg.

3. ALAPELV

A meghatarozas gazkromatografiaval torténik.

4. REAGENSEK
Hasznaljunk analitikai mindségi reagenseket.
4.1. Metanol
4.2. Abszolut etanol
43. Propéan-2-ol

44, Vizzel alkoholmentesitett kloroform

5. ESZKOZOK
5.1. Gazkromatograf:

hévezetési detektor aeroszol mintdkra,

(") ISO 5725 szabvany szerint.
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5.2
5.3.
5.4.

6.1.
6.1.1.

6.2.
6.2.1.
6.2.1.1.

6.2.1.2.

6.2.1.3.

6.2.2.
6.2.2.1.

6.2.2.2.

langionizécids detektor nem aeroszol mintékra.

100 ml-es mérélombikok

2 ml-es, 20 ml-es, és 0—1 ml-es tartomanyu pipettak
0-100 pl-es és 0-5 pl-es mikrofecskenddk

és (csak aeroszol mintak adagolasara) kiilonleges gazzard fecskendd
tolattyuval (lasd a mintavételi eljarasrol szol6 5. abrat (1)).

ELJARAS

Minta-elokészités

Az aeroszol készitményeket az 1980. december 22-i 80/1335/EGK (')
bizottsagi iranyelv mellékletének II. fejezete alapjan mintdzzuk, majd
gazkromatografiasan vizsgaljuk a 6.2.1. pontban leirt koriilményeknek
megfelelden.

Az emlitett II. fejezetnek megfeleléen mintavételezett nem aeroszol
termékeket vizzel 1-2 %-os etanol- vagy propan-2-ol-tartalomra
higitjuk, majd gazkromatografiasan vizsgaljuk a 6.2.2. pontban leirt
koriilményeknek megfeleléen.

GiazKkromatografia

Aeroszol mintak esetén hévezetési detektort hasznalunk.

Az oszlop toltete 10 % Hallcomid M18, 100-200 mesh CHROMO-
SORB WAW hordozon.

Az oszlop a kovetkezd megoldast eredményezi: R nem lehet kisebb,
mint 1,5,

dr,—dr
R=2———,

W, + W,
ahol:
r ésr, = két cstics retencios ideje percben,
w, és w, = ugyanezen csucsoknak a magassag felénél mért széles-

sége mm-ben,

d = a papirdiagram sebessége mm/percben.

Ez a felbontas az alabbi beallitasok mellett érhet6 el:

Oszlop anyaga: rozsdamentes acél
hossza: 3,5m

bels6 atmérdje: 3 mm

Hévezetési detektor hid arama: 150 mA
vivégaz: hélium
nyomas: 2,5 bar
térfogataram: 45 ml/perc
Hoémérsékletek:

injektor: 150 °C
detektor: 150 °C
oszlop: 65 °C

A csucsteriiletmérés pontossaga elektronikus integralassal javithato.
Nem aeroszol mintdk

Az oszlop Chromosorb 105 vagy Porapak QS tdltetii, és a langioniza-
ci6s detektort hasznaljuk.

Az oszlop a kovetkez6 megoldast eredményezi: R nem lehet kisebb,
mint 1,5,

() HL L 383., 1980.12.31., 27. o.
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6.2.2.3.

7.1.

7.2.

dr-—-dr
R =2 ,

W, + W,
ahol:
r, ésr, = két csucs retencios ideje percben,
w, és W, = ugyanezen csucsoknak a magassag felénél mért széles-

sége mm-ben,

d’ = a papirdiagram sebessége mm/percben.

Ez a felbontas az alabbi beallitasok mellett érhet6 el:

Oszlop anyaga: rozsdamentes acél
hossza 2m
bels6 atméréje: 3 mm
Elektrométer érzékenysége: 8x 1010 A
Gazok:
vivogaz: nitrogén
nyomas 2,1 bar
térfogataram: 40 ml/perc
Detektor gazok: hidrogén
nyomas: 1,5 bar
térfogataram: 20 ml/perc
Homeérsékletek:
injektor 150 °C
detektor: 230 °C
oszlop 120-130 °C

KALIBRACIOS GORBE

A 6.2.1. szakasz szerinti gazkromatografias eljaras végrehajtasa (Hall-
comid M18 oszlop) esetén készitsiik el az alabbi tablazatban felsorolt
standard elegyeket. A készités soran a komponenseket pipettaval adjuk
az elegyhez, de a pontos bemérést tigy hatarozzuk meg, hogy minden
egyes hozzaadast kovetden lemérjiik a pipettat vagy a lombikot.

Etanol
Relag;i]\//ntlagz;lom M(e;?lr)ml pr(:,%?g—Z— Kloroformmal toltve
(ml)
kortlbelil 2,5 % 0,5 20 100 ml-re
kortlbeliil 5,0 % 1,0 20 100 ml-re
kortlbelil 7,5 % 1,5 20 100 ml-re
koriilbeliil 10,0 % 2,0 20 100 ml-re

Injektaljunk 2-3 pl-t a gazkromatografra a 6.2.1. szerinti koriilmények
beallitasa mellett.

Szamitsuk ki valamennyi elegyre a (metanol/etanol-) vagy a (metanol/
propan-2-ol-) csucsteriiletaranyt. Abrazoljuk a standard gorbét a kovet-
kezoket feltiintetve:

X-tengely: % metanol/etanolra vagy propan-2-olra vonatkoztatva,

Y-tengely: (metanol/etanol-) vagy (metanol/propan-2-ol-) csucsteriile-

tarany.

A 6.2.2. pontban leirt gazkromatografias eljaras végrehajtasa (Porapak
QS vagy Chromosorb 105) esetén készitsiik el az alabbi tablazatban
felsorolt standard elegyeket. A készités soran a komponenseket pipet-
taval vagy mikrofecskenddvel adjuk az elegyhez, de a pontos mennyi-
séget minden esetben Uigy hatarozzuk meg, hogy a hozzaadast kovetden
lemérjiik a pipettat vagy a lombikot.
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Etanol
Relativ tartalom Metanol vagy .
an-2- | Hozzaad: ¢rfogat
(m/m %) (ul) prop;lln ozzaadott viz térfogata

(ml)
kortlbelil 2,5 % 50 2 100 ml
kortilbelil 5,0 % 100 2 100 ml
kortilbelil 7,5 % 150 2 100 ml
koriilbeliil 10,0 % 200 2 100 ml

Injektaljunk 2-3 pl-t a gazkromatografra a 6.2.2. pontban irt koriilmé-

nyek beallitasa mellett.

Szamitsuk ki valamennyi elegyre a (metanol/etanol-) vagy a (metanol/
propan-2-ol-) cstcsteriilet aranyt. Abrazoljuk a standard gorbén a kovet-

kezoket feltiintetve:

X-tengely: % metanol/etanolra vagy propan-2-olra vonatkoztatva,

Y-tengely: (metanol/etanol-) vagy (metanol/propan-2-ol-) csticsteriile-

tarany.
7.3. A standard kalibracios gorbének linearisnak kell lennie.
8. MEGISMETELHETOSEG (')

A termék etanolra vagy propan-2-olra vonatkoztatott 5 % koriili meta-
noltartalma esetén azonos mintan, parhuzamosan végzett két mennyiségi
meghatarozas eredményei kozotti kiillonbség nem haladhatja meg a 0,25

%-ot.

(") ISO 5725 szabvany szerint.
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|D—l

1. fiiggelék

ELOIRASOK A ,,CSOMOZASHOZ”

ELOIRT TARTOZEKOK

— Egy faorso:

kiils6 4tméréd 5 cm egy 1,5 cm atmérdjii lyukkal, amely a kozepén megy
keresztiil. Helyezziink bele négy acélszoget (amint azt az 1. és 2. dbra mutatja).
Minden két szog kozott a tavolsag 1,8 cm legyen és a szogek 0,5 cm-re
legyenek a lyuktol,

— egy merev tii (horgolotii tipusu) a tefloncsd felcsavarasara,

— 5 m hosszt 1,6 mm-es tefloncs6, bels6 atméré 0,3 mm.

ELJARAS

A ,,csomdzas” meginditasahoz a tefloncsovet be kell fiizni az orso teteje feldl és
ki kell vezetni alul, a kozéps6 lyukon keresztiil (kb. 10 cm talnyulast kell hagyni
a csének az orso aljahoz képest, annak érdekében, hogy a lancot keresztiil

lehessen htizni csomoézas kozben); ezutan tekerjiik a csovet a négy szog koré,
ahogyan a 3. dbra mutatja.

A csomozas aljat és tetejét fémgyfirikkel és szoritocsavarokkal kell megvédeni;
vigyazva arra, hogy a tefloncsd ne torjon el a szorosra hizas soran. Tekerjiik
korbe a csdvet még egyszer minden szog koriil és készitsiik el az ,,01tést” a kdvet-
kezdképpen:

— emeljiik az als6 csovet a felsd f6lé (lasd 4. abra). Ismételjiik meg ezt az eljarast
minden egyes szOg esetén (1, 2, 3, 4 az oramutatd jarasaval ellentétes
iranyban), amig az 5 m-t vagy a megkivant hossztisagot el nem érjiik.

Hagyjunk ki kb. 10 cm csovet a lanc lezarasahoz. Fiizziik at a csovet a négy
hurok mindegyikén és hiizzuk meg 6vatosan, hogy a lanc vége 6sszeszoruljon.

MEGJEGYZES: Oszlopkimenethez illeszthetd reaktorok szaméra készitett
csomozas kereskedelmi forgalomban kaphato (Supelco).
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ymi

Az ors6 sematikus rajza
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2. dbra

Els6 cs6

Misodik cs6
Az ,6ltéshez” emeljiik a kotSthvel

az als6 csovet (folyamatos vonal)
a mésodik csé folé.

5. dbra
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|D—l
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2. fiiggelék

HPLC pumpa

Befecskendez6 szelep

Oszlop el6tét oszloppal

Reagens pumpa

T-darab holttérfogat nélkiil
T-darab (Vortex)

Csatlakozo holttérfogat nélkiil
,,Csomozas”

Reaktor

Haromnyaku lombik forrd vizzel
Melegitokrater

Hiité

Hécseréld csé rozsdamentes acélbol
Hécseréld

Lathato-UV detektor

PCRS 520 oszlop utani modul
PCRS 520 utboszlop modul

Eluens

Reagensek




