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A BIZOTTSAG MASODIK IRANYELVE
(1982. méjus 14.)

a kozmetikai termékek oOsszetételének ellendrzéséhez sziikséges vizsgilati médszerekre vonatkozé
tagdllami jogszabdlyok kozelitésérdl

(82/434/EGK)

AZ EUROPAI KOZOSSEGEK BIZOTTSAGA,

tekintettel az Eurdpai Gazdasigi Kozosséget létrehozd szerzd-
désre,

tekintettel a 79/661/EGK irdnyelvvel () médositott, a kozmeti-
kai termékekre vonatkozé tagdllami jogszabdlyok kozelitésérél
sz616, 1976. julius 27-i 76/768/EGK tandcsi irdnyelvre (3) és
kiilonosen annak 8. cikke (1) bekezdésére,

mivel a 76/768/EGK irdnyelv rendelkezik a kozmetikai termé-
kek hivatalos vizsgdlatdrdl azzal a céllal, hogy biztositsa a
kozmetikai termékek Gsszetételére vonatkozd kozosségi rendel-
kezések dltal eldirt feltételek teljesiilését;

mivel minden szitkséges vizsgalati mddszert a lehet§ leggyor-
sabban meg kell hatdrozni; mivel e cél elérése érdekében az
els6 1épés mar megval6sult, bizonyos mobdszereknek a
80/1335/EGK (*) bizottsdgi irdnyelvben tortént meghatdrozasa-
val, a mdsodik 1épés néhiny oxidaloszer azonositdsinak és a
hidrogén-peroxid kozmetikai hajdpoldsi termékekben torténd
mennyiségi meghatdrozasinak, bizonyos oxidaloé szinezékek
hajfestékekben torténd azonositasdnak és félkvantitativ megha-
tdrozdsanak, a nitrit azonositisdnak és mennyiségi meghatdro-
zdsdnak, a szabad formaldehid azonositdsinak és mennyiségi
meghatdrozasanak, a rezorcin samponokban és hajszeszekben

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

torténd mennyiségi meghatdrozdsdnak és a metanol etanolra
vagy propan-2-olra vonatkoztatott mennyiségi meghatdrozdsa-
nak a modszer-meghatdrozdsok kozé torténd felvételébdl all;

mivel az ezen irdnyelv dltal megdllapitott rendelkezések Ossz-
hangban vannak a 76/768/EGK irdnyelvnek a mszaki fejl6dés-
hez valé hozzdigazitasaval foglalkoz6 bizottsag véleményével,

ELFOGADTA EZT AZ IRANYELVET:

1. cikk

A tagdllamok megtesznek minden sziikséges intézkedést, hogy
a kozmetikai termékek hivatalos vizsgdlata sordn:

az oxidéloszerek azonositdsa és a hidrogén-peroxid hajapoldsi
termékekben torténd mennyiségi meghatdrozasa,

bizonyos oxiddlé szinezékek hajfestékekben torténd azonosi-
tasa és félkvantitativ meghatdrozasa,

nitrit azonositdsa és mennyiségi meghatdrozdsa,

a szabad formaldehid azonositdsa és mennyiségi meghatdro-
74sa,
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— a rezorcin samponokban és hajszeszekben torténd meny-
nyiségi meghatdrozasa,

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

a mellékletben leirt modszereknek megfelelGen torténjék.

2. cikk

A tagdllamok hatdlyba léptetik azokat a torvényi, rendeleti és
kozigazgatdsi rendelkezéseket, amelyek sziikségesek ahhoz,
hogy ennek az irdnyelvnek legkésébb 1983. december 31-ig
megfeleljenek.

Errdl haladéktalanul tdjékoztatjdk a Bizottsdgot.
3. cikk

Ennek az irdnyelvnek a tagdllamok a cimzettjei.

Kelt Briisszelben, 1982. mdjus 14-én.

a Bizottsdg részérdl
Karl-Heinz NARJES
a Bizottsdg tagja
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MELLEKLET

I. OXIDALOSZEREK AZONOSITASA ES HIDROGEN-PEROXID MEGHATAROZASA HAJAPOLASI TERME-
KEKBEN

CEL ES ALKALMAZASI TERULET

A hidrogén-peroxid jodometrids meghatdrozdsa kozmetikumokban csak abban az esetben végezheté el, ha azok nem
tartalmaznak a jodidokat jéddd redukalé mds oxidaloszereket. A hidrogén-peroxid jodometrids mennyiségi meghatdro-
zdsat ezért meg kell el6znie a mintdban el6forduld egyéb oxidaldszerek kimutatdsanak és azonositdsinak. Az azonositds
két szakaszbol dll: az els6 a perszulfitokra, a bromdtokra és a hidrogén-peroxidra, a masodik pedig a barium-peroxidra
vonatkozik.

A. PERSZULFATOK, BROMATOK ES HIDROGEN-PEROXID AZONOSITASA
1. ALAPELV

A nétrium-perszulfatot, kadlium-perszulfitot és ammoénium-perszulfatot, valamint a kalium-bromadtot, natrium-
bromatot és a hidrogén-peroxidot — fiiggetlentil att6l, hogy utébbi barium-peroxidbdl szarmazik vagy sem —
leszdllé papirkromatogréfidval azonositjuk, amelynek sordn két el6hivd olddszert haszndlunk.

2. REAGENSEK
Minden reagensnek analitikai tisztasdgtinak kell lennie.
2.1. A kovetkezd vegyiiletek 0,5 %-os (m/V) vizes referenciaoldata:
2.1.1.  Nétrium-perszulfdt
2.1.2.  Kélium-perszulfat
2.1.3.  Ammoénium-perszulfdt
2.1.4.  Kalium-bromat
2.1.5.  Natrium-bromadt
2.1.6.  Hidrogén-peroxid
2.2. El6hivé olddszer A, 80 %-os (v[v) etanol
2.3. El6hivé olddszer B, benzol — metanol — 3-metil-butdn-1-ol — viz (34:38:18:10 térfogatarnyban)
2.4. Detektor A, kdlium-jodid 10 %-os (m/V) vizes oldata
2.5. Detektor B, keményit 1 %-os (m/V) vizes oldata
2.6. Detektor C, 10 %-os sésav (m/m)
2.7. 4N sosav
3. ESZKOZOK
3.1 Kromatogréfids papir (Whatman-papir 3. és 4., vagy ezekkel egyenértéki)

3.2 1 pl-es mikropipetta

3.3. 100 ml-es mérslombik
3.4. Redds szlir@

3.5. Leszdllo papirkromatogréfia eszkozei
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4.

4.1.

4.2.

4.2.1.

4.2.2.

4.3.

5.1.

5.2.

5.3.

5.4.

5.5.

5.6.

5.6.1.

5.6.2.

5.7.

MINTAELOKESZITES
Vizben old6dé termékek

Minden mintdbdl két oldatot készitsink 1, illetve 5 g termék 100 ml vizben torténd felolddsdval. Az 5.
szakaszban leirt papir-kromatogréfia végrehajtdsdhoz az oldatok mindegyikébdl 1 pl-t haszndljunk.

Vizben korldtozottan o0ld6dé termékek

Mérjiink be kilon-killon 1 g és 5 g terméket, szuszpenddljuk 50 ml vizben, egészitsik ki 100 ml-re vizzel
mindkettt, és keverjitk ossze a mintdkat. Szdrjiik le a szuszpenzidkat redds sziirén (3.4.), és az 5. szakaszban
leirt papir-kromatogréfia végrehajtdsihoz a sztrletek mindegyikébdl 1 pl-t haszndljunk.

Szuszpendaljuk Gjra az 1 g és 5 g terméket 50 ml vizben, savanyitsuk meg hig sésavval (2.7), egészitsiik ki
vizzel 100 ml-re, és keverjitk Ossze. Sziirjiik le a szuszpenzidkat redds sztir6n (3.4.), és az 5. pontban leirt
papir-kromatogréfia végrehajtdsahoz a szirletek mindegyikébdl 1 pl-t haszndljunk.

Krémek

Szuszpendaljunk termékenként 5 g-ot és 20 g-ot 100 ml vizben, és ezeket a szuszpenzidkat haszndljuk az 5.
szakaszban leirt papir-kromatogréfia végrehajtasihoz.

ELJARAS

A leszalld papirkromatogréfia végrehajtisdhoz tegyiink megfelel6 mennyiségti A (2.2.) és B (2.3.) olddszert egy-
egy kromatografids kddba. Legalabb 24 6ran dt telitsik a kromatografids kadakat oldoszerg6zokkel.

Vigytink fel 1-1 pl-t a 4. és 2.1. pontnak megfelelSen el6készitett minta- és referenciaoldatokbdl egy 40 cm
hossziisdgli és 20 cm szélességli vagy mds megfelel6 méreti kromatogréfids papircsik (3.1.) (Whatman-3 vagy
ezzel egyenértékd) kiinduldsi pontjaira, majd parologtassuk el az olddszert levegdn.

Helyezziik a kromatografids (5.2.) papircsikot az A el6hivé oldészert (5.1.) tartalmazd kromatogréfids kddba, és
addig fejlessziik, amig az olddszerfront az alapvonaltdl 35 cm-re tdvolodik (koriilbeliil 15 6ra).

Ismételjik az 5.2. és 5.3. pontban leirt eljardst (Whatman-4 vagy ezzel egyenérték(i) kromatografids papirral
(3.1) a B el6hivo oldészerben. Kromatografaljuk, amig az olddszerfront 35 cm-re tdvolodik az alapvonaltdl
(koriilbeliil 5 6ra).

A el6hivas utdn vegyiik ki a kddbdl a kromatogréaf-papircsikokat, és szdritsuk meg levegén.
A foltok elshivasdhoz fijjuk le a kromatogramot sorrendben:

az A detektorral (2.4.), majd rovid id6 mdlva a B (2.5.) detektorral. El8szor a perszulfitok foltjai jelennek meg
a kromatogramon, amelyeket a hidrogén-peroxid-foltok kovetnek. Jeloljiik meg a foltok helyét ceruzaval;

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

Az A (2.2.) és B (2.3.) el6hivo oldészerekre vonatkozd, fent emlitett koriilmények kozott az referenciaanyagok
(2.1.) Rf-értékei hozzavetslegesen a kovetkezdk:

el6hivé olddszer A (2.2.) el6hivé olddszer B (2.3.)
Natrium-perszulfat 0,40 0,10
Kélium-perszulfat 0,40 0,02 + 0,05
Ammonium-perszulfat 0,50 0,10 + 0,20
Nétrium-bromat 0,40 0,20
Kélium-bromat 0,40 0,10 + 0,20

Hidrogén-peroxid 0,80 0,80
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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.

B. BARIUM-PEROXID AZONOSITASA
ALAPELV

A bérium-peroxidot az (A.4.2.) minta savanyitdsa utdn keletkezd hidrogén-peroxid segitségével és a bariumion
jelenlétének kimutatdsdval azonositjuk:

— ha (A) perszulfitok nincsenek jelen, hig kénsavnak a savas mintaoldat (B.4.1) egy részéhez torténd
hozzdadasa esetén, aminek eredményeként fehér barium-szulfit-csapadék képzddik. A bariumion jelenlétét a
(B.4.1.) mintdban, ebben az esetben is papirkromatogréfidval igazoljuk az aldbbi, 5. pontban leirt médon,

— ha a mintdban egyidejiileg talalhaté bdrium-peroxid és (B.4.2.) perszulfitok, a (B.4.2.) oldhatatlan maradék
lagos feltdrdsaval és sésavban torténd oldds utdn a barium-ionok jelenlétét a (B.4.2.3.) olvadék oldataban
papir kromatografidval és/vagy a barium-szulfat lecsapatdsdval igazoljuk.

REAGENSEK

Metanol

36 %-0s (m/m) tomény sésav

6N sosav

4N kénsav

Rodizonsav-dindtrium sé

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

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

El6hivé olddszer, amely metanolt, tomény sosavat (koncentracié 36 %) és vizet tartalmaz (80:10:10 térfogata-
ranyban)

Detektor, rodizonsav dindtriumséjanak 0,1 %-os (m/V) vizes oldata, amelyet felhaszndlds elStt frissen kell
késziteni.

ESZKOZOK

5 pl-es mikropipetta
Platinatégely

100 ml-es mérglombik

Schleicher és Schull 2043 b vagy ezzel egyenértékii kromatografids papir. Helyezziik a papirt egy éjszakan
keresztiil a (B.2.9.) el6hivd oldbszert tartalmazé (A.3.5.) leszallé kromatografids kddba, majd szdritsuk meg.

Red6s sziirg

Felszallo papirkromatogréfia szokdsos eszkozei
MINTA-ELOKESZITES

Perszulfitokat nem tartalmazé termékek

Szuszpendaljunk 2 g terméket 50 ml vizben, és sosavval (B.2.3.) dllitsuk be a pH-jat 1 koriili értékre.
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4.2.

4.2.1.

4.2.2.

4.2.3.

4.2.4.

5.1.

5.2.

5.3.

5.4.

5.5.

3.1.

3.2

3.3.

3.4.

Mossuk 4t a szuszpenziot vizzel egy 100 ml-es mérGlombikba, toltsik fel a jelig, és keverjiik ossze. Ezt a
szuszpenziGt haszndljuk az 5. pontban leirt papirkromatogrifids vizsgdlat és a barium-szulfit-csapadék
kicsapatdsdn alapul6 azonositds sordn.

Perszulfitokat tartalmazé termékek
Szuszpendaljunk 2 g terméket 100 ml vizben, és szdrjik le.

Adjunk a szdritott maradékhoz tomege hét-tizszeresének megfeleld mennyiségli natrium-karbondtot (B.2.7.),
keverjilk Ossze, és olvasszuk a keveréket egy platinatégelyben (B.3.2.) fél 6rdn keresztiil.

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

Oldjuk fel az olvadékbdl szdrmazé maradékot sésavban (B.2.3), toltsik fol 100 ml-re vizzel. Ezt a
szuszpenzi6t haszndljuk az 5. pontban leirt papirkromatografids vizsgdlat és a barium-szulfit-csapadék
lecsapatdsdn alapuld azonositds soran.

ELJARAS

Tegyiink megfelel6 mennyiségti el6hivé olddszert (B.2.9.) egy felszallé papirkromatografids kddba, és telitsik a
kddat legaldbb 15 6ran keresztil.

A B.3.4. pontban leirt médon el6készitett kromatografids papirra harom kiinduldsi pontban vigyiink fel 5-5 pl-
t a B.4.1.2. és a B.4.2.4. pontnak megfelelGen el6készitett oldatokbdl és a B.2.8. pont szerinti referenciaoldat-
bol.

Szdritsuk meg a minta- és referenciafoltokat levegén. A kromatogram el6hivisit addig folytassuk, amig az
oldészerfront a fiiggéleges irdnyban 30 cm magassdgig emelkedik.

Vegyiik ki a kromatogramokat a kddbol, és szdritsuk meg levegdn.

A foltok elShivdsa céljabdl fijjuk le a papirt a B.2.10. el6hivé szerrel. Barium jelenlétében, koriilbeliil 0,10 Rf-
értéknél a kromatogramon piros foltok jelennek meg.

C. HIDROGEN-PEROXID MEGHATAROZASA
ALAPELV
A hidrogén-peroxid jodometrids meghatdrozésa a kovetkezd reakcion alapszik:
H,0, + 2H" + 2I — 1, - 2H,0

Az 4talakulds lassi folyamat, de ammoénium-molibddt hozzdaddsaval gyorsithatd. A képz8dS jod nétrium-
tioszulfdtos titrdldssal meghatdrozhatd, és lehetévé teszi a hidrogén-peroxid-tartalom meghatdrozasat.

FOGALOMMEGHATAROZAS

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

REAGENSEK

Minden reagensnek analitikai tisztasdginak kell lennie.
2N kénsav

Kélium-jodid

Ammoénium-molibdat

0,1 N natrium-tioszulfat
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3.5. 10 %-os (m/V) kélium-jodid-oldat, kozvetleniil felhaszndlds elStt kell késziteni
3.6. 20 %-os (m/V) ammoénium-molibdat-oldat
3.7. 1 %-os (m/V) keményitGoldat

4, ESZKOZOK ES FELSZERELESEK

4.1. 100 ml-es f6z8pohdr

4.2. 50 ml-es biiretta

4.3 250 ml-es mér6lombik

4.4, 25 ml-es és 100 ml-es mérShenger

4.5. 10 ml-es egyjeld pipetta

4.6. 250 ml-es Erlenmeyer-lombik

5. ELJARAS

5.1. Mérjink be 10 g (m), korilbelil 0,6 g hidrogén-peroxidot tartalmazé terméket egy 100 ml-es f6z8pohdrba.
Egy kis vizzel mossuk a f6z8pohdr tartalmdt egy 250 ml-es mérdlombikba, toltsiik fel a jelig vizzel, és
keverjiikk ossze.

5.2 Pipettdzzuk az (5.1.) mintaoldat 10 ml-ét egy 250 ml-es mér6lombikba (4.6.), és adjunk hozzd 100 ml 2 N
kénsavat (3.1.), 20 ml kilium-jodid (3.5.) -oldatot és hdrom csepp ammoénium-molibdét (3.6.) -oldatot.

5.3. Titrdljuk azonnal a keletkez8 jodot (3.4) 0,1 N nétrium-tioszulfit-oldattal, kozvetleniil a végpont el6tt
indikdtorként adjunk hozzd néhdny csepp keményit (3.7.) -oldatot. Jegyezziik fel a 0,1 N ndtrium-tioszulfat
(3.4.) fogyasat milliliterben (V).

5.4. Az 5.2. és 5.3. szakaszokban leirt médon végezziink vakprébat, a 10 ml mintaoldat helyett haszndljunk 10 ml
vizet. Jegyezzik fel a 0,1 N nétrium-tioszulfdt fogydsit a vak meghatdrozasban (Vo ml).

6. SZAMITAS
Szdmitsuk ki a hidrogén-peroxid-tartalmat tomegszdzalékban (% m/m) a kovetkezd képlet segitségével:

(V—Vo) x 1,7008 x 250 x 100
m x 10 x 1000

% hidrogén-peroxid =

(V= Vo) x 4,252

)

m

ahol:

3
I

a vizsgdlt termék mennyisége (5.1.),

Vo = a0, N tioszulfit fogydsa a vakprobdban (5.4.) milliliterben,

V= a0, N tioszulfat fogydsa a mintaoldat titrdldsa (5.3.) sordn, milliliterben.
7. MEGISMETELHETOSEG (')

A termék 6 % (m/m) koriili hidrogén-peroxid-tartalma esetén azonos mintdn parhuzamosan végzett két meny-
nyiségi meghatdrozds eredményei kozotti kiilonbség abszolit értékben nem haladhatja meg a 0,2 %-ot.

(') ISO 5725 szabvany szerint.
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Il. HAJFESTEKEKBEN ELGFORULO BIZONYOS OXIDALO SZINEZEKEK AZONOSITASA ES FELKVANTITA-
TiV MEGHATAROZASA

3.1
3.2
3.3.

3.4.

CEL £S ALKALMAZASI TERULET

Ez a modszer alkalmas a kovetkezd anyagok azonositdsira és félkvantitativ meghatdrozdsira krém vagy

folyadék tipust 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)

ALAPELV

Az oxidalo szinezékeket a krém vagy folyadék tipust hajfestékekbdl pH 10-en 96 %-os etanollal kivonjuk, és
egy- vagy kétdimenzios vékonyréteg-kromatogréfidval azonositjuk.

Az anyagok félkvantitativ meghatdrozdsa gy torténik, hogy a mintdk négy kiilonboz8 el6hivé rendszerben
kapott kromatogramjit osszehasonlitjuk a hasonlé koriilmények kozott, velikk egyidejtleg készitett referencia-

anyagok kromatogramjaval.

REAGENSEK

Minden reagensnek analitikai tisztasdgtinak kell lennie.

Vizmentes etanol
Aceton
96 %-os etanol, v|v

25 %-0s ammoniaoldat ((d,* = 0,91))
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3.5.

3.6.

3.7.

3.8.

3.9.

3.10.

3.11.

3.16.

3.17.

3.19.

3.20.

3.21.

3.22.

3.22.1.

3.22.2.

3.22.3.

3.22.4.

L(+)-aszkorbinsav

Kloroform

Ciklohexdn

Technikai mindségd nitrogén

Toluol

Benzol

n-butanol

Butdn-2-ol

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

— 3-nitro-1-benzodiazénium-klérbenzol-szulfondt, (stabilizdlt s6 forma), mint a Red 2 JN — Francolor, vagy
azzal egyenértékd,

— 2-kl6r-4-nitro-1-benzodiazénium-naftalin-benzodt, (stabilizdlt s6 forma), mint az NNCD reagensben -
hivatkozési szdm 74 150 FLUKA,

vagy azzal egyenértékd.
Eziist-nitrdt
p-dimetil-amino-benzaldehid
2,5-dimetil-fenol
Vas-klorid-hexahidrét

10 %-o0s (m/v) sésavoldat
Referenciaanyagok

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

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

Készitsiik el a 3.20. pontban hivatkozott referenciaanyagok 0,5 %-os (m/v) oldatét.
Mérjink be 50 mg + 1 mg referenciaanyagot egy 10 ml-es mérSlombikba.
Adjunk hozzd 5 ml 96 %-os etanolt (3.3.) és 250 mg aszkorbinsavat (3.5.).

Lagositsuk az oldatot ammoniaoldat (3.4.) hozzdaddsaval, hogy a pH 10 koriili értéken legyen (ellendrizzitk
indikdtorpapirral).

Toltsiik 10 ml-ig a lombikot 96 %-os (3.3.) etanollal, és keverjitk ossze.
Az oldatok fénytsl védve hivos helyen egy hétig eltarthatok.

El6fordulhat, hogy az aszkorbinsav és az ammonia hozzdaddsa utdn csapadék képzddik. Ilyenkor hagyjuk
kiiilepedni a csapadékot, és csak ezutdn folytassuk az eljdrdst.

El6hivo old6szerek
Aceton — kloroform — toluol (35:25:40 térfogatarinyban)
Kloroform — ciklohexdn-abszolit etanol — 25 %-0os ammonia (80:10:10:1 térfogatardnyban)

Benzol — butdn-2-ol — viz (50:25:25 térfogatardnyban). Razzuk Ossze erételjesen a keveréket, és szobahémér-
sékleten (20-25 °C) torténd elvalasztds utdn a fels§ fazist haszndljuk.

n-butanol - kloroform — M reagens (7:70:23 térfogatardnyban). Ovatosan vilasszuk el szobahémérsékleten (20-
25 °Q), és haszndljuk az alsé fazist.
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3.23.

3.23.1.

3.23.2.

3.23.3.

3.23.4.

4.2.

4.3.

5.1.

Az M reagens készitése

25 %-0s (v[v) ammoniaoldat, 24 térfogat
50 %-os hipofoszforos savoldat (3.13.) 1 térfogat
Viz 75 térfogat
Megjegyzés

Az ammonidt tartalmazé el6hivo olddszereket kozvetleniil hasznélat elStt alaposan fel kell rdzni.
Indikdtor spray-k
Diazo reagens

Készitsiik el a kivélasztott reagens (3.14.) 5 %-os (m/[v) vizes oldatit. Ezt az oldatot kozvetleniil hasznlat el6tt
kell késziteni.

Ehrlich-reagens

Oldjunk fel 2 g (3.16.) p-dimetilamino-benzaldehidet 100 ml (3.19.) sésav 10 %-os (m/v) vizes oldatdban.
2,5-dimetil-fenol — vas-klorid-hexahidrdt

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 el6hivaskor ezeket az oldatokat kiilon kell alkalmazni, el6bb az 1. oldatot, majd a 2.-at.

Amménids eziist-nitrdt

Adjunk annyi 25 %-os ammonidt (3.4.) ezist-nitrdt (3.15.) 5 %-os (m/V) vizes oldatdhoz, hogy a csapadék
éppen fololdédjon. A reagenst kozvetleniil felhaszndlds elStt kell késziteni.

Nem tédrolhato.

ESZKOZOK
A vékonyréteg-kromatogréfia szokdsos laboratoriumi eszkozei.

Mdanyag vagy iivegfedél, amelynek kialakitdsa olyan, hogy a foltok felvitele és szdritdsa alatt a kromatografids
lap kornyezetében nitrogénatmoszférat lehet 1étrehozni. Az dvintézkedésre bizonyos szinezékek erés oxiddcios
hajlama miatt van sziikség.

10 pl-es, 0,2 pl-es beosztdsti mikrofecskendd négyzetes ttivel, vagy még jobb egy befogdillvanyon rogzitett, 50
pl-es ismétlé adagold, amely tigy van felszerelve, hogy a lapot nitrogén alatt lehessen tartani.

0,25 mm vastag, 20x20 cm-es, azonnal haszndlhat6, szilikagél vékonyréteg-lapok (miianyag hordozés Ma-
cherey and Nagel, Silica G-HR, vagy ezekkel egyenértékd).

4000 ford/perc fordulatszami centrifuga.

10 ml-es, PTFE bevonatti menetes kupakkal rendelkezd centrifugacsévek vagy ezekkel egyenértékd csovek.

ELJARAS
A vizsgilati mintdk kezelése
Ne haszndljuk a tubusbdl kinyomott krém elsé két-hdrom cm-ét.

Mérjiik be a kovetkezdket egy el6zéleg nitrogénnel dtoblitett centrifugacsébe (4.3.): 300 mg aszkorbinsavat és
3 g krémet vagy 3 g homogenizilt folyadékot.

Csepegtessiink 25 %-0s ammonidt (3.4.) az anyaghoz, amig a pH a 10-et el nem éri. Toltsiik fel 10 ml-re 96 %-
os etanollal (3.3.).

Homogenizéljuk nitrogén (3.8.) alatt, zarjuk le, majd centrifugdljuk 4 000/perc fordulatszdmon 10 percig.

Haszndljuk a feliiliszé folyadékot.
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5.2. Kromatogrifia
5.2.1. A minta felvitele a lapokra
Vigyiink fel a kromatogréfids lapra a fent emlitett referenciaoldatokbdl 1-1 pl-t nitrogénatmoszféra alatt (3.8.)
egy egyenes mentén, 9 pontban.
A referenciaoldatok foltjainak sorrendje a kovetkezs:
1 2 3 4 5 6 7 8 9
R P H PPD DAP PTD OPD OTD MPD
MTD a-N
A 10-es és 11-es pontban pedig 2 pl-t cseppentsiink az 5.1. pontban kapott mintaoldatokbél.
A lapot mindaddig tartsuk nitrogénatmoszféra (3.8.) alatt, amig a kromatografidt el nem inditjuk.
5.2.2.  Elghivds
Helyezziik a lapot elGzetesen nitrogénnel (3.8.) atoblitett, a négy (3.22.) olddszer egyikének gézeivel telitett
kddba, hivjuk el§ szobahémérsékleten (20-25 °C), fényt8l védve, amig az oldészerfront az alapvonaltdl 15 cm-
re tavolodik.
Vegyiik ki a lapot a kddbdl, és szdritsuk nitrogén (3.8.) alatt szobahSmérsékleten.
5.2.3.  Elohivds
Azonnal fijjuk le a lapot a 3.23. pontban leirt négy el6hivo egyikével.
5.2.4.  Azonositds
Hasonlitsuk Ossze a minta R-értékét és szinét a pdrhuzamosan kromatografilt referenciaanyagok hasonld
jellemzéivel.
Az 1. tablizat példaként megadja valamennyi anyag R-értékét és szinét az osszes olddszerre és indikatorra.
Ha az azonositds eredménye nem egyértelmd, sikerre vezethet a rdméréses mddszer, amikor a vizsgdlati
mintédhoz hozzdadjuk a megfelel§ referenciaanyagot.
5.2.5.  Félkvantitativ mérési mddszer

Szemrevételezéssel hasonlitsuk 0ssze az 5.2.4. pontban azonositott minden egyes anyag foltjdnak intenzitsat és
a referenciaoldatokkal a megfelel6 koncentrici6-tartomdnyban felvett kromatogramok foltjainak intenzitdst.

Ha a mintdban el6forduld egy vagy tobb anyag koncentrdcidja tilsdgosan nagynak mutatkozik, higitsuk a
mintakivonatot, és ismételjik meg a mérést.
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I. TABLAZAT
A foltok R, értéke és szine kozvetleniil a permetezés utin
El6hivé olddszerek Indikdtor permetezdék
(3.20)
Referencia- R -értckek Foltok szine

anyag

PO sy e | o | one | DR b e BV
OPD 0,62 0,60 0,30 0,57 vildgosbarna - - vildgosbarna
MPD 0,40 0,60 0,47 0,48 ibolyabarna () sdrga vildgosbarna vildgosbarna
PPD 0,20 0,50 0,30 0,48 barna élénkpiros () ibolya sziirke
OTD 0,60 0,60 0,53 0,60 barna () halvdny narancs vilagosbarna sziirkésbarna
MTD 0,40 0,67 0,45 0,60 vorosesbarna () sdrga 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 ()
a-N 0,90 0,80 0,90 0,75 narancsbarna - ibolya () fekete

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

ibolya barna
R 0,50 0,37 0,80 0,17 narancs () halvanyibolya nagyon halvany vildgosbarna
barna
Megjegyzések:

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

2. () A legjobban elhivhaté szint jelzi.

6.2.

6.2.1.

6.3.

VIZSGALAT KETDIMENZIOS VEKONYRETEG-KROMATOGRAFIAVAL

A kétdimenzi6s kromatografids eljards végrehajtdsahoz tovabbi standardok és reagensek hasznélata sziikséges.

Kiegészitd 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 kiegészitS referenciaanyagok 0,5 %-os (m/V) oldatdt a 3.21. pontban leirt mddon.

El6hivé olddszer

Etil-acetdt — ciklohexdn — 25 %-0os ammonia-oldat, (65:30:0,5 térfogatardnyban)

Jelz8rendszer

Helyezziink egy tivegedényt egy vékonyréteg-kromatografids el6hivo kdadba, mérjiink be koriilbelil 2 g kristd-
lyos jodot, és zérjuk le a kddat egy fedéllel.
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6.4.

6.4.1.

6.4.2.

6.4.3.

6.4.4.

6.4.5.

6.4.6.

6.4.7.

6.4.8.

6.4.9.

Kromatogrifia

Az 1. dbran lithaté moédon hizzunk két merleges vonalat a vékonyréteg-lapon (4.1.3), az abszorbens
feliiletén.

A lapot nitrogén-atmoszféra (4.1.1.) alatt tartva vigyiink fel az 1. dbra szerinti, az 1 jeld kiinduldsi pontba 1-4
pl kivonatot (5.1). A kivonat mennyisége az 5.2. szakaszban kapott kromatogramokon megjelend foltok
intenzitdsatdl fugg.

Osszuk el a 2 és 3 jeld pont kozott (1. dbra) az 5.2. szakaszban azonositott vagy az 5.2. szakasz alapjin
feltételezett oxidalo szinezékeket (a pontok kozotti tévolsdg 1,5 cm). Vigyiink fel valamennyi referenciaoldatbol
2-2 pl-t a DAP kivételével, amelybdl 6 pl-t vigyiink fel a lapra. A muiveletet nitrogén (6.4.2.) alatt végezzik.

Ismételjik meg a 6.4.3. szakaszban leirt mtveletet a 4 és 5 jeld kiinduldsi pontokban (1. dbra) (a pontok
kozotti tdvolsdg 1,5 cm), és tartsuk a lapot nitrogén alatt, amig a kromatografia meg nem kezdédik.

Oblitsiink 4t egy kromatografids kadat nitrogénnel (3.8.), majd ontsiink bele megfelel6 mennyiségi 3.22.2.
eléhivo oldoszert. Tegyiik a (6.4.4.) lapot a kddba, és hivjuk el§ fénytdl védve az els§ elicids irdnyba (1. dbra).

A kromatografdldst addig végezzik, amig az olddszerfront eltdvolodott koriilbeliil 13 cm-re.

Vegyiik ki a lapot a kddbdl, helyezziik egy el6zetesen nitrogénnel dtoblitett kadba, és szdritsuk legaldbb 60
percen ét, hogy az eludlé olddszer elparologjon.

Egy térfogatmérésre alkalmas probacsével mérjink be megfelel6 mennyiségli eludlé olddszert (6.2.1) egy
el6zetesen nitrogénnel (3.8.) dtoblitett kddba, tegyik be a (6.4.6.) kddba a lapot az el6z8 helyzetéhez képest
90°-kal elforgatva, és addig végezzitk a kromatografildst a mdsik iranyban ugyancsak fénytSl védve, amig az
oldészerfront el nem éri az abszorbens felilletén hazott vonalat. Vegyiik ki a lapot a kddbdl, és szaritsuk meg
levegén.

Tegyiik be a lapot 10 percre a jodgézokkel (6.3.) telitett kromatogréfids kddba, és értékeljik a kétdimenzibs
kromatogramot az egyidejiileg kromatografalt referenciaanyagok R. értéke és szine alapjan. (A 1L tdbldzat

f
tdjékoztatd jelleggel ismerteti az R-értékeket és a szineket).

Megjegyzés:

A foltok szinének maximdlis intenzitdsa Ugy biztosithatd, ha a kromatogramot az el6hivds utdn fél 6rdn
keresztiil hagyjuk levegén dllni.

A 6.4.8. pontban azonositott oxiddlo szinezékek jelenléte egyértelmden igazolhatd, ha a 6.4.1.-6.4.8. pontban
irt mveletsort tgy ismételjik meg, hogy a 6.4.2. pontban az 1 jeld kiinduldsi pontban felvitt mennyiségen
felil 1-1 pl-t felvisziink a 6.4.8. pontban azonositott szinezékek referenciaoldatibdl is. Ha ebben a miivelet-
sorban a 6.4.8. ponthoz képest nem jelenik meg 4j folt, a kromatogramnak a 6.4.8. szerinti értékelése helyes.
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II. TABLAZAT

Referenciaoldatok szine a kromatogrifia és a jodgGzokkel torténd elShivds utin

Referenciaanyag Szin, jodgSzokkel torténd futtatds utdn
R bézs
p barna
o-N ibolya
p-N vildgosbarna
H ibolyabarna
MPD sdrgdsbarna
PPD ibolyabarna
MTD sotétbarna
PTD sdrgdsbarna
DAP sotétbarna
OAP narancs
MAP sargdsbarna
PAP ibolyabarna
2-NPPD barna
4-NOPD narancs
1. dbra
irdny II
>
4
L
Scm Scm
[
s 4
y i _—
A N - T
13 cm
1-5 cm
1
}LL M 2 . . 3
2cm
2 cm o 13 cm Scm
—— — - tle —— 3

irany[



13/6. kotet

Az Eurdpai Uni6 Hivatalos Lapja

315

3.1

3.2.

3.3.

3.4.

4.1.

4.2.

4.3.

4.4.

4.5.

4.6.

5.1.

5.2.

5.3.

5.4.

[I. NITRIT AZONOSITASA ES MENNYISEGI MEGHATAROZASA

A. AZONOSITAS
CEL £S ALKALMAZASI TERULET

Ez a moédszer a nitrit kozmetikai termékekben, killonosen krémekben és pasztikban torténs azonositdsira
alkalmas.

ALAPELV

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

REAGENSEK

Minden reagensnek analitikai tisztasdgtinak kell lennie.

Higitott kénsav: higitsunk 2 ml témény kénsavat ((d, = 1,84)) 11 ml desztillalt vizzel.
Higitott sésav: higitsunk 1 ml témény sésavat ((d,* = 1,19)) 11 ml desztilllt vizzel.
Metanol

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

Mérjiink ki pontosan 2,0 g Nitrine R-t, vigyiik 4t veszteség nélkiil egy 100 ml-es mér6lombikba. Csepegtes-
siink hozzd 4 ml higitott s6savat (3.2.), és razzuk ossze. Toltsiik fel a jelig metanollal, és addig keverjiik, amig
az oldat teljesen ki nem tisztul. Az oldatot barna tivegpalackban (4.3.) taroljuk.

ESZKOZOK

50 ml-es f6z6pohdr

100 ml-es mérSlombik

125 ml-es barna iivegpalack
10 x 10 cm-es iiveglap
Mdanyag spatula

10 x 10 cm-es szdirGpapir,
ELJARAS

Egyenletesen teritsitk szét a vizsgdlandé minta egy részét egy iiveglapon (4.4.) tigyelve arra, hogy a lap feliiletét
legfeliebb 1 c¢m vastagsdgban boritsa be.

Itassunk dt egy sziirGpapir (4.6.) -lapot desztilldlt vizzel. Helyezziik a sz{irGpapirt a mintdra, és nyomkodjuk le
a mlanyag spatuldval (4.5.).

Vérjunk koriilbeliil egy percet, majd a szlir6papir kozepére vigyiink fel:
— két csepp higitott kénsavat (3.1.), majd
— két csepp Nitrine R (3.4.) oldatot.

Ot-tiz masodperc mdlva vegyiik le a szfirSpapirt, és vizsgaljuk meg a fénnyel szemben tartva. A nitrit jelenlétét
vorosesbibor szinezédés jelzi.
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4.2.

4.3.

4.4.

4.5.

4.6.

5.1.

5.2.

5.3.

Ha a minta nitrittartalma alacsony, a vorosesbibor szin ot-tizenot médsodperc utdn sirgdra véltozik. Nagyobb
mennyiségd nitrit jelenlétében ez a szindtmenet csak egy-két perc miltdn megy végbe.

MEGJEGYZES

A vorosesbibor szin intenzitdsabol és a sdrgdba torténd szindtmenet idGtartamdbdl a minta nitrittartalmdra
lehet kovetkeztetni.

B. MENNYISEGI MEGHATAROZAS
CEL
A mddszer a nitrit kozmetikai termékekben torténd mennyiségi meghatdrozdsat irja le.
MEGHATAROZAS
A minta nitrittartalmdt e modszerrel hatdrozzuk meg, és a ndtrium-nitrit tomegszazalékdban fejezziik ki.
ALAPELV

A minta vizzel torténd higitdsa és deritése utdn a jelenlev$ nitritet szulfanil-amiddal és N-1-naftil-etilén-
diaminnal reagéltatjuk, és mérjiik a keletkez$ szin optikai stirtiségét 538 nm-en.

REAGENSEK

Minden reagensnek analitikai tisztasdginak kell lennie.

Derit§ reagensek: ezek a reagensek készitésiik utdn legfoljebb egy hétig hasznélhatok.
Carrez | reagens:

Oldjunk fel 106 g kdlium-[hexaciano-ferratot(Il)], K Fe(CN) -3H,O-t desztilldlt vizben, és higitsuk vizzel 1000
ml-re.

Carrez II reagens:

Oldjunk fel 219,5 g cink-acetdtot, Zn(CH,COO), -2H,0-t és 30 ml jégecetet desztilldlt vizben, és higitsuk vizzel
1000 ml-re.

Natrium-nitrit-oldat:

Oldjunk fel 0,500 g ndtrium-nitritet desztilldlt vizben egy 1000 ml-es mérSlombikban, és vizzel toltsik fel a
jelig. Az igy elkészitett standard torzsoldat 10,0 ml-ét higitsuk 500 ml-re; utébbi oldat egy ml-e 10
mikrogramm NaNO -ot tartalmaz.

1N ndtrium-hidroxid-oldat
0,2 % szulfanil-amid-hidroklorid-oldat:

Oldjunk fel 2,0 g szulfanil-amidot 800 ml vizben melegités kozben. Hitsiik le, és keverés kozben adjunk
hozzd 100 ml tomény sésavat. Higitsuk vizzel 1000 ml-re.

5N sésav
N-1-naftil reagens

Ezt az oldatot a felhaszndlds napjin 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 1000 ml-es mérélombik

Hasas vagy mérépipetta
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5.4.

5.5.

5.6.

5.7.

5.8.

5.9.

5.10.

6.1.

6.2.

6.3.

6.4.

6.5.

6.6.

6.7.

6.8.

6.9.

6.10.

100 ml-es mérShenger

15 cm dtmérdjd, nitritmentes, red@s sztirGpapir

Vizfiird§

Spektrofotométer 1 cm-es tthosszisagu optikai cellaval

pH-méré

10 ml-es mikrobiiretta

250 ml-es f6z8pohdr

ELJARAS

Mérjiink ki koriilbeliil 0,5 g-ot (m) 0,1 mg pontossiggal a homogenizdlt mintdbol, forrd desztilldlt vizzel
veszteség nélkiil mossuk 4t egy 250 ml-es f6zS8pohdrba (5.10.), majd forré desztilldlt vizzel egészitsik ki
kortilbelil 150 ml-re. Tegyiik a f6z&poharat (5.10.) fél érdra 80 °C-os (5.6.) vizfirdSbe. Kozben idénként
razzuk Ossze a pohdr tartalmat.

Hiitsiik le szobahdmérsékletre, és ezutdn keverés kozben adjunk hozzd 2 ml Carrez I (4.1.1)) reagenst és 2 ml
Carrez II reagenst (4.1.2.).

IN ndtrium-hidroxiddal (4.3.) dllitsuk be az anyag pH-jat 8,3-ra. Haszndljuk a pH-mérdt (5.8.). Vigyik 4t
veszteség nélkil egy 250 ml-es mérélombikba (5.2.), és toltsik fel a jelig desztillélt vizzel.

Keverjitk 0ssze a lombik tartalmdt, és redds sz(ir6n (5.5.) szirjik a mintdt.

A tiszta szirletbd] pipettdzzunk (5.3.) megfelel6 mennyiséget, de legfoljebb 25 ml-t egy 100 ml-es mérélom-
bikba (5.2.), és desztilldlt vizzel egészitsiik ki a térfogatdt 60 ml-re.

Az Osszekeverést kovetSen adjunk hozzd 10,0 ml szulfanil-amid-hidroklorid-oldatot (4.4.), majd 6,0 ml 5N
sosavat (4.5.). Keverjiikk ossze, és hagyjuk dllni az oldatot ot percig. Adjunk hozzd 2,0 ml N-1-naftil reagenst
(4.6.), keverjikk ssze, és hagyjuk dllni hdrom percig. Higitsuk vizzel jelig, és keverjitk ossze.

A vakproba készitéséhez ismételjikk a 6.5. és 6.6. miveletet az N-1-naftil reagensnek (4.6.) az oldathoz térténd
hozzdaddsa nélkiil.

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

A kalibraciés gorbérdl (6.10.) olvassuk le a minta 6.8. pontban mért optikai stirtiségnek megfelel§ natrium-
nitrit-tartalmat mikrogramm/100 ml koncentraci6 egységben (m, mikrogramm).

A 10 pg/ml koncentrdcidji natrium-nitrit (4.2.) -oldat felhasznaldsaval készitsink 0, 20, 40, 60, 80, 100 pg

sz

SZAMITAS

Szdmitsuk ki a minta ndtrium-nitrit-tartalmat tomegszdzalékban a kovetkezd képlet segitségével:
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250 100
% NaNO; — “ = xmy x 106 x — — "
\ m  Vxmx40
ahol:
m = a vizsgdlatra kivett minta tomege grammban (6.1.),
m, = a 6.9. pontban meghatdrozott natrium-nitrit-tartalom mikrogrammban,
V= a méréshez (6.5.) felhaszndlt szdrlet térfogata ml-ben.

MEGISMETELHETOSEG ()

0,2 % (m/m) korili ndtrium-nitrit-tartalom esetén azonos mintdn, parhuzamosan végzett két mennyiségi
meghatdrozds eredményei kozotti kilonbség abszolut értéke nem haladhatja meg a 0,005 %-ot.

IV. SZABAD FORMALDEHID AZONOSITASA ES MENNYISEGI MEGHATAROZASA

CEL £S ALKALMAZASI TERULET

Ez a mddszer a szabad formaldehid azonositdsit és mennyiségi meghatdrozdsat irja le. A mddszer valamennyi
kozmetikai terméknél alkalmazhatd, és harom részbdl all:

Azonositds
Mennyiségi meghatdrozds pentdn-2,4-dion kolorimetridval

Ez a moédszer nem alkalmazhat6, ha a formaldehid kotott vagy polimer formdban van jelen, mint példéul
formaldehid-donorok esetében. Ha az eredmények meghaladjék a legnagyobb megengedett koncentraciét, az
aldbbiakban leirt modszert kell alkalmazni.

Mennyiségi meghatdrozds biszulfittal

Ez a moédszer a legtobb kotott vagy polimer vegyiiletet nem veszi figyelembe. Bizonyos instabil dsszetételeket
(példdul hexametilén-tetramin) azonban ez a modszer is mér. Rdaddsul a ligossdg mérése pufferoldatban nehéz.

FOGALOMMEGHATAROZAS

A minta szabadformaldehid-tartalmat e médszerrel hatdrozzuk meg, és tomegszazalékban fejezzik ki.

ALAPELV

Els§ rész — azonositds

Kénsavas kozegben a formaldehid a Schiff-reagenssel rézsaszin vagy malyvaszint vegyiletet képez.
Misodik rész — meghatdrozds pentdn-2,4-dionnal

Ammonium-acetdt jelenlétében a formaldehid 3,5-diacetil-1,4-dihidro-lutidin keletkezése mellett reagdl pentan-
2,4-dionnal. Ezt butdn-1-ol-lal kivonjuk, és 410 nm-en mérjiikk a butdn-1-ol-kivonat abszorbancidjit.

(') ISO 5725 szabvany szerint.
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3.3.

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.

4.14.
4.15.

5.1.
5.2.
5.3.

Harmadik rész — meghatdrozis biszulfittal

Formaldehid savas kozegben, 0 °C-on addicios vegyiilet képzSdése mellett reagdl szulfittal. A foloslegben levd
protonokat titrdljuk ndtrium-hidroxiddal. A formaldehid mennyiségének meghatdrozasira szolgdlé szamitds
alapja a protonfogyds. A szulfitmentes kozegben clvégzett vakpréba segitségével megéllapithaté a mérendd
kozeg savassdga vagy ligossdga.

REAGENSEK

Minden reagensnek analitikai tisztasdginak kell lennie.

Jégecet

Vizmentes ammonium-acetat

Butdn-1-ol

Kénsav, kb. 2N

Frissen készitett 0,1 M natrium-szulfit-oldat

Schiff-reagens: bemériink 100 mg fukszint egy f6z8pohdrba, és 80 °C-on, 75 ml vizben feloldjuk.

Hiités utdn adjunk hozzd 2,5 g ndtrium-szulfit-heptahidritot (Na,SO,-7H,0) és 1,5 ml tomény sésavat ((d,* =
1,19)). Toltsiik fel 100 ml-re.

(A reagens legfeljebb két hétig hasznélhaté.)
Pentdn-2,4-dion reagens

Oldjunk fel egy 1000 ml-es mérSlombikban:

150 ¢ = ammoénium-acetdtot (4.2.),

2 ml  pentin-2,4-diont (alacsony nyomdson frissen desztillilva — a reagensnek nem lehet elnyelése 410 nm-
en),

3ml  jégecetet (4.1.).

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

A reagenst frissen kell késziteni.

0,IN standardkénsav-oldat

0,IN standard ndtrium-hidroxid-oldat

0,IN jédoldat

0,IN nétrium-tioszulfat-oldat

Formaldehid-torzsoldat

Ontsiink 5g 37-40 %-os formaldehidet egy 1000 ml-es mérdlombikba, és egészitsiik ki 1000 ml-re.

Allapitsuk meg az oldat titerét a kovetkez6képpen: Vegyiink ki 10,00 ml-t; adjunk hozzd 25,00 ml standard
0,IN jédoldatot (4.10.) és 10 ml 1N ndtrium-hidroxid-oldatot.

Hagyjuk éllni ot percig.

Savanyitsuk az oldatot 11 ml IN HCl-dal, és titrdljuk a 0,1 N jodoldat foloslegét standard 0,1N ndtrium-
tioszulfat-oldattal (4.11.), indikatorként keményitGoldatot haszndljunk.

1 ml 0,1 N jodoldat (4.10.) egyenértékd 1,5 mg formaldehiddel.
Formaldehid-referenciaoldat

Pipettdzzunk 5,00 ml torzsoldatot (4.12.) egy 100 ml-es mérSlombikba, és toltsik f6l 100 ml-re ionmentes
vizzel.

Pipettdzzunk 5,00 ml-t a fenti oldatbdl egy 500 ml-es mérélombikba, és toltsik fel a jelig ionmentes vizzel.
Az igy késziilt oldat 1 ml-e koriilbeliil 1 pg formaldehidet tartalmaz.

Szamitsuk ki a pontos formaldehid-tartalmat.

Timolftalein-oldat, 0,1g/100 ml 50 %-os etanolban

Referencia-reagens-oldat: megegyezik a 4.7. pont alatti oldattal, de nem tartalmaz pentdn-2,4-diont.

ESZKOZOK
Szokdsos laboratériumi eszkozok
SztirGpapir, Whatman-1-PS vagy ezzel egyenértékd

Centrifuga
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5.4. Spektrofotométer

5.5. 1 cm-es optikai tthossza iivegkiivetta

5.6. Potenciométer regisztrald szerkezettel

5.7. Uveg/kalomelelektrodok (ajénlatos kiilonleges, alacsony hémérséklet(i elektrodok hasznélata).

6. ELJARAS

6.1. Azonositds

6.1.1.  Mérjiink be 2 g vizsgdlati mintdt egy 10 ml-es f6zpohdrba.

6.1.2.  Adjunk hozzd két csepp 2N kénsavat (4.4.) és 2 ml Schiff-reagenst (4.6.) (a reagensnek haszndlat el6tt teljesen
szintelennek kell lennie).

Rézzuk ossze és hagyjuk éllni 6t percig.

6.1.3. Ha rozsaszin vagy mdlyvaszinG elszinez6dés jelenik meg az 6t perc alatt, a mintdban tobb mint 0,01 %
formaldehid van, és mennyiségét a 6.2, illetve ha sziikséges, a 6.3. pontban irt eljards szerint meg kell
hatdrozni.

6.2.  Mennyiségi meghatirozis pentin-2,4-dion kolorimetridval

6.2.1.  Mintaoldat

6.2.1.1. Mérjiink be egy 100 ml-es mér6lombikba 0,001 g pontossdggal annyi vizsgdlati mintdt (m grammban), hogy a
véarhaté formaldehid-tartalom koriilbelill 150 mikrogramm legyen.

6.2.1.2. Toltsiik fel a jelig ionmentes vizzel, és keverjikk ossze.

6.2.1.3. Egy 50 ml-es Erlenmeyer-lombikba pipettdzzunk:

10,00 ml-t a 6.2.1.2. oldatbdl,
5,00 ml pentdn-2,4-dion reagenst (4.7.),
annyi ionmentes vizet, hogy a végtérfogat 30 ml legyen.

6.2.2.  Referenciaoldat
A referenciaoldat haszndlatdval a vizsgdlati minta hattérszine dltal okozott esetleges zavard hatds kikiiszobolhe-
t6.

Egy 50 ml-es Erlenmeyer-lombikba adjunk:

10,00 ml-t a 6.2.1.2. oldatbdl,

5,00 ml referencia-reagens-oldatot (4.15.),

annyi ionmentes vizet, hogy a végtérfogat 30 ml legyen.

6.2.3.  Vakoldat

Egy 50 ml-es Erlenmeyer-lombikba adjunk:
5,00 ml pentdn-2,4-dion reagenst (4.7.),
annyi ionmentes vizet, hogy a végtérfogat 30 ml legyen.
6.2.4.  Mennyiségi meghatdrozds
6.2.4.1. Rdzzuk Ossze a 6.2.1.3., 6.2.2. és 6.2.3. pontban leirt mitiveletekben kapott oldatokat, és tegyikk 60 °C-os

vizfiird6be pontosan 10 percre. Hiitsiik két percig jeges vizes fiirdSben.
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6.2.4.2. Ontsiik a lombikok tartalmat kiilon-kiilon 10,00 ml butdn-1-olt (4.3.) tartalmazé vilasztotolesérekbe. Oblitsiik

6.2.4.3.

6.2.4.4.

6.2.4.5.

6.2.5.

6.2.5.1.

6.2.5.2.

6.2.5.3.

6.2.5.4.

6.2.5.5.

6.3.

6.3.1.1.

6.3.1.2.

6.3.2.

6.3.2.1.

6.3.2.2.

6.3.2.3.

at mindhdrom lombikot 3-5 ml vizzel, és adjuk ezt az oblitGfolyadékot is a vélasztotolcsérekhez. Pontosan 30
mdsodpercig erdteljesen rdzzuk Ossze a keverékeket. Hagyjuk szétvalni a fézisokat.

Sziirjik be a mérékiivettdkba a fdzisokat szlirGpapiron keresztill. A centrifugdlds (5 000 fordulat/perc, 5 perc)
itt kevésbé célszerd, és hosszabb ideig tart.

Mérjilk meg a 6.2.1.3. mintaoldat kivonatdnak optikai stirtiségét, A -et a 6.2.2. referenciaoldat kivonatival
szemben 410 nm-en.

Hasonléan mérjitk a 6.2.3. vakoldat kivonatit, A -t butdn-1-ollal szemben.
Megjegyzés:

Az Erlenmeyer-lombikoknak a 60 °C-os vizfiird6be torténd betételétdl szdmitva 25 percen beliil valamennyi
miiveletet végre kell hajtani.

Kalibrdcids gorbe

Egy 50 ml-es Erlenmeyer-lombikba adjunk:

5,00 ml standard oldatot (4.13.),

5,00 ml pentdn-2,4-dion reagenst (4.7.),

és annyi ionmentes vizet, hogy a végtérfogat 30 ml legyen.

Folytassuk a vizsgédlatot 6.2.4.5. pontban leirt médon, mérjiik az optikai stirtiséget butdn-1-ol-lal szemben.
Ismételjik meg az eljdrdst 10, 15, 20 és 25 ml standard oldattal.

A nulldnal mért értéket (a reagens optikai stirtiségével megegyezGen) a 6.2.4.5. 1épés végrehajtdséval kapjuk.

Vonjuk le a (6.2.4.5)) nulla értéket kilon-kiilén a 6.2.5.2. és 6.2.5.3. miiveletekben kapott optikai sirtiségekbdl,
és rajzoljuk meg a kalibrdciés gorbét. A Beer-torvény 30 pg formaldehid-tartalomig érvényes.

Meghatirozds biszulfittal
A vizsgdlati minta eldkészitése
A minta vizsgdlatdra

Egy tdrdzott f6zGpohdrba mérjiink be 0,001 g pontossiggal annyi vizsgdlati mintdt (m grammban), hogy
varhat6 formaldehid-tartalma 3 és 20 mg kozott legyen.

A referenciavizsgalathoz
Hasonlé6 médon mérjitk be a referenciavizsgalati mintdt (m grammban).
Meghatdrozds

Egy 100 ml-es f6z6pohdrba mérjiink be 50,00 ml 0,IN ndtrium-szulfitot (4.5.), és adjunk hozzd 10,00 ml
0,IN kénsavat (4.8.). Razzuk ossze.

Az oldat hémérsékletét tartsuk + 2 °C-on, ehhez tegyiik a f6z&poharat jeges solébe. Ontsitk hozzd az oldathoz
a 6.3.1.1. vizsgdlati mintt.

Az oldat folyamatos rdzdsa kozben késlekedés nélkiil végezzitk el a potenciometrikus titrdlast (4.9.) 0,IN
nétrium-hidroxiddal, kézben tartsuk az oldat hémérsékletét + 2 és + 4 °C kozott (a semlegesitési pont pH 9
és 11 kozott van). Legyen V, a 0,IN ndtrium-hidroxid (4.9.) fogydsa.
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7.1.2.

7.2.

7.2.1.

7.2.2.

7.3.

Vakpréba

Titrdljunk meg egy mdsik, a 6.3.2.1. pontban leirt médon elkészitett oldatot a 6.3.2. pontban leirt kériilmények
kozott.

Legyen V, a 0,IN ndtrium-hidroxid (4.9.) fogydsa.
Referenciaminta vizsgdlata

Hatdrozzuk meg a vizsgdlati minta, m’, savassdgdt vagy lagossdgdt 0,IN ndtrium-hidroxiddal (4.9.) vagy 0,IN
kénsavval (4.8.) végzett potenciometrikus titrdldssal. Legyen v’ a 0,IN ndtrium-hidroxid vagy a 0,IN kénsav
fogyasa.

Megjegyzések
Fontos a vizsgélati koriilmények szigorti betartédsa.

A meghatdrozds elvégezhet§ timolftalein indikdtor (4.14.) jelenlétében is.

AZ EREDMENYEK MEGADASA
A kolorimetrikus mddszer eredményének szamitdsa

Vonjuk le At A-bdl, és olvassuk le mikrogrammban a (6.2.5.5.) kalibrcids gorbérél a formaldehid C meny-
nyiségét a (6.2.1.3.) vakoldatban.

Szamitsuk ki a minta formaldehid-tartalmat tomegszazalékban (% m/m) a kovetkezs képlet segitéségével:

C

formaldehid-tartalom, % = ———
10° x m

A biszulfitos médszer eredményének szdmitdsa

Szdmitsuk ki a referenciavizsgilatban fogyott 0,1N natrium-hidroxid (4.9.) vagy 0,1N kénsav (4.8.) térfogatdnak
a tomeghez (m) viszonyitott ardnyait,

Semleges terméknél v értéke természetesen nulla.

Savas termék esetén:

0,30 (Vo — Vi +v)
m

formaldehid-tartalom, % =

Lagos termék esetén:

0,30 (Vz 7V1 7V)
m

formaldehid-tartalom, % =

Megjegyzés

Ha a két médszerrel kapott eredmények kiilonboznek, a kisebb értéket kell figyelembe venni.

MEGISMETELHETOSEG (')

A termék 0,2 % (m/m) koriili formaldehid-tartalma esetén azonos mintdn, parhuzamosan végzett két meny-
nyiségi meghatdrozds eredményei kozotti killonbség abszoliit értéke a kolorimetrids médszernél nem haladhatja
meg a 0,005 %-ot, a biszulfitos mddszernél nem haladhatja meg a 0,05 %-ot.

(') ISO 5725 szabvany szerint.
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4.1.

4.2.

4.3.

4.4.

4.5.

4.6.

4.7.

4.8.

4.9.

4.9.1.

4.9.2.

V. REZORCIN MEGHATAROZASA SAMPONOKBAN ES HAJSZESZEKBEN

CEL £S ALKALMAZASI TERULET

Ez a mddszer rezorcin samponokban és hajszeszekben torténd gdzkromatografids meghatdrozdsat irja le. A
modszer a minta tomegére vonatkoztatva 0,1-2,0 % rezorcin meghatdrozdsira alkalmas.

MEGHATATOZAS

Az ezzel a moddszerrel meghatdrozott rezorcintartalmat a minta tomegére vonatkoztatva tomegszazalékban

adjuk meg.

ALAPELV

A rezorcint és a belsg standardként adott 3,5-dihidroxi-toluolt a mintt6l vékonyréteg-kromatografidval valasz-
tjuk el. A két vegyiiletet a vékonyréteg-laprol lekaparva és metanollal kivonva izoldljuk. Végiil a kivont
vegyiileteket megszaritjuk, szililezzik, és gazkromatografaljuk.

REAGENSEK

Minden reagensnek analitikai tisztasdgtinak kell lennie.
25 %-0s (m/m) s6sav

Metanol

96 %-0s (v[v) etanol

Készre gyartott szilikagél VRK lapok (mtanyag vagy aluminium) fluoreszcens indikdtorral. Hatdstalanitsuk a
kovetkezSk szerint: fijjuk le a kozonséges, el6re bevont szilikagél lapokat vizzel, amig fényessé nem valnak.
Hagyjuk szobah&mérsékleten egy-hdrom 6rdn keresztiil szdradni a lefdjt lapokat.

Megjegyzés:
A lap hatdstalanitdsa nélkiil a rezorcin szilikagélen torténd irreverzibilis abszorpcidja miatt veszteség léphet fol.
El6hivé oldészer: aceton — kloroform — ecetsav (20:75:5 térfogatardnyban).

Rezorcin-standard-oldat: oldjunk fel 400 mg rezorcint 100 ml 96 %-os etanolban (4.3.) (I ml 4000 pg
rezorcint tartalmaz).

Belsg standard oldat: oldjunk fel 400 mg 3,5-dihidroxi-toluolt (DHT) 100 ml 96 %-os etanolban (4.3.) (1 ml
4000 pg DHT-t tartalmaz).

Standard elegy: elegyitsink 10 ml 4.6. és 10 ml 4.7. szerinti oldatot egy 100 ml-es mér6lombikban, toltsiik a
jelig 96 %-os etanollal (4.3.), és keverjitk dssze (1 ml 400 pg rezorcint és 400 pg DHT-t tartalmaz).

SzililezGszerek:
N,O-bis-(trimetil-szilil-)trifluoro-acetamid (BSTFA)

Hexametil-diszilazdn (HMDS)
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4.9.3.  Trimetil-kl6rszilin (TMCS)

5. ESZKOZOK
5.1. A vékonyréteg-kromatogréfia és a gdzkromatogréfia szokdsos felszerelései

5.2.  Uvegeszkozok

6. ELJARAS
6.1. Minta-elGkészités

6.1.1.  Egy 150 ml-es f6z6pohdrba a termékbdl mérjiink be annyi vizsgalati mintdt (m gramm), amely koriilbeliil 20—
50 mg rezorcint tartalmaz.

6.1.2.  Adjunk hozzd soésavat (4.1.), amig a keverék savassd nem vélik (mintegy 2-4 ml sziikséges), és adjunk hozzd
10 ml (40 mg DHT) bels6 standard oldatot (4.7.), és keverjiikk 6ssze. Etanollal (4.3.) mossuk 4t egy 100 ml-es
mér6lombikba, toltsiik fel a jelig etanollal, és keverjiik Gssze.

6.1.3.  Vigyiink fel 250 ul (6.1.2) oldatot egy deaktivélt szilikagél lapra (4.4.) egy 8 cm hosszii, folyamatos egyenes
mentén. Ugyeljiink arra, hogy az egyenes minél vékonyabb legyen.

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

6.1.5. Az el6hivist kovetd azonositds egyszerisitése céljdbdl ugyanazon a lapon vigyiink fel pdrhuzamosan az
alapvonalra két pontban 5-5 pl-t a 4.6. és a 4.7. oldatbol.

6.1.6.  Fejlesszikk ki a lapot az el6hivé szerrel (4.5) megtoltott telitetlen kddban, amig az olddszerfront el nem
tavolodik az alapvonaltél 12 cm-re, ez dltaldban koriilbeliil 45 percet vesz igénybe. Széritsuk meg levegén a
lapot, és dllapitsuk meg a rezorcin/DHT-z6na helyét rovidhullimi UV fényben (254 nm). A két vegyiilet R-
értéke nagyjabol megegyezik. A sdvok sotét kiilsG hatdrvonaldtl két mm-re egy ceruzdval rajzoljuk korbe a
sdvokat. Kaparjuk le ezeket a zondkat, és az egyes sdvokat tartalmazé abszorbenst kiilon-kiilon 10 ml-es
palackokban gyfijtsiik.

6.1.7.  Vonjuk ki a mintdt és a standard elegyet tartalmazd abszorbenst a kovetkezképpen:

adjunk hozzd 2 ml metanolt (4.2), és édllandé keverés mellett egy 6rdn keresztil vonjuk ki. Szrjik a
keveréket, majd ismételjik meg a mveletet 2 ml metanollal 15 percig extrahdlva.

6.1.8.  Egyesitsitk a metanolos kivonatokat, és megfelel§ szdritoszerrel toltott vakuum-deszikkdtorban egy éjszakdn dt
széritva pdrologtassuk el az olddszert. Semmiképpen ne melegitsitk a mintdkat.

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

6.1.9.1. Egy mikrofecskendével adjunk hozza 200 pl BSTFA-t (4.9.1.), és egy zdrt edényben hagyjuk allni a keveréket
12 6ran keresztiil, szobahémérsékleten.

6.1.9.2. Adjunk hozzd egymds utdin 200 pl HMDS-t (4.9.2) és 100 pl TMCS-t (4.9.3.) egy mikrofecskenddvel, és egy
zdrt edényben melegitsiik a keveréket 30 percen dt 60 °C-on. Hiitsiik le a keveréket.

6.2.  Gazkromatogrifia
6.2.1.  Gdzkromatogrdfids koriilmények

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

R:2d’ (I‘Q—I‘l)

w1 + W
ahol:
r, ésr, = két cstics retencids ideje percben,
w, és w, = ugyanezen cstcsoknak a magassig felénél mért szélessége mm-ben,
d = a diagrampapir sebessége mm/percben.
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6.2.2.

Ez a felbontds a kovetkez8 bedllitdsok mellett érhetd el:

Oszlop anyaga: rozsdamentes acél
hossza: 200 cm
belsg dtmérgje: ~ 3 mm
toltete: 10 % OV-17 100-120 mesh CHROMOSORB WAW-on
Léngionizaci6s detektor
Hoémérsékletek:
oszlop: 185 °C (izoterm)
detektor: 250 °C
injektor: 250 °C
Viv6gaz: nitrogén
térfogatdram: 45 ml/perc

A hidrogén és levegd térfogatiramdnak bedllitdsdval kapcsolatban kovessik a gyartd utasitdsait.

Fecskendezziink a 6.1.9. pont szerint elkészitett oldatokbdl 1-3 pl-t a gdzkromatogrifra. Minden (6.1.9.)
oldatbdl otszor fecskendezziink, mérjitk az egy anyaghoz tartozd csicsteriileteket, dtlagoljuk ezeket, és
szémitsuk ki a csdcsteriiletardnyt, S-t. S = rezorcin-csticsteriilet/ DHT-cstcsteriilet.

SZAMITAS

. 4 Sminta
Rezorcin, % = — x

S )
standard egyveleg

ahol:

M = vizsgélati minta tomege grammban (6.1.1.),

. = a 6.2.2. alapjén szdmitott, a mintaoldatra vonatkozé dtlag csticstertiletardny,
e gy = a 6.2.2. alapjén szdmitott, a standard elegyre vonatkoz6 datlag csticstertiletardny.

MEGISMETELHETOSEG ()

0,5 % korili rezorcintartalom esetén azonos mintdn, parhuzamosan végzett két mennyiségi meghatdrozds
eredményei kozotti killonbség abszolat értéke nem haladhatja meg a 0,025 %-ot.

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

1.

CEL £S ALKALMAZASI TERULET

Ez a moddszer metanol gidzkromatogrifids meghatdrozdsit irja le valamennyi kozmetikai termékfajtdban
(ideértve az aeroszolokat is).

A modszerrel 0-10 % koncentraciok hatdrozhatok meg.
MEGHATAROZAS

A modszerrel meghatdrozott metanoltartalmat etanolra vagy propdn-2-olra vonatkoztatva tdmegszdzalékban
adjuk meg.

ALAPELV

A meghatdrozds gdzkromatogréfidval torténik.

(') ISO 5725 szabvany szerint.
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4.

4.1.

4.2.

4.3.

4.4.

5.1.

5.2.

5.3.

5.4.

6.2.

6.2.1.

6.2.1.1.

6.2.1.2.

6.2.1.3.

REAGENSEK

Haszndljunk analitikai minGségli reagenseket.
Metanol

Abszolit etanol

Propén-2-ol

Vizzel alkoholmentesitett kloroform
ESZKOZOK

Gazkromatograf:

hévezetési detektor aeroszol mintdkra,
langioniziciés detektor nem aeroszol mintékra.
100 ml-es mér6lombikok

2 ml-es, 20 ml-es, és 0-1 ml-es tartomdnyu pipettdk
0-100 pl-es és 0-5 pl-es mikrofecskenddk

és (csak aeroszol mintdk adagoldsdra) kiilonleges gdzzdré fecskendd tolattytval (ldsd a mintavételi eljardsrol
52616 5. dbrit ().

ELJARAS
Minta-elSkészités

Az aeroszol készitményeket az 1980. december 22-i 80/1335/EGK (') bizottsdgi irdnyelv mellékletének II.
fejezete alapjan mintdzzuk, majd gdzkromatografidsan vizsgéljuk a 6.2.1. pontban leirt korilményeknek meg-
felelGen.

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

Gézkromatogrifia

Aeroszol mintdk esetén hdvezetési detektort haszndlunk.

Az oszlop toltete 10 % Hallcomid M18, 100-200 mesh CHROMOSORB WAW hordozén.

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

R:Zd, rz—d, I
w1 + Wy
ahol:
r, ésr, = két cstics retenci6s ideje percben,
w, és w, = ugyanezen csticsoknak a magassg felénél mért szélessége mm-ben,
d = a papirdiagram sebessége mm/percben.

Ez a felbontds az aldbbi bedllitisok mellett érhetd el:

Oszlop anyaga: rozsdamentes acél
hossza: 35m
belsé dtmérsje: 3 mm

Hdvezetési detektor hid drama: 150 mA

() HLL 383, 1980.12.31, 27. o.
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vivGgaz: hélium
nyomds: 2,5 bar
térfogatdram: 45 ml/perc
Homérsékletek:
injektor: 150 °C
detektor: 150 °C
oszlop: 65 °C

6.2.2.
6.2.2.1.
6.2.2.2.

6.2.2.3.

7.1.

A cstcsteriiletmérés pontossaga elektronikus integraldssal javithato.

Nem aeroszol mintdk

Az oszlop Chromosorb 105 vagy Porapak QS toltetd, és a ldngionizdcids detektort haszndljuk.

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

-9 d, Iy — d’ I
w1 + Wy
ahol:
r, ésr, = két cstcs retencids ideje percben,
w, és w, = ugyanezen cslicsoknak a magassdg felénél mért szélessége mm-ben,
d = a papirdiagram sebessége mm/percben.

Ez a felbontds az aldbbi bedllitisok mellett érhetd el:

Oszlop anyaga:
hossza
belsg dtmérgje:

Elektrométer érzékenysége:

Gazok:

vivégaz:
nyomas
térfogatdram:

Detektor gézok:

nyomads:
térfogatdram:

Hoémérsékletek:

injektor
detektor:

oszlop

KALIBRACIOS GORBE

rozsdamentes acél
2 m

3 mm

8 x 1010 A

nitrogén
2,1 bar
40 ml/perc
hidrogén
1,5 bar

20 ml/perc

150 °C
230 °C
120-130 °C

A 6.2.1. szakasz szerinti gdzkromatogréfids eljards végrehajtdsa (Hallcomid M18 oszlop) esetén készitsiik el az
aldbbi tdblazatban felsorolt standard elegyeket. A készités sordn a komponenseket pipettdval adjuk az elegyhez,
de a pontos bemérést tigy hatdrozzuk meg, hogy minden egyes hozzdaddst kovetSen lemérjiik a pipettdt vagy a

lombikot.
. Etanol vagy pro-
Relatiy tarotalom Metanol pan-2-ol Kloroformmal toltve
(m/m %) (ml)
(ml)
koriilbelil 2,5 % 0,5 20 100 ml-re
koriilbeliil 5,0 % 1,0 20 100 ml-re
kortilbelil 7,5 % 1,5 20 100 ml-re
koriilbeliil 10,0 % 2,0 20 100 ml-re

Injektaljunk 2-3 pl-t a gdzkromatogrifra a 6.2.1. szerinti koriilmények bedllitdsa mellett.

Szamitsuk ki valamennyi elegyre a (metanol/etanol-) vagy a (metanol/propan-2-ol-) csticsteriiletaranyt. Abrdzol-
juk a standard gorbét a kovetkezket feltiintetve:

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

Y-tengely: (metanol/etanol-) vagy (metanol/propdn-2-ol-) csticsteriiletardny.
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7.2.

A 6.2.2. pontban leirt gdzkromatografids eljards végrehajtdsa (Porapak QS vagy Chromosorb 105) esetén
készitsiik el az aldbbi tdbldzatban felsorolt standard elegyeket. A készités sordn a komponenseket pipettdval
vagy mikrofecskenddvel adjuk az elegyhez, de a pontos mennyiséget minden esetben tgy hatdrozzuk meg,
hogy a hozzdaddst kovetSen lemérjiik a pipettdt vagy a lombikot.

. Etanol vagy pro-
Relatfy tarotalom Metanol pan-2-ol Hozzdadott viz térfogata
(mJm %) () e
koriilbeliil 2,5 % 50 2 100 ml
koriilbeliil 5,0 % 100 2 100 ml
koriilbeliil 7,5 % 150 2 100 ml
koriilbeliil 10,0 % 200 2 100 ml

Injektaljunk 2-3 pl-t a gdzkromatogrifra a 6.2.2. pontban irt koriilmények bedllitdsa mellett.

Szémitsuk ki valamennyi elegyre a (metanolfetanol-) vagy a (metanol/propdn-2-ol-) cstcsteriilet ardnyt.
Abrazoljuk a standard gorbén a kovetkezdket feltiintetve:

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

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

A standard kalibréciés gorbének linedrisnak kell lennie.
MEGISMETELHETOSEG ()

A termék etanolra vagy propdn-2-olra vonatkoztatott 5 % koriili metanoltartalma esetén azonos mintdn,
parhuzamosan végzett két mennyiségi meghatdrozds eredményei kozotti kiilonbség nem haladhatja meg a
0,25 %-ot.

(') ISO 5725 szabvany szerint.



