124 Az Eurdpai Uni6 Hivatalos Lapja 13/7. kotet
31983L0514
1983.10.24. AZ EUROPAI KOZOSSEGEK HIVATALOS LAPJA L 291/9

A BIZOTTSAG HARMADIK IRANYELVE
(1983. szeptember 27.)

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

(83/514/EGK)

AZ EUROPAI KOZOSSEGEK BIZOTTSAGA,

tekintettel az Eurdpai Gazdasigi Kozosséget létrehozd szerzd-
désre,

tekintettel a legutobb a 83/341/EGK irdnyelvvel (') modositott,
a kozmetikai termékekre vonatkozd tagdllami jogszabalyok
kozelitésérsl szol6, 1976. jalius 27-i 76/768/EGK tandcsi
irdnyelvre (%) és killonosen annak 8. cikke (1) bekezdésre,

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 alapjan el6irt feltételek teljestilését;

mivel minden szitkséges vizsgdlati mddszert a lehetS leggyor-
sabban meg kell hatdrozni; mivel e cél elérése érdekében két
lépés mar  megvaldsult  bizonyos  moddszereknek  a
80/1335/EGK () és 82[434[EGK (*) bizottsagi irdnyelvben tor-
tént meghatdrozdsaval, a harmadik lépés tovabbi mddszerek
meghatdrozasabdl dll, amelyek a diklor-metdn és az 1,1,1-
triklér-etdn mennyiségi meghatdrozasara, a 8-kinolin-ol (8-hid-
roxi-kinolin) és a bis(8-hidroxi-kinolinium)-szulfdt azonositdsara
és mennyiségi meghatdrozdsira, az ammonia mennyiségi meg-
hatdrozasira, a nitrometdn azonositisira és mennyiségi meg-
hatdrozasira, a tioglikosav azonositisdra és mennyiségi meg-
hatdrozasira a hajhullimositd, a hajkiegyenesit6 és a szdrtele-
nit6 termékekben, a hexaklorofén (INN), a tozil-kl6ramid-
natrium (INN) tionszdrmazéka azonositisira és mennyiségi
meghatdrozdsara, az osszes fluor fogkrémekben valé meghati-
rozdsdra, szerves higanyvegyiiletek azonositisira és mennyiségi
meghatdrozdsdra, alkdli- és alkélifold-szulfidok mennyiségi meg-
hatdrozdsara vonatkoznak;

1

() HLL 188, 1983.7.13., 15. o.
() HLL 262, 1976.9.27., 169. o.
() HLL 383, 1980.12.31., 27. o.
(9 HLL 185. 1982.6.30. 1. o.

mivel az ezen irdnyelv altal meghatdrozott intézkedések Gssz-
hangban vannak a 76/768/EGK irdnyelvnek a miszaki fejl6dés-
hez val6 hozzdigazitdsaval foglalkozd bizottsdg véleményével,

ELFOGADTA EZT AZ IRANYELVET:

1. cikk

A tagdllamok megtesznek minden szitkséges intézkedést annak
biztositdsdra, hogy a kozmetikai termékek hivatalos vizsgédlata
sordn:

— a dikléor-metdn és az 1,1,1-triklor-etdn mennyiségi meghata-
rozasa,

— a 8-kinolinol és a bis(8-hidroxi-kinolinium)-szulfit azonosi-
tdsa és mennyiségi meghatdrozasa,

— az ammonia mennyiségi meghatdrozdsa,

— a nitrometdn azonositdsa és mennyiségi meghatdrozdsa,

— a tioglikosav azonositdsa és mennyiségi meghatdrozdsa a
hajhullimosité, a hajkiegyenesit§ és a szdrtelenit§ termé-
kekben,

— a hexaklorofén (INN) azonositdsa és mennyiségi meghatdro-
zésa,

— a tozil-kléramid-natrium (INN) mennyiségi meghatdrozdsa,

— az Osszes fluor mennyiségi meghatdrozdsa fogkrémekben,

— szerves higanyvegyiiletek azonositdsa és mennyiségi megha-
tarozasa,
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— alkdli és alkdlifold szulfidok mennyiségi meghatdrozasa,

a mellékletben leirt médszereknek megfelel6en torténjék.

2. cikk

A tagdllamok hatdlyba léptetik azokat a torvényi, rendeleti és
kozigazgatdsi rendelkezéseket, amelyek szitkségesek ahhoz,
hogy ennek az irdnyelvnek legkésébb 1984. december 31-e
eltt megfeleljenek.

Errdl haladéktalanul tdjékoztatjak a Bizottsdgot.

3. cikk

Ennek az irdnyelvnek a tagdllamok a cimzettjei.

Kelt Briisszelben, 1983. szeptember 27-én.

a Bizottsdg részérdl
Frans ANDRIESSEN
a Bizottsdg tagja
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MELLEKLET

A DIKLOR-METAN ES AZ 1,1,1-TRIKLOR-ETAN MENNYISEGI MEGHATAROZASA

1. CEL ES ALKALMAZASI TERULET

Ez a moédszer a diklér-metén (metilén-klorid) és az 1,1,1-triklor-etdn (metil-kloroform) mennyiségi meg-
hatdrozdsat irja le az Osszes olyan kozmetikai termék esetében, amely valoszindsithetGen tartalmazza ezeket
az oldészereket.

2. FOGALOMMEGHATAROZAS

A mintdnak ezzel a mddszerrel meghatdrozott diklor-metdn és 1,1,1-triklor-etdn tartalmdt tomegszazalék-
ban fejezziik ki.

3. ALAPELV

A modszer kloroformos gazkromatografiat, mint belsg standardot alkalmaz.

4. REAGENSEK

Minden vegyszernek analitikai tisztasigtinak kell lennie.

4.1. Kloroform (CHCL).

4.2. Szén-tetraklorid (CCI,).

4.3. Diklér-metan (CH,CL).

4.4, 1,1,1-triklér-etan (CHSCCIK).

4.5. Aceton.

4.6. Nitrogén.

5. ESZKOZOK

5.1. Szokésos laboratériumi felszerelés.

5.2. Gazkromatograf, hGvezetd detektorral felszerelve.

5.3. Mintavételi palack, 50 és 100 ml kozotti (ldsd 5.3. mintavételi modszer) (1).

5.4. Fecskend6 nyomds alatt 1évS gdzhoz, 25 vagy 50 pl-es (lisd 5.3. mintavételi mddszer) (').
6. ELJARAS

6.1. Nem nyomds alatt 1évé minta: pontosan mérjik be a mintdt egy dugdval ellitott Erlenmeyer lombikba.

Vezessiink bele belsg standardként pontosan megmért mennyiségti, a mintdban feltételezhetGen megtallhat6
diklér-metdnnal és 1,1,1-triklor-etdnnal egyenértékd kloroformot (4.1.). Alaposan keverjitk ossze.

() HLL 383, 1980.12.31., 27. o.
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6.2.

6.2.1.

6.2.2.

6.2.3.

6.2.4.

7.1.

7.2.

7.3.

Nyomds alatt 1év6 minta: alkalmazzuk a mintavételi fejezetben megadott mintavételi moédszert, de a
kovetkezd finomitdsokkal:

Miutdn 4eeoltottiik a mintdt egy mintagydjté palackba (5.3.), vezessink bele bels6 standardként adott
térfogatti kloroformot (4.1.), annyit, amennyi a mintéban feltételezhetSen megtaldlhaté diklér-metdnnal
ésfvagy 1,1,1-triklor-etdnnal egyenértékd. Alaposan keverjitk ossze. Oblitsitk 4t a szelep holttérfogatét 0,5
ml szén-tetrakloriddal (4.2.). Szdritds utdn a kiilonbségbdl hatdrozzuk meg pontosan a belsd standard dltal
hozzdadott tomeget.

Miutdn megtoltottitk a fecskend6t a mintdval, a fecskendd szérofejét at kell favatni nitrogénnel (4.6.) tgy,
hogy ne maradjon semmilyen maradék a kromatografba torténd fecskendezés elétt.

Minden egyes minta betoltése utdn a szelep és a csatlakozéelem felilletét meg kell mosni néhdnyszor
acetonnal (4.5.) (sziikség esetén injekcids fecskendd alkalmazdsdval) és azutdn alaposan meg kell szdritani
nitrogénnel (4.6.).

Minden elemzés esetén alkalmazzunk két kiilonb6z6 mintagy(ijtS palackot, és minden palackkal végezziink
6t mérést.

KROMATOGRAFIAS KORULMENYEK

Elstét-oszlop

Csovezés: rozsdamentes acél.

Hossz: 300 mm.

Atmérs: 3 vagy 6 mm.

Toltet: ugyanaz az anyag, amit az analitikai oszlop tolteténél alkalmaztak.
Oszlop

Az 16 fazis sztirén-divilin-bentén hordozén Hallcomid M 18. Az oszlop ,R” felbontdsdnak 1,5 vagy anndl
jobbnak kell lennie:

ahol:

r ésr, = retencids id§ (percben kifejezve),

W, és W, = a cslicsoknak a magassg felénél szélessége (milliméterben kifejezve),
d = papiradagoldsi sebesség (milliméter/percben kifejezve).

Példaként a kovetkezd oszlopok a kivant eredményt adjik:

Oszlop L I

Alapanyag: Rozsdamentes acél csovezés Rozsdamentes acél csovezés

Hossz: 350 cm 400 cm

Atméré: 3 mm 6 mm

Hordozo:
chromosorb: WAW WAW-DMCS-HP
szitaanalizis: 100-120-as mesh 60-80-as mesh

All6 fazis: Hallcomid M 18, 10 % Hallcomid M 18, 20 %

A hémérsékleti koriilmények a késziilék fuggvényében véltozhatnak. A példdkban a kovetkezSképpen
vannak bedllitva:

Oszlop L II.
Hémérsékletek:
oszlop: 65 °C 75 °C
fecskendd: 150 °C 125 °C
detektor: 150 °C 200 °C
Vivégaz:
hélium dramldsi seb.: 45 ml/perc 60 ml/perc
bemeneti nyomds: 2,5 bar 2 bar

Befecskendezés: 15pul 15pl
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9.1.

9.2.

10.

AZ EGYUTTHATOK ARANYOSSAGI TENYEZOJE

Készitsiik el a kovetkezs, pontosan megmért keveréket egy dugéval ellitott Erlenmeyer lombikban:

Diklér-metén (4.3.), 30 % (m/m).
1,1,1-triklor-etdn (4.4.), 35 % (m/m).
Kloroform (4.1)), 35 % (m/m).

SZAMITASOK

A ,p” anyag, ,,a” belsé standardként vdlasztott anyaghoz viszonyitott ardnyossdgi tényez

tdsa

Legyen az els§ anyag ,p”, ahol:

kp = a valasztényezdije,
m. =a tomege a keverékben,
A = a csucsteriilete.

Legyen a mdsodik anyag ,a", ahol:

k = a vilasztényezGje (az egységgel egyenlSnek vilasztva),
M, = atomege a keverékben,
A =a cstcsteriilete,
akkor:
_mp % A,
PTM, x A,

Példaként a kovetkezd vélasztényezSk kaphatok meg (kloroformra: k = 1):
diklér-metan: k =078 £ 0,03

1

1,1,1-triklér-etan: k =1,00 + 0,03

2

A vizsgdlati mintdban 1évé’ %-os (m/m) diklor-metdn és 1,1,1-triklor-etdn tartalom

Legyen:

m_ = a bevezetett kloroform témege (grammban),
M, = az vizsgdlati minta témege (grammban),

A =a kloroform csticsanak teriilete,

A =a diklér-metdn cstcsanak teriilete,

A, = az 1,1,1-triklér-metan cstcsanak teriilete,
akkor:

m, X A; x ki x 100

% (m/m) CH2C12 = A <M
a s

mp><A2><k2X100

% (m/m) CH;CC]; = A XM
a s

MEGISMETELHETOSEG (1)

25 %-0s (m/m) diklér-metdn ésfvagy 1,1,1-triklor-etdn tartalom esetén azonos mintdn, parhuzamosan
végzett két mennyiségi meghatdrozds kozotti killonbség abszolat értéke nem haladhatjia meg a 2,5 %-ot

(m/m).

(') ISO 5725 szabvany szerint.
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8-KINOLINOL ES A BIS (8-HIDROXI-KINOLINIUM)-SZULFAT AZONOSITASA ES MENNYISEGI MEGHATA-

3.1.

3.2.

4.1.

4.2.

4.3.

4.4.

4.5.

4.6.

4.7.

4.8.

4.9.

4.10.

4.11.

4.12.

ROZASA

CEL £S ALKALMAZASI TERULET

Ez a médszer a 8-kinolinolnak és szulfatjdnak azonositdsdt és mennyiségi meghatdrozdsit irja le.

FOGALOMMEGHATAROZAS

A mintdnak ezzel a mddszerrel meghatdrozott 8-kinolinol és a bis(8-hidroxi-kinolinium)-szulfat tartalmat a
8-kinolinolra vonatkoztatott tomegszazalékban fejezziik ki.

ALAPELV

Azonositds

Azonositds vékonyréteg kromatografia alkalmazdsaval.

Meghatdrozds

A meghatdrozést spektrofotometridval végezzilk 410 nm-en, a Fehling oldattal végbement reakcié termé-
keként kapott komplexen.

REAGENSEK

Minden reagensnek analitikai tisztasdginak kell lennie.

8-kinolinol.

Benzol. Tekintettel a benzol mérgez§ tulajdonsdgdra, nagy Gvatossaggal kell eljarni ennek az anyagnak a
hasznalatakor.

Kloroform.

Nétrium-hidroxid vizes oldata, 50 % (m/m).

Réz-szulfit pentahidrat.

Kélium-ndtrium-tartarat.

M sodsav.

0,5 M kénsav.

M nétrium-hidroxid oldat.

Etanol.

1-butanol.

Jégecet.
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4.13.

4.14.

4.15.

4.15.1.

4.15.2.

4.16.

4.17.

4.18.

4.19.

4.20.

4.21.

4.22.

4.23.

5.1.

5.2.

5.3.

0,1 sosav.
,Celite 545” vagy annak megfeleld.
Osszehasonlité oldatok

Mérjiink be 100 mg 8-kinolinolt (4.1.) egy 100 ml-es kozonséges lombikba. Oldjuk fel egy kevés kénsavban
(4.8.). Toltsiik fel a jelig kénsavval (4.8.).

Mérjiink be 100 mg 8-kinolinolt (4.1.) egy 100 ml-es kozonséges lombikba. Oldjuk fel etanolban (4.10.).
Toltsiik fel a jelig etanollal (4.10.) és keverjiik Ossze.

Fehling oldat
A oldat

Mérjiink be 7 g réz-szulfit pentahidritot (4.5.) egy 100 ml-es kozonséges lombikba. Oldjuk fel egy kevés
vizben. Toltsiik fel a jelig vizzel és keverjik ossze.

B oldat

Mérjiink be 35 g kalium-ndtrium-tartardtot (4.6.) egy 100 ml-es kozonséges lombikba. Oldjuk fel 50 ml
vizben. Adjunk hozzd 20 ml ndtrium-hidroxidot (4.4.). Toltsik fel a jelig vizzel és keverjik Ossze.
Kozvetleniil hasznélat el6tt pipettdzzunk ki 10 ml ,A” oldatot és 10 ml ,B” oldatot egy 100 ml-es
kozonséges lombikba. Toltsiik fel a jelig és keverjiik ossze.

Elutiv oldészerek a vékonyréteg kromatogrdfidhoz

. 1-butanol (4.11.)[ecetsav (4.12.)[viz (80: 20: 20; v|v]v, [térfogatardny]).

II: kloroform (4.13.)/ecetsav (4.12.) (95:5; v[v, [térfogatardny]).
2,6-diklor-4-(klorimino)-ciklohexa-2,5-dienon, 1 %-os (m/v) etanolos oldata (4.10.).
Nétrium-karbondt, 1 %-os (m/v) vizes oldata.

Etanol (4.10.), 30 %-os (v/v) vizes oldata.
Dinétrium-dihidrogén-etiléndiamin-tetraacetdt, 5 %-os (m/v) vizes oldata.

Puffer oldat, pH 7

Mérjiink be 27 g vizmentes kalium-dihidrogén-ortofoszfatot és 70 g dikalium-hidrogén-ortofoszfat trihidra-
tot egy 1 literes kozonséges lombikba. Toltsik fel a jelig vizzel és keverjitk Gssze.

Elokészitett vékonyréteg lapok

Készgyartmany, 0,25 mm vastag vékonyréteg lapok (pl. Merck Kieselgel 60 vagy annak megfeleld).
Haszndlat el6tt szorjunk rd 10 ml reagenst (4.21.) és széritsuk meg 80 °C-on.

ESZKOZOK
100 ml-es csiszolatos gomblombik.
Ko6zonséges lombikok.

Osztdssal ellatott pipettdk, 10 és Sml-es.
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5.4.

5.5.

5.6.

5.7.

5.8.

5.9.

6.1.1.1.

6.1.1.2.

6.1.1.3.

6.1.1.4.

6.1.2.1.

6.1.2.2.

6.2.

6.2.1.

6.2.1.1.

Hasas pipettdk, 20, 15, 10 és 5 ml-es.
Vilasztotolesérek, 100, 50 és 25 ml-es.
Redds sziirdpapir, 90 mm-es atmérdjii.
Roticids bepdrld (rota).

Visszafolyds hiitd csiszolt iiveg nyakkal.
Spektrofotométer.

10 mm dthossza optikai kiivettak.
Fithetd keverd.

Uveg kromatogréfids oszlop méretei: 160 mm hosszd, 8 mm atmérdjti, sztikiilettel az alsé végén, amely
tartalmaz egy tiveggyapot dugét, és a felsd végén egy adaptert a nyomds ald helyezés érdekében.

ELJARAS

Azonositds

Folyékony mintdk

A vizsgdlati minta egy részének pH-jat 7,5-re dllijuk és 10 pl-t cseppentiink az el6készitett szilikagél
vékonyréteg lap alapvonaldra (4.23.).

Az osszehasonlitd oldatbdl (4.15.2.) 10 és 30 pl-t cseppentiink az alapvonal két tovabbi pontjdra, és ezutdn
a lapot elShivjuk a két el6hivoszer (4.17.) egyikével.

Ha az oldészerfront 150 mm-t eldrehaladott, a lapot 110 °C-on szdritjuk (15 peren keresztiil). UV limpa
alatt (366 nm) a 8-kinolinol csepp sargn fluoreszkal.

Szérjuk be a lapot ndtrium-karbondt oldattal (4.19.). Szdritsuk meg és permetezzik be 2,6-diklor-4-
(kl6rimino)-ciklohexa-2,5-dienon oldattal (4.18.). A 8-kinolinol kék folt formdjéban vélik lithatova.

Szildrd mintdk vagy krémek

Oszlassunk el 1g mintdt 5 ml, 7 pH értékd puffer oldatban (4.22.). Ezutén 10 ml kloroformmal (4.3.)
egyiitt tegyiik be egy rdzétolcsérbe és rzzuk meg. A kloroformos réteg elvilasztoddsa utdn a vizes rétegen
még kétszer megismételjitk a kivondst 10-10 ml kloroformmal (4.3.). Pdrologtassuk az Osszedntott és
lesztirt kloroform kivonatokat majdnem szdrazra egy 100 ml-es gdmblombikban (5.1.) a rotdciés bepdrld
berendezésben (5.7.). Oldjuk fel a maradékot 2 ml kloroformban (4.3.) és cseppentsiink 10 és 30 pl-t az igy
kapott oldatbdl egy szilikagél vékonyréteg lapra (4.23.) az aldbbi 6.1.1.1. pontban leirtaknak megfelelGen.

Tegyiink 10 és 30 pl-t a standard oldatbdl (4.15.2.) a lapra és folytassuk a 6.1.1.2.-6.1.1.4 pontokban
leirtaknak megfelel6en

Mennyiségi meghatdrozds
Folyékony mintdk

Tegyiink 5 ¢ mintit egy 100 ml-es gomblombikba. Adjunk hozzd 1 ml kénsav oldatot (4.8.) és
pérologtassuk a keveréket alacsony nyomdson 50 °C-on majdnem szdrazra.
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6.2.1.2.

6.2.1.3.

6.2.1.4.

6.2.2.

6.2.2.1.

6.2.2.2.

6.2.2.3.

6.2.2.4.

6.2.2.5.

6.2.2.6.

8.1.

Oldjuk fel ezt a maradékot 20 ml meleg vizben. Tegyiik at egy 100 ml-es kozonséges lombikba. Mossuk 4t
héarom alkalommal 20 ml vizzel. Toltsitk fel 100 ml-re vizzel és keverjik ossze.

Pipettdzzunk ki 5 ml-t ebbdl az oldatbdl egy 50 ml-es valasztotolesérbe (5.5.). Adjunk hozzd 10 ml Fehling
oldatot (4.16.). Végezziink kivondst a kapott 8-kinolinol réz-komplexre [oxin réz (ISO)] hdrom alkalommal
8 ml kloroform segitségével (4.3.).

Szirjik le és gytijtsiik dssze a kloroformos rétegeket egy 25 ml-es kozonséges lombikba (5.2.). Toltsiik fel a
jelig kloroformmal (4.3.) és rdzzuk ossze. Mérjik meg a sdrga oldat optikai stirtiségét kloroformmal
szemben 410 nm-en.

Szildrd mintdk vagy krémek

Mérjiink be 0,500 g mintdt egy 100 ml-es gomblombikba (5.1.). Adjunk hozzd 30 ml benzolt (4.2.) és 20
ml sésavat (4.7.). Forraljuk a lombik tartalmdt visszafoly6s hiitd alatt, keverés mellett, 30 percig.

Vigyiik dt a lombik tartalmdt egy 100 ml-es vélasztotolesérbe (5.5.). Mossuk 4t 5ml 1 N HCl (4.7)
segitségével. Vigyiik dt a vizes fazist egy gomblombikba (5.1.) és mossuk a benzolos fazist 5 ml sésavval

(4.7).

Olyan emulziok esetében, amelyek meggdtoljdk a tovabbi kezelést keverjitk 6ssze a minta 0,500 g-jit 2 g
Celite 545-tel (4.14.), hogy szabadon szor6dé port kapjunk. Vigyiik be a keveréket kis adagokban egy iiveg
kromatogréfids oszlopba (5.12.).

Minden hozzdadds utin nyomkodjuk le az oszlop tartalmdt. Amint a keverék teljes mennyisége bekeriilt az
oszlopba, eludljunk sésavval, olyan mddon, hogy 10 perc alatt kb. 10 ml eludlt oldatot nyerjiink (sziikség
esetén ez az elucié torténhet enyhe nitrogén tdlnyomds alatt). Az elucié alatt biztositani kell, hogy az
oszlop toltete folott folyamatosan legyen valamennyi sosav. Az eludlt oldat els6 10 ml-ét tovabbi kezelésnek
vetjitk ald a 6.2.2.4. pont szerint.

Parologtassuk az Osszegydjtott vizes fazisokat (6.2.2.2.) vagy az eludlt oldatot (6.2.2.3.) majdnem szdrazra a
rotdcios bepdrld berendezésben, csokkentett nyomdson.

Oldjuk fel a maradékot 6 ml nétrium-hidroxid oldatban (4.9.). Adjunk hozzd 20 ml Fehling oldatot (4.16.)
és vigyik dt a lombik tartalmdt egy 50 ml-es vélasztotolesérbe (5.5.). Mossuk 4t a lombikot 8 ml
kloroformmal (4.3.). Rdzzuk meg és sziirjiik le a kloroformos fazist egy 50 ml-es dltalinos lombikba (5.2.).

Ismételjik meg a kivondst hdromszor 8 ml kloroformmal (4.3.). Szfirjitk le a kloroformos fézisokat és
gytjtsiik azokat 6ssze az 50 ml-es lombikban. Toltsiik fel a jelig kloroformmal (4.3.) és rdzzuk meg. Mérjitk
meg a sdrga oldat optikai strtiségét kloroformmal (4.3.) szemben 410 nm-en.

STANDARD GORBE

3 ml 30 %-os vizes etanolt (4.20.) tartalmazé négy 100 ml-es gomblombikba (5.1.) pipettdzzunk 5, 10, 15
és 20 ml-es részleteket a Osszehasonlitd oldatbol (4.15.1.), amely megfelel 5, 10, 15 és 20 mg 8-
kinolinolnak. Jarjunk el a 6.2.1. pontban leirtak szerint.

SZAMITAS
Folyékony mintdk

8-kinolinol tartalom (tomegszdzalékban (m/m)) = % x 100

ahol:
a = a 8-kinolinol milligrammjai a standard gérbén (7),
m = a vizsgdlati minta (6.2.1.1.) tomege (mg-ban kifejezve).
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8.2.

4.1.

4.2.

4.3.

4.4.

4.5.

4.6.

4.7.

Szildrd mintdk vagy krémek

8-kinolinol tartalom (tomegszdzalékban (m/m)) = % x 100

ahol:
a = a 8kinolinol milligrammjai a standard gorbén (7),
m = a vizsgdlati minta (6.2.2.1.) tomege (mg-ban kifejezve).

MEGISMETELHETOSEG (')

Kb. 0,3 %-os 8-kinolinol tartalom esetén azonos mintdn, parhuzamosan végzett két mennyiségi meg-
hatdrozds kozotti eltérés abszolut értéke nem haladhatja meg a 0,02 %-ot.

AZ AMMONIA MEGHATAROZASA

CEL £S ALKALMAZASI TERULET

Ez a mddszer a kozmetikai termékekben 1év6 szabad ammonia meghatdrozdsit irja le.

FOGALOMMEGHATAROZAS

A mintdnak ezzel a médszerrel meghatdrozott ammonia-tartalmat az ammoénia tomegszdzalékdban fejezziik

ki.

ALAPELV

Bérium-klorid oldatot adunk a kozmetikai termék vizsgdland6 részletéhez, amelyet vizes metanolos
kozegben higitunk fel. Az esetlegesen képzédS Osszes csapadékot leszirjikk vagy kicentrifugaljuk. Ezzel az
eljardssal elkeriilhet6 a vizgdzdesztilldlds sordn fellépd ammoniaveszteség egyes ammoniumsok esetében,
mint pl. a karbondt és a hidrogén-karbondt, valamint a zsirsavak soi, kivéve az ammonium-acetdt.

Az ammoénidt vizg6zdesztilldldssal vonjuk ki a sziirletbdl vagy a feliliszobdl és potenciometrids vagy mds
titrdldssal hatdrozzuk meg.

REAGENSEK

Minden reagensnek analitikai tisztasdgunak kell lennie.
Metanol.

Barium-klorid dihidrdt, 25 %-os (m/v) oldat.
Ortobdérsav, 4 %-os (m/v) oldat.

Kénsav, 0,25 M mérdoldat.

Habzdsgdtlé folyadék.

Natrium-hidroxid, 0,5 M méréoldat.

Indikdtor, sziikség esetén: keverjink 6ssze 5 ml 0,1 % (m/v) etanolos metil-vords oldatot 2 ml 0,1 % (m/v)
vizes metilén-kék oldattal.

(') ISO 5725 szabvany szerint.
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5.

5.1.

5.2.

5.3.

5.4.

5.5.

6.1.

6.2.

6.3.

6.4.

6.5.

6.6.

6.7.

6.8.

7.1.

ESZKOZOK

Szokdsos laboratériumi felszerelés.

Centrifuga lezdrt 100 ml-es iivegekkel.

Vizg6zdesztilldlé berendezés.

Potenciométer.

Uvegelektrod és dihigany-diklorid (kalomel) viszonyit6 elektrod.
ELJARAS

Mérjiink be egy 100 ml-es kozonséges lombikba 1 mg-os pontossaggal legfeliebb 150 mg ammoénidnak
felel§ tomegl (m) mintat.

Adjunk hozza 10 ml vizet, 10 ml metanolt (4.1.) és 10 ml barium-klorid oldatot (4.2.). Toltsiik fel 100 ml-
re metanollal (4.1.).

Keverjitk 0ssze és tegyiik éjszakdra hiit8szekrénybe (5 °C).

Ezutdn sztrjiik le vagy centrifugdljuk 10 percig zdrt csovekben a még mindig hideg oldatot tigy, hogy tiszta
sziirletet vagy feliiliszét kapjunk.

Pipettdzzunk 40 ml-t ebbdl a tiszta oldatbdl a vizg6zdesztilldld felszerelésbe (5.3.), tegyiink hozzd 0,5 ml
habzdsgdtlé folyadékot (4.5.), ha szitkséges.

Desztilldljuk és gydGjtsink 200 ml desztillitumot egy 250 ml-es f6zGpohdrba, amely 10 ml kénsavas
mérdoldatot (4.4.) és 0,1 ml indikdtort (4.7.) tartalmaz.

Titrdljuk vissza a felesleges savat natrium-hidroxid mérGoldattal (4.6.).

MEGJEGYZES: Potenciometrids meghatérozdshoz gyfjtsink ossze 200 ml desztillitumot egy 250 ml-es
f6z8poharba, amely 25 ml ortobdrsav oldatot (4.3.) tartalmaz és titrdljunk kénsavmérgvel
(4.4.), mikozben felvesszitk a semlegesitési gorbét.

SZAMITASOK

Szdmitds visszatitrdlds esetén

Legyen:

V, = a felhaszndlt ndtrium-hidroxid oldat (4.6.) térfogata (milliliterben),
T, = az aktudlis molaritdsa (4.6.),

T, = akénsav oldat (4.4.) aktudlis molaritdsi tényezdje,

m = a kivett vizsgdlati minta (6.1.) tomege (milligrammban),

ekkor:

(20 M; —V; M) x 17 x 100 _ (20 M; — Vi My) x 4250
0,4 m N m

ammonia% (m/m) =
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7.2.

4.2.

5.1.

Szdmitds kozvetlen potenciometrids titrdlds esetén

Legyen:

<
1

a felhaszndlt kénsav oldat (4.4.) térfogata (milliliterben),

—
1}

az aktudlis molaritdsa (4.4.),

3
I

a kivett vizsgélati minta (6.1.) tomege (milligrammban),
ekkor:
_Vz XMZ ><17><100_4250V2 XM2

ammonia% (m/m) = 04m = p~

MEGISMETELHETOSEG (')

Kb. 6 %-os ammonia tartalom esetén azonos mintdn, parhuzamosan végzett két mennyiségi meghatdrozas
kozotti eltérés abszolut értéke nem haladhatja meg a 0,6 %-ot.

A NITRO-METAN AZONOSITASA ES MEGHATAROZASA

CEL £ES ALKALMAZASI TERULET

Ez a modszer legfeliebb kb. 0,3 % nitro-metdn tartalom esetén alkalmas az azonositdsra és a meg-
hatdrozdsra, olyan kozmetikai termékek esetében, amelyck aeroszolos flakonba vannak csomagolva.

FOGALOMMEGHATAROZAS

A mintdnak ezzel a mddszerrel meghatdrozott nitro-metdn tartalmdt a nitro-metdn tomegszazalékdban
fejezziik ki az aeroszolos flakon teljes tartalméhoz képest.

ALAPELV

A nitro-metdnt szinreakciéval azonositjuk. A nitro-metdnt gdzkromatografidval hatdrozzuk meg belsd
mérdoldat hozzdaddsa utdn.

AZONOSITAS

Reagensek

Minden vegyszernek analitikai tisztasiginak kell lennie.

Nétrium-hidroxid, 0,5 M oldat.

Folin reagens

Oldjunk fel 0,1 g nétrium-3,4-dihidro-3,4-dioxonaftalin-1-szulfondtot vizben, és higitsuk fel 100 ml-re.
Eljdrds

A minta Iml-éhez adjunk 10 ml 4.1.1 és 1 ml 4.1.2. pontban szerepl§ anyagot. Lila elszinez8dés jelzi a
nitro-metdn jelenlétét.

MEGHATAROZAS
Reagensek

Minden vegyszernek analitikai tisztasiginak kell lennie.

(') ISO 5725 szabvany szerint.
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5.1.1.

5.2.

5.2.1.

5.2.2.

5.2.3.

5.3.

5.3.3.1.

Kloroform (bels6 standard 1).
2,4-dimetil-heptdn (belsd standard 2).
Etanol, 95 %.

Nitro-metan.

Kloroform mérgoldat

Egy mérlegelt 25 ml-es mérélombikba tegyiink kb. 650 mg kloroformot (5.1.1.). Pontosan mérjiik le ismét
a lombikot és a tartalmét. Toltsiik fel 25 ml-re 95 %-os etanollal (5.1.3.). Mérjiik le és szamitsuk ki ennek
az oldatnak a tomegszdzalékos kloroform tartalmat.

2,4-dimetil-heptdn méréoldat

Hasonl6an készitsiik el, mint a kloroform 6sszehasonlité oldatot, de 270 mg 2,4-dimetil-heptént (5.1.2.)
mérjiink be a 25 ml-es mérélombikba.

Eszkozok
Gazkromatograf, langionizacié mérésére alkalmas detektorral.

Acroszol mintdk vételezésére alkalmas eszkozok (mintavételi palack, mikrofecskendd, csatlakozd, stb.), amint
azt a 1980. december 22-i 80/1335/EGK bizottsagi irdnyelv (') mellékletének II. fejezete részletesen leirja.

Szokdsos laboratériumi felszerelés.
Eljdrds
A minta el6készitése

Egy lemért 100 ml-es mintavételi palackba, amelyet a fent emlitett irdnyelv II. fejezetének 5.4. pontjdban
leirt eljardsnak megfelelSen gdzmentesitettik vagy kiszivattunk, tegyiink kb. 5 ml-t valamelyik belss
standardbdl (5.1.5. vagy 5.1.6.). Haszndljunk 10 vagy 20 ml-es iivegfecskenddt, ti nélkiil, amely megfelel
a csatlakozéelemnek a Bizottsdg fent emlitett irdnyelve II. fejezetének (5) bekezdésében leirt technikdnak.
Ugyanezzel a technikdval vigyiink be a palackba kb. 50 g mintit az aeroszolos flakon tartalmabol. Mérjiik
le ismét a tomegét a bevitt minta mennyiségének meghatdrozasahoz. Keverjiik jol ossze.

Fecskendezziink be 10 pl-t a megadott mikrofecskendd (5.2.2.) alkalmazdsdval. Végezziink 6t befecskende-
zést.

A mérdoldat eldkészitése

Pontosan mérjiink be kb. 500 mg nitro-metant (5.1.4.) és vagy 500 mg kloroformot (5.1.1.) vagy 210 mg
2,4-dimetil-heptdnt (5.1.2.) egy 50 ml-es mérSlombikba. Toltsik fel a jelig 95 %-os etanollal (5.1.3.).
Keverjikk jol ossze. Tegyink 5 ml-t ebbdl az oldatbdl egy 20 ml-es mérGlombikba. Toltsik fel a jelig
95 %-os etanollal (5.1.3.).

Fecskendezziink be 10 pl-t a megadott mikrofecskendd (5.2.2.) alkalmazdsaval. Végezziink 6t befecskende-
zést.

Gdzkromatogrdfids koriilmények
Oszlop

Az oszlop két részbdl dll, az elsd didecil-ftaldtot tartalmaz Gas Chrom Q tolteten, a masodik Ucon 50 HB
280 X-et Gas Chrom Q tolteten. Az igy elkészitett osszetett oszlop felbontdsdnak eredménye ,R” 1,5 vagy
anndl jobbnak kell lennie:

() HLL 383, 1980.12.31., 27. o.
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5.3.3.2.

5.3.3.3.

5.3.3.4.

6.2.

R=2 d (I‘z—rl)
W, +W,
legyen:
r ésr, = retencids id6 (percben),
W, és W, = a cslicsoknak a magassdg felénél mért szélessége (milliméterben),
d = a papiradagolds sebessége (milliméter/percben).

Példaként a kovetkezd két rész a kivant eredményt hozza:
,A” oszlop

Alapanyag: rozsdamentes acél

Hossz: 1,5 m

Atméré: 3 mm

Toltet: 20 % didecil-ftaldt, Gas Chrom Q-n (100-120 mesh).

,B” oszlop

Alapanyag: rozsdamentes acél

Hossz: 1,5 m

Atméré: 3 mm

Toltet: 20 % Ucon 50 HB 280X, Gas Chrom Q-n (100-120 szemcseméret).

Detektor:

A megfelel§ érzékenységii bedllitds a lingionizacids detektor elektrométere szdmdra 8 x 1070 A.

Hémérsékleti koriillmények
A kovetkezd értékek bizonyultak alkalmasnak:

Befecskendezés: 150 °C,
Detektor: 150 °C,
Oszlop: 50 °C és 80 °C kozott az egyes oszlopok és eszkozok tipusatdl fiiggden.

Alkalmas gézelldtds
Viv6gdz: nitrogén.

Nyomds: 2,1 bar.
Aramlasi sebesség: 40 ml/perc.
Detektor elldtds: a detektor gydrtéjanak meghatdrozdsa szerint.

SZAMITASOK

A nitro-metdn ardnyossdgi tényezdjének kiszdmitdsa az alkalmazott belsé standardhoz viszonyitva

Ha ,n” jelenti a nitro-metant:

legyen:

k. = a vilasztényezGje,

m’ = a témege (grammban) a keverékben,
S = a csucsteriilete.

Ha ,c” jelenti a bels§ standardot, a kloroformot vagy a 2,4-dimetil-heptdnt:

legyen:
m’_ = a témege (grammban) a keverékben,
S =a csticsteriilete,
akkor:
m, S
kI‘n _Mn c
¢ Sh

(k_ a felszerelés fiiggvénye).
A mintdban 1évd nitro-metdn koncentrdcidja

Ha ,n” jelenti a nitro-metant:
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Legyen
k = a ardnyossagi tényezd,
S = a csticsteriilete,

Ha ,¢” jelenti a bels§ standardot, a kloroformot vagy a 2,4-dimetil-heptant:

Legyen
m_ = a tomege (grammban) a keverékben,
S = a cstcsteriilete,

M = a bevitt aeroszol tomege (grammban),

akkor a nitro-metdn%-os (m/m) ardnya a mintdban:

MEGISMETELHETOSEG ()

Kb. 0,3 %-0s (m/m) nitro-metdn tartalom esetén azonos mintdn parhuzamosan végzett két mennyiségi
meghatdrozds kozotti eltérés abszolat értéke nem haladhatja meg a 0,03 %-ot (m/m).

A TIOGLIKOLSAV AZONOSITASA ES MENNYISEGI MEGHATAROZASA HAJHULLAMOSITO-, HAJKIEGYE-

4.1.1.1.

4.1.1.2.

4.1.2.1.

4.1.2.2.

NESITO- £S SZORTELENITO SZEREKBEN

CEL ES ALKALMAZASI TERULET

Ez a médszer a tioglikolsav (merkapto-ecetsav) azonositdsit és mennyiségi meghatdrozdsat irja le hajhullé-
mositd, hajkiegyenesits- és szértelenitd szerekben, amelyekben més redukdlé szerek is jelen lehetnek.

FOGALOMMEGHATAROZAS

A mintdnak ezzel a mddszerrel meghatdrozott tioglikolsav tartalmdt a tioglikolsav tomegszdzalékdban
fejezziik ki.

ALAPELV

A tioglikolsavat szinreakciéval és vékonyréteg kromatografidval azonositjuk, és mennyiségét jodometridsan
vagy gdzkromatogrifidval hatdrozzuk meg.

AZONOSITAS

Azonositds szinreakcioval

Reagensek

Minden reagensnek analitikai tisztasigunak kell lennie.

Olom-di(acetdt) papir.

Sosav oldat (egy térfogat tomény sosav és egy térfogat viz).

Eljdrds

Tioglikolsav azonositdsa az 6lom-di(acetdttal) 1étrejovd szinreakcid segitségével

Helyezziik a vizsgdlati minta egy cseppjét 6lom-di(acetdt) papirra (4.1.1.1.). Ha €lénk sdrga szin jelenik meg,
akkor valdszint a tioglikolsav jelenléte.

Erzékenység 0,5 %.

A szervetlen szulfidok jellemzése savanyitisra keletkezd hidrogén-szulfid képzddése
alapjdn

Helyezziik a minta néhdny milligrammjat egy vizsgalati kémcsSbe. Adjunk hozzd 2 ml desztilldlt vizet és 1
ml sosavat (4.1.1.2.). Hidrogén-szulfid fejlédik, amit jellegzetes szaga alapjin észlelni lehet, és fekete 6lom-
szulfid csapadék vélik ki az 6lom-di(acetdt) papiron (4.1.1.1.).

(') ISO 5725 szabvany szerint.
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Erzékenység 50 ppm.
4.1.2.3. A szulfitok jellemzése savanyitdsra keletkezé kén-dioxid képzddése alapjin

Jarjunk el a 4.1.2.2. pontban leirtak szerint. Forraljuk fel. A fejl6d6 kén-dioxidot a szaga és a pl
permangandt ionokon megfigyelhetd redukald tulajdonsdga alapjdn észlelni lehet.

4.2. Azonositds vékonyréteg kromatogrdfidval
4.2.1. Reagensek

Minden reagensnek analitikai tisztasigunak kell lennie, kivéve ha egyéb el8irds van feltiintetve.

4.2.1.1.  Tioglikolsav, legaldbb 98 %-os tisztasigti, jodometridval megvizsgalva.

4.2.1.2.  2,2-ditio-di(ecetsav), legaldbb 99 %-os tisztasdgu, jodometridval megvizsgélva.
4.2.1.3.  Tiolaktdnsav, legaldbb 95 %-os tisztasigd, jodometridval megvizsgdlva.

4.2.1.4.  3-merkapto-propénsav, legaldbb 98 %-os tisztasdgt, jodometridval megvizsgalva.
4.2.1.5.  1-tioglicerin, legaldbb 98 %-os tisztasdgu, jodometridval megvizsgélva.

4.2.1.6.  Vékonyréteg lapok, szilikagél, készgyartmdny kiszerelésben, 0,25 mm vastag.
4.2.1.7.  Vékonyréteg lapok, aluminium-oxid, Merck F 254 E vagy ezzel azonos.
42.1.8.  Sésav, tomény d2° = 1,19g/ml.

4.2.1.9.  Etil-acetdt.

4.2.1.10.  Kloroform.

4.2.1.11. Diizopropil-éter.

4.2.1.12.  Szén-tetraklorid.

4.2.1.13.  Jégecet.

4.2.1.14.  Kilium-jodid, 1 %-os (m/v) vizes oldat.

4.2.1.15.  Platina-tetraklorid, 0,1 %-os (m/v), vizes oldat.

4.2.1.16. Oldészerek

4.2.1.16.1. Etil-acetat (4.2.1.9.), kloroform (4.2.1.10.), diizopropil-éter (4.2.1.11.), ecetsav (4.2.1.13.) (20:20:10:10,
térfogataranyban).

4.2.1.16.2. Kloroform (4.2.1.10.), ecetsav (4.2.1.13.) (90:20, térfogataranyban).

4.2.1.17. Detektdloszer

4.2.1.17.1. Haszndlat el6tt kozvetleniil keverjiink 6ssze egyenl térfogatokat a (4.2.1.14.) és a (4.2.1.15.) oldatbol.
4.2.1.17.2. Brém oldat, 5 % (m/v): Oldjunk fel 5 g brémot 100 ml szén-tetrakloridban (4.2.1.12.).
4.2.1.17.3. Fluoreszcein oldat, 0,1 % (m/v): Oldjunk fel 100 mg fluoreszceint 100 ml 95 %-os etanolban.
4.2.1.17.4. Hexaammonium-heptamolibdét, 10 %-os (m/v), vizben feloldva.

4.2.1.18. Osszehasonlité oldatok

4.2.1.18.1. Tioglikolsav (4.2.1.1.), 0,4 %-os (m/v) vizes oldata.

4.2.1.18.2. 2,2-ditio-di(ecet)sav (4.2.1.2.), 0,4 %-os (m/v) vizes oldata.

4.2.1.18.3. 2-merkapto-propénsav (4.2.1.3.), 0,4 %-os (m/v) vizes oldata.

4.2.1.18.4. 3-merkapto-propdnsav (4.2.1.4.), 0,4 %-os (m/v) vizes oldata.

4.2.1.18.5. 3-merkapto-1,2-propandiol (4.2.1.5.), 0,4 %-os (m/v) vizes oldata.
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4.2.2.

4.2.3.

4.2.3.1.

4.2.3.2.

4.2.3.3.

4.2.3.4.

Megjegyzés:

eszkozok

Szokésos laboratériumi felszerelés vékonyréteg kromatogréfidhoz.

Eljdrds

A vizsgédlati mintdk kezelése

Savasitsuk meg a vizsgdlati mintdt pH 1-re néhdny csepp sosavval (4.2.1.8.) és szrjiik le, ha sziikséges.

Egyes esetekben érdemes lehet a mintdt felhigitani. Ha igy jarunk el, a sésavas savasitdst a higitds el6tt
végezzik el.

Kioldds

Helyezziink a lapra 1 pl mintaoldatot (4.2.3.1.) és egy-egy ml-t mind az 6t Osszehasonlitdé oldatbdl
(4.2.1.18.). Szdritsuk meg 6vatosan gyenge nitrogéndram alatt és oldjuk ki a lapot a 4.2.1.16.1 vagy a
4.2.1.16.2. pontban felsorolt oldattal. Szdritsuk meg a lapokat amilyen gyorsan csak lehet, a tiolok
oxiddloddsanak lehetS legkisebbre valo csokkentése érdekében.

Detektdlds

Permetezziik be a lapot a hdarom reagens egyikével (4.2.1.17.1., 4.2.1.17.3. vagy 4.2.1.17.4.). Ha a lapot a
(4.2.1.17.3)) reagenssel permeteztilk be, akkor kezeljik azt tovdbb telitett bromgézzel, amig a foltok
lathatévd nem valnak. A (4.2.1.17.4.) permetezG-reagenssel valé detektdlds csak akkor lehet kielégitd, ha a
vékonyréteg szdritisdnak idGtartama nem haladta meg a 30 percet.

Kiértékelés

Hasonlitsuk ossze az Rf értékeket és az Gsszehasonlité oldatok szinét a standardokéval. Az aldbb megadott
atlagos Rf értékek csupdn tdmpontként szolgdlnak az dsszehasonlitdshoz. Azok a kovetkezdktdl fiiggenek:

— a vékonyréteg aktivaldsi dllapota a kromatogréfia id6pontjdban,

- a kromatografids kdd hémérséklete.

Példa a szilikagél vékonyrétegen kapott Rf értékekhez

Oldészer
4.2.1.16.1. 4.2.1.16.2.
Tioglikolsav 0,25 0,80
2-merkapto-propansav 0,40 0,95
2,2’-ditio-di(ecet)sav 0,00 0,35
3-merkapto-propansav 0,45 0,95
3-merkapto-1,2-propéndiol 0,45 0,35

MENNYISEGI MEGHATAROZAS

A meghatdrozdst mindig a jodometrids eljdrdssal kell kezdeni.
Jodometria

Alapely

A meghatdrozds az ,-SH” csoport jodos oxidaldsdn alapul, savas kozegben az aldbbi egyenletnek meg-
felelGen:

2 HOOC-CH,SH + I, — (HOOC-CH-S), + 2I + 2 H’
Reagensek
Jédos mérGoldat 0,1N,

A tioglikosav meghatdrozasat frissen kicsomagolt, még nem haszndlt terméken kell elvégezni, hogy az
oxidaciot megelozziik.
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5.1.3.

5.1.6.

5.2.
5.2.1.

5.2.2.

5.2.2.1.
5.2.2.2.
5.2.2.3.
5.2.2.4.
5.2.2.5.
5.2.2.6.

5.2.2.7.
5.2.2.8.
5.2.2.9.

Eszkozok
Szokdsos laboratériumi felszerelés.
Eljdrds

Pontosan mérjiink be egy 0,5 és 1 g kozotti mennyiséget a mintdbdl egy 150 ml-es dugdval
ellatott Erlenmeyer lombikba, amely 50 ml desztilldlt vizet tartalmaz. Adjunk hozzd 5 ml
sosavat (4.1.1.2) (az oldat pH-ja 0 koril legyen) és titrdljuk jod 0,1N oldattal (5.1.2.), amig a
sdrga szin megjelenik. Alkalmazzunk indikdtort (pl. keményitGoldatot vagy szén-tetrakloridot)
igény szerint.

Szdmitds

A tioglikolsav tartalmat a kovetkezd képlet segitségével lehet kiszdmitani:

90 xnx100 092n
% - -
6 (mm) =000 x 0 xm~ m

ahol:

m = a kivett vizsgalati minta tomege (grammban),

n a felhaszndlt jod 0,1 oldat (5.1.2.) térfogata.
Eszrevételek

Ha a kiszdmitott eredmény szerint a tioglikolsav toménysége az engedélyezett legnagyobb
koncentrdci6 0,1 %-a vagy ennél kevesebb, akkor nincs értelme tovabbi meghatdrozasokat
végrehajtani. Ha az eredmény egyenl8 vagy nagyobb mint a megengedett legnagyobb koncent-
raci6, és az azonositds tobb redukaloszer jelenlétét mutatta ki, akkor sziikséges a gdzkroma-
tografids meghatdrozds végrehajtdsa.

Gdzkromatogrifia
Alapely

A tioglikosavat elvalasztjuk a hordozdanyagtél kadmium-di(acetat) oldattal torténd kicsapatds
segitségével. Diazometdnos metildlds utdn, amelyet helyben vagy el6re készitiink el dietil-éteres
oldatban, a tioglikosav metil-szdrmazékdt gdz/folyadék-kromatografidval mérjiik, metil-oktanodt
belsé standard alkalmazasa mellett.

Reagensek

Minden reagensnek analitikai tisztasdginak kell lennie.

Tioglikosav, 98 %.

Sosav, d2° = 1,19g/ml.

Metanol.

Kadmium-di(acetat) dihidrat, 10 %-os (m/v) vizes oldata.

Metil-oktanoét, 2 %-os (m/v) metanolos oldata.

Acetat puffer oldat, 5 pH

Natrium-acetdt trihidrat, 77g.

Jégecet, 27,5g.

loncserélt viz egy liter végsS térfogat eléréséig.

Soésav, 3 M oldat metanolban (5.2.2.3.), frissen készitett.

N-metil-3-nitro-1-nitrozo-guanidin.

Nétrium-hidroxid, 5 M oldat.

5.2.2.10. J6d, 0,05 M standard oldat.
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5.2.2.11. Dietil-éter.

5.2.2.12. Diazo-metdn oldat N-metil-N-nitrozo-toluol-4-szulfonamidbdl készitve (Fieser,
Reagents for Organic Synthesis,Wiley kiadd, 1967).
A kapott oldat kb. 1,5 g diazo-metant tartalmaz 100 ml dietil-éterben. Mivel a diazo-metén
mérgez8 és nagyon bomlékony gdz, minden kisérletet hatékony elszivofiilke alatt kell végezni és
keriilni kell a csiszolatos tivegeszkozok alkalmazdsat (kiilonleges eszkozok allnak rendelkezésre
ebbdl a célbdl).

5.2.3. Eszkizok

5.2.3.1.  Szokdsos laboratériumi berendezés.

5.2.3.2.  Eszkozok a diazo-metdn eléllitdsdra a helyben torténd metilaldshoz (ldsd Fales, HM., Jaouni,
TM. and Babashak, J.F., Analyt. Chem. 1973, 45, 2302).

5.2.3.3. Eszkozok a diazo-metdn a Fieser szerinti el6zetes elkészitéséhez.

5.2.4. A minta eldkészitése
Pontosan mérjiink be egy 50 ml-es centrifugacsébe annyi mennyiségéi mintat, hogy varhatéan
50-70 mg tioglikosavat kapjunk. Savasitsuk meg egy pdr csepp tomény sésavval (5.2.2.2.), hogy
kb. pH 3 oldatot kapjunk.
Adjunk hozzd 5 ml ioncserélt vizet és 10 ml acetdt puffer oldatot (5.2.2.6.).
Ellendrizzitk pH papirral, hogy a pH értéke 5 korill legyen. Ezutin adjunk hozzd 5 ml
kadmium-di(acetdt) oldatot (5.2.2.4.).
Varjunk 10 percet, majd centrifugaljuk legalabb 15 percig 4 000 g érték mellett. Tavolitsuk el a
feliilisz6 folyadékot, amely tartalmazhat oldhatatlan zsirt (krém termékek esetében). Ezt a zsirt
nem szabad Osszetéveszteni a tiolokkal, amelyek tomoritetten gytilnek Ossze a csé aljan.
Ellendrizzik, hogy nem torténik csapadékkivalds, amikor a feliiliszohoz néhany csepp kadmi-
um-di(acetdt) oldatot (5.2.2.4.) adunk.
Ha a kordbbi meghatdrozds kimutatta, hogy nincsenek tovabbi redukdlé anyagok a tiolokon
kiviil, jodometridsan ellendrizziik, hogy a feliiliszé folyadékban 1évg tiolok mennyisége nem
haladja-e meg az eredeti mennyiség 6-8 %-at.
Tegyink 10 ml metanolt (5.2.2.3) a csapadékot tartalmazd centrifugacs6be és Gvatosan
oszlassuk el a csapadékot keverSbaba segitségével. Centrifugdljuk ismét legaldbb 15 percig
4000 g mellett. Ontsiik el a feliiliszot és ellendrizzitk annak tiol-mentességét.
Mossuk a csapadékot még egyszer ugyanezzel az eljdrdssal.
Még mindig ugyanazt a centrifugacsovet hasznalva, adjunk hozza:
— 2 ml metil-oktanoét oldatot (5.2.2.5.),
— 5 ml metanolos sdsavat (5.2.2.7.).
Oldjuk fel teljesen a tiolokat (egy kevés oldhatatlan csapadék megmaradhat a hordoz6anyagbdl).
Ez az oldat az ,S” oldat.
Ennek az oldatnak egy részletén jodometridsan ellendrizziik, hogy a tioltartalom legalabb 90 %-
a annak, amit kordbban az 5.1. pontban kaptunk.

5.2.5. Metildlds
A metildldst vagy a folyamat sordn, helyben (5.2.5.1.) vagy elére elkészitett diazo-metdnnal
(5.2.5.2.) végezziik.

5.2.5.1. Helyben torténd metildlds

A metildlé eszkozokbe (5.2.3.2.), ami 1 ml étert (5.2.2.11.) tartalmaz tegyiink 50 pl ,S” oldatot
és metildljunk az (5.2.3.2)) mddszer szerint, kb. 300 mg N-metil-3-nitro-1-nitrozo-guanidin
(5.2.2.8.) felhasznaldsaval. 15 perc utdn (az éteres oldatnak sirga szintinek kell lennie a diazo-
metdn felesleg jelenléte miatt) tegyik a mintaoldatot egy 2 ml-es tivegcsébe, amelyiknek
légmentes dugéja van. Tegyitk éjszakdra hiitGszekrénybe. Metildljunk két mintat parhuzamosan.
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5.2.5.2.

5.2.6.

5.2.7.
5.2.7.1.

5.2.7.2.

5.2.7.3.

5.2.7.4.

5.2.7.5.

5.2.7.6.

5.2.7.7.

5.2.7.8.

5.2.8.
5.2.8.1.

Metildlds elére elkészitett diazo-metdn oldattal

Tegyiink egy 5 ml-es, dugdval elldtott lombikba 1 ml diazo-metdn oldatot (5.2.2.12.) és 50 pl
,S” oldatot. Tegyiik éjszakara hiitGszekrénybe.

A standard elkészitése

Készitsiink el egy ismert erésségii standard tioglikosav oldatot (5.2.2.1.), ami kb. 60 mg tiszta
tioglikosavat (5.2.2.1.) tartalmaz 2 ml-ben.

Ez az ,E” oldat.

Csapassunk ki, mérjink és metildljunk az 5.2.4. és az 5.2.5. pont szerinti eljdrdsnak meg-
felelGen.

Gdzkromatogrdfids koriilmények

Oszlop

Tipus: rozsdamentes acél

Hossz: 2 m

Atméré: 3 mm

Toltet

20 % didecil-ftaldt, kromoszorb, WAW 80-100 mesh szemcseméret.
Detektor

Langionizdcids. Megfelel§ érzékenységti bedllitds a langionizdcids detektor elektrométere szdmadra
a8x 10" A

Gazelldtas
Viv6gdz: nitrogén.

nyomds: 2,2 bar.

dramldsi sebesség: 35 ml/perc.
Segédgaz: hidrogén.

nyomds: 1,8 bar.

dramldsi sebesség: 15 ml/perc.
Detektor ellatas: a detektor gyartéjanak eldirdsai szerint.
Hémérsékleti korilmények
Befecskendezési hely: 200 °C,
Detektor: 200 °C,
Oszlop: 90 °C.
A papiradagolds sebessége
5 mm|/perc.
Befecskendezett mennyiség
3 pl. Végezziink 6t befecskendezést.

A kromatografia koriilményei titmutatds céljdbol vannak megadva. Ezek lehet6vé teszik, hogy az
oszlop ,R” felbontdsa 1,5 vagy anndl jobbat eredményezzen, ahol:

R — 2d’(r2 —r1)
Wi +W,
legyen:
r ésr, = retenciés id§ (percben),
W, é W, = a cstcsoknak a magassdg felénél mért szélessége (milliméterben),
d = a papiradagolds sebessége (milliméter/percben kifejezve).

Ajanlott, hogy a kromatogréfia befejezésekor a hémérsékletet 10 °C/perc sebességgel 90 °C-rdl
150 °C-ra noveljik annak érdekében, hogy a kovetkezd méréseket esetlegesen zavard vegyiile-
teket eltdvolitsuk.

Szdmitdsok
A ardnyossdgi tényezd a tioglikosav esetében

Ezt a metil-oktanodtra vonatkoztatva szdmitjuk ki a standard keverék alapjan.
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5.2.8.2.

t = tioglikosavat

legyen:
k = az ardnyossigi tényezGje,
m’ = a tomege (milligrammban) a keverékben,
S = a csticsteriilete.
¢ = metil-oktanodt
legyen:
m’_ = a tomege a keverékben (milligrammban),
S = a csicsteriilete,
akkor:
ko= Mt S
m. S

Ez a tényez$ az alkalmazott eszkozoktdl figgSen valtozik.
A mintdban [év§ tioglikosav koncentrdci6ja

t = tioglikosavat:

legyen:
k = az ardnyossagi tényezGje,
S = a cstcsteriilete.

t

¢ = metil-oktanoatot

legyen:

8
1l

,¢" tomege a keverékben (milligrammban),
S = a cstcsteriilete,

M = a kezdeti vizsgdlati minta tomege (milligrammban),

m. ki xS

M Se

x 100

MEGISMETELHETOSEG ()

8 %-0s (m/m) tioglikosav tartalom esetén azonos mintdn parhuzamosan végzett két mennyiségi
meghatdrozds kozotti eltérés abszolut értéke nem haladhatja meg a 0,8 %-ot (m/m).

A HEXAKLOROFEN AZONOSITASA £S MEGHATAROZASA

A. AZONOSITAS

1.

3.1.
3.2.
3.3.

CEL ES ALKALMAZASI TERULET

Ez a mddszer minden kozmetikai termék esetében alkalmazhato.

ALAPELV

A mintdban 1év8 hexaklorofént etil-acetattal kivonjuk és vékonyréteg kromatogréfiaval azono-
sitjuk.

REAGENSEK

Minden reagensnek analitikai tisztasdgtinak kell lennie.
Kénsav, 4 M oldat.
Celite AW.

Etil-acetat.

(*) 1SO 5725 szabvény szerint.
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3.4.

3.5.

3.6.

3.7.

4.1.

4.2.

4.3.

5.1.

5.2.

5.3.

5.4.

5.5.

5.6.

6.1.

6.2.

6.3.

6.4.

6.5.

Oldészer: benzol, ami 1 % (v[v) jégecetet tartalmaz.
L. el6hivoszer:

Rhodamine B oldat: oldjunk fel 100 mg Rhodamine B-t 150 ml dietil-éter, 70 ml abszolit etanol és 16 ml
viz keverékében.

II. el6hivoszer:

2,6-dibrém-4-(kl6rimino)-2,5-ciklohexadienon oldat: oldjunk fel 2,6-dibrém-4-(klérimino)-2,5-ciklohexadie-
nont 100ml metanolban (naponta frissen készitsiik).

Naétrium-karbondt oldat: oldjunk fel 10 g nétrium-karbondtot 100 ml ioncserélt vizben.
Osszehasonlité oldat:

Készitsiink hexaklorofén, 0,05 %-os (m/v) etil-acetdtos oldatbdl.

ESZKOZOK
Kiesel gél 254 TLC lapok, 200x200 mm (vagy ezzel egyenértékdi).
Szokdsos TLC berendezés.

Hésszabalyozos fiird§ 26 °C-ra bedllitva a kromatografids kad szdmdra.

A VIZSGALATI MINTA ELOKESZITESE.

Alaposan keverjiink ossze 1 g homogenizélt mintdt 1 Celite AW-vel (3.2.) és 1 ml kénsavval (3.1.).
Szdritsuk 100 °C-on, két 6rdn keresztiil.

Hiitsiik le és finoman torjitk porrd a megszdradt maradékot.

Végezziink két kivondst, 10 ml etil-acetdttal (3.3.) mindkét alkalommal, centrifugdljuk minden kivonds utdn
és egyesitsiik az etil-acetdtos rétegeket.

Parologtassuk el 60 °C-on.
Oldjuk fel a maradékot 2 ml etil-acetdtban (3.3.).
ELJARAS

Tegyiink 2 pl-t a vizsgdlati mintaoldatbdl (5.6.) és 2 pl-t az Osszehasonlité oldatbdl (3.7.) egy TLC lapra
@4.1).

Telitsitk a kddat (4.3.) az oldoszerrel (3.4.).

Tegyiik a TLC lapot a kddba és eludljunk 150 mm-ig.

Tavolitsuk el a TLC lapot és szdritsuk meg egy szell6ztetett kemencében kb. 105 °C-os hémérsékleten.
Kimutatds

A hexaklorofén cseppeket a vékonyrétegen a 6.5.1. vagy 6.5.2.pont szerint lehet kimutatni.
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6.5.1. Permetezziik az 1. el6hivoszert (3.5.) egyenletesen a lapra. 30 perc utdn vizsgaljuk meg a lapot UV fény alatt
254 mme-en.
6.5.2. Permetezzitk a II. el6hivoszer 2,6-dibrom-4-(klorimino)-2,5-ciklohexadienon oldatit (3.6.) egyenletesen a

lapra. Ezutdn szérjunk a lapra nétrium-karbondt oldatot (3.6.). 10 perc utdn, napfény mellett, szobahémér-
sékleten szdritva vizsgdljuk meg a lapot.

7. AZ EREDMENYEK ERTELMEZESE
7.1. I. el6hivoszer (3.5.):

A hexaklorofén kékes foltként jelenik meg egy sdrga-narancssdrga fluoreszcens héttéren, kb. 0,5 Rf értékkel.

7.2. 1. el6hivészer (3.6.):

A hexaklorofén égszinkék-tiirkizkék szinti foltként jelenik meg fehér héttéren, kb. 0,5 Rf értékkel.

B. MENNYISEGI MEGHATAROZAS

1. CEL £S ALKALMAZASI TERULET

Ez a médszer minden kozmetikai termék esetében alkalmazhato.

2. FOGALOMMEGHATAROZAS

A mintdnak ezzel a mddszerrel meghatdrozott hexaklorofén tartalmdt a hexaklorofén tomegszazalékdban
fejezziik ki.

3. ALAPELV

A hexaklorofén mennyiségi meghatdrozdsa, metilszirmazékka alakitdsa utdn gdzkromatogréfidval torténik
elektronbefogdsos detektor segitségével.

4. REAGENSEK

Minden reagensnek analitikai tisztasdgtinak kell lennie.

4.1. Etil-acetdt.

4.2. N-metil-N-nitrozo-p-toluol-szulfonamid (diazald).
4.3. Dietil-éter.

4.4. Metanol.

4.5. 2-(2-etoxi-etoxi)-etanol (karbitol).

4.6. Hangyasav.

4.7. Kalium-hidroxid, 50 %-os (m/m) vizes oldat (naponta frissen készitsiik).
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4.8.

4.9.

4.10.

4.11.

4.12.

4.13.

4.14.

4.15.

4.16.

5.1.

5.2.

5.3.

6.1.

6.2.

Hexdn a spektroszkopidhoz.

Bromklorofén (1. szdmt standard).

4,4”,6,6"-tetraklor-2,2"-tiodifenol (2. szdmd standard).

2,4,4”-triklér-2-hidroxi-difenil-éter (3. szdmt standard).

Aceton.

4 M kénsav.

Celite AW.

Hangyasav etil-acetdtos, 10 %-os (v[v) oldata.

Hexaklorofén.

ESZKOZOK

Szokdsos laboratoriumi felszerelés.

Diazo-metdn készitésére alkalmas mini eszkozok (Analyt. Chem., 1973, 45, 2302-3)).

Gazkromatograf, 63 Ni forrasbdl szdrmazé elektronbefogdsos detektorral felszerelve.

ELJARAS

A hitelesité oldat elékészitése

A standardot tgy kell kivdlasztani, hogy az ne zavarja a vizsgdlati termék hordozéanyagdban 1év6 egyik
Osszetevét se. Altalaban az 1. szdmd standard (4.9.) a legalkalmasabb.

Pontosan mérjiink be kb. 50 mg-ot az 1. (4.9), a 2. (4.10.) vagy a 3. (4.11.) szdmu standardbdl és 50 mg
hexaklorofént (4.16.) egy 100 ml-es mérélombikba. Toltsiik fel a jelig etil-acetattal (4.1.) (A oldat). Higitsuk
fel az A oldat 10 ml-ét 100 ml-re etil-acetittal (4.1.) (B oldat).

Pontosan mérjiink be kb. 50 mg-ot az 1. (4.9.), a 2. (4.10.) vagy a 3. (4.11.) szdmd standardbdl egy 100
ml-es mér6lombikba. Toltsiik fel a jelig etil-acetdttal (4.1.) (C oldat).

A minta eldkészitése ()

Pontosan mérjiink be 1 g-ot a homogenizdlt mintdbdl és keverjiik alaposan 6ssze 1 ml kénsavval (4.13)),
15 ml acetonnal (4.12.) és 8 g Celite AW-vel (4.14.). Szdritsuk a keveréket levegén 30 percig gézfiirddre
téve, azutdn szdritsuk mdsfél ordn keresztiil szellztetett kemencében. Hiitsiik le, finoman torjitk porrd a
maradékot és tegyiik at egy iiveg oszlopba. Oldjuk etil-acetattal (4.1.) és gydijtsiink 6ssze 100 ml-t. Adjunk
hozzd 2 ml bels6 standardot (C oldat) (6.1.2.).

(') A terméktipusok széles skéldja miatt, amelyekben hexaklorofén lehet jelen, fontos, hogy ezzel az eljirssal elSszor ellendrizzik a
hexaklorofén kinyerhet@ségét a mintdbol, az eredmények felvétele elStt. Ha a kinyerhet@ség alacsony, akkor viltoztatdsokat kell
bevezetni, mint pl. az olddszer kicserélése (benzol az etil-acetat helyett) stb., az érintett felek egyetértésével.
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6.3.

6.4.

A minta metildldsa

Hiitsiik az Osszes reagenst és a késziiléket 0 és 4 °C kozott két 6rdn keresztill. A diazo-metdn késziilék
kiils§ rekeszébe tegyiink 1,2 ml-t a 6.2. pont szerint kapott oldatbél, és 0,1 ml metanolt (4.4.). Tegyiink kb.
200 mg diazaldot (4.2.) a kozépsé tdroloba, adjunk hozzd 1 ml karbitolt (4.5.) és 1 ml dietil-étert (4.3.), és
oldjuk fel. Szereljik ossze a késziiléket majd félig eresszitk egy 0 °C-os fiird6be és fecskendd segitségével
tegyiink 1 ml lehiit6tt kdlium-hidroxid oldatot (4.7.) a kozéps tdroloba. A diazo-metdn hatdsdra sdrga szin
képzédik, ami megmarad. Ha a sdrga szin nem marad meg, ismételjik meg a metildldst tovabbi 200 mg
diazald (4.2.) hozzdadasival (').

A késziiléket vegyik ki a firdébsl 15 perc utdn, és szobahdmérsékleten hagyjuk lezdrva 12 ordra. Ezt
kovetden nyissuk ki a késziiléket, reagdltassuk el a diazo-metdn felesleget néhany csepp 10 %-os (v[v) etil-
acetdtos hangyasav oldattal (4.15.) és tegyiik dt a szerves oldatot egy 25 ml-es mér6lombikba. Toltsiik fel
jelig hexdnnal (4.8.).

Fecskendezziink be 1,5 pl-t ebbdl az oldatbdl a kromatogréfba.

A standard metildldsa

Hiitsiik az Osszes reagenst és a késziiléket 0 és 4 °C kozott két o6ran keresztil. A diazo-metdn késziilék
kiils6 rekeszébe tegyiik a kovetkezdket:

0,2 ml B oldat (6.1.1.),
1 ml etil-acetdt (4.1.),
0,1 ml metanol (4.4.).

Hajtsuk végre a metildldst a 6.3. szerint. Fecskendezziink be 1,5 pl-t a létrejott oldatbdl a kromatografba.

GAZKROMATOGRAFIA

Az oszlop felbontdsaval ,R” 1,5 vagy anndl nagyobb kell, hogy legyen, ahol:

R— 2d’(rz —1)
Wi +W,
legyen:
r, és, = retenciés id6k (percben),
W, é W, = a csticsoknak a magassdg félénél mért szélessége (milliméterben),
d = a papiradagol6-sebesség (milliméter/percben kifejezve).

Példaként a kovetkezd kromatografids koriilmények a kivant eredményt adjdk:
Oszlop: rozsdamentes acél

Hossz: 1,7 m

Atmérs: 3 mm

Hordozo:
kromoszorb: WAW
szitaanalizis: 80-100 mesh.

All6 fazis: 10 % OV 17.

Hémérsékletek:
oszlop: 280 °C,
befecskendezési: 280 °C,
detektor: 280 °C.

Vivégdz: oxigénmentes nitrogén.
Nyomds: 2,3 bar.

Aramlisi sebesség: 30 ml/perc.

(') Ennek a sdrga elszinez8désnek a fennmaraddsa jelzi a diazo-metdn felesleg jelenlétét, ami sziikséges a minta teljes metildldsanak
biztositdsahoz.
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8. SZAMITAS
8.1. A hexaklorofén ardnyossdgi tényezdje

Ezt a vélasztott standardhoz viszonyitva szdmithatjuk ki a standard keverékre vonatkoztatva:

Legyen:
h = a hexaklorofén,
k.~ = az ardnyossdgi tényezGje,
m’, = a témege a keverékben (grammban),
A =a csticsteriilete,
s = a vdlasztott standard,
m’ = a témege a keverékben (grammban),
A =a cstcstertiilete,
akkor:
K, = my Al
ms Ay
8.2. A mintdban 1évd hexaklorofén koncentricidja
Legyen:
h = a hexaklorofén,

k,

az ardnyossagi tényezdije,

a csucsteriilete,

= a vilasztott standard,

%)
|

m_ = a tomege a keverékben (grammban),
A =a cstcsteriilete,
M = a felhasznélt vizsgélati minta tomege (grammban),

akkor a hexaklorofén %-os (m/m) ardnya a mintdban:

ms><kh><AhX100
M x A

9. MEGISMETELHETOSEG ()

0,1 %-os (m/m) nitro-metdn tartalom esetén azonos mintdn, parhuzamosan végzett két mennyiségi meg-
hatdrozds kozotti eltérés abszolat értéke nem haladhatja meg a 0,005 %-ot (m/m).

A TOZIL-KORAMID-NATRIUM (INN) (KLORAMIN-T) MENNYISEGI MEGHATAROZASA

1. CEL ES ALKALMAZASI TERULET

Ez a mddszer a tozil-kéramid-natrium (kléramin-T) vékonyréteg kromatografids mennyiségi meghatdrozdsat
irja le kozmetikai termékekben.

(') ISO 5725 szabvany szerint.
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4.1.

4.2.

4.3.

4.4.

4.5.

4.6.

4.6.1.

4.6.2.

4.7.

4.8.

4.9.

4.10.

5.1.

5.2.

5.3.

FOGALOMMEGHATAROZAS

A mintdnak ezzel a médszerrel meghatdrozott kléramin-T tartalmat tomegszdzalékban (m/m) fejezzik ki.

ALAPELV

A kléramin-T-t sésavas forraldssal teljesen elhidrolizdljuk 4-toluol-szulfonamidda.

A képzsdott 4-toluol-szulfonamidot mennyiségét foto-denzitometridsan vékonyréteg kromatogréfidval hatar-
ozzuk meg.

REAGENSEK

Minden reagensnek analitikai tisztasigunak kell lennie.

Tozil-kéramid-ndtrium (kléramin-T).

4-toluol-szulfonamid standard oldata: 50 mg 4-toluol-szulfonamid 100 ml etanolban (4.5.).

Sésav, 37 %-os (m/m), d2° = 1,18g/ml.

Dietil-éter.

Etanol, 96 % (v/v).

El6hivé oldat.

1-butanol/etanol (4.5.)[viz (40: 4: 9; v[v[v), vagy

Kloroform/[aceton (6:4; v[v).

Elgkészitett vékonyréteg lapok, szilikagél 60, fluoreszcens indikdtor nélkiil.

Kalium-permanganat.

Sésav, 15 % (m/m).

Permetezd-reagens: 2-toluidin, 1 %-os (m/v) etanolos (4.5.) oldat.

ESZKOZOK

Szokdsos laboratoriumi felszerelés.

Szokdsos vékonyréteg kromatografids berendezés.

Foto-denzitométer.
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6. ELJARAS

6.1. Hidrolizis
6.1.1. Pontosan mérjiink be egy 50 ml-es gomblombikba kb. 1g mintdt (m). Adjunk hozzd 5 ml vizet és 5
ml sosavat (4.3.) majd forraljuk egy 6rdn keresztiil, visszafolyés hiit6 alkalmazdsival. A forrd szuszpenziot
azonnal tegyiik dt vizzel egy 50 ml-es mérSlombikba. Hagyjuk lehdilni és toltsik fel a jelig vizzel
Centrifugdljuk legaldbb 3 000-es fordulatszimon (rpm) 6t percig majd eresszitk 4t a feliilisz6 folyadékot
egy sz{irén.

6.2. Kivonds

6.2.1. Vegytink ki 30 ml-t a szdrletbdl és végezziink hdrom kivondst 15 ml dietil-éterrel (4.4.). Sziikség esetén
szdritsuk meg az éteres fazisokat majd gydjtsiik ossze egy 50 ml-es mérélombikba. és toltsik fel a jelig
dietil-éterrel (4.4.).

6.2.2. Vegyiink ki 25 ml-t a szdritott éteres kivonatb6l és nitrogéndramban parologtassuk szdrazra. Oldjuk fel djra
a maradékot 1 ml etanolban (4.5.).

6.3. Vékonyréteg kromatogrdfia

6.3.1. Cseppentsiink 20 pl-t az etanolos maradékbdl (6.2.) egy vékonyréteg kromatografids lapra (4.7.).
Ugyanekkor és ugyanilyen médon, tegytink 8, 12, 16 és 20 pl-t a 4-toluol-szulfonamid standard oldatbdl a
lapra.

6.3.2. Ezutdn hagyjuk kifejlédni kb. 150 mm-re a el6hivé olddszerben (4.6.1. vagy 4.6.2.).

6.3.3. Az el6hivo oldoszer teljes elpdrologtatdsa utdn tegyiik a lapot 2-3 percre klorg6z atmoszférdba, amelyet
100 ml sésav (4.9.) kb. 2 g kilium-permanganitra (4.8.) ontésével egy zirt edényben hozunk létre.
Tavolitsuk el a klorfelesleget, a lap 6t percen keresztiili 100 °C-os hevitésével. Ezutdn permetezziik be a
lapot a (4.10.) reagenssel.

6.4. Meérés
Nagyjabdl egy 6ra utdin mérjikk meg a lila foltokat a foto-denzitométerrel 525 nm-en.

6.5. A standard gorbék felrajzoldsa
Abrézoljuk a legnagyobb cstcsértékeket, amelyeket a 4-toluol-szulfonamid cseppek (azaz 4, 6, 8, 10 pg
cseppenként) esetében dllapitottunk meg a 4-toluol-szulfonamid megfelel6 mennyiségeivel szemben.

7. MEGJEGYZES
A mddszert 0,1 vagy 0,2 %-os (m[v) kléramin-T oldat (4.1.) alkalmazdsival lehet ellendrizni, amit a
mintdval (6.) azonos mddon kezeliink.

8. SZAMITAS

A minta kléramin-T tartalmat tomegszdzalékban kifejezve a kovetkez6 médon lehet kiszdmitani:

1,33 xa
60 x m

% (m/m) tozil-kéramid-ndtrium =
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4.1.

4.2.

4.3.

4.4.

4.5.

ahol:

1,33 = a 4-toluol-szulfonamid/kléramin-T dtszdmitdsi tényezd,

a = a 4-toluol-szulfonamid mennyisége (ug-ban) a mintdban a standard gorbe leolvasdsa alapjn,
m = a kivett minta tomege (grammban).

MEGISMETELHETOSEG (')

Kb. 0,2 %-os (m/m) kléramin-T tartalom esetén azonos mintdn, parhuzamosan végzett két mennyiségi
meghatdrozds kozotti eltérés abszolat értéke nem haladhatja meg a 0,03 %-ot (m/m).

A FLUOR MENNYISEGI MEGHATAROZASA FOGKREMEKBEN

CEL ES ALKALMAZASI TERULET

Ez a modszer a fogkrémekben taldlhat6 teljes fluor tartalom mennyiségi meghatdrozdsdra készilt. A
modszer legfeljebb 0,25 % fluortartalom esetén alkalmazhaté.

FOGALOMMEGHATAROZAS

A mintdnak ezzel a médszerrel meghatdrozott fluortartalmat tomegszazalékban fejezziik ki.

ALAPELV

A meghatdrozdst gdzkromatogréfidval végezziik. A fluortartalmd vegyiiletekbdl szdrmazé fluort savas
kozegben, klor-trietil-szilinnal (TECS) valé kozvetlen reakcidval trietil-fluor-szilinnd (TEFS) alakitjuk 4t, és
egyidejtileg xilolt tartalmazé ciklohexdnnal, mint bels6 standarddal vonjunk ki.

REAGENSEK

Minden reagensnek analitikai tisztasdgtinak kell lennie.

Nétrium-fluorid, 120 °C-on tomegélland6sdgig szdritott.

Kétszer desztilldlt vagy azzal megegyezé minGségii viz.

Sésav, d2° = 1,19g/ml.

Ciklohexdn (CH).

Xilol, amelynek nincs a kromatogramban az olddszercstics elStt csticsa, ha a mintdéval (6.1.) azonos
kortilmények kozott kromatograféljak. Sziikség esetén desztillicioval tisztitsuk (5.8.).

(') ISO 5725 szabvany szerint.
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4.6.

4.7.

4.7.1.

4.7.2.

4.8.

4.9.

4.10.

4.11.

5.1.

5.2.

5.3.

5.4.

5.5.

5.6.

5.7.

5.8.

Klor-trietil-szilin (TECS Merck vagy azzal megegyezd).

Fluor standard oldatok

Torzsoldat, 0,25 mg F/ml. Mérjiink be pontosan 138,1 mg ndtrium-fluoridot (4.1.) és oldjuk fel vizben
(4.2.). Veszteség nélkil vigyiik 4t az oldatot egy 250 ml-es mérélombikba (5.5.). Higitsuk fel a jelig vizzel
(4.2.) és keverjik ossze.

Higitott torzsoldat, 0,05 mg F[ml. Vigyiink dt pipettdval 20 ml-t a torzsoldatbdl (4.7.1) egy 100 ml-es
mérélombikba (5.5.). Higitsuk fel a jelig vizzel és keverjitk ossze.

Belsé standard oldat

Keverjiink ossze 1 ml ciklohexant (4.4.) és 5 ml xilolt (4.5.).

Klor-trietil-szildn/belsd standard oldat

Vigyiink 4t pipettdval (5.7.) 0,6 ml-t a TECS-b6l (4.6.) és 0,12 ml-t a belsé standard oldatbdl (4.8.) egy 10
ml-es mérlombikba. Higitsuk fel a jelig xilollal (4.5.) és keverjikk Ossze. Naponta frissen készitsiik.

Perklorsav, 70 % (m/v).

Perklérsav, 20 % (m/v), vizben (4.2.).

ESZKOZOK

Szokasos laboratoriumi felszerelés.

Gazkromatograf, lang-ionizacié6 mérésére alkalmas detektorral felszerelve.

Vortex forgd kever§ vagy azzal egyenértékd.

Bithler kémcs6raz6, SMB tipust vagy azzal egyenértckd.

Mérélombikok, 100 és 250 ml-es, polipropilénbdl készitett.

Centrifugacsovek (iiveg); 20 ml-es teflonnal bélelt csavaros kupakkal, Sovirel 611-56-0s tipus vagy azzal
megegyezd. Tisztitsuk meg a csoveket és a csavaros kupakokat néhdny 6rds perklorsavas (4.11.) dztatdssal,
amelyet 6t, egymdst kovetS vizes (4.2) 6blités, és végiil 100 °C-os szdritds kovet.

Pipettdk, amelyek 50-200 pl térfogatra bedllithatok, egyszer haszndlatos mtianyag pipettaheggyel.

Desztilliciés berendezés, hdrom golyds Schneider oszloppal vagy egy annak megegyezd Vigreux oszloppal
felszerelve.
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6.2..

6.2.1.

6.3.

ELJARAS
Minta elemzés

Viélasszunk ki egy bontatlan fogkrémes tubust, nyissuk fel és tavolitsuk el a teljes tartalmat. Tegyiik ezt bele
egy manyag tartdlyba, keverjik ossze alaposan és tdroljuk olyan korilmények kozott, hogy az éllagat
megdrizze.

Mérjiink be pontosan 150 mg (m) mintdt egy centrifugacsébe (5.6.), adjunk hozzd 5 ml vizet (4.2.) és
homogenizéljuk (5.3.).

Adjunk hozzd 1 ml xilolt (4.5.).
Adjunk hozza cseppenként 5 ml sésavat (4.3.) és homogenizdljuk (5.3.).
Adjunk hozzd pipettdval 0,5 ml klor-trietil-szildn/bels§ standard oldatot (4.9.) a centrifugacsében (5.6.).

Zérjuk le a csovet csavaros kupakkal (5.6.) és keverjitk alaposan 45 percen keresztiil egy kémes6rdz6gépben
(5.4.), amelyet percenkénti 150-es iitemre allitottunk.

Centrifugdljuk 10 percet olyan sebességen, hogy a fazisok tisztin elvdljanak egymadstdl, vegyik le a cs@
tetejét, nyerjik ki a szerves réteget és fecskendezziink be a szerves fazisbol 3 pl-t a gazkromatografids
oszlopba (5.2.).

Megjegyzés:
Kb. 20 percet vesz igénybe az Osszes Osszetevs kiolddsa.

Ismételjitk meg a befecskendezést, szamitsuk ki az atlagos cstcsteriilet-ardnyt (A, JA,,) és olvassuk le az
chhez tartozé fluormennyiséget (milligrammban (m,)) a standard gorbérdl (6.3.).

Szamitsuk ki a minta 6sszes fluortartalmdt a fluor tomegszdzalékdban a 7. pontban megadott médon.
Kromatogrdfids koriilmények

Oszlop: rozsdamentes acél.

Hossz: 1,8 mm.

Atmérs: 3 mm.

Hordoz6: Gaschrom Q 80-100-as mesh.

All6 fazis: szilikon olaj DC 200 vagy azzal megegyezs: 20 %. Kondiciondljuk az oszlopot egy éjszakan
keresztiil 100 °C-on, a vivégdz sebesség 25 ml nitrogén percenként. Ezt ismételjik minden éjszaka. Minden
negyedik vagy otodik befecskendezés utdn djrakondiciondljuk az oszlopot 30 perces 100 °C-os melegitéssel.

Homérsékletek:
oszlop: 70 °C
fecskendd: 150 °C
detektor: 250 °C
Viv6égdz: 35ml nitrogén percenként

Standard gorbe

Tegyiink pipettdval egy hat centrifugacs6bdl (5.6.) dllo sorozatba rendre 0, 1, 2, 3, 4 é 5 ml higitott
fluorid standard oldatot (4.7.2.). Egészitsiik ki minden cs§ tartalmat 5 ml-re vizzel (4.2.).
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Jarjunk el a 6.1.3.-6.1.6. pont kozott leirtak alapjdn, a 6.1.6. pontot is beleértve.
Fecskendezziink be 3 pl-t a szerves fizisbol a gdzkromatogréfids oszlopba (5.2.).
Ismételjitk meg a befecskendezést és szamitsuk ki az dtlagos csticsteriilet-ardnyt (A, [A.,)-

Abrézoljuk a standard gorbét a standard oldatokban (6.3.1.) 1év6 fluor tomegének (milligrammban) és a
6.3.4. szerint mért csdcsteriilet-arinynak (A, JA,) az Osszefiggésével. Kossikk Gssze az dbra pontjait a
regresszios analizis segitségével kapott legjobban ifleszkeds egyenessel.

SZAMITAS

pen adhatjuk meg:

9 _m 9
% F=—x100%
m

ahol:
m = az vizsgdlati minta (milligrammban) (6.1.2.),
m, = a standard gorbérdl (6.1.8.) leolvasott a fluor mennyisége (milligrammban)

MEGISMETELHETOSEG (')

0,15 %-0s (m/m) fluortartalom esetén azonos mintdn parhuzamosan végzett két mennyiségi meghatdrozds
kozotti eltérés abszolit értéke nem haladhatja meg a 0,012 %-ot (m/m).

A SZERVES HIGANYVEGYULETEK AZONOSITASA £S MEGHATAROZASA
CEL ES ALKALMAZASI TERULET

Az aldbb leirt mddszer azoknak a szerves higanyszarmazékok azonositdsdra és mennyiségi meghatdrozasara
alkalmazhat6, amelyeket a szemen haszndlatos kozmetikai termékben tartdsitoként haszndlnak fel. Ez a
modszer a tiomersalra (INN) (ndtrium-2-(etil-higany-tio)-benzodt) és a fenil-higanyra, valamint ezek séira
alkalmazhatd.

A. AZONOSITAS

2.1.

ALAPELV

A szerves higanyvegyiileteket ditizondttal komplexaljuk. A ditizondt szén-tetrakloridos kivondsa utdn,
szilikagél vékonyréteg kromatogréfidt végziink. A ditizondt foltok narancssdrga szinnel jelennek meg.

REAGENSEK

Minden reagensnek analitikai tisztasdgtinak kell lennie.

Kénsav, 25 % (v[v).

(') ISO 5725 szabvany szerint.
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2.2

2.3.

2.4.

2.5.

2.6.

2.7.

2.8.

3.1.

3.2

3.3.

4.1.

1,5-difenil-3-tiokarbazon (ditizon): 0,8 mg 100 ml szén-tetrakloridban (2.4.).

Nitrogén.

Szén-tetraklorid.

El6hivé olddszer: hexdn/aceton, 90:10 (v/v).

Standard oldat, 0,001 %-os, vizben a kovetkez&kbdl:

ndtrium-2-(etil-higany-tio)-benzodt,

etil-higany-klorid vagy metil-higany-klorid,

fenil-higany-nitrdt vagy fenil-higany-acetat,

higany-diklorid vagy higany-di(acetdt).

Készgyartmany szilikagél lapok (pl. Merck 5721 vagy azzal egyenértékd).

Natrium-klorid.

ESZKOZOK

Szokdsos laboratériumi felszerelés.

Szokdsos TLC berendezés.

Fazis-elvalasztd sz(ird.

ELJARAS

Kivonds

Higitsunk fel 1 g mintit egy centrifugacsében 20 ml desztilldlt vizzel titrilva. Erjik el a legnagyobb
diszpergdlodast egy 60 °C-ra fel melegitett vizfiird6ben. Adjunk hozzd 4 g ndtrium-kloridot (2.8.). Rizzuk
meg. Hagyjuk lehiilni.

Centrifugaljuk legaldbb 20 percig 4 500 fordulat/percen, a szilird fazis nagy részének a levalasztdsa céljdbol.
Szirjitk bele egy vélasztétolesérbe és adjunk hozza 0,25 ml kénsav oldatot (2.1.).

Végezziink néhdny kivondst 2 vagy 3 ml ditizon oldattal (2.2.), amig az utols6 szerves fizis z6ld marad.

Sztirjiik le az Osszes szerves fazist egymds utdn egy fazis-elvédlaszté sziirén (3.3.) keresztil.

Parologtassuk szdrazra nitrogéndram alatt (2.3.).

Oldjuk fel 0,5 ml szén-tetrakloriddal (2.4.). Alkalmazzuk ezt az oldatot azonnal, a 4.2.1. pontban lefrtaknak
megfelelGen.
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4.2.

4.2.1.

4.2.2.

Elvdlasztds és azonositds

Tegyiink 50 pl-t a 4.1.6. szerint kapott szén-tetrakloridos oldatbdl a szilikagél lapra (2.7.). Ezzel parhuza-
mosan kezeljink 10 ml standard oldatot is (2.6.) a 4.1. pont szerint és tegyiink 50 pl-t a 4.1.6. szerint
kapott oldatbdl ugyanarra a lapra.

Tegyiik a lapot az olddszerbe (2.5.) és hagyjuk, hogy ez utébbi 150 mm magasra emelkedjen. A szerves
higanyvegyiiletek szines folt formdjdban jelennek meg, amelyek szine allandd, feltéve, hogy a lapot
kozvetleniil az olddszer elpdrolgdsa utdn tiveglappal lefedtiik.

Példaként, a kovetkezd Rf értékeket lehet kapni:

Rf Szin
Thiomersal 0,33 Narancs
Etil-higany-klorid 0,29 Narancs
Metil-higany-klorid 0,29 Narancs
Fenil-higany és s6i 0,21 Narancs
Higany-diklorid 0,10 Narancs
Higany-di(acetat) 0,10 Narancs
1,5-difenil-3-tiokarbazon 0,09 Roézsaszin

B. MENNYISEGI MEGHATAROZAS

3.1.

3.2.

3.3.

3.4.

3.5.

3.6.

FOGALOMMEGHATAROZAS

Az ezzel a mddszerrel meghatdrozott szerves higanyvegyiilet tartalmat a mintdban 1évé higany tomeg-
szdzalékdban (m/m) fejezziik ki.

ALAPELV

A mddszer a jelen 1év6 teljes higanymennyiség mérésén alapszik. Ezért szitkséges, hogy elGszor meg-
bizonyosodjunk arrél, hogy nincs jelen szervetlen higany és arrél, hogy azonositottuk a mintdban 1évs
szerves higanyszdrmazékokat. Asvanyositds utdn a higanyt felszabaditjuk és lingmentes atomabszorpcioval
mérjik.

REAGENSEK

Minden reagensnek analitikai tisztasigunak kell lennie.

Tomény salétromsav, d2° = 1,41g/ml.

Toémény kénsav, d2° = 1,84g/ml.

Ujra-desztilllt viz.

Kalium-permangandt, 7 %-os (m/v) oldat.

Hidroxil-ammoénium-klorid, 1,5 %-os (m/v) oldat.

Dikélium-peroxi-diszulfdt, 5 %-os (m/v) oldat.
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3.7.

3.8.

3.9.

4.1.

4.2.

5.1.

5.2.

5.2.1.

5.2.2.

On-diklorid, 10 %-os (m/v) oldat.

Tomény sésav, d2° = 1,18g/ml.

Pallddium-dikloriddal impregnalt iiveggyapot, 1 % (m/m).

ESZKOZOK

Szokdsos laboratoriumi felszerelés.

Berendezés a higany ldngmentes atomabszorpciés meghatirozdsira (hideg g6z technika), beleértve a
szitkséges iivegeszkozoket. A mérdeella tthossza legaldibb 100 mm legyen.

ELJARAS

Tartsunk be minden sziikséges évintézkedést a higanynyomok elemzéséhez.

Lebontds

Pontosan mérjiink be 150 mg mintdt (m). Adjunk hozzd 10 ml salétromsavat (3.1.) és hagyjuk a feltaroddst
el6rehaladni hdrom 6rdn keresztiil 55 °C-os vizfurddben, egy légmentesen lezart lombikban, rendszeres
id6kozonként rdzzuk meg. Ezzel egy idében hajtsunk végre vakprobat.

Lehiilés utdn adjunk hozzd 10 ml kénsavat (3.2)) és tegyiik vissza az 55 °C-os vizfiird6be 30 percre.

Tegyiik a lombikot jégfiird6be és Gvatosan adjunk hozzd 20 ml vizet (3.3.).

2 ml-es adagokban adjunk hozzd 7 %-os kdlium-permangandt oldatot (3.4.), amig az oldat szine megmarad.
Tegyiik vissza az 55 °C-os vizfiird6be tovabbi 15 percre.

Adjunk hozzd 4 ml dikalium-peroxi-diszulfat oldatot (3.6.). Tegyiik vissza ismét az 55 °C-os vizfirddbe
tovabbi 30 percre.

Hagyjuk lehdlni és vigyikk 4t a lombik tartalmdt egy 100 ml-es kozonséges lombikba. Oblitsik 4t a
lombikot 5 ml hidroxil-amménium-kloriddal (3.5.) és azutdn oblitsitk még ki 4-szer 10 ml vizzel (3.3.). Az
oldatnak teljesen szintelenné kell valnia. Toltsiik fel a jelig vizzel (3.3.).

Mennyiségi meghatdrozds

Tegytink a vizsgdlati oldatbdl (5.1.6.) az iivegedénybe (4.2.)10 ml-t a hideg higanyg6z meghatdrozdsihoz.
Higitsuk fel 100 ml vizzel (3.3.) és ezutdn adjunk hozzd 5 ml kénsavat (3.2.), illetve 5 ml 6n-diklorid
oldatot (3.7.). Keverjikk Ossze minden hozzdadds utdn. Varjunk 30 mdsodpercet, hogy az Gsszes ionos
higany fém dllapotivé redukdlodhasson és olvassuk le (n). Legyen n a leolvasott érték.

Tegyiink egy kevés pallddium-dikloriddal impregndlt @iveggyapotot (3.9.) a higanyredukdlé edény és a
méréeella (4.2.) kozé. Ismételjik meg az 5.2.1. eljdrdst és jegyzzik fel a leolvasott értéket. Ha a leolvasott
érték nem nulla, akkor az dsvdnyositds nem volt teljes, és az elemzést meg kell ismételni.
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7.1.

7.2.

)

SZAMITAS

Legyen:

a vizsgélati minta témege (grammban),

3
I

a késziilékrdl leolvasott higany mennyisége (ug-ban).

=
1]

A higany mennyiségét a higany tomegszazalékaban kifejezve a kovetkezd képlet segitségével szamithatjuk ki:

% higany = %

MEGJEGYZESEK
Az dsvényositds javitdsdhoz szitkséges lehet elGzetesen higitott mintdbol kiindulni.

Ha feltételezhetd, hogy az alapanyag higanyt abszorbedl, akkor a standard hozzdaddsok mddszerével kell a
mennyiségi meghatdrozdst elvégezni.

MEGISMETELHETOSEG ()

0,007 %-os higany tartalom esetén azonos mintdn, parhuzamosan végzett két mennyiségi meghatdrozds
kozotti eltérés abszolit értéke nem haladhatja meg a 0,00035 %-ot.

AZ ALKALI ES ALKALIFOLD-SZULFIDOK MENNYISEGI MEGHATAROZASA

CEL ES ALKALMAZASI TERULET

Ez a modszer a kozmetikai termékekben 1év$ szulfidok mennyiségi meghatdrozasat irja le. Tiolok vagy mds
redukdld szerek (beleértve a szulfitokat) jelenléte nem zavard.

FOGALOMMEGHATAROZAS

Az ezzel a médszerrel meghatdrozott szulfidtartalmat a kén tomegszazalékban fejezziik ki.

ALAPELV

A kozeg savasitdsa utdn a hidrogén-szulfidot nitrogéndramban elvezetjik és kadmium-szulfid formdjiban
megkotjitk. Az utdbbit lesztrjikk és atoblitjiik, majd jodometridsan mérjik.

REAGENSEK

Minden reagensnek analitikai tisztasigunak kell lennie.

ISO 5725 szabvany szerint.
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4.1. Tomény sésav, d2° = 1,19g/ml.

4.2. Niétrium-tioszufdt, 0,1 N standard oldat.

4.3, J6d, 0,1 N standard oldat.

4.4. Dindtrium-szulfid.

4.5. Kadmium-di(acett).

4.6. Témény amménia, di° = 0,90g/ml.

4.7. Kadmium-di(acetdt) ammonids oldata: oldjunk fel 10 g kadmium-di(acetdtot) (4.5.) kb. 50 ml vizben.

Adjunk hozzd ammoénidt (4.6.) amig a csapadék Gjra feloldédik (azaz kb. 20 ml-t). Toltsik fel a 100 ml-
es jelig vizzel.

4.8. Nitrogén.

4.9. M ammbénia oldat.

5. ESZKOZOK

5.1. Szokdsos laboratériumi felszerelés.

5.2 Hédrom 100 ml-es a szabvdnynak megfelel§ csiszolatos gomblombik..

5.3. Két 150 ml-es Erlenmeyer lombik csiszolt-iiveg nyakkal, amely fel van szerelve egy bemeriil§ csovet és az

elvezetend§ gdz oldalso kivezetésére szant csovet tartalmazd eszkozzel.

5.4. Egy hosszi szdrt tolcsér.

6. ELJARAS

6.1. A szulfidok elvezetése

6.1.1. Vegyiink egy bontatlan csomagoldst vizsgdlati mintdt. Pontosan mérjiink be a mintdbdl az Erlenmeyer

lombikba (5.2.) legfeliebb 30 mg szulfidionnak megfeleld mennyiséget (m) (grammban kifejezve). Adjunk
hozzd 60 ml vizet és két csepp habzdsgitlo folyadékot.

6.1.2. Vigytink dt 50 ml oldatot (4.7.) mindkét Erlenmeyer lombikba (5.3.).

6.1.3. Szereljiink fel egy csepegtetd tolesért, valamint szereljik fel a bemeriils csovet és a kivezetS csovet az
Erlenmeyer lombikra (5.2.). Csatlakoztassuk a kivezetd csovet a PVC csGvel sorba kotott lombikokra (5.3.).

MEGJEGYZES: Az elvezetS késziiléknek meg kell felelnie a kovetkezd szivirgdsmentességi vizsgdlatnak: a
vizsgdlati koriilményeket modellezéséhez helyettesitsiik a vizsgdlati terméket 10 ml szulfid
oldattal (a 4.4.-bdl készitve), amely ,X mg” szulfidot tartalmaz (jodometridsan meghatdroz-
va). Legyen ,Y” a szulfid milligrammjainak szdma, amelyet ennek a miiveletnek a végén
kapunk. X" és az ,Y” mennyisége kozotti kiilonbség nem haladhatja meg a 3 %-ot.
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6.1.4.

6.1.5.
6.1.6.
6.1.7.

6.2.

6.2.1.
6.2.2.

6.2.3.
6.2.4.

6.2.5.

Hajtsunk 4t 15 percen keresztill nitrogént (4.8.), két buborék/mdsodperc sebességgel az Erlenmeyer
lombikban (5.2.) taldlhat6 leveg kihajtdsa céljabol.

Melegitsiik fel a Erlenmeyer lombikot 85 + 5 °C-ra.
Allitsuk le a nitrogéndramot (4.8 és adjunk hozzd cseppenként 40 ml sésavat (4.1)).

Inditsuk el ismét a nitrogéndramot (4.8.), amikor mdr majdnem az Osszes sav lecsepegett tgy, hogy
hagyjunk meg egy kevés folyadékot a hidrogén-szulfid elszivargdsinak megakaddlyozdsa érdekében.

Sziintessiik meg a melegitést 30 perc utdn. Hagyjuk a lombikot (5.2.) lehdlni és folytassuk a nitrogén (4.8.)
dtdramoltatdsat legalabb mdsfél ordig.

Titrdlds
Sziirjitk le a kadmium-szulfidot egy hossza szdrt szlirén (5.4.).

Mossuk dt az Erlenmeyer lombikokat (5.3.) el6szér ammonia oldattal (4.9.) és ontsitk a sziirére. Ezutdn
mossuk desztilldlt vizzel és haszndljuk fel a vizet a szlir6n maradt csapadék mosdsdra.

Fejezziik be a csapadék mosdsdt 100 ml vizzel.

Tegyiik a szlirGpapirt az els6 Erlenmeyer lombikba, amelyik a csapadékot tartalmazta. Adjunk hozzd 25 ml
(n,) jodoldatot (4.3.), kb. 20 ml s6savat (4.1 és 50 ml desztilldlt vizet.

Hatdrozzuk meg a jodfelesleget natrium-tioszulfat oldattal (n,) (4.2.).
SZAMITAS

A minta szulfidtartalma a kén tomegszdzalékaban kifejezve a kovetkezd képlet segitségével szamithaté ki:

% kén _ 32 (I’ll X)p — 1) Xz)

20 m
ahol:
n, = a felhaszndlt standard jédoldat (4.3.) mennyisége (milliliterben),
X, = ennek az oldatnak a molaritdsa,
n, = a felhaszndlt standard natrium-tioszulfat oldat (4.2 szama (milliliterben),
X, = ennek az oldatnak a molaritdsa,
m = a vizsgdlati minta tomege (grammban).

MEGISMETELHETOSEG (')

2 %-o0s (m/m) szulfidtartalom esetén azonos mintdn, parhuzamosan végzett mennyiségi meghatdrozds
kozotti eltérés abszolit értéke nem haladhatja meg a 0,2 %-ot (m/m).

(') ISO 5725 szabvany szerint.



