222 Europos Sajungos oficialusis leidinys 13/12 t.
3199310073
L231/34 EUROPOS BENDRIJU OFICIALUSIS LEIDINYS 1993 9 14

PENKTOJI KOMISIJOS DIREKTYVA 93/73/EEB
1993 m. rugséjo 9 d.

dél analizés metody, kurie yra biitini kosmetikos gaminiy sudéciai tikrinti

EUROPOS BENDRIJJ KOMISIJA,

atsizvelgdama | Europos ekonominés bendrijos steigimo sutarti,

atsizvelgdama | 1976 m. liepos 27 d. Tarybos direktyva
76/768[EEB deél valstybiy nariy teisés akty, susijusiy su kosme-
tikos gaminiais, suderinimo (') su paskutiniais pakeitimais, pa-
darytais Direktyva 93/35/EEB (3), ypac i jos 8 straipsnio 1 dalj,

kadangi Direktyvoje 76/768/EEB numatyta oficialiai tirti kos-
metikos gaminius, uZtikrinant, kad bus laikomasi salygy, kurios
nustatytos Bendrijos nuostatose dél kosmetikos gaminiy sudé-
ties;

kadangi visi reikalingi analizés metodai turéty bati kaip galima
greiCiau parengti; kadangi jau buvo Zengti keturi Zingsniai Siam
tikslui pasiekti Komisijos direktyva 80/1335/EEB (}), i§ dalies
pakeista  Direktyva ~ 87[143/EEB (), Komisijos direktyva
82[434[EEB (), i§ dalies pakeista Direktyva 90/207/EEB (), ir
Komisijos direktyvomis 83/514/EEB () ir 85/490/EEB (%) ka-
dangi sidabro nitrato atpaZinimas ir kiekio nustatymas, Sampi-
nuose nuo pleiskany esancio seleno disulfido atpazinimas ir
kiekio nustatymas, tirpaus bario ir tirpaus stroncio, pigmen-
tuose esanciy drusky arba dazaly pavidalu, atpaZinimas ir jy
kiekio nustatymas, benzilo alkoholio atpazinimas ir kiekio
nustatymas, cirkonio atpazinimas ir cirkonio, aliuminio ir chlo-
ro, esanciy neaerozolinése priemonése nuo prakaitavimo, kie-
kio nustatymas, bei heksamidino, dibromheksamidino, dibrom-
propamidino ir chlorheksidino atpazinimas ir jy kiekio nusta-
tymas sudaro penktajj Zingsni;
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Tololouooelo

kadangi Sioje direktyvoje nustatytos priemonés atitinka Direk-
tyvos 76/768/EEB derinimo su technikos pazanga komiteto
nuomong,

PRIEME SIA DIREKTYVA;

1 straipsnis

Valstybés narés imasi biitiny priemoniy uztikrinti, kad oficialiai
tiriant kosmetikos gaminius:

— sidabro nitrato atpazinimas ir kiekio nustatymas,

— seleno disulfido atpazinimas ir kiekio nustatymas Sampi-
nuose nuo pleiskany,

— tirpaus bario ir tirpaus stroncio, pigmentuose esanciy drus-
ky arba dazaly forma, atpaZinimas ir jy kiekio nustatymas,

— benzilo alkoholio atpazinimas ir kiekio nustatymas,

— cirkonio atpazinimas ir cirkonio, aliuminio ir chloro, esan-
¢iy neaerozolinése priemonése nuo prakaitavimo, atpaZini-
mas ir jy kiekio nustatymas,

— heksamidino, dibromoheksamidino, dibromopropamidino ir
chlorheksidino atpazinimas ir jy kiekio nustatymas

vykty taikant priede apibadintus metodus.
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2 straipsnis

1. Valstybés narés priima jstatymus ir kitus teisés aktus,
kurie, jsigalioje ne véliau kaip iki 1994 m. rugsgjo 30 d.,
igyvendina Sig direktyva. Apie tai jos nedelsdamos pranesa
Komisijai.

Valstybés narés, priimdamos $ias nuostatas, daro jose nuoroda i
Sig direktyva arba tokia nuoroda daroma jas oficialiai skelbiant.
Nuorodos darymo tvarkg nustato valstybés narés.

2. Valstybés narés pateikia Komisijai Sios direktyvos taikymo
srityje priimty nacionalinés teisés akty nuostaty tekstus.

3 straipsnis

Si direktyva skirta valstybéms naréms.
Priimta Briuselyje, 1993 m. rugséjo 9 d.
Komisijos vardu

Christiane SCRIVENER

Komisijos narys
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PRIEDAS

SIDABRO NITRATO ATPAZINIMAS IR KIEKIO NUSTATYMAS KOSMETIKOS GAMINIUOSE

A. Atpazinimas
Apimtis ir taikymo sritis
Siuo metodu sidabro nitratas atpaZjstamas kaip sidabras vandeniniuose kosmetikos gaminiuose.
Metodo esmé
Sidabras atpazijstamas pagal biidingas baltas nuosédas, kurias jis sudaro su chlorido jonais.
Reagentai
Turi bati naudojami analiziskai gryni reagentai.
Vandenilio chlorido tirpalas, 2 M.

Amoniako tirpalas: koncentruotas amonio hidroksido tirpalas (d,, = 0,88 g/ml) skiedziamas tokiu paciu kiekiu
vandens ir iSmaiSomas.

Azoto rigsties tirpalas, 2 M.
Prietaisai

Iprasta laboratoriné jranga.
Centrifuga.

Darbo eiga

| centrifugos meégintuvélj, kuriame yra apie 1 g méginio, ladinamas 2 M vandenilio chlorido tirpalas (3.1), kol
nustoja kristi nuosédos; i§maiSoma ir centrifuguojama.

Nupilamas vir§ nuosédy esantis skystis, o nuosédos viena kartg perplaunamos penkiais lasais 3alto vandens.
Nuoplovos i3pilamos.

Ipilamas vandens kiekis, lygus centrifugos mégintuvélyje esanciam nuosédy tariui. Kaitinama iki virimo ir
maiSoma.

Centrifuguojamas karStas méginys, virs nuosédy esantis skystis nupilamas.
[ nuosédas jlasinama keletas amoniako tirpalo (3.2) lady; i$maiSoma ir centrifuguojama.

Ant vieno laso vir§ nuosédy buvusio skyscio, uzlasinto ant stiklelio, uzlasinami keli lasai 2 M azoto rhigsties
tirpalo (3.3).

Baltos nuosédos rodo, kad yra sidabro.

B. Kiekio nustatymas
Apimtis ir taikymo sritis

Siuo metodu nustatomas sidabro nitrato kaip sidabro kiekis kosmetikos gaminiuose, skirtuose blakstienoms ir
antakiams dazyti.

Metodo esmé

Sidabro kiekis gaminyje nustatomas atominés absorbcinés spektrometrijos metodu.
Reagentai

Turi bati naudojami analiziskai gryni reagentai.

Azoto rigsties tirpalas, 0,02 M.

Etaloniniai sidabro tirpalai.

Pradinis etaloninis sidabro tirpalas, 1 000 pg/ml 0,5 M azoto riigsties tirpale (SpectrosoL arba jo atitikmuo).
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Etaloninis sidabro tirpalas, 1 00 pg/ml: { 100 ml matavimo kolba pipete jpilama 10 ml pradinio etaloninio
sidabro tirpalo (3.2.1). PraskiedZiama iki Zymés 0,02 M azoto rtgsties tirpalu (3.1) ir i$maiSoma. Sis etaloninis
tirpalas turi biti §vieziai paruostas ir laikomas tamsaus stiklo butelyje.

Prietaisai

Iprasta laboratoriné jranga.

Atominés absorbcijos spektrofotometras su sidabro tusciavidurio katodo lempa.

Darbo eiga

Méginio paruoSimas

Tiksliai pasveriama apie 0,1 g (m gramy) homogenisko bandinio. Visas keikis perpilamas | vieno litro
matavimo kolbg, iki Zymés pripilama 0,02 M azoto riigties tirpalo (3.1) ir i¥maiSoma.

Atominés absorbcinés spektrometrijos salygos

Liepsna: oras-acetilenas
Bangos ilgis: 338,3 nm
Fono korekcija: taip

Reikalavimai kurui: liesas maksimaliai absorbcijai gauti optimizuojami degiklio aukstis ir kuro salygos.

Kalibravimas

I 100 ml matavimo kolbas pipete jpilama 1,0, 2,0, 3,0, 4,0 ir 5,0 ml etaloninio sidabro tirpalo (3.2.2).
Kiekviena kolba pripildoma iki Zymés 0,02 M azoto riigdties tirpalu (3.1), imaiSoma. Siuose tirpaluose
atitinkamai yra 1,0, 2,0, 3,0, 4,0 ir 5,0 pg sidabro viename mililitre.

Matuojama 0,02 M azoto rugsties tirpalo (3.1) absorbcija; gautoji verté kalibracingje kreivéje atitinka nuling
sidabro koncentracija. Matuojama kiekvieno sidabro kalibravimo etaloninio tirpalo (5.3.1) absorbcija. Bréziama
absorbcijos reiksmiy priklausomybés nuo sidabro koncentracijy kalibraciné kreive.

Kiekio nustatymas

Matuojama meéginio tirpalo (5.1) absorbcija. I3 kalibracinés kreivés nustatoma sidabro koncentracija, atitinkanti
méginio tirpalo gautaja absorcijos verte.

Apskaiciavimas

Sidabro nitrato kiekis bandinyje masés procentais (% m/m) apskaiciuojamas pagal formule:

1,5748 x ¢
% (m/m) sidabro nitrato = —————
¢ (mjm) 10 x m
Cia:
m = analizei paimto méginio masé gramais (5.1);
ir
¢ = sidabro koncentracija méginio tirpale (5.1), nustatyta i§ kalibracinés kreivés, mikrogramais viename

mililitre.
Pasikartojamumas (")

Jeigu sidabro nitrato kiekis sudaro 4 % (m/m), dviejy lygiagre¢iy to paties bandinio nustatymy rezultaty
skirtumas turi nevir$yti 0,05 % (m/m).

SELENO DISULFIDO ATPAZINIMAS IR KIEKIO NUSTATYMAS SAMPUNUOSE NUO PLEISKANU

A. Atpazinimas
Apimtis ir taikymo sritis
Siuo metodu atpazistamas seleno disulfidas kaip selenas $ampiinuose nuo pleiskany.
Metodo esmé

Selenas atpaZistamas pagal biidinga geltona arba oranZing spalva, gaunama jam reaguojant su karbamidu ir
kalio jodidu.

() ISO 5725.
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Reagentai

Turi bati naudojami analiziskai gryni reagentai.

Azoto riigstis, koncentruota (d,) = 1,42 g/ml).

Karbamidas.

Kalio jodido tirpalas, 10 % (m/t): 10 g kalio jodido i§tirpinama 100 ml vandens.
Prietaisai

Iprasta laboratoriné jranga.

Meégintuvélis, 100 ml tirio.

Reaktorius su kaitinimo bloku.

Filtravimo popierius (Whatman Nr. 42 arba jo atitikmuo) arba 0,45 pum membraninis filtras.
Darbo eiga

| mégintuvélj (4.2), kuriame yra apie 1 g Sampino, jpilama 2,5 ml koncentruotos azoto riigsties (3.1) ir
reaktoriuje (4.3) 30 minuciy kaitinama 150 °C temperatiiroje.

I3kaitintas bandinys praskiedziamas iki 25 ml vandeniu ir filtruojamas per filtravimo popieriy arba 0,45 pm
membraninj filtrg (4.4).

I 2,5 ml filtrato jpilama 5 ml vandens, 2,5 mg karbamido (3.2) ir uzvirinama. Atvésinama ir jpilama 1 ml
kalio jodido tirpalo (3.3).

Geltona arba oranziné spalva, kuri laikant staigiai tamséja, rodo, kad yra seleno.

B. Kiekio nustatymas
Apimtis ir taikymo sritis

Siuo metodu nustatomas seleno disulfido kaip seleno kiekis sampiinuose nuo pleiskany, kuriuose yra iki 4,5 %
(m/m) seleno disulfido.

Metodo esmé

Bandiniui reaguojant su azoto rigstimi, susidariusiame reakcijos produkte selenas nustatomas atominés
absorbcinés spektrometrijos bidu.

Reagentai
Turi bati naudojami analiziskai gryni reagentai.
Azoto riigstis, koncentruota (d,) = 1,42 g/ml).

Azoto riigsties tirpalas, 5 % (tft): i laboratoring stikling, kurioje yra 500 ml vandens, nuolat maisant jpilama
50 ml koncentruotos azoto rigsties (3.1). Sis tirpalas perpilamas j vieno litro matavimo kolbg ir pripilama iki
Zymés vandens.

Pradinis etaloninis seleno tirpalas, 1 000 pg/ml 0,5 M azoto rigsties tirpale (SpectrosoL arba jo atitikmuo).
Prietaisai

Iprasta laboratoriné jranga.

Meégintuvélis, 100 ml tario.

Reaktorius su kaitinimo bloku.

Filtravimo popierius (Whatman Nr. 42 arba jo atitikmuo) arba 0,45 pum membraninis filtras.

Atominés absorbcijos spektrofotometras su seleno tusciavidurio katodo lempa.
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Darbo eiga
Méginio paruoSimas
Meégintuvélyje (4.2) tiksliai pasveriama apie 0,2 g (m gramy) homogenisko Sampiino.

Ipilama 5 ml koncentruotos azoto riigsties (3.1) ir vieng valandg kaitinama 150 °C temperatiiroje reaktoriuje
su kaitinimo bloku (4.3).

Tirpalui atvésus jis atskiedZiamas vandeniu iki 100 ml. Filtruojama per filtravimo popieriy arba 0,45 pm
membraninj filtrg (4.4); filtratas laikomas nustatymui.

Atominés absorbcinés spektrometrijos salygos

Liepsna: oras-acetilenas
Bangos ilgis: 196,0 nm
Fono korekcija: taip

Reikalavimai kurui: liesas; maksimaliai absorbcijai gauti optimizuojami degiklio aukstis ir kuro salygos.

Kalibravimas

] 100 ml matavimo kolbas pipete jpilama 1,0, 2,0, 3,0, 4,0 ir 5,0 ml pradinio etaloninio selgno tirpalo (3.3).
Kiekviena kolba pripildoma iki Zymés 5 % (t/t) azoto riigsties tirpalu (3.2) ir iSmaiSoma. Siuose tirpaluose
atitinkamai yra 10, 20, 30, 40 ir 50 pg seleno viename mililitre.

Matuojama 5 % (tft) azoto riigsties tirpalo (3.2) absorbcija; gautoji verté kalibracingje kreivéje atitinka nuling
seleno koncentracija. Matuojama kiekvieno seleno kalibravimo etaloninio tirpalo (5.3.1) absorbcija. Bréziama
absorbcijos reik$miy priklausomybés nuo seleno koncentracijy kalibracine kreive.

Kiekio nustatymas

Matuojama méginio tirpalo (5.1.3) absorbcija. I§ kalibracinés kreivés nustatoma seleno koncentracija, atitinkanti
méginio tirpalo absorbcijos verte.

Apskaiciavimas

Seleno disulfido kickis bandinyje masés procentais (% m/m) apskaic¢iuojamas pagal formulg:

1,812 x ¢

% | isulfido = ———
% (m/m) seleno disulfido 100 X m

m = analizei paimto méginio masé gramais (5.1.1);
ir

¢ = seleno koncentracija méginio tirpale (5.1.3), nustatyta i§ kalibracinés kreivés, mikrogramais viename
mililitre.

Pasikartojamumas (")

Jeigu seleno disulfido kiekis sudaro 1 % (m/m), dviejy lygiagreciy to paties méginio nustatymy rezultaty
skirtumas turi nevir$yti 0,05 % (m/m).

BARIO IR STRONCIO, ESANCIY PIGMENTUOSE IR DAZUOSE TIRPIY JUNGINIY PAVIDALU,
KIEKIO NUSTATYMAS

A. Tirpaus bario nustatymas
Apimtis ir taikymo sritis

Siame metode aprasoma bario, esancio pigmentuose tirpiy drusky arba dazaly pavidalu, ekstrahavimo ir kiekio
nustatymo tvarka.

Metodo esmé

Pigmentas tam tikromis salygomis ekstrahuojamas 0,07 M vandenilio chloridu, o bario kiekis ekstrakte
nustatomas atominés absorbcinés spektrometrijos bidu.

() ISO 5725.
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Reagentai

Turi bati naudojami analiziskai gryni reagentai.
Etanolis, absoliutusis.

Vandenilio chlorido tirpalas, 0,07 M.
Vandenilio chlorido tirpalas, 0,5 M.

Kalio chlorido tirpalas, 8 % (m/t): 16 g kalio chlorido istirpinama 200 ml 0,07 M vandenilio chlorido tirpalo
(3.2).

Etaloniniai bario tirpalai.
Pradinis etaloninis bario tirpalas, 1 000 pg/ml 0,5 M azoto rigsties tirpale (SpectrosoL arba jo atitikmuo).

Etaloninis bario tirpalas, 200 pg/ml: 20,0 ml pradinio etaloninio bario tirpalo (3.5.1) pipete jpilama j 100 ml
matavimo kolbg. Pripilama iki Zymés 0,07 M vandenilio chlorido tirpalo (3.2) ir i$maiSoma.

Prietaisai

Iprasta laboratoriné jranga.

pH-metras, tikslumas + 0,02 vienetai.

Asiné kolbos purtykleé.

Membraninis filtras, pory dydis — 0,45 pm.

Atominés absorbcijos spektrofotometras su bario tusciavidurio katodo lempa.
Darbo eiga

Méginio paruoSimas

Kaginéje kolboje tiksliai pasveriama apie 0,5 g (m gramy) pigmento. Kad baty galima gerai iSmaiSyti,
nenaudojamos kolbos, kuriy tiris mazesnis negu 150 ml.

Pipete jlasinama 1,0 ml etanolio (3.1), kolba sukama, kad pigmentas gerai sudrékty. I$ biuretés jpilamas tikslus
0,07 M vandenilio chlorido tirpalo (3.2) kiekis, reikalingas gauti riigsties tiirio ir pigmento masés santykiui,
kuris lygus 50 mililitry vienam gramui. Bendrasis ekstrahento tiris kartu su etanoliu yra lygus V ml. Kolba su
joje esanciu turiniu sukama penkias sekundes, kad turinys gerai iSsimaiyty.

pH-metru (4.2) matuojamas gautos suspensijos pH ir, jeigu jis yra didesnis kaip 1,5, lasinamas 0,5 M
vandenilio chlorido tirpalas (3.3), kol pH pasieks 1,4-1,5.

Kolba uzkem$ama ir nedelsiant pradedama purtyti aine kolbos purtykle (4.3). Purtoma 60 minuciy ir
pakankamai greitai, kad susidaryty putos. Filtruojama per 0,45 pm membraninj filtra (4.4), surenkamas
filtratas. Ekstraktas prie§ filtravima necentrifuguojamas. | 50 ml matavimo kolba pipete jpilama 5,0 ml filtrato;
pripilama iki Zymés 0,07 M vandenilio chlorido tirpalo (3.2) ir i¥maiSoma. Sis tirpalas taip pat naudojamas
stroncio kiekio nustatymui (B dalis).

| 100 ml matavimo kolbg pipete jpilama 5,0 ml kalio chlorido tirpalo (3.4) ir alikvotiné praskiesto filtrato
(5.1.4) meéginio dalis (W, ml) numatytai koncentracijai tarp 3 ir 10 pg bario viename mililitre gauti. (IS
pradziy turéty pakakti 10 ml méginio). 1ki Zymés pripilama 0,07 M vandenilio chlorido tirpalo (3.2) ir
iSmaiSoma.

Tirpale (5.1.5) esancio bario koncentracija nustatoma ta pacig dieng atominés absorbcinés spektrometrijos
metodu.

Atominés absorbcinés spektrometrijos salygos

Liepsna: azoto suboksidas (N,0)/acetilenas
Bangos ilgis: 553,5 nm
Fono korekcija: néra

Reikalavimai kurui: liesas; maksimaliai absorbcijai gauti optimizuojami degiklio aukstis ir kuro salygos.
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Kalibravimas

] 100 ml matavimo kolbas pipete jpilama 1,0, 2,0, 3,0, 4,0 ir 50 ml etaloninio bario tirpalo (3.5.2). I
kiekvieng kolba pipete jpilama 5,0 ml kalio chlorido tirpalo (3.4); pripilama iki Zymés 0,07 M vandenilio
chlorido tirpalo (3.2) ir i$maiSoma. Siuose tirpaluose atitinkamai yra 2,0, 4,0, 6,0, 8,0 ir 10,0 pg bario
viename mililitre.

Analogiskai paruoSiamas tusciasis tirpalas be etaloninio bario tirpalo.

Matuojama tusciojo tirpalo (5.3.1) absorbcija; gautoji verté kalibracinéje kreivéje atitinka nuline bario kon-
centracija. Matuojama kickvieno bario kalibracinio etaloninio tirpalo (5.3.1) absorbcija. BréZiama nustatyty
absorbcijos ver¢iy priklausomybés nuo bario koncentracijos kalibraciné kreivé.

Nustatymas

Matuojama meéginio tirpalo (5.1.5) absorbcija. I§ kalibracinés kreives nustatoma bario koncentracija, atitinkanti
méginio tirpalo gautaja absorbcijos verte.

Apskaiciavimas

Pigmente esantis tirpaus bario kiekis (% m/m) apskai¢iuojamas pagal formule:

cxV
% (m/m) tirpaus bario = ————
6 (mfm) tirp 10Wg, x m
Cia:
m = analizei paimto méginio (5.1.1) masé¢ gramais;
¢ = méginio tirpale (5.1.5) esancio bario koncentracija, nustatyta i§ kalibracinés kreivés, mikrogramais
mililitre;
V = bendras ekstrahento tiris mililitrais ((5.1.2);
ir
W, = paimto ekstrakto, gauto pagal 5.1.5, tiiris mililitrais.
Pasikartojamumas

Geriausias $iuo metodu gaunamas pasikartojamumas (ISO 5725) yra lygus 0,3 %, kai tirpaus bario kiekis
sudaro 2 % (m/m).

Pastabos

Tam tikromis salygomis bario absorbcija gali padidinti kalcis. Ja galima sumaZinti magnio jonais, kuriy
koncentracija turi bati 5 g viename litre ().

Indukuotosios plazmos naudojimas: optinés emisijos spektrometrija leidziama naudoti kaip alternatyva liepsnos
atominés absorbcijos spektrometrijai.

B. Tirpaus stroncio kiekio nustatymas
Apimtis ir taikymo sritis

Siame metode aprasoma stroncio, pigmentuose esancio tirpiy drusky arba dazaly pavidalu, ekstrahavimo ir
kiekio nustatymo tvarka.

Metodo esmé

Pigmentas tam tikromis salygomis ekstrahuojamas 0,07 M vandenilio chlorido tirpalu, o stroncio kiekis
ekstrahente nustatomas atominés absorbcinés spektrometrijos metodu.

Reagentai

Turi bati naudojami analiziskai gryni reagentai.
Etanolis, absoliutusis.

Vandenilio chlorido tirpalas, 0,07 M.

Kalio chlorido tirpalas, 8 % (m/t): 16 g kalio chlorido istirpinama 200 ml 0,07 M vandenilio chlorido tirpalo
(3.2).

(") ,Magnis, naudojamas kaip modifikatorius nustatant barj liepsnos atominés emisijos spektrometrijos metodu*. Jerrow, M. et al., Analytical

Proceedings, 1991, 28, 40.
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3.4.

3.4.1.
3.4.2.

4.1.
4.2.
4.3.

5.2.

5.3.

5.4.

Etaloniniai stroncio tirpalai.
Pradinis etaloninis stroncio tirpalas, 1 000 pg/ml 0,5 M azoto riigsties tirpale (SpectrosoL arba jo atitikmuo).

Stroncio etaloninis tirpalas, 100 pg/ml: i 100 ml matavimo kolbg pipete jpilama 10,0 ml pradinio etaloninio
stroncio tirpalo (3.4.1). Iki zZymés jpilama 0,07 M vandenilio chlorido tirpalo (3.2) ir i¥maiSoma.

Prietaisai

Iprasta laboratoriné jranga.

Membraninis filtras, pory dydis — 0,45 pm.

Atominés absorbcijos spektrofotometras su stroncio tusciavidurio katodo lempa.

Darbo eiga

Méginio paruoSimas

Tirpalas, paruostas pagal A skirsnio 5.1.4 punkta, naudojamas tirpaus stroncio kiekiui nustatyti.

] 100 ml matavimo kolba pipete jpilama 5,0 ml kalio chlorido tirpalo (3.3) ir alikvotiné praskiesto filtrato
(A.5.1.4) meéginio dalis (W, ml) numatytai koncentracijai 2-5 pg stroncio viename mililitre gauti. (Reikéty
pradéti nuo 25 ml alikvotinés méginio dalies). Iki Zymés pripilama 0,07 M vandenilio chlorido tirpalo (3.2) ir
iSmaiSoma.

Stroncio koncentracija tirpale (5.1.1) nustatoma ta pacia diena atominés absorbcinés spektrometrijos bidu.

Atominés absorbcinés spektrometrijos salygos

Liepsna: azoto suboksidas (N,0)/acetilenas
Bangos ilgis: 460,7 nm
Fono korekcija: néra

Reikalavimai kurui: liesas; maksimaliai absorbcijai gauti optimizuojami degiklio aukstis ir kuro sglygos.

Kalibravimas

[ 100 ml matavimo kolbas pipete jpilama 1,0, 2,0, 3,0, 4,0 ir 5,0 ml etaloninio stroncio tirpalo (3.4.2). 1
kiekviena kolba pipete jpilama 5,0 ml kalio chlorido tirpalo (3.3); pripilama iki zymés 0,07 M vandenilio
chlorido tirpalo (3.2) ir iSmaiSoma. Siuose tirpaluose atitinkamai yra 1,0, 2,0, 4,0, ir 5,0 pg stroncio viename
mililitre.

Analogiskai paruo$iamas tusCiasis tirpalas be etaloninio stroncio tirpalo.

Matuojama tudciojo tirpalo (5.3.1) absorbcija; gautoji verté kalibracinéje kreivéje atitinka nuling stroncio
koncentracijg. Matuojama kiekvieno stroncio kalibravimo etaloninio tirpalo (5.3.1) absorbcija. Bréziama
absorbcijos verciy priklausomybés nuo stroncio koncentracijy kalibraciné kreivé.

Kiekio nustatymas

Matuojama méginio tirpalo (5.1.1) absorbcija. I3 kalibracinés kreivés nustatoma stroncio koncentracija,
atitinkanti méginio tirpalo gautaja absorbcijos verte.

Apskaiciavimas

Pigmente esantis tirpaus stroncio kiekis (% m/m) apskaiciuojamas pagal formule:

cxXV

% (m/m) tirpaus stroncio = TOWs xm

Cia:
m = analizei paimto méginio (A skirsnio 5.1.1 punktas) masé gramais;
¢ = méginio tirpale (5.1.1) esancio stroncio koncentracija, nustatyta i§ kalibracinés kreivés, mikrogramais
viename mililitre;
V = ckstrahento tiris mililitrais (A skirsnio 5.1.2 punktas);
ir
W, = ekstrakto, paimto pagal 5.1.1, thris mililitrais.
Pasikartojamumas

Geriausias $iuo metodu gaunamas pakartojamumas (ISO 5725) yra lygus 0,09 %, kai tirpaus stroncio kiekis
sudaro 0,6 % (m/m).
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8. Pastaba
Indukuotosios plazmos naudojimas: optinés emisijos spektrometrijg leidZziama naudoti kaip alternatyva liepsnos
atomineés absorbcijos spektrometrijai.

BENZILO ALKOHOLIO ATPAZINIMAS IR KIEKIO NUSTATYMAS KOSMETIKOS GAMINIUOSE
A. Atpazinimas

1. Apimtis ir taikymo sritis
Siuo metodu atpazistamas benzilo alkoholis kosmetikos gaminiuose.

2. Metodo esmé
Benzilo alkoholis atpazistamas plonasluoksnés chromatografijos, atliekamos ant silikagelio ploksteliy metodu.

3. Reagentai
Turi bati naudojami analiziskai gryni reagentai.

3.1. Benzilo alkoholis.

3.2 Chloroformas.

3.3. Etanolis, absoliutusis.

3.4. n-pentanas.

3.5. Judanciosios fazés tirpiklis: dietileteris.

3.6. Etaloninis benzilo alkoholio tirpalas: 0,1 g benzilo alkoholio (3.1) pasveriama 100 ml matavimo kolboje,
pripilama iki Zymés etanolio (3.3) ir i§maiSoma.

3.7. Plonasluoksnés chromatografijos plokstelés, stiklas, 100 x 200 mm arba 200 x 200 mm, padengtos 0,25 mm
silikagelio 60 F,., sluoksniu.

3.8. Vizualizavimo reagentas: 12-molibdofosforo rigstis, 10 % (m/t) etanolyje (3.3).

4. Prietaisai

41. Iprasti plonasluoksnés chromatografijos prietaisai.

4.2. Chromatografo kamera su dvigubu indu tirpikliams, kurios matmenys apytikriai 80 mm x 230 mm x 240
mm.

4.3. Chromatografinis popierius: Whatman arba jo atitikmuo.

4.4. Ultravioletiné lempa, bangos ilgis — 254 nm.

5. Darbo eiga

5.1. Méginio paruoSimas
10 ml matavimo kolboje pasveriama 1,0 g analizuotino gaminio. [pilama 3 ml chloroformo (3.2) ir smarkiai
kratoma, kol produktas bus disperguotas. Pripilama iki Zymés etanolio (3.3) ir smarkiai kratoma, kol susidarys
skaidrus arba beveik skaidrus tirpalas.

5.2 Plonasluoksné chromatografija

5.2.1.  Chromatografo kamera (4.2) pripildoma n-pentano (3.4) taip: uzpakalinio kameros indo sienelé isklojama
chromatografiniu popieriumi (4.3) taip, kad popieriaus apacia baty tirpiklyje. | uzpakalinj indg jpilama 25 ml
n-pentano (3.4), §j tirpiklj pilant per chromatografinio popieriaus isklojos pavirsiy. Nedelsiant uzdedamas
dangtelis ir kamera palickama 15 minuciy.

5.2.2. 10 pl bandinio tirpalo (5.1) ir 10 pl etaloninio benzilo alkoholio tirpalo (3.6) uZlasinama ant chromatografinés
plokstelés (3.7) tinkamose pradinés linijos vietose. Leidziama isdzidti.

5.2.3. [ priekinj kameros indg pipete jpilama 10 ml dietileterio (3.5) ir plokstelé (5.2.2) nedelsiant dedama §j indg.

Greitai uzdedamas kameros dangtis, plokstel¢ ryskinama iki 150 mm. Plokstelé i§imama i§ chromatografo
kameros ir palickama i3dzitti kambario temperatiroje.
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5.2.4.

5.2.5.

4.1.

4.2.

4.3.

4.4.

4.5.

4.6.

4.7.

5.1.

5.2.

5.3.

Plokstelé (5.2.3) stebima ultravioletinéje $viesoje ir pazymimos violetiniy démiy vietos. Plokstelé apipurskiama
vizualizavimo reagentu (3.8), po to kaitinama 120 °C temperatiiroje apie 15 minuciy. Benzilo alkoholis
iSryskéja tamsiai mélynomis démémis.

Apskaiciuojama etaloninio benzilo alkoholio tirpalo R, verte. Turinti t3 pacig R verte tamsiai mélyna déme,
gauta i§ meéginio tirpalo, rodo benzilo alkoholio buvima.

Aptikimo riba: 0,1 pg benzilo alkoholio.

B. Kiekio nustatymas
Apimtis ir taikymo sritis
Siuo metodu nustatomas benzilo alkoholio kiekis kosmetikos gaminiuose.
Apibrézimas
Benzilo alkoholio kiekis, nustatomas 3iuo metodu, yra iSreiskiamas masés procentais (% mj/m).
Metodo esmé

Bandinys ekstrahuojamas metanoliu, o benzilo alkoholio kiekis ekstrakte nustatomas didelio slégio skysciy
chromatografijos (HPLC) metodu.

Reagentai

Turi bati naudojami analiziskai gryni ir tinkantys HPLC reagentai.
Metanolis.

4-etoksifenolis.

Benzilo alkoholis.

Judancioji fazé: metanolis (4.1)[vanduo (45: 55; tft).

Benzilo alkoholio pradinis tirpalas: 100 ml matavimo kolboje tiksliai pasveriama apie 0,1 g benzilo alkoholio
(4.3). Iki Zymés pripilama metanolio (4.1) ir i$maiSoma.

Vidinis etaloninis pradinis tirpalas: 100 ml matavimo kolboje tiksliai pasveriama apie 0,1 g 4-etoksifenolio
(4.2). Iki Zymés pripilama metanolio (4.1) ir i$maiSoma.

Etaloniniai tirpalai: | 25 ml matavimo kolbas pipete jpilama pradinio benzilo alkoholio tirpalo (4.5) ir vidinio
etaloninio pradinio tirpalo (4.6) pagal toliau pateikta lentele. Pripilama iki reikiamo tfirio metanolio (4.1) ir
iSmaiSoma.

Benzilo alkoholio koncentracija 4-etoksifenolio koncentracija
Etaloninis tirpalas
ipilta (4.5) ml pg/ml (%) jpilta (4.6) ml pg/ml (*)

I 0,5 20 2,0 80
II 1,0 40 2,0 80
Ul 2,0 80 2,0 80
v 3,0 120 2,0 80
\ 5,0 200 2,0 80

(*) Sios vertés yra pateiktos kaip nuoroda ir atitinka etaloniniy tirpaly, paruosty naudojant benzilo alkoholio (4.5) ir 4-
etoksifenolio (4.6) tirpalus, koncentracijas, kuriose yra atitinkamai lygiai 0,1 % (m/t) benzilo alkoholio ir lygiai 0,1 % (m]t)
4-etoksifenolio.

Prietaisai
Iprasta laboratoriné jranga.

Didelio slégio skysciy chromatografijos jranga su kei¢iamo bangos ilgio UV detektoriumi ir 10 pl jSvirkstimo
kilpa.

Analiziné kolonélé: 250 mm x 4,6 mm neriidijancio plieno kolonél¢, kurios jkrova — 5 pm Spherisorb ODS
arba jo atitikmuo.
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5.4.

5.5.

5.6.

5.7.

6.1.

6.1.1.

6.1.2.

6.2.

6.2.1.

6.2.2.

6.3.

6.3.1.

6.3.2.

6.4.

6.4.1.

6.4.2.

Vandens vonia.

Ultragarso vonia.

Centrifuga.

Centrifugos meégintuvéliai, 15 ml tdrio.
Darbo eiga

Méginio paruoSimas

centrifugos meégintuvélyje (5.7) tiksliai pasveriama apie 0,1 g (m gramy) bandinio ir jpilama 5 ml metanolio
(4.1).

Kaitinama 10 minuciy 50 °C temperatiiros vandens vonioje (5.4), po to mégintuvélis dedamas i ultragarso
vonig (5.5) ir laikomas, kol méginys visiskai disperguosis.

Atvésinama, po to centrifuguojama, esant 3 500 aps./min, penkias minutes.
Virs nuosédy esantis skystis perpilamas j 25 ml matavimo kolba.
Meéginys dar kartg ekstrahuojamas 5 ml metanolio (4.1). Ekstraktai sumaiSomi 25 ml matavimo kolboje.

] 25 ml matavimo kolbg pipete jpilama 2,0 ml vidinio etaloninio pradinio tirpalo (4.6). Pripilama iki Zymés
metanolio (4.1) ir i$maiSoma. Sis tirpalas yra naudojamas 6.4 punkte aprasytai analizei.

Chromatografija

Didelio slégio skysciy chromatografijos jranga (5.2) sutvarkoma jprastu badu. Judanciosios fazés (4.4) srauto
greitis nustatomas 2,0 ml per minute.

UV detektoriaus (5.2) bangos ilgis nustatomas 210 nm.
Kalibravimas

Isvirks¢iama po 10 pl kiekvieno benzilo alkoholio etaloninio tirpalo (4.7) ir iSmatuojami benzilo alkoholio ir
4-etoksifenolio smailiy plotai.

Kiekvienam etaloniniam benzilo alkoholio tirpalui (4.7) apskai¢iuojami benzilo alkoholio ir 4-ctoksifenolio
smailiy ploty santykiai. Kalibraciné kreivé bréziama atidedant Siuos santykius ordinaciy aSyje ir atitinkamas
benzilo alkoholio koncentracijas pg mililitre abscisiy asyje.

Kiekio nustatymas

RBvirkiciama 10 pl méginio tirpalo (6.1.6) ir matuojami benzilo alkoholio ir 4-etoksifenolio smailiy plotai.
Apskaiciuojamas benzilo alkoholio ir 4-etoksifenolio smailiy ploty santykis. Si darbo eiga kartojama, jpilant po

10 pl (alikvoting dalj) méginio tirpalo, kol bus gauti pastovis rezultatai.

I§ kalibracinés kreivés (6.3.2) nustatoma benzilo alkoholio koncentracija, atitinkanti benzilo alkoholio ir 4-
etoksifenolio smailiy ploty santyki.

Apskaiciavimas

Benzilo alkoholio kiekis bandinyje mases procentais apskaic¢iuojamas pagal formule:

c
% benzilo alkoholio = ————
% (m/m) benzilo alkoholio 200 < m
Cia:
m = analizei paimto méginio (6.1.1) masé gramais;
ir
¢ = benzilo alkoholio koncentracija méginio tirpale (6.1.6), nustatyta i§ kalibracinés kreivés, mikrogramais

mililitre.
Pasikartojamumas (")

Jeigu benzilo alkoholio kiekis sudaro 1 %, dviejy lygiagreciy to paties méginio nustatymy skirtumas turi
nevirSyti 0,10 %.

() ISO 5725.
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3.1.

3.2.

4.1.

5.1.

5.2.

5.3.

5.4.

3.1

3.2

3.3.

CIRKONIO ATPAZINIMAS IR CIRKONIO, ALIUMINIO IR CHLORO KIEKIY) NUSTATYMAS NEAE-
ROZOLINESE PRIEMONESE NUO PRAKAITAVIMO

Metoda sudaro penki etapai:

A. Cirkonio atpazinimas

B. Cirkonio kiekio nustatymas
C. Aliuminio kiekio nustatymas
D. Chloro kiekio nustatymas

E. Aliuminio ir cirkonio atomy santykio bei aliuminio ir cirkonio (kartu) atomy ir cirkonio atomy santykio
apskaiciavimas.

A. Cirkonio atpaZinimas
Apimtis ir taikymo sritis

Siuo metodu atpaZistamas cirkonis kosmetinése neaerozolinése priemonése nuo prakaitavimo. Dar néra
metody aliuminio cirkonio chlorido hidroksido kompleksui [Aler(OH)y Cl ; nH,0] atpaZinti.

Metodo esmé

Cirkonis atpazjstamas pagal blidingas raudonai violetines nuosédas, kurios susidaro su alizarino raudonuoju S
labai riigicioje terpéje.

Reagentai

Turi bati naudojami analiziskai gryni reagentai.

Vandenilio chloridas, koncentruotas (d,= 1,18 g/ml).

Alizarino raudonojo S (CI. 58005) tirpalas: 2 % (m/t) vandeninis natrio alizarino sulfonato tirpalas.
Prietaisai

Iprasta laboratoriné jranga.

Darbo eiga

| mégintuvelj, kuriame yra apie 1 g bandinio, jpilama 2 ml vandens. Uzkems$ama ir kratoma.

[lasinami trys lasai alizarino raudonojo S tirpalo (3.2), po to — 2 ml koncentruoto vandenilio chlorido (3.1).
Uzkem$ama ir kratoma.

Palickama nusistovéti apytikriai dvi minutes.

Raudonai violetinés spalvos vir§ nuosédy esantis tirpalas ir nuosédos rodo cirkonio buvimg.

B. Cirkonio kiekio nustatymas
Apimtis ir taikymo sritis

Siuo metodu nustatomas cirkonio, esancio neaerozolinése priemonése nuo prakaitavimo aliuminio cirkonio
chlorido hidroksido kompleksy pavidalu, kiekis cirkonio koncentracijai jose esant iki 7,5 % (m/m).

Metodo esmé

I3 bandinio cirkonis yra ekstrahuojamas riigicioje terpéje ir jo kiekis nustatomas liepsnos atominés absorbcijos
spektrometrijos metodu.

Reagentai

Turi bati naudojami analiziskai gryni reagentai.

Vandenilio chloridas, koncentruotas (d20= 1,18 g/ml).

Vandenilio chlorido tirpalas, 10 % (tft): 100 ml koncentruoto vandenilio chlorido (3.1) supilama i 500 ml
vandens, esancio laboratoringje stiklingje, nuolat maisant. Sis tirpalas perpilamas i vieno litro matavimo kolbg
ir pripilama iki Zymés vandens.

Etaloninis pradinis cirkonio tirpalas, 1000 pg/ml 0,5 M vandenilio chlorido tirpalo (SpectrosoL arba jo
atitikmuo).
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3.4.

3.5.

4.1.
4.2.
4.3.
4.4.

5.1.4.

5.2.

5.3.

5.4.

Aliuminio chloridas [AICI, - 6H,0]: reagentas; 22,6 g aliuminio chlorido heksahidrato istirpinama 250 ml
10 % (t/t) vandenilio chlorido tirpalo (3.2).

Amonio chlorido reagentas: 5,0 g amonio chlorido istirpinama 250 ml 10 % (t/t) vandenilio chlorido tirpalo
(3.2).

Prietaisai

Iprasta laboratoriné jranga.

Kaitintuvas su magnetine maiSykle.

Filtravimo popierius (Whatman Nr. 41 arba jo atitikmuo).

Atominés absorbcijos spektrofotometras su cirkonio tus¢iavidurio katodo lempa.
Darbo eiga

Méginio paruoSimas

150 ml laboratorinéje stiklingje tiksliai pasveriama apie 1,0 g (m gramy) homogenisko bandinio. [pilama 40
ml vandens ir 10 ml koncentruoto vandenilio chlorido (3.1).

Laboratoriné stikliné dedama ant kaitintuvo su magnetine maiSykle (4.2). MaiSoma ir kaitinama, kol uzvirs.

laboratoriné stikliné nuimama nuo kaitintuvo ir atvésinama kambario temperatiiroje.

Laboratorinés stiklinés turinys per filtravimo popieriy (4.3) filtruojamas j{ 100 ml matavimo kolba. Laborato-
riné stikliné du kartus perplaunama, jpilant i ja po 10 ml vandens, kuris perfiltravus supilamas | kolba.
Pripilama iki Zymés vandens ir i$maiSoma. Sis tirpalas taip pat yra naudojamas aliuminio nustatymui (C dalis).

[ 50 ml matavimo kolba pipete jpilama 20,00 ml méginio tirpalo (5.1.3), 5,00 ml aliuminio chlorido reagento
(3.4) ir 5,00 ml amonio chlorido reagento (3.5). Pripilama iki zZymés 10 % (t/t) vandenilio chlorido tirpalo
(3.2) ir iSmaiSoma.

Atominés absorbcinés spektrometrijos salygos

Liepsna: azoto suboksidas (N,0)/acetilenas
Bangos ilgis: 360,1 nm
Fono korekcija: néra

Reikalavimai kurui: riebus; maksimaliai absorbcijai gauti optimizuojami degiklio aukstis ir kuro salygos.

Kalibravimas

1 50 ml matavimo kolbas pipete jpilama 5,00, 10,00, 15,00, 20,00 ir 25,00 ml etaloninio pradinio cirkonio
tirpalo (3.3). | kiekvieng matavimo kolbg pipete jpilama po 5,00 ml aliuminio chlorido reagento (3.4) ir 5,00
ml amonio chlorido reagento (3.5). Pripilama iki Zymés 10 % (t/t) vandenilio chlorido tirpalo (3.2) ir
i¥maisoma. Siuose tirpaluose atitinkamai yra 100, 200, 300, 400 ir 500 pg cirkonio viename mililitre.

Analogiskai paruosiamas tuciasis tirpalas be etaloninio cirkonio tirpalo.

Matuojama tusciojo tirpalo (5.3.1) absorbcija; gautoji verte atitinka nuling cirkonio koncentracijg breziant
kalibracing kreive. Matuojama kiekvieno cirkonio kalibracinio etaloninio tirpalo (5.3.1) absorbcija. Bréziama
absorbcijos verciy priklausomybés nuo cirkonio koncentracijos kalibraciné kreivé.

Kiekio nustatymas

Matuojama méginio tirpalo (5.1.4) absorbcija. I$ kalibracinés kreivés pagal gauta meéginio tirpalo absorbcijos
verte nustatoma cirkonio koncentracija.

Apskaiciavimas

Cirkonio kiekis méginyje masés procentais apskai¢iuojamas pagal formule:

% (m/m) cirkonio = 20 %
m

m = analizei paimto méginio (5.1.1) masé gramais;
ir

¢ = cirkonio koncentracija méginio tirpale (5.1.4) mikrogramais mililitre, nustatyta i§ kalibracinés kreivés.
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3.1.

3.2

3.3.

3.4.

4.1.

4.2.

5.1.

5.2.

5.3.

Pasikartojamumas (")

Jeigu cirkonio kiekis sudaro 3,00 % (m/m), dviejy lygiagreciy to paties bandinio nustatymy rezultaty skirtumas
turi nevirdyti 0,10 % (m/m).

Pastaba

Indukuotosios plazmos naudojimas: optinés emisijos sprektrometrija leidZziama naudoti kaip alternatyva
liepsnos atominés absorbcijos spektrometrijai.

C. Aliuminio kiekio nustatymas
Apimtis ir taikymo sritis

Sis metodas tinka nustatyti aliuminio, esancio neaerozolinése priemonése nuo prakaitavimo aliuminio cirkonio
chlorido hidroksido kompleksy pavidalu, kai aliuminio koncentracija jose yra iki 12 % (m/m).

Metodo esmé

I gaminio aliuminis ekstrahuojamas riigscioje terpéje ir jo kiekis nustatomas liepsnos atomines absorbcinés
spektrometrijos metodu.

Reagentai
Turi bti naudojami analiziskai gryni reagentai.

Vandenilio chloridas, koncentruotas (d,,= 1,18 g/ml).

2
Vandenilio chlorido tirpalas, 1 % (t/t): 10 ml koncentruoto vandenilio chlorido (3.1) supilama i 500 ml
vandens, esancio laboratoringje stiklingje, nuolat maisant. Sis tirpalas perpilamas i vieno litro matavimo kolba
ir pripilama iki Zymés vandens.

Pradinis etaloninis aliuminio tirpalas, 1 000 pg/ml 0,5 M azoto riigsties tirpale (SpectrosoL arba jo atitikmuo).
Kalio chlorido reagentas: 10,0 g kalio chlorido iStirpinama 250 ml 1 % (t/t) vandenilio chlorido tirpalo (3.2).
Prietaisai

Iprasta laboratoriné jranga.

Atominés absorbcijos spektrofotometras su jmontuota aliuminio tui¢iavidurio katodo lempa.

Darbo eiga

Méginio paruoSimas

Tirpalas, paruostas pagal B skirsnio 5.1.3 punkts, naudojamas aliuminio kiekiui nustatyti.

[ 100 ml matavimo kolbg pipete jpilama 5,00 ml méginio tirpalo (B.5.1.3) ir 10,00 ml kalio chlorido reagento
(3.4). Pripilama iki reikiamo tirio 1 % (t/t) vandenilio chlorido tirpalo (3.2) ir i§maiSoma.

Atominés absorbcinés spektrometrijos salygos

Liepsna: azoto suboksidas (N,0)/acetilenas
Bangos ilgis: 309,3 nm
Fono korekcija: néra

Reikalavimai kurui: riebus; maksimaliai absorbcijai gauti optimizuojami degiklio aukstis ir kuro salygos.

Kalibravimas

] 100 ml matavimo kolbas pipete jpilama 1,00, 2,00, 3,00, 4,00 ir 5,00 ml pradinio etaloninio aliuminio
tirpalo (3.3). | kiekvieng matavimo kolba pipete jpilama po 10,00 ml kalio chlorido reagento (3.4) ir pripilama
iki reikiamo tdirio 1 % (t/t) vandenilio chlorido tirpalo (3.2), i§mai§oma. Siuose tirpaluose atitinkamai yra 10,
20, 30, 40 ir 50 pg aliuminio viename mililitre.

Analogiskai paruoSiamas tusciasis tirpalas be etaloninio aliuminio tirpalo.

() ISO 5725.
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5.3.2.  Matuojama tusCiojo tirpalo (5.3.1) absorbcija; gautoji verté atitinka nuling aliuminio koncentracija bréziant

5.4.

3.1

3.2

3.3.

3.4.

4.

4.1.

4.2.

4.3.

4.4.

4.5.

kalibracing kreive. Matuojama kiekvieno aliuminio kalibracinio etaloninio tirpalo absorbcija. Bréziama absorb-
cijos verciy priklausomybés nuo aliuminio koncentracijos kalibraciné kreive.

Kiekio nustatymas

Matuojama méginio tirpalo (5.1.1) absorbcija. 1§ kalibracinés kreivés nustatoma aliuminio koncentracija,
atitinkanti méginio tirpalo absorbcijos verte.

Apskaiciavimas

Aliuminio kiekis bandinyje masés procentais apskai¢iuojamas pagal formule:

% (m/m) aliuminio = 5 :
m

Cia:
m = analizei paimto méginio (B.5.1.1) masé gramais;
ir
¢ = aliuminio koncentracija méginio tirpale (5.1.1), nustatyta i§ kalibracinés kreivés, mikrogramais viename

mililitre.
Pasikartojamumas (")

Jeigu aliuminio kiekis sudaro 3,5 % (m/m), dviejy lygiagreciy to paties méginio nustatymy rezultaty skirtumas
turi nevirdyti 0,10 % (m/m).

Pastaba

Indukuotosios plazmos naudojimas: optinés emisijos sprektrometrija leidZiama naudoti kaip alternatyva
liepsnos atomingés absorbcijos spektrometrijai.

D. Chloro kiekio nustatymas
Apimtis ir taikymo sritis

Sis metodas tinka chloro, esan¢io aliuminio cirkonio chlorido hidroksido kompleksuose chlorido jony pavidalu,
kiekio nustatymui neaerozolinése priemonése nuo prakaitavimo.

Metodo esmé

Gaminyje esantys chlorido jonai nustatomi potenciometrinio titravimo metodu, naudojant etaloninj sidabro
nitrato tirpalg.

Reagentai

Turi biti naudojami analiziskai gryni reagentai.

Azoto riigtis, koncentruota (d, .= 1,42 g/ml).

Azoto riigsties tirpalas, 5 % (tft): 25 ml koncentruotos azoto riigsties (3.1) supilama i 250 ml vandens, esancio
laboratoringje stiklingje, nuolat maiSant. Sis tirpalas perpilamas { 500 ml matavimo kolbg ir iki Zymés
pripilama vandens.

Acetonas

Sidabro nitratas, 0,1 M tirpalas (AnalaR arba jo atitikmuo).

Prietaisai

Iprasta laboratoriné jranga.

Kaitintuvas su magnetine maiSykle.

Sidabro elektrodas.

Kalomelio standartinis lyginamasis elektrodas.

pH/milivoltmetras, tinkantis potenciometriniam titravimui.

() ISO 5725.
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5.1.

5.1.1.

Darbo eiga
Méginio paruoSimas

Laboratoringje 250 ml stiklingje tiksliai pasveriama apie 1,0 g (m gramy) homogenisko bandinio. Pripilama 80
ml vandens ir 20 ml 5 % (t/t) azoto ragsties tirpalo (3.2).

Laboratoriné stikliné dedama ant kaitintuvo su magnetine maiSykle (4.2). MaiSoma ir kaitinama, kol uzvirs.
Kad neisdzitity per greitai, laboratoriné stikliné uzdengiama laikrodZio stiklu. Pavirinus penkias minutes
laboratoriné stikliné nuimama nuo kaitintuvo ir atvésinama kambario temperatiroje.

Pilama 10 ml acetono (3.3), elektrodai (4.3 ir 4.4) panardinami | tirpalg ir pradedama maisyti. Titruojama
potenciometriniu bidu 0,1 M sidabro nitrato tirpalu (3.4) ir bréziama diferenciné kreive galiniam taskui
nustatyti (V ml).

Apskaiciavimas

Chloro kiekis bandinyje masés procentais apskaiciuojamas pagal formule:

% (m/m) chloro = 03545 x ¥
m
Cia:
m = analizei paimto méginio (5.1.1) masé gramais;
ir
V = 0,1 M sidabro nitrato, sunaudoto titravimui pasiekus galinj taska (5.1.3), taris mililitrais.

Pasikartojamumas (")

Jeigu chloro kickis sudaro 4 % (m/m), dviejy lygiagreciy to paties méginio nustatymy rezultaty skirtumas turi

nevirSyti 0,10 % (m/m).

E. Aliuminio ir cirkonio atomy santykio bei aliuminio ir cirkonio (kartu) atomy ir chloro atomy
santykio apskaiciavimas

Aliuminio ir cirkonio atomy santykio apskaiciavimas

Al: Zr santykis apskai¢iuojamas pagal sig formulg:

Al % (m/m) x 91,22

Al': Zr santyki
A 7 % (m/m) x 26,98

Aliuminio ir cirkonio atomy santykio su chloro atomais apskaiciavimas

(Al + Zr): Cl santykis apskaiCiuojamas pagal $ig formule:

Al % (m/m)  Zr % (m/m)
26,98 91,22
Cl % (m/m)
35,45

(Al +Zr) : (1 santykis

HEKSAMIDINO, DIBROMHEKSAMIDINO, DIBROMPROPAMIDINO IR CHLORHEKSIDINO ATPAZI-
NIMAS IR JUJ KIEKIO NUSTATYMAS

Apimtis ir taikymo sritis

Siame metode aprasomas atpazinimas ir kiekio nustatymas kosmetikos gaminiuose:
— heksamidino ir jo drusky, taip pat ir izetionato ir 4-hidroksibenzoato,

— dibromheksamidino ir jo drusky, taip pat ir izetionato,

— dibrompropamidino ir jo drusky, taip pat ir izetionato,

— chlorheksidino diacetato, digliukonato ir dihidrochlorido.

Apibrézimas

Heksamidino, dibromheksamidino, dibrompropamidino ir chlorheksidino koncentracijos, nustatomos $iuo
metodu, yra iSreiskiamos masés procentais (% m/m).

Metodo esmé

Atpazjstama ir kiekis nustatomas naudojant jony poras, atvirkstiniy faziy didelio slégio skys¢iy chromatogra-
fijos metodu (HPLC) ir naudojant ultravioletinj spektrofotometrinj detektoriy. Heksamidinas, dibromheksamidi-
nas, dibrompropamidinas ir chlorheksidinas atpazistami pagal jy sulaikymo trukmes chromatografinéje kolo-
néléje.

) IO 5725.
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4. Reagentai
Turi bati naudojami analiziskai gryni ir tinkami HPLC analizei reagentai.
4.1. Metanolis.
4.2. 1-heptansulfonriigsties natrio druskos monohidratas.
4.3. Acto ragstis, lediné (dZO = 1,05 g/ml).
4.4. Natrio chloridas.
4.5. Judanciosios fazés.
4.51. I tirpiklis: 1-heptansulfonriigities natrio druskos monohidrato (4.2) 0,005 M tirpalas metanolyje (4.1), kurio
pH, lasinant leding acto riigstj (4.3), nustatomas 3,5.
4.5.2. I tirpiklis: 1-heptansulfonriigities natrio druskos monohidrato (4.2) 0,005 M tirpalas vandenyje, kurio pH,
laginant leding acto raigstij (4.3), nustatomas 3,5.
Pastaba: Jeigu reikia pagerinti smailiy forma, judanciosios fazés gali biti keiciamos ir paruosiamos taip:
— I tirpiklis: 5,84 g natrio chlorido (4.4) ir 1,1013 g 1-heptansulfonrigsties natrio druskos monohidrato
(4.2) istirpinama 100 ml vandens. Ipilama 900 ml metanolio (4.1) ir ledine acto rigstimi (4.3) pH
nustatomas 3,5.
— 1I tirpiklis: 5,84 g natrio chlorido (4.4) ir 1,013 g 1-heptansulfonriigsties natrio druskos monohidrato (4.2)
iStirpinama viename litre vandens ir, lasinant leding acto ragstj (4.3), pH nustatomas 3,5.
4.6. Heksamidino diizetionatas [C,H, N,O, -2C,HOS].
4.7. Dibromheksamidino diizetionatas [C,H, Br,N,0, -2C,H O S].
4.8. Dibromopropamidino diizetionatas [C H,Br,N,0, -2C,H.O S].
4.9. Chlorheksidino diacetatas [C,,H, CLN, -2C.H,O,].
4.10.  Etaloniniai tirpalai: paruosiami visy keturiy (4.6-4.9) konservanty 0,05 % (m/t) tirpalai I tirpiklyje (4.5.1).
4.11. 3,4,4"-trichlorkarbanilidas (triklokarbanas).
412.  4,4-dichlor-3-trifluormetilkarbanilidas (halokarbanas).
5. Aparatiira
5.1. Iprasta laboratoriné jranga.
5.2 Didelio slégio skysciy chromatografas su keiciamo bangos ilgio UV detektoriumi.
5.3. Analiziné kolonélé: neriidijancio plieno, 30 cm ilgio, 4 mm vidinio skersmens, jkrauta p-Bondapack C,, 10 pm,
arba jo atitikmeniu.
5.4. Ultragarso vonia.
6. AtpaZinimas
6.1. Méginio paruoSimas
10 ml matavimo kolboje pasveriama apie 0,5 g bandinio ir iki Zymeés pripilama I tirpiklio (4.5.1). Kolba
dedama | ultragarso vonig (5.4) 10 minuciy. Tirpalas filtruojamas arba centrifuguojamas. Filtratas arba virs
nuosédy esantis skystis surenkamas chromatografijai atlikti.
6.2. Chromatografija
6.2.1.  Judanciosios fazés gradientas

Laikas I tirpiklis I tirpiklis
(min.) (% tft) (4.5.1) (% tft) (4.5.2)
0 50 50
15 65 35
30 65 35
45 50 50
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6.2.2.

6.2.3.

6.2.4.

6.2.5.

6.3.

7.1.

7.2.

7.2.1.

7.2.2.

7.3.

7.3.2.

7.4.

7.4.1.

7.4.2.

7.4.3.

Judanciosios fazés (6.2.1) srauto greitis nustatomas 1,5 ml/min., kolonélés temperatira 35°C.
Nustatomas 264 nm detektoriaus bangos ilgis.

[3virks¢iama 10 pl kiekvieno etaloninio tirpalo (4.10) ir uZrasomos jy chromatogramos.
Isvirks¢iama 10 pl bandinio tirpalo (6.1) ir uZraSoma jo chromatograma.

Atpazjstama, ar yra heksamidino, dibromheksamidino, dibrompropamidino arba chlorheksidino, lyginant pagal
6.2.5 uzrasytos smailés (-iy) sulaikymo trukme (-es) su etaloniniy tirpaly, gauty pagal 6.2.4, trukmémis.

Kiekio nustatymas
Kiekio nustatymas
Etaloniniy tirpaly paruoimas.

Vidine etalonine medziaga naudojamas vienas i§ konservanty (4.6 — 4.9), kurio néra méginyje. Jeigu tai
nejmanoma, gali bati naudojamas triklokarbanas (4.11) arba halokarbanas (4.12).

Konservanto, atpazinto pagal 6.3, 0,05 % (m/t) pradinis tirpalas I tirpiklyje (4.5.1).
Konservanto, pasirinkto vidine etalonine medziaga, 0,05 % (m/t) pradinis tirpalas I tirpiklyje (4.5.1).
Kiekvienam atpazintam konservantui paruoSiami keturi etaloniniai tirpalai, jpilant { 10 ml matavimo kolbas

lenteléje pateiktus nustatyto konservanto (7.1.1) ir atitinkamus vidinés etaloninés medziagos pradinio tirpalo
(7.1.2) kiekius. Kiekviena kolba pripilama iki Zymeés I tirpiklio (4.5.1), i$maiSoma.

Pradinis gfir;ilisetaloninis Ppradinis identifikuoto konservanto tirpalas
Etaloninis tirpalas P
jpilama (7.1.2) ml jpilama (7.1.1) ml pg/ml ()
[ 1,0 0,5 25
I 1,0 1,0 50
I 1,0 1,5 75
\% 1,0 2,0 100

(*) Sios vertés pateiktos kaip nuoroda ir atitinka atpazinto konservanto koncentracijas etaloniniuose tirpaluose, paruostuose,
naudojant pirminj tirpal, kuriame yra tiksliai 0,05 % identifikuoto konservanto.

Méginio paruoSimas

10 ml matavimo kolboje tiksliai pasveriama apie 0,5 g (p gramy) bandinio, jpilama 1,0 ml vidinio etaloninio
tirpalo (7.1.2) ir 6 ml I tirpiklio (4.5.1), imaiSoma.

Kolba 10 minuciy dedama j ultragarso vonig (5.4). Atvésinama. Pripilama iki Zymés I tirpiklio ir i¥maiSoma.
Centrifuguojama arba filtruojama per lankstytajj filtravimo popieriy. Vir§ nuosédy esantis skystis arba filtratas
(priklausomai nuo atliktos procediiros) naudojamas chromatografijai atlikti.

Chromatografija

Nustatomas HPLC jrangos judanciosios fazés gradientas, debitas, kolonélés temperatiira ir HPLC jrangos (5.2)
detektoriaus bangos ilgis pagal reikalaujamas atpazinimo etapy (6.2.1-6.2.3) salygas.

[3virks¢iama 10 pl méginio tirpalo (7.2.2) ir i$matuojamas smailés plotas. Si darbo eiga kartojama, pilant po 10
pl (alikvotiné dalis) méginio tirpalo, kol bus gauti pastoviis rezultatai. Apskaiciuojamas analizuojamo junginio
smailés ploto ir vidinio etaloninio tirpalo smailés ploto santykis.

Kalibravimas

Jsvirks¢iama po 10 pl kiekvieno etaloninio tirpalo (7.3.1) ir matuojami smailiy plotai.

Kiekvienam etaloniniam tirpalui (7.1.3) apskai¢iuojamas heksamidino, dibromheksamidino, dibrompropamidino
arba chlorheksidino smailés ploto ir vidinio etaloninio tirpalo smailés ploto santykis. Kalibraciné kreive
bréziama atidedant $iuos santykius ordinaciy asyje, o atitinkamas etaloniniuose tirpaluose esancio identifikuoto

konservanto koncentracijas mikrogramais mililitre — abscisiy asyje.

I§ kalibracinés kreivés (7.4.2) nustatoma atpazinto konservanto koncentracija, atitinkanti pagal 7.3.2 apskai-
¢iuotg smailés ploto santyki.



Heksamidinas

Heksamidino diizetionatas

Heksamidino di-p-hidroksibenzoatas

Dibromheksamidinas

Dibromheksamidino diizetionatas

Dibrompropamidinas

Dibrompropamidino diizetionatas

Chlorheksidinas
Chlorheksidino diacetatas

Chlorheksidino digliukonatas
Chlorheksidino dihidrochloridas

() ISO 5725.
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C,HN,O0-2CHO,S
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CH,CIN,
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354,45
606,72
630,71
512,24
764,51
470,18
722,43
505,45
625,56
897,76
578,37
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Apskaiciavimas
8.1. Heksamidino, dibromheksamidino, dibrompropamidino arba chlorheksidino kickis bandinyje apskaiciuojamas
masés procentais pagal formule:
o ¢ « MWl
T 1000 xp T MW,
Cia:
P = analizei paimto méginio (7.2.1) mas¢ gramais;
c = konservanto koncentracija méginio tirpale, nustatyta i§ kalibracinés kreivés, mikrogramais mililitre;
MW, = konservanto pagrindinés formos molekuliné masé;
ir
MW, = atitinkamos druskos (zr. 10 dalj.) molekuliné masé.
9. Pasikartojamumas (")
Jeigu heksamidino, dibromheksamidino, dibrompropamidino arba chlorheksidino koncentracija sudaro 0,1 %
(m/m), dviejy lygiagreciy to paties bandinio nustatymy rezultaty skirtumas turi nevirsyti 0,005 %.
10. Cheminiy formuliy ir molekuliniy masiy lentelé



