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30.6.1982. EIROPAS KOPIENU OFICIALAIS VESTNESIS L 185/1

KOMISIJAS OTRA DIREKTIVA
(1982. gada 14. maijs)

par dalibvalstu tiesibu aktu tuvinasanu attieciba uz analizes metodem, kas vajadzigas, lai
parbauditu kosmétikas lidzeklu sastavu

(82/434/EEK)

EIROPAS KOPIENU KOMISIJA,

nemot véra Eiropas Ekonomikas kopienas dibinasanas ligumu,

nemot véra Padomes 1976. gada 27. jalija Direktivu
76/768[EEK par dalibvalstu tiesibu aktu tuvinaSanu attieciba
uz kosmétikas lidzekliem (), kas grozita ar Direktivu
79/661[EEK (3), un jo Ipasi tas 8. panta 1. punktu,

ta ka Direktiva 76/768/EEK paredzéta oficidla kosmétikas Iid-
zeklu testéSana, kuras meérkis ir nodroginat, lai tiktu ievéroti
saskana ar Kopienas noteikumiem paredzétie nosacijumi, kas
attiecas uz kosmeétikas lidzek]u sastavu;

ta ka péc iespgjas isa laika batu japaredz visas vajadzigas
analizes metodes; ta ka pirmais solis, lai sasniegtu $o mérki, ir
sperts, ar Komisijas Direktivu 80/1335/EEK () paredzot kon-
krétas metodes, otrais solis ir noteikt metodes dazu oksidgjoso
agentu kvalitativai noteik$anai un tdenraza peroksida kvantita-
tivai noteikSanai matu kopSanas lidzeklos, dazu oksidgjosu
krasvielu kvalitativai un puskvantitativai noteikSanai matu kra-
sas, nitritu kvalitativai un kvantitativai noteiksanai, briva for-
maldehida kvalitativai un kvantitativai noteikSanai, rezorcina
kvantitativai noteikSanai $amp@inos un matu losjonos un meta-

() OV L 262, 27.9.1976., 169. Ipp.
() OV L 192, 31.7.1979., 35. Ipp.
() OV L 383, 31.12.1980., 27. Ipp.

nola kvantitativai noteik3anai attieciba pret etanolu vai propan-
2-olu;

ta ka Saja direktiva paredzétie pasakumi ir saskanpa ar atzi-
numu, ko sniegusi Komiteja, kura izveidota, lai Direktivu
76/768[EEK pielagotu tehnikas attistibai,

IR PIENEMUSI SO DIREKTIVU.

1. pants

Dalibvalstis veic visus pasakumus, kas vajadzigi, lai nodrosinatu
to, ka, oficiali testéjot kosmétikas lidzeklus:

— matu kopsanas lidzeklos kvalitativi noteic oksidéjosos agen-
tus un kvantitativi noteic Gidenraza peroksidu,

— matu krasas kvalitativi un puskvantitativi noteic konkrétas
oksidgjosas krasvielas,

— kvalitativi un kvantitativi noteic nitritu,

— kvalitativi un kvantitativi noteic brivo formaldehidu,
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— Samptnos un matu losjonos kvantitativi noteic rezorcinu,

— kvantitativi noteic metanolu attieciba pret etanolu vai pro-
pan-2-olu

saskana ar pielikuma aprakstitajam metodém.

2. pants

Ne velak ka lidz 1983. gada 31. decembrim dalibvalstis stajas
spékd normativie un administrativie akti, kas vajadzigi, lai
izpilditu $is direktivas prasibas.

Par tiem dalibvalstis talit informé Komisiju.

3. pants

ST direktiva ir adreséta dalibvalstim.

Briselé, 1982. gada 14. maija

Komisijas varda —
Komisijas loceklis
Karl-Heinz NARJES
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PIELIKUMS

1. OKSIDEJOSO AGENTU KVALITATTVVA NOTEIKSANA UN UDENRAZA PEROKSIDA KVANTITATIVA
NOTEIKSANA MATU KOPSANAS LIDZEKLOS

MERKIS UN JOMA

Udenraza peroksidu kosmétikas lidzeklos jodometriski var noteikt tikai tad, ja tajos nav citu oksid&osu agentu, kas no
jodidiem veido jodu. Tapéc, pirms Gdenraza peroksidu kvantitativi noteic jodometriski, kvalitativi un kvalitativi janoteic
visi pargjie kosmétikas lidzekli esosie oksidgjosie agenti. Kvalitativa noteikSana notiek divos posmos, pirmaja noteic
persulfatus, bromatus un Gdenraza peroksidu un otraja noteic barija peroksidu.

A. PERSULFATU, BROMATU UN UDENRAZA PEROKSIDA KVALITATIVA NOTEIKSANA
1. PRINCIPS

Natrija persulfatu, kalija persulfitu un amonija persulfatu, kalija bromatu, natrija bromatu un adenraza
peroksidu, kas ir vai nav radies no barija peroksida, kvalitativi noteic papira lejupejosaja hromatografija ar
diviem attistosajiem 3kidinatajiem.

2. REAGENTI
Visiem reagentiem jabat ar analitisku kvalitati.
2.1. Sadu savienojumu 0,75 % (m/v) standartskidumi ident:
2.1.1.  natrija persulfats,
2.1.2.  kalija persulfats,
2.1.3.  amonija persulfats,
2.1.4. kalija bromats,
2.1.5. natrija bromats,
2.1.6. udenraza peroksids.
2.2. Attistosais skidinatajs A, 80 % (v/v) etanols.
2.3. Attistosais $kidinatajs B, benzols — metanols — 3-metilbutan-1-ols — Gidens (34: 38: 18: 10 tilp.v.).
2.4. Attistosais reagents A, 10 % (m/v) kalija jodida $kidums Gdeni.
2.5. Attistosais reagents B, 1 % (m/v) cietes kidums tdeni.
2.6. Attistosais reagents C, 10 % (m/m) salsskabe.
2.7. 4 N salsskabe.
3. [EKARTA UN APRIKOJUMS
3.1. Hromatografijas papirs (vatmanpapirs Nr. 3 un Nr. 4 vai lidzvértigs).
3.2 Mikropipete, 1 pl.
3.3. Merkolbas, 100 ml.
3.4. Kroku filtri.

3.5. lekarta papira lejupejosajai hromatografijai.



304

Eiropas Savienibas Oficialais Veéstnesis

13/6. sgj.

4.1.

4.2.

4.2.1.

4.2.2.

4.3.

5.1.

5.2.

5.3.

5.4.

5.5.

5.6.

5.6.1.

5.6.2.

5.7.

PARAUGU SAGATAVOSANA
Udeni 3kistosie kosmétikas lidzekli

No katra parauga sagatavo divus Skidumus, izskidinot attiecigi 1 g un 5 g kosmétikas lidzekla 100 ml ddens.
Papira hromatografija, kas aprakstita 5. iedala, izmanto 1 pl no katra skiduma.

Kosmeétikas lidzekli, kas dalgji skist adeni

Nosver 1 g un 5 g parauga un dispergé 50 ml tdens, uzpilda lidz 100 ml ar ddeni un samaisa. Abas
dispersijas izfiltré caur kroku filtru (3.4. iedala) un 1 pl no katra filtrata izmanto papira hromatografija, kas
aprakstita 5. iedala.

Sagatavo vél divas dispersijas no katra parauga, dispergéjot 1 g un 5 g 50 ml ddens, skabina ar atskaiditu
salsskabi (2.7. iedala), uzpilda ar Gdeni lidz 100 ml un samaisa. Abas dispersijas izfiltré caur kroku filtru
(3.4. iedala), un 1 pl no katra filtrata izmanto papira hromatografija, kas aprakstita 5. iedala.

Krémi

No katra kosmétikas lidzekla 5 g un 20 g dispergé 100 ml Gdens, un dispersijas izmanto papira hromatogra-
fija, kas aprakstita 5. iedala.

METODE

Atbilstigu daudzumu 3kidinataja A (2.2. iedala) un B (2.3. iedala) parnes uz divam atseviskam hromatografijas
kameram, lai veiktu papira lejupejoso hromatografiju. Hromatografijas kameras vismaz 24 stundas piesatina ar
skidinataja tvaiku.

Katra sakuma punkta uz hromatografijas papira (vatmanpapira Nr. 3 vai lidzvértiga) (3.1. iedala) joslas, kas ir
40 c¢cm gara un 20 cm plata vai kurai ir cits piemérots lielums, liek 1 pl viena parauga $kiduma un viena
standartskiduma, kas sagatavots saskana ar 4. un 2.1. iedalu, un iztvaicé skidumu gaisa.

(5.1. iedala), un attista, lidz $kidinataja fronte ir pavirzijusies par 35 cm (apméram 15 stundas).

Atkarto 5.2. un 5.3. iedala aprakstito procediiru ar hromatografijas papiru (vatmanpapiru Nr. 4 vai lidzvértigu)

(apméram piecas stundas).
Péc attistiSanas hromatogrammas iznem un Zavé gaisa.
Plankumus attista, hromatogrammu apsmidzinot péc kartas ar:

attistoso reagentu A (2.4. iedala) un péc isa briza ar attistoSo reagentu B (2.5. iedala). Vispirms hromato-
gramma paradas persulfatu plankumi, péc tam tdenraza peroksida plankumi. Plankumus atzimé ar zimul;

attistoso reagentu C (2.6. iedala), kas iegits saskana ar 5.6.1. iedalu; par bromatu klatbitni liecina pelécigi zili
plankumi hromatogramma.

Ar iepriek$minétajiem nosacjjumiem, kas attiecas uz attistoSajiem Skidinatajiem A (2.2. iedala) un B (2.3. iedala),
standartvielu (2.1. iedala) R, vértibas ir aptuveni $adas

Attistolais Sadinatajs A (2.2. ie- Attistosais Skidinatajs B (2.3. iedala)

dala)
natrija persulfats 0,40 0,10
kalija persulfats 0,40 0,02 + 0,05
amonija persulfats 0,50 0,10 + 0,20
natrija bromats 0,40 0,20
kalija bromats 0,40 0,10 + 0,20

adenraza peroksids 0,80 0,80
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2.1.

2.2.

2.3.

2.4.

2.5.

2.6.

2.7.

2.8.

2.9.

2.10.

3.1.

3.2

3.3.

3.4.

3.5.

3.6.

B. BARIJA PEROKSIDA KVALITATIVA NOTEIKSANA
PRINCIPS

Kad paraugs (A dalas 4.2. iedala) skabinats, péc tidenraza peroksida veidosanas un barija jonu klatbatnes
kvalitativi noteic barija peroksidu:

— ja persulfatu nav (A dala), tad, pievienojot atkaiditu sérskabi skaba parauga Skiduma devai (B dalas
4.1. iedala), veidojas baltas barija sulfata nogulsnes. Barija jonu klatbaitni parauga (B. dalas 4.1. iedala) atkal
apstiprina papira hromatografija, ka aprakstits Se turpmak (B dalas 5. iedala),

— ja ir gan barija peroksids, gan persulfati (B dalas 4.2. iedala), tad skiduma atlikumu (B dalas 4.2. iedala) skel
sarma; péc $kidinasanas salsskabé barija jonu klatbutni kaus¢juma skiduma (B dalas 4.2.3. iedala) apstiprina
papira hromatografija unfvai izgulsngjot barija sulfata veida.

REAGENTI

Metanols.

Koncentréta salsskabe, 36 % (m/m).

6 N salsskabe.

4 N sérskabe.

Dinatrija rodizonats

Barija hlorids (BaCl,-2H,0).

Beziidens natrija karbonats.

Barija hlorida 1 % $kidums tdeni.

Attistosais $kidinatajs, kas sastav no metanola, koncentrétas (36 %) salsskabes un adens (80: 10: 10 tilp.v.).
Attistosais reagents, 0,71 % (m/V) dinatrija rodizonata skidums, ko sagatavo tiesi pirms izmantosanas.
[EKARTA UN APRIKOJUMS

Mikropipete, 5 pl.

Platina tigeli.

Merkolbas, 100 ml.

Hromatografijas papirs (Schleicher un Schiill 2043 b vai lidzvértigs). Papiru notira, attista hromatografijas kamera
(A dalas 3.5. iedala), kura ir attistosais $kidinatajs (B dalas 2.9. iedala), un nozave.

Kroku filtrpapirs.

Parasta iekarta papira augSupejosajai hromatografijai.
PARAUGU SAGATAVOSANA

Kosmétikas lidzekli, kuros nav persulfatu

Dispergé 2 g kosmétikas lidzekla 50 ml ddens, un ar salsskabi (B dalas 2.3. iedala) noregulé dispersijas pH
apmeéram uz 1.
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4.1.2.  Parnes dispersiju uz 100 ml mérkolbu, uzpilda lidz zimei ar ddeni un samaisa. Dispersiju izmanto papira
hromatografijas analizei, kas aprakstita 5. iedald, un barija kvalitativai noteik3anai, izgulsngjot sulfata veida.

4.2. Kosmeétikas lidzekli, kuros ir persulfati
4.2.1. Dispergé 2 g kosmétikas lidzekla 100 ml Gdens un izfiltre.

4.2.2.  Izzavétajam atlikumam pievieno natrija karbonatu (B dalas 2.7. iedala), kura masa ir septinas lidz 10 reizes
mazaka par minéta atlikuma masu, sajauc un maisijumu pusstundu kausé platina tigeli (B dalas 3.2. iedala).

4.2.3.  Atdzesé lidz istabas temperatiirai, izskidina kausgjumu 50 ml ddens un izfiltré (B dalas 3.5. iedala).

4.2.4. Kausguma atlikumu izgkidina salsskabé (B dalas 2.3. iedala) un uzpilda ar ddeni lidz 100 ml. Skidumu
izmanto papira hromatografijas analizei, kas aprakstita 5. iedala, un barija kvalitativai noteik3anai, izgulsngjot
sulfata veida.

5. METODE

5.1. Attiecigu daudzumu attistodd Skidinataja (B dalas 2.9. iedala) parnes uz augSupejosds papira hromatografijas
kameru un piesatina kameru vismaz 15 stundas.

5.2. Uz hromatografijas papira gabala, kas iepriek§ apstradats, ka aprakstits B dalas 3.4. iedala, trijos sakuma
punktos liek 5 pl katra skiduma, kas sagatavots saskana ar B dalas 4.1.2. un 4.2.4. iedalu, un standartskiduma
(B dalas 2.8. iedala).

5.3. Gaisa nozavé parauga un standartskiduma plankumus. Attista hromatogrammu, lidz $kidinataja fronte ir
pavirzijusies par 30 cm.

5.4. Hromatogrammu iznpem no kameras un Zavé gaisa.

5.5. Apsmidzinot papiru ar attistoSo reagentu (B dalas 2.10. iedala), attista plankumus hromatogramma. Barija
klatb@itné hromatogramma paradas sarkani plankumi ar aptuvenu R, vértibu 0,10.

C. UDENRAZA PEROKSIDA KVANTITATIVA NOTEIKSANA
1. PRINCIPS
Udenraza peroksida jodometriskas kvantitativas noteikSanas pamata ir $ada reakcija:

H,0, + 2H" + 2I' —> 1, - 2H,0.

$i reakcija notiek 1éni, bet to var paatrinit, pievienojot amonija molibdatu. Radusos jodu noteic titrimetriski ar
natrija tiosulfatu, un tas ir Gdenraza peroksida satura mérs.

2. NOTEIKSANA

Udenraza peroksida saturu, ko méra, ka aprakstits $e turpmak, izteic kosmétikas lidzekla masas procentos (%
m/m).

3. REAGENTI
Visiem reagentiem jabat ar analitisku kvalitati.
3.1. 2 N serskabe.
3.2 Kalija jodids.
3.3. Amonija molibdats.

3.4. 0,1 N natrija tiosulfats.
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3.5.

3.6.

3.7.

4.1.

4.2.

4.3.

4.4.

4.5.

4.6.

5.1.

5.2.

5.3.

5.4.

10 % (m/v) kalija jodida skidums, ko gatavo tie$i pirms izmanto3anas.
Amonija molibdata skidums, 20 % (m/v).

Cietes skidums, 1 % (m/v).

[EKARTA UN APRIKOJUMS

Varglazes, 100 ml.

Birete, 50 ml.

Merkolbas, 250 ml.

Meércilindri, 25 ml un 100 ml.

Pipetes ar vienu iedalu, 10 ml.

Koniskas kolbas, 250 ml.

METODE

Varglazé ar 100 ml ietilpibu iesver 10 g (m gramus) kosmétikas lidzekla, kas satur 0,6 g Gdenraza peroksida.
Parnes varglazes saturu uz 250 ml mérkolbu, uzpilda ar ddeni lidz zimei un samaisa.

Ar pipeti iepilina 10 ml parauga $kiduma (5.1. iedala) 250 ml koniskaja kolba (4.6. iedala) un secigi pievieno
100 ml 2 N sérskabes (3.1. iedala), 20 ml kalija jodida skiduma (3.5. iedala) un tris pilienus amonija molibdata

Skiduma (3.6. iedala).

Jodu, kas veidojas, tlit titré ar 0,1 n natrija tiosulfata $kidumu (3.4. iedala) un tiesi pirms beigu punkta ka
indikatoru pievieno dazus mililitrus cietes skiduma (3.7. iedala). Registré 0,1 N natrija tiosulfata (3.4. iedala)

patérinu mililitros (V).

Ka aprakstits 5.2. un 5.3. iedala, izdara tukSo analizi, 10 ml parauga $kiduma vieta izmantojot 10 ml Gdens.

Registré 0,1 N natrija tiosulfata patérinu tuksaja analizé (V, ml).

APREKINS

Aprékina fidenraza peroksida saturu kosmeétikas lidzekll masas procentos (% mjm) péc formulas:

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

% udenraza peroksida =

(V= Vo) x 4,252

)

m

kur

m = analizéama kosmétikas lidzekla (5.1. iedala) daudzums gramos,

V, = 0,1 N tiosulfata $kiduma patérins mililitros tuksaja analizé (5.4. iedala),

V= 0,1 N tiosulfata skiduma patérins mililitros parauga $kiduma titrésana (5.3. iedala).
ATKARTOJAMIBA ().

Ja Gdenraza peroksida saturs kosmétikas lidzekli ir aptuveni 6 %, tad no viena parauga divas paralelas
kvantitativas noteikSanas iegfito rezultatu starpibai nevajadzétu parsniegt absolitu 0,2 % vértibu.

(") Sk. Norm ISO 5725
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1. DAZU OKSIDEJOSO KRASVIELU KVALITATIVA UN PUSKVANTITATIVA NOTEIKSANA MATU KRASAS

3.1.

3.2.

3.3.

3.4.

MERKIS UN JOMA

ST metode ir piemérota 3adu vielu kvalitativai un puskvantitativai noteiksanai krémveida vai $kidras matu krasas

Vielas Simbols
Fenilendiamini
o-fenilendiamins (OPD)
m-feniléndiamins (MPD)
p-fenilendiamins (V pielikums) (PPD)
metilfenilendiamini
4-metil-1,2-feniléndiamins (toluol-3,4-diamins) (OTD)
4-metil-1,3-feniléndiamins (toluol-2,4-diamins) (MTD)
2-metil-1,4-feniléndiamins (toluol-2,5-diamins) (PTD)
Diaminofenoli
2,4-diaminofenols (DAP)
Hidrohinons
1,4-benzéndiols H)
a-Naftols (a-N)
Pirogallols
1,2,3-hidroksibenzols P)
Rezorcins
1,3-dihidroksibenzols R)
PRINCIPS

Oksidgjosas krasvielas pH 10 limeni ar 96 % etanolu ekstrahé no krémveida vai $kidram matu krasam un
kvalitativi noteic viendimensionala vai divdimensionala planslana hromatografija.

Veicot $o vielu puskvantitativu noteikSanu, paraugu hromatogrammu Cetras attistiSanas sistémas salidzina ar
vienlaicigi un péc iespéjas lidzigos apstaklos iegfitu standartvielu hromatogrammu.

REAGENTI

Visiem reagentiem jabat ar analitisku kvalitati.
Etanols, bezuidens.

Acetons.

Etanols, 96 % vv.

Amonjaka $kidums, 25 % ((d,** = 0,91) = 0,91).
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3.5. L(+)-askorbinskabe.
3.6. Hloroforms.
3.7. Cikloheksans.
3.8. Slapeklis, tehniskais.
3.9. Toluols.
3.10.  Benzols.
3.11.  n-butanols.
3.12.  2-butanols.
3.13.  Fosforapskabe, 50 % (V/|V) skidums.
3.14.  Diazotgjoss reagents. Vai nu:
— 3-nitro-1-benzoldiazonija hlorbenzolsulfonats (stabilizéta sals forma) ka Red 2 JN — Francolor,

— 2-hlor-4-nitro-1-benzoldiazonija naftalinbenzoats (stabilizéta sals forma) ki NNCD reagents Nr. 74 150
FLUKA,

vai lidzvertigs.
3.15.  Sudraba nitrats.
3.16.  p-dimetilaminobenzaldehids.
3.17.  2,5-dimetilfenols.
3.18.  Dzelzs(Ill) hlorida heksahidrats.
3.19.  Salsskabe, 10 % (m/v) skidums.
3.20.  Standartvielas

Standartvielas uzskaititas 1. iedala “Mérkis un joma”. Aminu savienojumu standartvielai jabit hidrohloridam
(mono- vai di-) vai brivai bazei.

3.21.  Standartskidumi 0,5 % (m/v)
Sagatavo visu 3.20. iedala minéto standartvielu 0,5 % (m/v) skidumus.
lesver 50 mg + 1 mg standartvielas 10 ml mérkolba.
Pievieno 5 ml 96 % etanola (3.3. iedala) un 250 mg askorbinskabes (3.5. iedala).

Lai skidums biitu sarmains, pievieno amonjaka $kidumu (3.4. iedala), kas nodrosina pH 10 (parbauda ar
indikatorpapiru).

Uzpilda lidz 10 ml ar 96 % etanolu (3.3. iedala) un samaisa.
Skidumus var glabat vienu nedélu tumsa, vésa vieta.

Dazos gadijumos péc tam, kad pievienota askorbinskabe un amonjaks, var veidoties nogulsnes. Pirms turpina
analizi, batu jalauj tam nostaties.

3.22.  Attistosie Skidinataji
3.22.1. Acetons — hloroforms — toluols (35: 25: 40 tilp.v.).
3.22.2. Hloroforms — cikloheksans — absolatais spirts — 25 % amonjaks (80: 10: 10: 1 tilp.v.).

3.22.3. Benzols — butan-2-ols — iidens (50: 25: 25 tilp.v.). Labi sakrata un péc atdalianas istabas temperatiira (20 — 25
°C) izmanto virsgjo fazi.

3.22.4. n- butanols — hloroforms — reagents M (7: 70: 23 tilp.v.). Istabas temperatiira (20 - 25°C) riipigi atdala un
izmanto apaksgjo fazi.
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Reagenta M gatavosana

amonjaka skidums, 25 % (V/V) 24 tilp.v.
fosforapskabe, 50 % (3.13. iedala) 1 tilp.v.
adens 75 tilp.v.
PIEZIME

Attistosie $kidinataji, kas satur amonjaku, tiesi pirms izmantosanas labi jasakrata.
3.23.  Attistitaji
3.23.1. Diazotéjoss reagents

Sagatavo attiecigd reagenta 5 % (m/V) skidumu @ideni (3.14. iedala). Skidums jagatavo tiei pirms izmantoganas.
3.23.2. Erliha reagents

Izskidina 2 g p-dimetilaminobenzaldehida (3.16. iedala) 100 ml 10 % (m/V) salsskabes $kiduma ddent
(3.19. iedala).

3.23.3. 2,5-dimetilfenols — dzelzs(Ill) hlorida heksahidrats:
1. skidums: iz8kidina 1 g dimetilfenola (3.17. iedala) 100 ml 96 % etanola (3.3. iedala);
2. skidums: izskidina 4 g dzelzs(Ill) hlorida heksahidrata (3.18. iedala) 100 ml 96 % etanola (3.3. iedala).
Attistot Sos divus skidumus izsmidzina atseviski — vispirms 1. $kidumu, péc tam 2. skidumu.

3.23.4. Sudraba nitrata amonjakals skidums

5 % (m[V) sudraba nitrata Skidumam @iden (3.15. iedala) pievieno 25 % amonjaku (3.4. iedala), lidz nogulsnes
iz3kist. Sis reagents jasagatavo tie$i pirms izmantosanas.

Neglaba.
4. [EKARTA
4.1. Parastais laboratorijas aprikojums planslana hromatografijai.

4.1.1. Plastikas vai stikla parsegs, kas izveidots ta, lai hromatografiska plate, uznesot skidumus un Zavgjot, atrastos
slapekla atmosféra. Si piesardziba vajadziga tapéc, lai novérstu to, ka dazas krasvielas oksidéjas.

4.1.2.  Mikroglirce, 10 pl, ar 0,2 pl iedalam un adatu ar taisnu galu vai, labak, 50 pl automatiskais dozators, ko
nostiprina stativa ta, lai plati varétu turét slapekli.

4.1.3.  Izmanto$anai gatavas 0,25 mm biezas 20 x 20 cm planslanu silikagela plates (Macherey and Nagel, Silica G-HR,
kam ir plastikas pamats, vai lidzvértigas).

4.2. Centriftiga, 4000 apgr./min.

4.3, Centrifugas mégenes, 10 ml, ar skrivéjamu plastikas vacinu, kas parklats ar PTFE, vai lidzvértigas.
5. PROCEDURA
5.1. Analiz&jamo paraugu apstrade

Nonem pirmos 2 vai 3 cm kréma, ko izspiez no tibinas.

leprieks ar slapekli izskalota centrifigas mégené (4.3. iedala) lick 300 mg askorbinskabes un 3 g kréma vai
3 g homogenizéta skidruma.

Pa pilienam pievieno 25 % amonjaku (3.4. iedala), lidz pH ir 10. Uzpilda lidz 10 ml ar 96 % etanolu
(3.3. iedala).

Homogenizé slapekli (3.8. iedala), aiztaisa mégeni un 10 mindtes centrifugé ar 4000 apgr./min.

[zmanto centrifugatu.
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5.2. Hromatografija
5.2.1.  Skidumu uznesana uz platem

Slapekli (3.8. iedala) uz hromatografijas plates (4.1.3. iedala) devinos punktos, kas atrodas apméram 1,5 cm cits
no cita uz linjjas, kura ir apméram 1,5 cm no plates malas, klaj 1 pl katra iepriek§minéta standartskiduma.

Sos standartskiduma plankumus izvieto $adi:

1 2 3 4 5 6 7 8 9
R P H PPD DAP PTD OPD OTD MPD
MTD a-N

Turklat 10. un 11. punkta attiecigi klaj 2 pl kontrolskiduma paraugu, ko iegiist saskana ar 5.1. iedalu.
Plati tur slapekli (3.8. iedala) lidz hromatografiskas analizes beigam.
5.2.2.  Attistisana

Liek plati kamera, kas ieprieks izskalota ar slapekli (3.8. iedala), piesatinata ar vienu no Cetriem $kidinatajiem
(3.22. iedala) un attista istabas temperatira (20 lidz 25 °C) tumsa, lidz $kidinataja fronte ir pavirzijusies
apméram par 15 cm no starta linijas.

Iznem plati un istabas temperatiira zave slapekli (3.8. iedala).
5.2.3.  Apsmidzinasana
Plati talit apsmidzina ar vienu no cetriem 3kidinatajiem, kas noraditi 3.23. iedala.
5.2.4.  Kuvalitativa noteiksana
Salidzina parauga R, vértibu un iegiito krasu ar hromatograféto standartvielu R, vértibu un krasu.

Saubu gadijuma apstiprindgjumu dazreiz var giit ar standartpievienosanas metodi, pievienojot attiecigas stan-
dartvielas $kidumu parauga ekstraktam.

5.2.5.  Puskvantitativais vertejums

Vizuali salidzina visu 5.2.4. iedala noteikto vielu plankumu intensitati ar standartvielu attieciga diapazona
koncentracijam.

Ja vienas vai vairaku parauga atrasto vielu koncentracija ir parakuma, tad parauga ekstraktu atskaida un
mérjjumu atkarto.



312 Eiropas Savienibas Oficialais Veéstnesis 13/6. sgj.
[ TABULA
R, veértibas un krasas, ko iegiist tilit péc attistiSanas
Attistosie $kidinataji Attistitaji

Standart-

viela R, vértibas legitas krasas

(3.20. ieda-
la) (32210 | (3.222.4- | (3.22.3.i- | (3.22.4.i- | Diazotgjoss reagents Erliha reagents Dimetil-fenols AgNO,
edala) edala) edala) edala) (3.23.1. iedala) (3.23.2. iedala) (3.23.3. iedala) (3.23.4. iedala)

OPD 0,62 0,60 0,30 0,57 bali brins — — bali briins
MPD 0,40 0,60 0,47 0,48 violeti briins(’) dzeltens bali briins bali briins
PPD 0,20 0,50 0,30 0,48 briins spilgti sarkans() violets peleks
OTD 0,60 0,60 0,53 0,60 briins(’) bali oranzs bali briins pelécigi brins
MTD 0,40 0,67 0,45 0,60 sarkanigi briins() dzeltens briins melns
PTD 0,33 0,65 0,37 0,70 briins oranzs violets(') peléks
DAP 0,07 — 0 0,05 brins() oranzs violets briins

H 0,50 0,35 0,80 0,20 — oranzs violets melns()

aN 0,90 0,80 0,90 0,75 oranzi briins — violets(') melns

p 0,37 — 0,67 0,05 briins loti bali violets loti bali briins briins()

R 0,50 0,37 0,80 0,17 oranzs() bali violets loti bali briins bali briins

Piezime

2. ()Norada labako krasu attistijumu

iedala)

6. PARBAUDE DIVDIMENSIJU PLANSLANA HROMATOGRAFIJA
Saja divdimensiju hromatografijas procediira jaizmanto papildu standarti un reagenti.
6.1. Papildu standartskidumi un vielas
6.1.1.  Pnaftols (BN);
6.1.2.  2-aminofenols (OAP);
6.1.3.  3-aminofenols (MAP);
6.1.4.  4-aminofenols (PAP);
6.1.5.  2-nitro-1,4-feniléndiamins (2-NPPD);
6.1.6.  4-nitro-1,2-feniléndiamins (4-NOPD).

No katras papildu vielas sagatavo 0,5 % m/V $kidumu, ka aprakstits 3.21. iedala.
6.2. Papildu attistoSais Skidinatajs
6.2.1.  Etilacetata — cikloheksana — amonjaka $kidums, 25 % (65: 30: 0,5 tilp.v.).

6.3. Papildu indikatora sistéma

Liek stikla trauku attistiSanas kamera planslana hromatografijai, pievieno apméram 2 g kristaliska joda un
uzliek kamerai piemérotu vaku.
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6.4. Hromatografija

6.4.1. Uz planslanu plates (4.1.3. iedala) sorbenta virsmas uzzimé divas linijas, ka paradits 1. attéla.

6.4.2.  Slapekla atmosféra (4.1.1. iedala) 1 lidz 4 pl ekstrakta (5.1. iedala) klaj sakuma punkta 1 (1. attéls), kas ir 2 cm
no abam malam. Ekstrakta daudzums atkarigs no plankumu intensitates 5.2. iedala aprakstitajas hromatogram-
mas.

6.4.3.  Starp punktu 2 un 3 (1. attéls) sadala oksidéjosas krasvielas, kas kvalitativi noteiktas vai ko uzskata par
kvalitativi noteiktam (5.2, iedala) (attalums starp punktiem 1,5 cm). Klaj 2?1 katra standartskiduma, iznemot
DAP, no kura jaklaj 671. So darbibu veic slapekli (6.4.2. iedala).

6.4.4.  Sakuma punkta 4 un 5 (1. attéls) atkarto 6.4.3. iedala minéto darbibu un tur plati slapekli lidz hromatografijas
beigam (attalums starp punktiem 1,5 cm).

6.4.5. Izskalo hromatografijas kameru ar slapekli (3.8. iedala) un iepilda piemérotu daudzumu attistosa $kidinataja
(3.22.2. iedala). Liek plati (6.4.4. iedala) kamera un tumsa attista pirmaja eluacijas virziena (1. attéls).

Elug, lidz skidinataja fronte ir sasniegusi uz plates atziméto liniju (apméram 13 cm).

6.4.6. Izpem plati no kameras un liek hromatografijas kamera, kas ieprieks§ izskalota ar slapekli, un vismaz 60
mindtes tvaicé eluentu.

6.4.7. Megené ar iedalam piemérotu daudzumu eluenta (6.2. iedala) ieliek kamera, kas izskalota ar slapekli (3.8. iedala),
ieliek kamera (6.4.6. iedala) plati, kura pagriezta par 90°, un veic hromatografiju otra virziena (arl tumsa),
kamér skidinataja fronte sasniedz uz sorbenta virsmas uzziméto linjju. Iznem plati no kameras un iztvaicé
eluentu gaisa.

6.4.8. Uz 10 minatém icliek plati hromatografijas kamera ar joda tvaiku (6.3. iedala) un interpreté divdimensiju
hromatogrammu, izmantojot vienlaicigi hromatograféto standartvielu R, vértibas un krasas (R, vértibas un
krasas noraditas II tabula).

Piezime
Lai iegiitu plankumu maksimalo krasojumu, hromatogrammu péc attistiSanas pusstundu atstaj gaisa.
6.4.9. Saskana ar 6.4.8. iedala noteikto oksidgjo3o krasvielu klatbitni pilnigi var apstiprinat, atkartojot 6.4.1. lidz

6.4.8. iedala aprakstitas darbibas un sakuma punkta 1 pievienojot 6.4.2. iedala noraditajam ekstrakta daudzu-
mam 1?1 6.4.8. iedala noteikto standartvielu; ja, salidzinot ar hromatogrammu, kas iegiita saskana ar
6.4.8. iedalu, neatrod nevienu citu plankumu, tad 6.4.8. iedala aprakstita hromatogrammas interpretacija ir
pareiza.
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II TABULA

Standartvielu krasa péc hromatografijas un attistiSanas ar joda tvaiku

Standartvielas Krasa péc attistiSanas ar joda tvaiku
R smilskrasa
P brins
aN violets
p-N bali briins
H violeti brins
MPD dzeltenigi briins
PPD violeti briins
MTD tumsi briins
PTD dzeltenigi bruns
DAP tumsi briins
OAP oranzs
MAP dzeltenigi briins
PAP violeti briins
2-NPPD briins
4-NOPD oranzs
1. attels

II virziens

>
4
L ]
Scm 5cm
[ ]
5 4
' — —
A N N - T
r' N
S
13 cm =
1-5 cm
1
}LL d 2. 03
2cm
2 cm T 13 cm S5cm
—— — - e — — 3
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3.1.

3.2.

3.3.

3.4.

4.1.

4.2.

4.3.

4.4.

4.5.

4.6.

5.1.

5.2.

5.3.

5.4.

IIl. NITRITA KVALITATIVA UN KVANTITATIVA NOTEIKSANA

A. KVALITATIVA NOTEIKSANA
MERKIS UN JOMA
$i metode ir piemérota nitrita kvalitativai noteiksanai kosmétikas lidzeklos, ipasi krémos un pastas.
PRINCIPS

Par nitrita klatbatni liecina krasainu 2-aminobenzaldehida fenilhidrazonu (Nitrin ®) saturo$u atvasinajumu
veidoSanas.

REAGENTI
Visiem reagentiem vajadzétu bat ar analitisku kvalitati.

AtSkaidita sérskabe: at$kaida 2 ml koncentrétas sérskabes ((d,° = 1,84) = 1,84) ar 11 ml destiléta Qidens.

4
Atskaidita salsskabe: atskaida 1 ml koncentrétas salsskabes ((d,” = 1,19) = 1,19) ar 11 ml destiléta @idens.
Metanols.

2-aminobenzaldehida fenilhidrazona (Nitrin ® reagenta) skidums metanola.

Nosver 2,0 g Nitrin ® un kvantitativi parnes uz 100 ml mérkolbu. Pa pilienam pievieno 4 ml at3kaiditas
salsskabes (3.2. iedala) un sakrata. Uzpilda lidz zimei ar metanolu un maisa, lidz skidums ir pilnigi dzidrs.
Skidumu glaba tumsa stikla pudelé (4.3. iedala).

IEKARTA

Varglazes, 50 ml.

Meérkolba, 100 ml.

Tumsa stikla pudele, 125 ml.

Stikla plate, 10 x 10 cm.

Plastikas karotite.

Filtrpapirs, 10 x 10 cm.

PROCEDURA

Dalu analizéjama parauga vienmeérigi izlidzina uz stikla plates (4.4. iedala) karta, kas nav biezaka par 1 cm.

Sameércé filtrpapira (4.6. iedala) loksni destiléta Gdeni. To uzliek uz parauga un piespiez ar plastikas karotiti
(4.5. iedala).

Pagaida apméram vienu mindti un filtrpapira centra:
— uzpilina divus pilienus atskaiditas sérskabes (3.1. iedala),
— péc tam divus pilienus Nitrin ® skiduma (3.4. iedala).

Péc piecam lidz desmit sekundém nonem filtrpapiru un apskata pret dienasgaismu. Par nitrita klatbitni liecina
purpursarkans krasojums.
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4.2.

4.3.

4.4.

4.5.

4.6.

5.1.

5.2.

5.3.

Ja nitrita saturs ir zems, tad purpursarkanais krasojums 5 — 15 sekundés klast dzeltens. Ja nitrita daudzums ir
liels, tad krasa mainas tikai péc vienas vai divam mindtém.

PIEZIME

Purpursarkanas krasas intensitate un laiks, kada ta klast dzeltena, var liecinat par nitrita saturu parauga.

B. KVANTITATIVA NOTEIKSANA
MERKIS
Ar 30 metodi kvantitativi noteic nitritu kosmétikas lidzek]os.
NOTEIKSANA
Ar S0 metodi noteikto nitrita saturu izsaka natrija nitrita masas procentos.
PRINCIPS

Kad paraugs ir atSkaidits ar ddeni un dzidrinats, tad nitritam liek reagét ar sulfanilamidu un N-1-naftiletilén-
diaminu un 538 nm limeni izméra ieghtas krasas blivumu.

REAGENTI

Visiem reagentiem jabat ar analitisku kvalitati.

Dzidrinasanas reagenti: $os reagentus nedrikst izmantot ilgak ka vienu nedélu péc sagatavosanas.

I Karesa reagents:

izskidina 106 g kalija cianoferata(ll) K ,Fe(CN) -3H,0 destiléta @ideni un atskaida ar fideni lidz 1000 ml.
II Karesa reagents:

iz8kidina 219,5 g cinka acetata Zn(CH,COO),2H,0 un 30 ml ledus etikskabes destiléta adent un atskaida ar
ddeni lidz 1000 ml.

Natrija nitrita Skidums:

izskidina 0,500 g natrija nitrita destiléta Gdeni 1000 ml mérkolba un atskaida ar tdeni lidz zimei. Atkaida
10,0 ml 32 standartskiduma lidz 500 ml; 1 ml pédéja skiduma ir vienads ar 10 mikrogramiem NaNO,.

1 N natrija hidroksida skidums.
0,2 % sulfanilamida hidrohlorida skidums:

sildot izskidina 2,0 g sulfanilamida 800 ml Gidens. Atdzesé un maisot pievieno 100 ml koncentrétas salsskabes.
Atskaida ar tideni lidz 1000 ml.

5 N salsskabe.
N-1-naftilreagents:

Sis $kidums jagatavo izmantoSanas diena. Izskidina 0,1 g N-1-naftiletiléendiamina dihidrohlorida ddeni un
atSkaida ar @deni lidz 100 ml.

IEKARTA
Analitiskie svari.
Merkolbas, 100, 250, 500 un 1 000 ml.

Meérpipetes vai pipetes ar iedalam.
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5.4.

5.5.

5.6.

5.7.

5.8.

5.9.

6.1.

6.2.

6.3.

6.4.

6.5.

6.6.

6.7.

6.8.

6.9.

6.10.

Mercilindri, 100 ml.

Kroku filtrpapiri bez nitritiem, ar diametru 15 cm.

Udens vanna.

Spektrofotometrs ar 1 cm garam kivetem.

pH metrs.

Mikrobirete, 10 ml.

Varglazes, 250 ml.

PROCEDURA

Ar 0,1 mg precizitati nosver aptuveni 0,5 g (m grami) homogeniz&étd parauga, ar karstu destilétu ddeni
kvantitativi parnes uz 250 ml varglazi (5.10. iedala) un uzpilda apméram lidz 150 ml ar karstu destilétu Gdeni.
Uz pusstundu liek varglazi (5.10. iedala) tidens vanna (5.6. iedala) 80°C temperatiira. Saja laika ik pa bridim
sakrata.

Atdzesé lidz istabas temperatiirai un maisot secigi pievieno 2 ml I Karesa reagenta (4.1.1. iedala) un 2 ml II
Karesa reagenta (4.1.2. iedala).

Pievieno 1 N natrija hidroksida $kidumu (4.3. iedala), lai noregulétu pH uz 8,3. (Izmanto pH metru
(5.8. iedala)). Saturu kvantitativi parnes uz 250 ml mérkolbu (5.2. iedala) un uzpilda lidz zimei ar destilétu
adeni.

Samaisa un izfiltré caur kroku filtrpapiru (5.5. iedala).

Ar pipeti (5.3. iedala) piemérotu alikvotu (V ml) dalu, tomér ne vairak ka 25 ml, dzidra filtrata iepilina 100 ml
mérkolba (5.2. iedala) un pievieno destilétu @deni lidz 60 ml tilpumam.

Samaisa, pievieno 10,0 ml sulfanilamida hidrohlorida $kiduma (4.4. iedala) un péc tam 6,0 ml 5 N salsskabi
(4.5. iedala). Sajauc un piecas mindtes lauj nostaties. Pievieno 2,0 ml N-1-naftilreagenta (4.6. iedala), samaisa
un tris mindtes lauj nostaties. Atskaida ar Gideni lidz zimei un samaisa.

Sagatavo tukSo analizi, atkartojot 6.5. un 6.6. iedala aprakstitas darbibas bez N-1-naftilreagenta (4.6. iedala).

[zméra (5.7. iedala) saskana ar 6.6. iedalu iegita $kiduma optisko blivumu 538 nm limeni, par standartu
izmantojot tukso Skidumu (6.7. iedala).

No kalibrésanas liknes (6.10. iedala) nolasa natrija nitrita saturu mikrogramos uz 100 ml skiduma (m
mikrogrami), kas atbilst optiskajam blivumam, kuru méra saskana ar 6.8. iedalu.

1

[zmantojot 10 pg uz ml natrija nitrita $kiduma (4.2. iedala), zimé kalibréSanas likni natrija nitritam 0, 20, 40,
60, 80, 100 pg koncentracija.

APREKINS

Aprékina natrija nitrita saturu paraugd masas procentos péc formulas:
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1.1.

1.2.

1.3.

3.1.

3.2

250 100 m
9% NaNOy =~ xm; x 1070 x — =L

A m V xm x 40
kur
m = noteik§anai nemta parauga (6.1. iedala) masa gramos,
m, = natrija nitrita saturs mikrogramos, kas noteikts saskana ar 6.9. iedalu,
V = mérjjumam izmantotais filtrats mililitros (6.5. iedala).
ATKARTOJAMIBA ()

No viena parauga ar aptuveni 0,2 % (m/m) natrija nitrita saturu divas paralélas kvantitativas noteikSanas iegiito
rezultatu starpibai nevajadzétu parsniegt absolatu 0,005 % vértibu.

IV. BRIVA FORMALDEHIDA KVALITATIVA UN KVANTITATIVA NOTEIKSANA

MERKIS UN JOMA

Ar S0 metodi kvalitativi un kvantitativi noteic brivo formaldehidu. Ta ir piemérojama visiem kosmétikas
lidzekliem un sastav no trijam dalam.

Kvalitativa noteiksana.
Kvantitativa noteik§ana pentan-2,4-diona kolorimetrija.

$i metode nav pietickama, ja formaldehids ir saistits vai polimerizdts, pieméram, formaldehida donoros. Ja
rezultats parsniedz atlauto koncentracijas maksimumu, tad jaizmanto $ada metode.

Kvantitativa noteikSana ar bisulfitu.

Izmantojot $o metodi, savienojumos saistitu vai polimerizétu formaldehidu parasti nepem véra. Tomér noteic
dazus nestabilus savienojumus (pieméram, heksametiléntetraminu). Turklat izmérit sarmainibu buferskiduma
klatbatné ir grati.

NOTEIKSANA

Ar S0 metodi kvantitativi noteikta briva formaldehida saturu parauga izsaka masas procentos.

PRINCIPS

I dala - kvalitativa noteiksana

Formaldehids sérskabes vidé Sifa reagentu nokraso roza vai sarkanigi violetu.
II dala - kvantitativa noteikSana péc pentan-2,4-diona

Formaldehids amonija acetata klatbtné reagé ar pentan-2,4-dionu, veidojot 3,5-diacetil-1,4-dihidrolutidinu. To
ekstrahé ar butan-1-olu, un izméra ekstrakta absorbciju 410 nm limeni.

(") Sk. Norm ISO 5725
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3.3.

4.1.
4.2.
4.3.
4.4.
4.5.
4.6.

4.7.

4.8.
4.9.

4.10.
4.11.
4.12.

4.13.

4.14.
4.15.

5.1.
5.2.
5.3.

III dala - kvantitativa noteik$ana ar bisulfitu

Formaldehids skaba vidé 0°C reagé ar sulfitu, veidojot savienojumu. Protonus, kas ir parakuma, titré ar natrija
hidroksidu. Protonu patérins ir formaldehida daudzuma aprékina pamata. Tuksa analize bez sulfita dod iespéju
izmérit vides skabumu vai sarmainibu.

REAGENTI

Visiem reagentiem vajadzétu but ar analitisku kvalitati.

Ledus etikskabe.

Beziidens amonija acetats.

Butan-1-ols.

Sérskabe, aptuveni 2 N.

Tikko sagatavots 0,1 M natrija sulfita $kidums.

Sifa reagents: 100 mg fuksina iesver varglazé un 80°C izskidina 75 ml ddens.

Atdzes¢, tad pievieno 2,5 g natrija sulfita heptahidrata (Na,SO,-7H,0) un 1,5 ml koncentrétas salsskabes ((d,*
=1,19) = 1,19). Uzpilda lidz 100 ml.

(Péc divam nedélam $is reagents nav izmantojams.)
Pentan-2,4-diona reagents.

Meérkolba ar 1000 ml ietilpibu izskidina

150 g amonija acetata (4.2. iedala),

2ml  pentan-2,4-diona (tikko sagatavota, destiléta pazeminata spiediena — tam nebitu jaabsorbé pie 410
nm),

3 ml ledus etikskabes (4.1. iedala).

Uzpilda ar Gdeni lidz 1000 ml (Skiduma pH: aptuveni 6,4).

Reagentam jabut svaigi sagatavotam.

Standarta sérskabes $kidums, 0,1 N.

Standarta natrija hidroksida skidums, 0,1 N.

Joda skidums, 0,1 N.

Natrija tiosulfats, 0,1 N.

Formaldehida rezerves $kidums.

lelej 5 ¢ 37 lidz 40 % formaldehida $kiduma 1000 ml mérkolba un uzpilda lidz 1000 ml.

$3 skiduma stiprumu noteic $adi: nolej 10,00 ml; pievieno 25,00 ml 0,1 N joda standartskiduma (4.10. iedala)
un 10 ml 1 N natrija hidroksida skiduma.

Lauj nostaties piecas miniites.

Pievieno 11 ml 1 N HCl un 0,1 N joda standartskiduma (4.10. iedala), kas ir parakuma, titré ar 0,1 N natrija
tiosulfata $kidumu (4.11. iedala), par indikatoru izmantojot cietes skidumu.

1 ml 0,1 N joda skiduma (4.10. iedala) ir lidzvértigs 1,5 mg formaldehida.
Formaldehida standartskidums.

Ar pipeti iepilina 5,00 ml rezerves $kiduma (4.12. iedala) mérkolba ar 100 ml ietilpibu un uzpilda lidz 100 ml
ar demineralizétu tdeni.

Ar pipeti iepilina 5,00 ml rezerves $kiduma 500 ml mérkolba un uzpilda lidz 100 ml ar demineralizétu tdeni.
1 ml 32 skiduma satur apméram 1pg formaldehida.

Precizi aprékina saturu.

Timolftaleina $kidums, 0,1 g uz 100 ml 50 % etanola.

Reagenta standartskidums: tads pats, ka aprakstits 4.7. iedala, tomér bez pentan-2,4-diona.

IEKARTA
Standarta laboratorijas iekarta.
Fazu atdaliSanas filtrs, vatmanpapirs 1 PS (vai lidzvertigs).

Centriftga.
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5.4. Spektrofotometrs.

5.5. Stikla kivetes ar optiska cela garumu 1 cm.

5.6. Potenciometrs ar pasrakstitaju.

5.7. Stikla/kalomela elektrodi (ieteicams izmantot ipasus zemas temperatiiras elektrodus).
6. PROCEDURA

6.1.  Kvalitativa noteiksana

6.1.1.  lesver 2 g analizg§jama parauga varglaze.

6.1.2.  Piepilina divus pilienus 2 n sérskabes (4.4. iedala) un 2 ml Sifa reagenta (4.6. iedala) (¥im reagentam
izmanto$anas laika jabat pilnigi bezkrasainam).

Sakrata un atstdj uz piecam mindtém.

6.1.3.  Ja Sajas piecas minités novéro roza vai sarkanigi violetu krasojumu, tad formaldehida parakums ir 0,01 % un
tas janoteic kvantitativi, veicot 6.2. iedala aprakstito procedfiru un vajadzibas gadijuma 6.3. iedala aprakstito
procediiru.

6.2. Kvantitativa noteikSana pentan-2,4-diona kolorimetrija
6.2.1.  Parauga Skidums

6.2.1.1. lesver 100 ml mérkolba lidz 0,001 g (m gramos) analizgjama parauga, kas atbilst iepriek$ pienemtam
aptuvenam 150 mikrogramu formaldehida daudzumam.

6.2.1.2. Uzpilda ar demineralizétu Gdeni lidz 100 ml un samaisa.
6.2.1.3. Erlenmeijera kolba ar 50 ml ietilpibu pievieno
10,00 ml skiduma, kas noradits 6.2.1.2. iedala,
5,00 ml pentan-2,4-diona reagenta (4.7. iedala),
demineralizétu Gdeni lidz galigajam 30 ml tilpumam.
6.2.2.  Standartskidums
Ar 3o standartskidumu analizéjama parauga noveérs iespéjamu traucgjosu fona krasas iedarbibu.
Erlenmeijera 50 ml kolba pievieno
10,00 ml skiduma, kas noradits 6.2.1.2. iedala,
5,00 ml reagenta standartskiduma (4.15. iedala),
demineralizétu tdeni lidz galigajam 30 ml tilpumam.
6.2.3.  Tuksais skidums
Erlenmeijera 50 ml kolba pievieno
5,00 ml pentan-2,4-diona reagenta (4.7. iedala),
papildina ar demineralizétu Gideni lidz 30 ml.
6.2.4.  Kvantitativa noteiksana

6.2.4.1. Kolbas, kas noraditas 6.2.1.3., 6.2.2. un 6.2.3. iedala, sakrata un tiesi uz 10 minatém iegremdé tdens vanna
60°C. Lauj atdzist divas mindites vanna ar ledus deni.
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6.2.4.2. Parnes uz 50 ml dalamajam piltuvém, kuras ir 10,00 ml butan-1-ola (4.3. iedala). Katru kolbu izskalo ar 3 lidz
5 ml Gdens un saskalojumus pievieno piltuvju saturam. Tiesi 30 sekundes maisfjumu stipri krata. Lauj tam
sadalities.

6.2.4.3. lefiltré kivetés caur fazu atdaliSanas filtru. Centrifugét (5000 apgr./min. piecas miniites) nav tik lietderigi un ir
ilgak.

6.2.4.4. Izméra 6.2.1.3. iedala noradita parauga skiduma ekstrakta optisko blivumu A 410 nm limeni un salidzina ar
standartskiduma (6.2.2. iedala) optisko blivumu.

6.2.4.5. Lidzigi izméra tuksa skiduma ekstraktu (6.2.3. iedala) un salidzina ar butan-1-olu (A).

Piezime

Visas $is darbibas javeic 25 miniités, skaitot no briza, kad Erlenmeijera kolbas ieliek @idens vanna 60°C.
6.2.5.  Kalibresanas likne
6.2.5.1. Erlenmeijera 50 ml kolba ielej

5,00 ml standartskiduma (4.13. iedala),

5,00 ml pentan-2,4-diona reagenta (4.7. iedala),

uzpilda lidz 30 ml ar demineralizétu Gideni.
6.2.5.2. Turpina, ka aprakstits 6.2.4.5. iedala, izméra optisko blivumu attieciba pret butan-1-olu (4.3. iedala).
6.2.5.3. Atkarto procediru ar 10, 15, 20 un 25 ml standartskiduma.
6.2.5.4. Nullpunkta vertibu iegiist, ka aprakstits 6.2.4.5. iedala.

6.2.5.5. KalibréSanas likni konstrué, atnemot nullpunkta vértibu (6.2.4.5. iedala) no katra optiska blivuma, kas iegiits
saskana ar 6.2.5.2. un 6.2.5.3. iedalu. Béra likums ir spéka, ja formaldehids neparsniedz 307g.

6.3.  Kvantitativa noteikSana ar bisulfitu
6.3.1.  Analizgjama parauga sagatavoSana
6.3.1.1. Analizei:

nosvérta varglazé ar 0,001 g precizitati iesver analizéama parauga daudzumu (m grami), kas atbilst ieprieks
pienemtam formaldehida daudzumam no 3 lidz 20 mg.

6.3.1.2. Kontrolmérjjumam:
lidzigi nosver kontrolmérjjuma paraugu (m grami).
6.3.2.  Kvantitativa noteikSana

6.3.2.1. Liek 50,00 ml 0,1 M natrija sulfita (4.5. iedala) 100 ml varglazé un pievieno 10,00 ml 0,1 n sérskabes
(4.8. iedala). Sakrata.

6.3.2.2. legremde varglazi ledus un sals maisjuma, lai to uzturétu + 2°C temperatira. lelej analizéamo paraugu
(6.3.1.1. iedala)

6.3.2.3. Atri titré potenciometriski ar 0,1 n natrija hidroksidu (4.9. iedala), nepartraukti kratot un uzturot temperatiiru
no + 2 lidz + 4°C (neitralais punkts ir starp pH 9 un 11). Papemta 0,1 N natrija hidroksida(4.9. iedala)
tilpums ir V..
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6.3.3.  Tuksa analize
Titré skidumu, kas sagatavots papildus, ka noteikts 6.3.2.1. iedala, tados apstaklos, ka aprakstits 6.3.2. iedala.
Papemta 0,1 N natrija hidroksida (4.9. iedala) tilpums ir V..

6.3.4.  Kontrolmerjjums

Potenciometriski titréjot ar 0,1 N natrija hidroksidu (4.9. iedala) vai 0,1 n sérskabi (4.8. iedala), noteic parauga
skabumu vai sarmainibu analizéjama parauga m “V” ir 0,1 n natrija hidroksida vai sérskabes 0,1 N tilpums.

6.3.5.  Piezimes
Svarigi, lai tiktu ievéroti analizes nosacijumi.

Kvantitativo noteiksanu var izdarit, par indikatoru izmantojot timolftaleinu (4.14. iedala).

7. REZULTATU PREZENTACIJA
7.1. Aprekins kolorimetriskajai metodei

7.1.1.  Atpem A, no A, un nolasa no kalibrésanas liknes (6.2.5.5. iedala) formaldehida daudzumu C mikrogramos
analizgjama $kiduma (6.2.3.1. iedala).

7.1.2.  Parauga formaldehida saturu masas procentos (% mjm) aprékina péc $adas formulas:

C

formaldehida saturs % = .
X m

10°

7.2. Aprékins, izmantojot bisulfita titréSanas metodi

Kontrolmérjjumam nemto 0,1 N natrija hidroksida (4.9. iedala) vai 0,1 N sérskabes (4.8. iedala) tilpumu
attiecina pret masu m:

Neitralam kosmeétikas lidzeklim V ir nulle.

7.2.1.  Skabam kosmétikas lidzeklim

0,30 (V, —V
formaldehida saturs % = M
m

7.2.2.  Sarmainam kosmétikas lidzeklim

0,30 (V, —V; —
formaldehida saturs % = M
m

7.3. Piezime

Ja $o divu metozu rezultati atskiras, tad nem véra mazako.

8. ATKARTOJAMIBA (!)

Ja formaldehida saturs kosmétikas lidzekli ir 0,2 %, tad no viena parauga divas paralélas kvantitativas
noteik3anas iegito rezultatu starpibai nevajadzétu parsniegt 0,005 %, izmantojot kolorimetrisko metodi, un
0,05 %, izmantojot bisulfita metodi.

(") Sk. Norm ISO 5725
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4.1.

4.2.

4.3.

44,

4.5.

4.6.

4.7.

4.8.

4.9.

4.9.1.

4.9.2.

V. REZORCINA KVANTITATIVA NOTEIKSANA SAMPUNOS UN MATU LOSJONOS

MERKIS UN JOMA

Ar $o metodi gazu hromatografija kvantitativi noteic rezorcinu Sampi@inos un matu losjonos. Metode
izmantojama paraugiem ar koncentraciju no 0,1 lidz 2,0 masas %.

NOTEIKSANA

Ar S0 metodi kvantitativi noteikta rezorcina saturu parauga izsaka masas procentos.

PRINCIPS

Rezorcinu un 3,5-dihidroksitoluolu, (5-metilrezorcins), kas pievienots ka ieksgjais standarts, atdala no parauga
planslana hromatografija. Abus savienojumus izol€, noskrapgjot to plankumus no planslanu plates un ekstra-
héjot ar metanolu. Beidzot ekstrahétos savienojumus izzave, sililé un kvantitativi noteic gazu hromatografija.

REAGENTI

Visiem reagentiem jabit ar analitisku kvalitati.
Salsskabe, 25 % (m/m).

Metanols.

Etanols, 96 % (V[V).

[zmantosanai gatavas silikagela TLC loksnes (plastikas vai aluminija) ar fluorescentu indikatoru. Deaktivé $adi:
apsmidzina parastas ieprieks parklatas silicija oksida loksnes ar Gdeni, lidz izveidojas glaziirveida parklajums.
Apsmidzinatajam platém lauj Zat gaisa istabas temperatiira vienu lidz tris stundas.

Piezime
Ja plates nav deaktivétas, neatgriezeniska adsorbcija silicija oksida var radit rezorcina zudumus.
Attistosais $kidinatajs: acetons — hloroforms — etikskabe (20: 75: 5 tilp.v.).

Rezorcina standartskidums: izskidina 400 mg rezorcina 100 ml 96 % etanola (4.3. iedala) (1ml atbilst 4 000
pg rezorcina).

leksjais standartskidums: izskidina 400 mg 3,5-dihidroksitoluola (DHT) 100 ml 96 % etanola (4.3. iedala)
(1 ml atbilst 4000 pg DHT).

Standartmaisijums: samaisa 10 ml $kiduma, kas noradits 4.6. iedala, un 10 ml Skiduma, kur§ noradits
4.7. iedala, 100 ml mérkolba, uzpilda lidz zimei ar 96 % ctanolu (4.3. iedala) un samaisa (1 ml atbilst 400
pg rezorcina un 400 pg DHT).

Sililgjosie agenti.
N,O-bis-(trimetilsilil)trifluoracetamids (BSTFA).

Heksametildisilazans (HMDS).
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4.9.3.  Trimetilhlorsilans (TMCS).

5. IEKARTA
5.1. Standarta planslanu un gazu hromatografijas ickarta.

5.2. Stikla trauki.

6. PROCEDURA

6.1. Parauga sagatavosana

6.1.1.  Precizi iesver 150 ml varglazé analizéjamo kosmeétikas lidzekla daudzumu (m grami), kas satur aptuveni 20 lidz

50 mg rezorcina.

6.1.2.  Skabina ar salsskabi (4.1. iedala), lidz maisijums ir skabs (vajadzigi aptuveni 2 lidz 4 ml), pievieno 10 ml
(40 mg DHT) ieksgja standartskiduma (4.7. iedala) un samaisa. Parnes uz 100 ml mérkolbu ar etanolu
(4.3. iedala), uzpilda lidz zimei ar etanolu un samaisa.

6.1.3.  Apméram 8 cm gara nepartraukta linija klaj 250 pl skiduma (6.1.2. iedala) uz deaktivétas silicija oksida loksnes

(4.4. iedala). Liniju veido péc iespéjas Sauru.

6.1.4. Tapat (6.1.3. iedala) uz tas pasas plates klaj 250 pl standartmaisijuma (4.8. iedala).

6.1.5. Divos punktos uz starta linijas liek 5 pl no katra kiduma, kas noradits 4.6. un 4.7. iedala, lai péc attistiSanas

atvieglotu lokalizaciju.

6.1.6. Attista plati nepiesatinata kamera, kas piepildita ar attistoSo $kidinataju, kur§ noradits 4.5. iedala, lidz

Nozave plati un UV gaisma (254 nm) noteic rezorcina/DHT zonu. Abiem savienojumiem ir aptuveni vienada R

f

vértiba. Ar zimuli apvelk 2 mm attaluma no argjas tumsas robezlinijas. Atdala $is zonas un katras vielas

sorbentu atseviski savac 10 ml pudelé.

6.1.7.  Atskirigi ekstrahé sorbentu, kas satur paraugu un sorbentu, kur§ satur standartmaisijumu:

pievieno 2 ml metanola (4.2. iedala) un, nepartraukti maisot, ekstrahé vienu stundu. Izfiltré maisjjumu un
atkarto ekstrakciju vel 15 mindtes ar 2 ml metanola.

6.1.8.  Apvieno ekstraktus un nakti tvaicé vakuuma eksikatora, kas pildits ar piemérotu Zavéjosu vielu. Nesilda.

6.1.9.  Sililé atlikumus (6.1.8. iedala), ka noradits 6.1.9.1. vai 6.1.9.2. iedala.

6.1.9.1. Ar mikroslirci pievieno 200 pl BSTFA (4.9.1. iedala) un atstaj maisijumu slégta trauka uz 12 stundam istabas

temperattira.

6.1.9.2. Ar mikroslirci secigi pievieno 200 ul HMDS (4.9.2. iedala) un 100 pl TMCS (4.9.3. iedala) un slégta trauka
karsé maisjumu 30 mindtes 60°C temperatiira. Maisijumu atdzesé.

6.2. Gazu hromatografija

6.2.1.  Hromatografijas nosacijumi

Kolonnai janodro$ina izskirtsp&ja R, kas ir vienada ar 1,5 vai labaka, ja

R_2d’ (I‘Q—I‘l)
o owitwy
kur:
roun T, = divu piku izdali$anas laiki minatés,
w, un w, = to pasu piku platumi pusaugstuma mm,
d = pasrakstitdja atrums mm mindté.
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Par piemérotiem uzskata $adus kolonnas un gazu hromatografijas nosacijumus:

Kolonna Materials Nertis€joss térauds
- garums 200 cm
- ieksgjais diametrs ~ 3 mm
Pildjjums 10 % OV 17 uz Chromosorb WAW ar dalinu izméru no 100 lidz
120
Liesmas jonizacijas detektors
Temperatiiras
Kolonna 185°C (izotermiska)
Detektors 250°C
Inzektors 250°C
Neséjgaze Slapeklis
Plasma 45 ml/min

Udenraza un gaisa pliismu ieregulé péc razotaja noradjjumiem.

6.2.2. levada 1 lidz 3 pl skidumu, ko iegaist gazu hromatografija saskana ar 6.1.9. iedalu. Katru skidumu (6.1.9. iedala)
ievada piecas reizes, izméra piku laukumus, aprékina vidéjo un aprékina piku laukumu attiecibu: S = rezorcina
piku laukums/DHT piku laukums.

7. APREKINS

Rezorcina koncentracija parauga, kas izteikta masas procentos (% m/m), aprékina péc formulas:

- 4 S arauga
% rezorcina = — X pAravg

I
Sstandartmaisijuma

kur:

M parauga daudzums gramos (6.1.1. iedala),

parauga Skiduma vidéja piku laukuma attieciba saskana ar 6.2.2. iedalu,

parauga

standartmaisijuma vidéja laukumu attieciba saskana ar 6.2.2. iedalu.

standartmaisijuma

8. ATKARTOJAMIBA (')

No viena parauga ar aptuveni 0,5 % rezorcina saturu divas paralélas kvantitativas noteiksanas iegfito rezultatu
starpibai nevajadzétu parsniegt absolfitu 0,025 % vértibu.

VI. METANOLA KVANTITATIVA NOTEIKSANA ATTIECIBA PRET ETANOLU VAI PROPAN-2-OLU
1. MERKIS UN JOMA
Ar $o metodi gazu hromatografija noteic metanolu visu veidu kosmétikas lidzeklos (tostarp aerosolos).
Var noteikt procentudlo koncentraciju no 0 lidz 10 %.
2. NOTEIKSANA

Ar 3o metodi noteikto metanola saturu izsaka metanola masas procentos attieciba pret etanolu vai propan-2-
olu.

3. PRINCIPS

Kvantitativo noteikSanu veic gazu hromatografija.

(") Sk. Norm ISO 5725
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4. REAGENTI

[zmanto analitiskas kvalitates reagentus.
4.1. Metanols.
4.2. Absolitais spirts.

4.3 Propan-2-ols.

4.4. Hloroforms, no kura ar tideni atmazgati spirti.
5. [EKARTA
5.1. Gazu hromatografs:

ar katarometru aerosolu paraugiem,
ar liesmas jonizacijas detektoru paraugiem, kas nav aerosoli.
5.2. Meérkolbas, 100 ml.
5.3. Pipetes, 2 ml, 20 ml, no 0 lidz 1 ml
5.4. Mikroslirces no 0 lidz 100 pl un no 0 lidz 5 ul
un (tikai aerosolu paraugiem) ipasa hermétiska 3lirce ar ventili (skat. paraugu nemsanas procediru 5. attéla ().
6. PROCEDURA
6.1. Parauga sagatavoSana

6.1.1.  Aerosolu paraugus nem saskana ar Komisijas 1980. gada 22. decembra Direktivas 80/1335/EEK (') pielikuma
II nodalu un péc tam analizé gazu hromatografija ar 6.2.1. iedala precizétajiem nosacjjumiem.

6.1.2. To kosmétikas lidzeklu paraugus, kuri nav aerosoli, nem saskana ar iepriekSminéto I nodalu un atskaida ar
tdeni, lai etanola vai propan-2-ola koncentracija batu 1 lidz 2 %, un péc tam analizé gazu hromatografija ar
6.2.2. iedala precizétajiem nosacfjumiem.

6.2. Gazu hromatografija
6.2.1.  Aerosolu paraugu analizei izmanto katarometru.
6.2.1.1. Kolonnu pilda ar 10 % Hallcomid M18 uz Chromosorb WAW ar dalinu lielumu no 100 lidz 200.

6.2.1.2. Kolonnai janodrosina izskirtspéja R, kas vienada ar 1,5 vai labaka, ja

7 d’ Iy — d’ I
Wi + V%)
kur:
runr, = divu piku izdaliSanas laiki mindtés,
w, un w, = to pasu piku platumi pusaugstuma mm,
d = pasrakstitdja atrums mm mindte.
6.2.1.3. So izskirtspéju lauj nodroginat $adi nosactjumi
Kolonna Materials Nertis€joss térauds
Garums 3,5 metri
Diametrs 3 mm
Katarometra strava 150 mA

() OV L 383, 31.12.1980., 27. Ipp.
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Neséjgaze Helijs
Spiediens 2,5 bari
Plisma 45 ml/min.

Temperatiira
InZektors 150°C
Detektors 150°C
Kolonnas kamera 65°C

Piku laukumu meérfjumus var uzlabot, elektroniski integréjot
6.2.2.  Paraugiem, kas nav aerosoli
6.2.2.1. kolonnu pilda ar Chromosorb 105 vai Porapak QS un izmanto liesmas jonizacijas detektoru;

6.2.2.2. kolonnai janodrosina izskirtspéja R, kas ir vienada ar 1,5 vai labaka, ja kur:

drn—-dn
- w1 + W)
r,unr, = divu piku izdalSanas laiki mindtés,
w, un w, = to pasu piku platumi pusaugstuma mm,
d = pasrakstitaja atrums mm mindGte.
6.2.2.3. So izskirtsp&ju nodrosina $adi nosacijumi
Kolonna Materials Neriisgjo$s térauds
Garums 2 metri
Diametrs 3 mm
Elektrometra jutiba 8 x 101 A
Gazes
Nesgjgaze Slapeklis
Spiediens 2,1 bars
Plisma 40 ml/min.
Paliggaze Udenradis
Spiediens 1,5 bari
Plisma 20 ml/min.
Temperatiira
Inzektors 150°C
Detektors 230°C
Kolonnas kamera 120 lidz 130°C
7. STANDARTA GRAFIKS
7.1. Gazu hromatografijai, ka paredzéts 6.2.1. iedala (Hallcomid M18 kolonna), izmanto $adus standartmaisijumus.
Sagatavo $os maisijumus, mérot ar pipetém, tomér precizo daudzumu noteic, sverot pipeti vai kolbu péc katras
pievienoSanas
Procentudla koncentracija Metanols Etanols vai Hloroforms, ko pievieno $adam tilpu-
(m/m %) (ml) propan-2-ols (ml) mam
aptuveni 2,5 % 0,5 20 100 ml
aptuveni 5,0 % 1,0 20 100 ml
aptuveni 7,5 % 1,5 20 100 ml
aptuveni 10,0 % 2,0 20 100 ml

levada 2 lidz 3 pl hromatografa saskana ar 6.2.1. iedalas nosacjjumiem.

Aprékina katra maisjuma piku laukumu attiecibu (metanols/etanols) vai (metanols/propan-2-ols). Uzzimé
standarta grafiku, kur

uz X ass % atliek metanola attiecibu pret etanolu vai propan-2-olu,

uz y ass atliek piku laukumu attiecibu (metanols/etanols) vai (metanols/propan-2-ols).
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7.2.

Gazu hromatografijai, ka paredzéts 6.2.2. iedala (Porapak QS vai Chromosorb 105), izmanto $adus standartmai-
sijumus. Sagatavo $os maisijumus, mérot ar mikroslirci un pipeti, tomér precizo daudzumu noteic, sverot pipeti
vai kolbu tilit péc katras pievienosanas.

1= . Etanols vai pro-
Procentu(arLa/rio(;;entracua Me(taBOls pan-2-ols Udens, ko pievieno $adam tilpumam
’ " (m)
aptuveni 2,5 % 50 2 100 ml
aptuveni 5,0 % 100 2 100 ml
aptuveni 7,5 % 150 2 100 ml
aptuveni 10,0 % 200 2 100 ml

levada 2 lidz 3 pl hromatografa saskana ar 6.2.2. iedalas nosacjjumiem.

Aprekina katra maisijuma piku laukumu attiecibu (metanols/etanols) vai (metanols/propan-2-ols). Uzzimé
standarta grafiku, kur:

uz x ass % atliek metanola attiecibu pret etanolu vai propan-2-olu,

uz y ass atliek piku laukumu attiecibu (metanols/etanols) vai (metanols/propan-2-ols).

Standarta grafikam jabit taisnei.
ATKARTOJAMIBA ()

No viena parauga ar aptuveni 5 % metanola saturu attieciba pret etanolu vai propan-2-olu divas paralélas
kvantitativas noteiksanas iegfito rezultatu starpibai nevajadzétu parsniegt 0,25 %.

(") Sk. Norm ISO 5725



