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CZWARTA DYREKTYWA KOMISJI
z dnia 11 pazdziernika 1985 r.

w sprawie zblizenia ustawodawstw Panstw Czlonkowskich odnoszacych si¢ do metod analizy
niezbednych do kontrolowania skladu produktéw kosmetycznych

(85/490/EWG)

KOMISJA WSPOLNOT EUROPEJSKICH,

uwzgledniajgc  Traktat ustanawiajgcy Europejska Wspdlnote
Gospodarczg,

uwzgledniajac dyrektywe Rady 76/768/EWG z dnia 27 lipca
1976 r. w sprawie zblizenia ustawodawstw Panstw Czlonkow-
skich odnoszacych si¢ do produktéw kosmetycznych (1), ostat-
nio zmieniong dyrektywa 85/391/EWG (3), w szczegblnosci jej
art. 8 ust. 1,

a takze majac na uwadze, co nastgpuje:

dyrektywa 76/768/EWG ustanawia urzedowe kontrole produk-
tow kosmetycznych majace na celu sprawdzenie, czy przestrze-
gane s3 przepisy wspdlnotowe dotyczace skladu produktéw
kosmetycznych;

w zwiazku z tym musza zosta¢ ustalone, tak szybko jak to jest
mozliwe, wszelkie niezbedne metody analizy; nastgpnie wraz z
ustaleniem réznorodnych metod w dyrektywach Komisji
80/1335/EWG (), 82/434[EWG () i 83/514/EWG () zostaly
osiggnigte na tej drodze trzy etapy; ustalenie tych metod w
celu identyfikowania i ilosciowego oznaczania zawarto$ci 1-(4-
aminobenzoesanu) glicerolu, iloSciowego oznaczania zawartosci
chlorobutanolu, identyfikowania i ilo§ciowego oznaczania za-
wartodci chininy, w celu identyfikowania i iloSciowego ozna-
czania zawarto$ci nieorganicznych siarczanéw i dwusiarcza-
néw, w celu identyfikowania i iloSciowego oznaczania zawar-
tosci chloranéw alkalicznych, identyfikowania i iloSciowego
oznaczania jodanu sodu - oznacza czwarty krok w tym
kierunku;

srodki przewidziane w niniejszym rozporzadzeniu sa zgodne z
opinig Komitetu ds. dostosowania rozporzadzenia (EWG) nr
76768 do postepu technicznego,

Dz.U. L 262 z 27.9.1976, str. 169.
Dz.U. L 224 z 22.8.1985, str. 40.
Dz.U. L 383 z 31.12.1980, str. 27.
Dz.U. L 185 z 30.6.1982, str. 1.
Dz.U. L 291 z 24.10.1983, str. 9.
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PRZYJMUJE NINIEJSZA DYREKTYWE;:

Artykut 1

Panstwa Czlonkowskie podejma wszelkie niezbedne $rodki, aby
podczas urzedowych kontroli produktéw kosmetycznych:

— identyfikowanie i ilosciowe oznaczanie zawarto$ci 1-(4-ami-
nobenzoesanu) glicerolu,

— iloSciowe oznaczanie zawartoSci chlorobutanolu,
— identyfikowanie i iloSciowe oznaczanie zawartoci chininy,

— identyfikowanie i iloSciowe oznaczanie zawartosci nieorga-
nicznych siarczanéw i dwusiarczanow,

— identyfikowanie i iloSciowe oznaczanie zawartoici chlora-
néw alkalicznych,

— identyfikowanie i iloSciowe oznaczanie zawartosci jodanu
sodu

odbywalo si¢ zgodnie z metodami opisanymi w Zalaczniku.

Artykut 2

Panstwa Czlonkowskie wprowadza w zycie przepisy ustawowe,
wykonawcze i administracyjne konieczne do wykonania niniej-
szej dyrektywy przed dniem 31 grudnia 1986 r.

Niezwlocznie powiadomig o tym Komisje.

Artykut 3

Niniejsza dyrektywa skierowana jest do Panstw Czlonkowskich.
Sporzadzono w Brukseli, dnia 11 paZdziernika 1985 r.
W imieniu Komisji

Stanley CLINTON-DAVIS

Czlonek Komisji
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ZALACZNIK

IDENTYFIKOWANIE 1 OZNACZANIE ZAWARTOSCI 1-(4-AMINOBENZOESANU) GLICEROLU

A. IDENTYFIKOWANIE
PRZEDMIOT I ZAKRES ZASTOSOWANIA

Metode stosuje si¢ do wykrywania 1-(4-aminobenzoesanu) glicerolu (INCL glycerylpaba). Mozna ta metoda
wykrywaé réwniez 4-aminobenzoesan etylu (INN: benzocaine), ktory moze wystgpowac jako zanieczyszczenie.

ZASADA

Identyfikowanie przeprowadza si¢ metodg chromatografii cienkowarstwowej na zelu krzemionkowym ze wskaz-
nikiem fluorescencyjnym i wykrywanie wolnej pierwszorzedowej grupy aminowej poprzez pojawienie si¢ plamy
barwnika dwufazowego na plytce.

ODCZYNNIKI

Wszystkie odczynniki powinny by¢ czystosci analitycznej.

Mieszanina rozpuszczalnikéw: cykloheksan/propan-2-ol/stabilizowany dichlorometan (48:64:9 obj).
Rozpuszczalnik rozwijajacy: eter naftowy (40-60)/benzen/aceton/roztwér wodorotlenku amonu (co najmniej

25 % NH) (35:35:35:1 obj).

Roztwor wywolujacy: a) azotan () sodu: 1 g w 100 ml i 1 M kwasu chlorowodorowego (przy-
gotowany bezposrednio przed uzyciem);

b) 2-naftol: 0,2 ¢ w 100 ml I M wodorotlenku potasu.

Roztwory standardowe:

1-(4-aminobenzoesan) glicerolu: 0,05 g w 100 ml mieszaniny rozpuszczalnikéw 3.1.,

4-aminobenzoesan etylu: 0,05 ¢ w 100 ml mieszaniny rozpuszczalnikéw 3.1.

Plytki z Zelem krzemionkowym 60 F254, grubos¢ 0,25 mm, 200 x 200 mm.

APARATURA

Zwykta aparatura do chromatografii cienkowarstwowej.

Wibrator ultradzwigkowy.

Filtr z wkladem mikroporowatym F H 0,5 pm lub réwnowazny.

PROCEDURA

Przygotowanie probki

W 10-mililitrowej kolbie miarowej z korkiem zwazy¢ 1,5 g analizowanego wyrobu. Uzupeni¢ rozpuszczalnikiem
3.1 do kreski. Zamkna¢ i pozostawi¢ na okres jednej godziny w temperaturze pokojowej w tazni ultradZwigko-
wej (4.2). Przesaczy¢ przez filtr Milipore (4.3) i uzywac filtratu do analizy chromatograficznej.

Chromatografia cienkowarstwowa

Nanie$¢ po 10 pl roztworu prébki (5.1) i wszystkich roztworéw standardowych (3.4) na plytke (3.5).

Rozwija¢ chromatogram do wysoko$ci 150 mm w komorze uprzednio wysycanej rozpuszczalnikiem 3.2.
Pozostawi¢ plytke do wysuszenia w temperaturze otoczenia.

Rozwijanie

. Obserwowa¢ plytke w Swietle UV przy dlugosci fali 254 nm.

. Spryska¢ catkowicie wysuszong plytke roztworem 3.3 a).

Pozostawi¢ do wysuszenia w temperaturze otoczenia w ciagu 1 minuty i niezwlocznie spryskaé roztworem 3.3

b).

Wysuszy¢ plytke w suszarce w temperaturze 60 °C. Plamy aminobenzoesandéw pojawiaja si¢ w kolorze
pomaranczowym. Czasy retencji: 1-(4-aminobenzoesan) glicerolu R.= 0,07; 4-aminobenzoesan etylu R, = 0,55.
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B. OZNACZANIE ZAWARTOSCI
PRZEDMIOT I ZAKRES

Metoda ta okre$la oznaczanie zawartosci 1-(4-aminobenzoesanu) glicerolu. Moze ona réwniez by¢ stosowana do
oznaczania zawarto$ci 4-aminobenzoesanu etylu. Nie mozna oznacza¢ wiekszego stezenia niz 5 % masowych 1-
(4-aminobenzoesanu) glicerolu i 1 % masowy 4-aminobenzoesanu etylu.

DEFINICJA

Zawarto$ci 1-(4-aminobenzoesanu) glicerolu i 4-aminobenzoesanu etylu dozowane tg metodg s3 wyrazane w
procentach masowych (% m/m) wyrobu.

ZASADA

Analizowany wyréb jest zawieszony w metanolu i po odpowiedniej obrébee probki oznaczenie prowadzone jest
metodg wysoko sprawnej chromatografii cieczowej (HPLC).

ODCZYNNIKI

Wszystkie odczynniki powinny by¢ o czystosci analitycznej, a tam gdzie to konieczne, odpowiadaé HPLC.
Metanol.

Diwodoroortofosforan (V) potasu (KH,PO).

2-hydrat octanu cynku (I) (Zn(CH;;COO), - 2 H,0.

2

20
Kwas octowy, d i 1,05.

3-hydrat heksacyjanozelazianu (I) (zelazocyjanku) tetrapotasu (K,(Fe(CN),) - 3 H,0).
4-hydroksybenzoesan etylu.

1-(4-aminobenzoesan) glicerolu.

4-aminobenzoesan etylu.

Roztwoér buforu fosforanowego (0,02 M): rozpusci¢ 2,72 g diwodoroortofosforanu (V) potasu (4.2) w jednym
litrze wody.

Roztwér wymywajacy: roztwor buforu fosforanowego (4.9)/metanol (4. 1) (61:39 obj).

Sklad fazy ruchomej mozna zmienia¢ w celu uzyskania wspélczynnika rozdziatu R = 1,5 o wzorze:

dR, —dR
R=p 2 "™
Wi + W,
gdzie
R, iR, = czasy retencji pikéw, w minutach,
W, 1 W, = szerokos¢ pikow w polowie wysokosci, w milimetrach.
d’ = szybko$¢ przesuwu papieru, w milimetrach na minutg.

Bazowy roztwér 1-(4-aminobenzoesanu) glicerolu: zwazy¢ dokladnie okolo 40 mg 1-(4-aminobenzoesanu)
glicerolu i umiesci¢ w 100-mililitrowej kolbie miarowej. Rozpusci¢ w 40 ml metanolu (4.1). Uzupelni¢ do kreski
roztworem buforowym (4.9) i wymieszac.

Bazowy roztwér 4-aminobenzoesanu etylu: zwazy¢ dokladnie okoto 40 mg 4-aminobenzoesanu etylu i umiescic
w 100-mililitrowej kolbie miarowej, rozpuscic w 40 ml metanolu (4.1), uzupeli¢ do kreski roztworem
buforowym i wymieszac.

Roztwér wewnetrznego standardu: zwazy¢ dokladnie okolo 50 mg 4-hydroksybenzoesanu etylu (4.6), przenies¢
do 100-mililitrowej kolby miarowej, rozpuscic w 40 ml metanolu (4.1), uzupeli¢ do kreski roztworem
buforowym (4.9) i wymieszac.

Roztwory standardowe: przygotowaé cztery roztwory standardowe przez rozpuszczenie w 100 ml eluentu (4.10)
odpowiednich zwiazkéw zgodnie z nastgpujaca tabela:

Roztwér stan- 1-(4-aminobenzoesanu) glicerolu 4-aminobenzoesan etylu 4-hydroksybenzoesan etylu
dardowy (ug/ml) ml (4.11) (ug/ml) (¥) ml (4.12) (pg/ml) (*) ml (4.13)

I 8 2 8 2 50 10

I 16 4 12 3 50 10

111 24 6 16 4 50 10

I\Y 40 10 20 5 50 10

(*) Powyzsze wartosci wskazano jako orientacyjne, a odpowiadaja one dokladnie masom podanym w pkt 4.11; 4.12 i 4.13.

Notabene: Roztwory te moga by¢ przygotowywane réznymi sposobami.
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[ roztwér Carreza: rozpusci¢ 26,5 g heksacyjanozelazianu (Ill) tetrapotasu (4.5) w wodzie i uzupetni¢ do 250
ml.

Il roztwor Carreza: rozpusci¢ 54,9 octanu cynku (1) (4.3) i 7,5 ml kwasu octowego (4.4) w wodzie i uzupeknié
do 250 ml

Wypehienie Merck Lichrosorb RP-18 lub réwnowazne o $rednim rozmiarze czastek 5 pm.
APARATURA
Zwykle wyposazenie laboratoryjne.

Wyposazenie do wysoko sprawnej chromatografii cieczowej z detektorem UV ze zmienng dlugoscia fali i zestaw
komoér termostatowany w 45° C.

Kolumna ze stali nierdzewnej, dtugo$é: 250 mm, $rednica wewngtrzna: 4,6 mm; wypeknienie: Lichrosorb RP-18
(4.17).

Laznia ultradzwickowa.
PROCEDURA

Przygotowanie probki

. W 100-mililitrowej zlewce zwazy¢ dokladnie okoto 1 g prébki i doda¢ 10 ml metanolu (4.1).

. Umiesci¢ zlewke w lazni ultradzwigkowej (5.4) na 20 minut w celu otrzymania suspensji. Przenies¢ ilosciowo

otrzymanga suspensj¢ do 100-mililitrowej kolby miarowej, w ktérej znajduje si¢ nie wiecej niz 75 ml roztworu
wymywajacego (4.10).

Doda¢ kolejno po 1 ml roztworéw Carreza (4.15 i 4.16) i wymieszaé po kazdym dodaniu. Uzupehic¢ do kreski
eluentem (4.10), ponownie wymieszac i przesgczy¢ przez karbowany saczek bibulowy.

. Przenies¢ pipeta 3,0 ml przesaczu otrzymanego w pkt 6.1.2 i 5,0 ml roztworu standardu wewnetrznego (4.13)

do 50-mililitrowej kolby miarowej. Uzupelni¢ do kreski roztworem wymywajacym (4.10) i wymieszaé. Stosowaé
tak otrzymany roztwér do wykonania analizy chromatograficznej opisanej w pkt 6.2.

Chromatografia
Ustawi¢ przeplyw fazy ruchomej (4.10) na 1,2 ml/min temperatur¢ kolumny na 45° C.
Ustawi¢ detektor (5.2) na dlugos¢ fali 274 nm.

Wprowadzi¢ mikrostrzykawka co najmniej dwukrotnie po 20 pl roztworu (6.1.3) do chromatografu i zmierzy¢
powierzchni¢ pikow.

Krzy wa odwzorowania

Wprowadzi¢ kolejno po 20 pl wszystkich roztwordéw standardowych (4.14) i zmierzy¢ powierzchnie pikéw.

. Dla kazdego stezenia obliczy¢ stosunek miedzy powierzchniami piku 1-(4-aminobenzoesanu) glicerolu i po-

wierzchniami piku wewngtrznego standardu. Nanies$¢ ten stosunek na osi odcigtych, a na osi rzednych stosunek
odpowiednich mas.

. W ten sam spos6b postgpowal dla 4-hydroksybenzoesanu etylu.

OBLICZENIA

Z krzywej odwzorowania otrzymanej w pkt 6.3 odczyta¢ stosunki mas (RPl, RP2) odpowiadajace stosunkom
migdzy powierzchniami pikéw obliczonymi w pkt 6.2.3, gdzie:

RP1

stosunek: masa 1-(4-aminobenzoesanu) glicerolu/masa 4- hydroksybenzoesanu etylu.

RP2

stosunek: masa 4-aminobenzoesanu etylu/masa 4-hydroksybenzoesanu etylu.
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Ze stosunkéw mas otrzymanych w ten sposob obliczy¢ zawarto$¢ 1-(4-aminobenzoesanu) glicerolu i 4-
aminobenzoesanu etylu jako procenty masowe (% m/m) ze wzoréw:

R % (m/m) 1-(4-aminobenzoesanu) glicerolu = RP1 x %

q

R % (m/m) 4-aminobenzoesanu etylu = RP2 x 3o
p

q = ilo$¢ 4-hydroksybenzoesanu etylu (wewnetrznego standardu), w miligramach (4.12),
p = ilo§¢ probki, w gramach 6.1.1.
POWTARZALNOSC (1)

Dla zawarto$ci 5 % (m/m) 1-(4-aminobenzoesanu) glicerolu réznica migdzy wynikami dwéch réwnoleglych
oznaczen wykonanych dla tej samej prébki nie moze przekroczy¢ 0,25 %.

Dla zawartoici 1 % (m/m) 4-aminobenzoesanu etylu réznica miedzy wynikami dwoch réwnoleglych oznaczen
wykonanych dla tej samej prébki nie moze przekroczy¢ 0,10 %.

UWAGI

Przed wykonaniem analizy nalezy sprawdzi¢, czy prébka nie zawiera substancji, ktérych piki moglyby sie
pokrywal czesciowo z pikiem wewngtrznego standardu (4-hydroksybenzoesanu etylu) na chromatogramie.

W celu sprawdzenia braku zaklocen nalezy powtdrzy¢ oznaczenie, zmieniajgc proporcje metanolu w fazie
ruchomej odpowiednio o 10 %.

OZNACZANIE ZAWARTOSCI CHLOROBUTANOLU
PRZEDMIOT I ZAKRES ZASTOSOWANIA

Metoda jest odpowiednia do oznaczania zawartosci chlorobutanolu (TNCI: chlorobutanol) w stezeniu maksymal-
nym do 0,5 % (m/m) w kazdym kosmetyku z wyjatkiem aerozoli.

DEFINICJA
Zawarto$¢ chlorobutanolu zmierzona ta metodg jest wyrazona w procentach masowych (% m/m) wyrobu.
ZASADA

Po odpowiednim przygotowaniu analizowanego wyrobu oznaczenie wykonuje si¢ metodg chromatografii
gazowej, stosujgc 2,2,2-trichloroetanol jako wewngtrzny standard.

ODCZYNNIKI

Wszystkie odczynniki powinny by¢ czystosci analitycznej.

Chlorobutanol (1,1,1-trichloro-2-metylopropan-2-ol).

2,2,2-trichloroetanol.

Etanol absolutny.

Roztwor standardowy chlorobutanolu: 0,025 g w 100 ml etanolu (4.3) (m/v).
Roztwér standardowy 2,2,2-trichloroetanolu: 4 mg w 100 ml etanolu (4.3) (m/v).
APARATURA

Zwykle wyposazenie laboratoryjne.

Chromatograf gazowy z detektorem wychwytowym, Ni 63.

PROCEDURA

Przygotowanie probki

Zwazy¢ dokladnie miedzy 0,1 1 0,3 g probki. Umiesci¢ odwazke w 100-mililitrowej kolbie miarowej. Rozpusci¢
w etanolu (4.3), doda¢ 1 ml roztworu standardu wewnetrznego (4.5) i uzupehic¢ do kreski etanolem (4.3).

(') Patrz norma ISO 5725.
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6.2.  Warunki chromatografii gazowej

6.2.1. Warunki dzialania musza zapewni¢ wspélczynnik rozdziatu R = 1,5 ze wzoru:

. dR, —dRy
Wi +W,
gdzie
R, iR, = czasy retencji pikéw, w minutach,
W, 1 W, = szerokos¢ pikow w polowie wysokosci, w milimetrach,
d’ = szybko$¢ przesuwu papieru, w milimetrach na minutg.

6.2.2. Jako przyklad podano nast¢pujace warunki dzialania zapewniajace wymagany rozdziak:

Kolumna

I

Materiat Szklo Stal nierdzewna
Dhugos¢ 1,80 m 3 m
Srednica 3 mm 3 mm

Faza spoczynkowa

10 % Carbowax 20 M TPA na
Gaschrom Q 80-100 mesh

5 % OV-17 na Chromosorb WAW
DMCS 80-100 mesh

Konfekcjonowanie 2 do 3 dni w 190 °C
Temperatura:
- dozownik 200 °C 150 °C
- kolumna 150 °C 100 °C
- detektor 200 °C 150 °C
Gaz nosny Azot Argon/metan (95/5 v/v).
Przeplyw 35 ml/min 35 ml/min
6.3. Krzywa standardowa
W pieciu 100-mililitrowych kolbach miarowych umiesci¢ kolejno po 1 ml roztworu standardowego (4.5) i po
0,2, 0,3, 0,4, 0,5 i 0,6 ml roztworu otrzymanego w pkt 4.4, uzupelni¢ do kreski etanolem (4.3) i wymieszac.
Wprowadzi¢ strzykawka po | pl kazdego z tych roztworéw do chromatografu zgodnie z warunkami dzialania
podanymi w pkt 6.2.2 i narysowal krzywa odwzorowania nanoszac na osi odcigtych stosunek masy chlorobu-
tanolu do masy 2,2,2-trichloroetanolu, a na osi rzgdnych stosunek odpowiednich powierzchni pikéw.
6.4.  Wprowadzi¢ strzykawka 1 ul roztworu otrzymanego w pkt 6.1 i postgpowaé zgodnie z warunkami opisanymi w
pkt 6.2.2.
7. OBLICZENIA
7.1.  Z krzywej standardowej (6.3) obliczy¢ wielko$¢ ,a” wyrazong jako pg chlorobutanolu w roztworze 6.1.
7.2, Zawarto$¢ chlorobutanolu w prébce oblicza si¢ zgodnie z wzorem:
10?
% mjm chlorobutanolu = ax = -
px10% px10*
8. POWTARZALNOSC ()

Dla zawarto$ci chlorobutanolu 0,5 % (m/m) réznica miedzy wynikami dwoéch réwnoleglych oznaczenn wykona-
nych dla tej samej prébki nie powinna przekraczaé 0,01 %.

Uwaga

Jesli wynik jest réwny maksymalnemu dopuszczalnemu stezeniu lub je przekracza, nalezy sprawdzié, czy nie
wystepuje wspotoznaczanie skladnikow.

(') Patrz norma ISO 5725.
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IDENTYFIKOWANIE I OZNACZANIE ZAWARTOSCI CHININY

A. IDENTYFIKOWANIE
PRZEDMIOT I ZAKRES ZASTOSOWANIA
Metoda jest przeznaczona do wykrywania obecnosci chininy (INCL: quinine) w szamponach i plynach do wloséw.
ZASADA

Identyfikacje przeprowadza si¢ metodg chromatografii cienkowarstwowej na zelu krzemionkowym. Wykrywanie
chininy polega na stwierdzeniu fluorescencji w kwasnym Srodowisku przy 360 nm.

Dla dalszego potwierdzenia, fluoroesencj¢ mozna eliminowa¢ oparami bromu, a opary amoniaku spowoduja
pojawienie si¢ zo6ltawej fluorescencji.

ODCZYNNIKI:

Wszystkie odczynniki powinny by¢ czystosci analitycznej.

Plytki z Zelem krzemionkowym, bez wskaznikéw fluorescencji, o grubosci 0,25 mm, 200 mm x 200 mm.
Rozpuszczalnik rozwijajacy: toluen/eter dietylowy/dichlorometan/dietyloamina: (20:20:20:8 obj).

Metanol.

Kwas siarkowy (VI), 96 %, d % = 1,84.

Eter dietylowy.

Srodek rozwijajacy: dodaé ostroznie 5 ml kwasu siarkowego (VI) (3.4) do 95 ml eteru dietylowego (3.5) w
chtodzonym pojemniku.

Brom.
Roztwér wodorotlenku amonu, 28 %,d vy = 0,90.
Chinina bezwodna.

Roztwér standardowy: zwazy¢ dokladnie okolo 100,0 mg bezwodnej chininy (3.9) w kolbie miarowej i
rozpuéci¢ w 100 ml metanolu (3.3).

APARATURA

Zwykle wyposazenie do chromatografii cienkowarstwowe;.

taznia ultradzwiekowa.

Filtr miliporowy, FH 0,5 mi lub réwnowazny z odpowiednim wyposazeniem do saczenia.
PROCEDURA

Przygotowanie probki

Zwazy¢ dokladnie ilo§¢ prébki, ktéra moze zawiera¢ w przyblizeniu 100 mg chininy w 100-mililitrowej kolbie
miarowej, rozpusci¢ i uzupehni¢ do kreski metanolem (3.3).

Zamkna( kolbe i zostawi¢ na jedna godzing w temperaturze otoczenia w lazni ultradZwigkowej (4.2). Przesaczy¢
(4.3) i stosowal przesacz do analizy chromatograficznej.

Chromatografia cienkowarstwowa

Nanie$¢ po 1,0 pl roztworu standardowego (3.10) i 1,0 pl roztworu prébki (5.1) na plytke z zelem krzemionko-
wym (3.1). Rozwija¢ chromatogram na wysoko$¢ 150 mm z uzyciem rozpuszczalnika 3.2 w komorze wysycanej
uprzednio rozpuszczalnikiem (3.2).

Rozwijanie

Suszy¢ plytke w temperaturze otoczenia.

Spryska¢ plytke odczynnikiem 3.6.

Pozostawi¢ plytke do wysuszenia w ciagu jednej godziny w temperaturze otoczenia.

Obserwowa¢ plytke w $wietle lampy UV nastawionej na dlugos¢ fali 360 nm. Chinina pojawia si¢ jako plama o
intensywnej blekitnej fluorescencji.

Przykladowo w tablicy ponizej podano wartosci retencji R, gléwnych alkaloidow w poréwnaniu z czasem
retengji chininy przy rozwijaniu chromatogramu rozpuszczalnikiem 3.2.

Alkaloid R,
chinina 0,20
chinidyna 0,29
cynchonina 0,33
cynchonidyna 0,27
hydrochinidyna 0,17
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5.3.5. Dla dalszego potwierdzenia obecnosci chininy plytke poddaé przez okres okoto jednej godziny dziataniu par

4.1.
4.2.
4.3.
4.4.
4.5.
4.6.
4.7.

4.8.

4.9.

4.10.

4.11.
4.12.

5.1.
5.2.
5.3.
5.4.
5.5.

bromu (3.7). Fluorescencja znika. Kiedy ta sama plytka jest poddana dzialaniu par amoniaku (3.8), pojawiaja sie
ponownie plamy koloru bragzowego, a kiedy ponownic bada si¢ plytke w $wietle UV przy 360 nm, mozna
zaobserwowal z6ttawg fluorescendje.

Czulos¢ (granica) identyfikacji: 0,1 pg chininy.

B. OZNACZANIE ZAWARTOSCI
PRZEDMIOT I ZAKRES ZASTOSOWANIA

Metoda ta opisuje oznaczanie zawarto$ci chininy. Moze by¢ zastosowana do oznaczania zawarto$ci maksymal-
nego dopuszczonego stezenia 0,5 % (m/m) w szamponach i 0,2 % (m/m) w plynach do wloséw.

DEFINICJA
Zawarto$¢ chininy jest wyrazona w procentach masowych (% m/m) wyrobu.
ZASADA

Po odpowiednim przygotowaniu analizowanego produktu oznaczanie zawartosci wykonuje si¢ metoda wysoko
sprawnej chromatografii cieczowej (HPLC).

ODCZYNNIKI

Wszystkie odczynniki powinny by¢ czystosci analitycznej i odpowiednie do stosowania w HPLC.
Acetonitryl.

Diwodoroortofosforan (V) potasu (KH,PO,).

Kwas ortofosforowy (V), 85 %, d ? =17.

Bromek tetrametyloamonium.

Chinina bezwodna.

Metanol.

Roztwér kwasu ortofosforowego (V) (0,1 M); zwazy¢ 11,53 g kwasu ortofosforowego (V) (4.2) i rozpuscié w
wodzie w 1 000-mililitrowej kolbie miarowe;.

Roztwér diwodoroortofosforanu (V) potasu (0,1 M); zwazy¢ 13,6 g diwodoroortofosforanu (V) potasu (4.2) i
rozpusci¢ w wodzie w 1000-mililitrowej kolbie miarowej.

Roztwér bromku tetrametyloamonium: rozpusci¢ 15,40 g bromku tetraroetyloamonium (4.4) w wodzie w
1000-mililitrowej kolbie miarowe;.

Roztwér wymywajacy: kwas ortofosforowy (V) (4.7)/diwodoroortofosforan (V) potasu (4.8)/bromek tetrametyloa-
monium (4.9)/wodafacetonitryl (4.1) (10:50:100:340:90 obj).

Sklad fazy ruchomej mozna zmieni¢ dla uzyskania wspétczynnika rozdzialu R > 1,5 o wzorze:

dR; —dR
R=p 2 "™
Wi +W,
gdzie
R iR, = czasy retencji pikow, w minutach,
W,, W, = szerokos¢ pikéw w polowie wysokosci, w milimetrach,
d’ = szybko$¢ przesuwu papieru, w milimetrach na minutg.

Krzemionka poddana dzialaniu oktadecylosilanu, 10 pm.

Roztwory standardowe: zwazy¢ dokladnie kolejno po okoto 5,0; 10,0; 15,0; i 20,0 mg bezwodnej chininy (4.5)
w serii 100-mililitrowych kolb miarowych. Uzupelni¢ do kreski metanolem (4.6) i wytrzasaé zawarto$¢ kolb do
catkowitego rozpuszczenia chininy. Przesgczy¢ kazdg prébke przez filtr 0,5 pm.

APARATURA

Zwykle wyposazenie laboratoryjne.

Laznia ultradzwigkowa.

Wyposazenie do wysoko sprawnej chromatografii cieczowej z detektorem o zmiennych dtugosciach fali UV.
Kolumna: dlugo$é: 250 mm, §rednica wewnetrzna: 4,6 mm, wypelnienie: krzemionka (4.11).

Miliporowy filtr FH 0,5 pm lub réwnowazny z odpowiednim zestawem do s3czenia.
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6.2.

6.3.

7.2.

PROCEDURA
Przygotowanie probki

Zwazy¢ dokladnie w 100-mililitrowej kolbie miarowej taka ilo$¢ wyrobu, aby zawierala 10,0 mg bezwodnej
chininy, doda¢ 20 ml metanolu (4.6) i umieéci¢ kolbe w tazni ultradzwigkowej (5.2) na 20 minut. Uzupehi¢ do
kreski metanolem (4.6). Wymiesza¢ roztwor i nastgpnie przesaczy¢ jego czesé (5.5).

Chromatografia

Szybko$¢ przeptywu: 1,0 ml/min.

Dhugos¢ fali w detektorze (5.3): 332 nm.

Objetos¢ wprowadzanej probki: 10 ml przesgczonego roztworu (6.1).
Pomiar: powierzchnia piku.

Krzywa odwzorowania

Wprowadzi¢ strzykawka co najmniej trzy razy po 10,0 pl kazdego roztworu odniesienia (4.12), zmierzy¢
powierzchni¢ pikéw i obliczy¢ $rednig powierzchni¢ dla kazdego stezenia.

Przygotowal krzywa odwzorowania i sprawdzi¢, czy jest prostoliniowa.
OBLICZENIA

Z krzywej odwzorowania (6.3) oznaczy¢ ilo$¢ bezwodnej chininy w pg obecnej we wprowadzonej objetosci
(6.2).

Stezenie bezwodnej chininy w prébce wyrazone jako procent masowy (% m/m) otrzymuje si¢ z nastgpujacego
WZOru:

% (m/m) bezwodnej chininy = %

gdzie

B jest iloScia w mikrogramach bezwodnej chininy oznaczonej w 10 mikrolitrach przesaczonego roztworu (6.1).
A jest masa probki w gramach (6.1).

POWTARZALNOSC (1)

Dla zawartosci bezwodnej chininy 0,5 % (m/m) réznica migdzy wynikami dwdch réwnolegltych oznaczen
wykonanych dla tej samej probki nie moze przekraczaé 0,02 %.

Dla zawarto$ci bezwodnej chininy 0,2 % (m/m) réznica miedzy wynikami dwoch réwnoleglych oznaczen
wykonanych dla tej samej prébki nie moze przekracza¢ 0,01 %.

IDENTYFIKOWANIE 1 OZNACZANIE ZAWARTOSCI NIEORGANICZNYCH SIARCZANOW

I WODOROSIARCZANOW

PRZEDMIOT I ZAKRES ZASTOSOWANIA

Metoda opisuje identyfikowanie i oznaczanie zawarto$ci nieorganicznych siarczanéw i wodorosiarczanéw w kosmety-
kach. Jest odpowiednia tylko dla tych wyrobow, ktére zawieraja faz¢ wodna lub alkoholows i dla stezen dwutlenku
siarki nieprzekraczajacych 0,2 %.

2.1.
2.2.

3.

3.1.
3.2.

4.

4.1.
4.2.
4.3.

A. IDENTYFIKOWANIE
ZASADA

Probke ogrzewa si¢ w kwasie solnym, a uwolniony dwutlenek siarki identyfikuje si¢ zaréwno na podstawie jego
zapachu, jak i barwy papierka wskaznikowego.

ODCZYNNIKI

Wszystkie odczynniki powinny by¢ czystosci analitycznej.

Kwas chlorowodorowy (4 M).

Papierek wskaznikowy z jodkiem potasu i skrobig lub inny odpowiedni.
APARATURA

Zwykly sprzet laboratoryjny.

Kolba (25 ml) z krétka chlodnica zwrotna.

PROCEDURA

W kolbie (3.2) umiesci¢ okoto 2,5 g probki i 10 ml kwasu chlorowodorowego (2.1).
Wymieszac i ogrzewaé do wrzenia.

Sprawdzi¢ wydzielanie dwutlenku siarki zaréwno przez oceng zapachowa, jak i papierem wskaznikowym (2.2).

(') Patrz norma ISO 5725.
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3.1.

3.2

3.3.

3.4.

3.5.

3.6.

4.1.

4.2.

5.1.

5.2.

5.3.

5.4.

5.5.

5.6.

5.7.

5.8.

B. OZNACZANIE ZAWARTOSCI
DEFINICJA

Zawarto$¢ siarczanu (IV) lub wodorosiarczanu (IV) oznaczona ta metoda jest wyrazona jako procent masowy
dwutlenku siarki.

ZASADA

Po zakwaszeniu probki uwolniony dwutlenek siarki destyluje si¢ do roztworu nadtlenku wodoru. Powstaly kwas
siarkowy (V) jest miareczkowany mianowanym roztworem wodorotlenku sodu.

ODCZYNNIKI

Wszystkie odczynniki powinny by¢ czystosci analitycznej.
Nadtlenek wodoru 0,2 % (m/v). Przygotowany tego samego dnia.
Kwas ortofosforowy (V), d ? =1,75.

Metanol.

Wodorotlenek sodu (0,01 M), roztwér mianowany.

Azot.

Wskaznik: mieszanina 1:1 (obj.) czerwieni metylowej (0,03 % m/v w etanolu) i biekitu metylenowego 0,05 %
(m/v w etanolu). Przesgczy¢ otrzymang mieszaning.

APARATURA

Zwykly sprzet laboratoryjny.

Aparatura do destylacji (patrz rysunek).

PROCEDURA

Zwazy¢ dokladnie okolo 2,5 g probki do kolby destylacyjnej A (patrz rysunek).
Doda¢ 60 ml wody i 50 ml metanolu (3.3), wymieszac.

W odbieralniku destylatu D (p. rysunek) umiesci¢ 10 ml nadtlenku wodoru (3.1), 60 ml wody i kilka kropli
wskaznika (3.6). Doda¢ kilka kropli wodorotlenku sodu (3.4) do zmiany zabarwienia wskaznika na kolor zielony.

Powtérzy¢ czynnosci 5.3 dla pluczki do przemywania E (patrz rysunek).

Zmontowa¢ aparatur¢ i nastawi¢ przeplyw azotu (3.5) na okolo 60 pecherzykéw na minute.
Wprowadzi¢ 15 ml kwasu ortofosforowego (V) (3.2) z wkraplacza do kolby destylacyjnej A.
Ogrzewa¢ szybko do wrzenia i nastgpnie utrzymywaé w stanie tagodnego wrzenia w ciagu 30 minut.

Odlaczy¢ odbiornik destylacji D. Poplukaé rurke laczaca i nastepnie miareczkowaé destylat roztworem wodo-
rotlenku sodu (3.4) do zmiany zabarwienia wskaznika na kolor zielony (3.6).

OBLICZENIA

Obliczenia zawartoci siarczanu (IV) lub wodorosiarczanu (IV) w procentach masowych w probce:

% m/m dwutlenku siarki = 32 MV
gdzie
M = molowe stezenie roztworu wodorotlenku sodu (3.4),
V = objgtoé¢ roztworu wodorotlenku sodu (3.4) zuzyta do miareczkowania (5.8), w mililitrach,
m = masa probki (5.1), w gramach.
POWTARZALNOSC ())

Dla zawarto$ci dwutlenku siarki 0,2 % (m/m) réznica migdzy dwoma réwnoleglymi oznaczeniami wykonanymi
dla tej samej probki nie powinna by¢ wigksza niz 0,006 %.

(') Patrz norma ISO 5725.
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Aparatura do destylacji dwutlenku siarki wedtug Tannera
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IDENTYFIKOWANIE I OZNACZANIE ZAWARTOSCI CHLORANOW METALI ALKALICZNYCH

PRZEDMIOT 1 ZAKRES ZASTOSOWANIA

Metoda opisuje identyfikowanie i oznaczanie zawarto$ci chloranéw w pastach do z¢béw i innych kosmetykach.

2.1.

2.2.

2.3.

2.4.

2.5.

2.6.

4.1.

4.2.

4.3.

4.4.

4.5.

4.6.

4.7.

A. IDENTYFIKOWANIE
ZASADA

Chlorany oddziela si¢ od innych zwigzkéw chlorowcowych przez chromatografie cienkowarstwows i identyfikuje
przez utlenianie jodku potasu do jodu.

ODCZYNNIKI

Wszystkie odczynniki powinny by¢ czystosci analitycznej.

Roztwory odniesienia: wodne roztwory chloranu, bromianu i jodanu potasu (0,2 % m/v), Swiezo przygotowane.
Rozpuszczalnik rozwijajacy: roztwoér amoniaku (28 % m/v)/aceton/butanol (60:130:30 obj).

Jodek potasu, roztwér wodny (5 % m/v).

Roztwér skrobi (1 do 5 % m/v).

Kwas chlorowodorowy (1 M).

Przygotowane fabrycznie celulozowe plytki do chromatografii cienkowarstwowej (0,25 mm).

APARATURA

Zwykly sprzet do chromatografii cienkowarstwowe;.

PROCEDURA

Ekstrahowa¢ okolo 1 g probki woda, przesaczy¢ i rozcieficzy¢ do okoto 25 ml.

Nanie$¢ na plytke (2.6) 2 pl roztworu (4.1) razem z 2 pl porcjami wszystkich trzech roztworéw odniesienia (2.1).

Umiesci¢ plytke w komorze i rozwija¢ rozpuszczalnikiem (2.2) metoda wstepujacej chromatografii do okoto
trzech czwartych dtugosci plytki (2.6).

Wyjaé plytke z komory i odparowal rozpuszczalnik (uwaga: moze trwaé do dwdch godzin).
Spryska¢ plytke roztworem jodku potasu (2.3) i pozostawi¢ ja do wyschniecia na okolo pie¢ minut.
Spryska¢ plytke roztworem skrobi (2.4) i pozostawi¢ ja do wyschniecia na okolo pie¢ minut.
Spryska¢ plytke kwasem chlorowodorowym (2.5).

OCENA

Jesli chloran jest obecny w probee, to po uplywie pél godziny pojawi si¢ na plytce blgkitna plama (moze byé
takze plama brazowa) o wartosci R, w przyblizeniu 0,7 do 0,8.

Zwigzek chlorowcowy R,
jodan 0-0,2
bromian (V) 0,5-0,6
chloran (V) 0,7-0,8

Nalezy zauwazy(, ze bromiany i jodany ulegaja reakcji natychmiast. Nalezy by¢ ostroznym, aby nie pomyli¢
bromianéw i chloranéw.
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3.1.

3.2.

3.3.

4.1.

4.2

5.1.

5.2.

5.3.

B. OZNACZANIE ZAWARTOSCI
DEFINICJA
Zawarto$¢ chloranu w probee oznaczona tg metodg jest wyrazona w procentach masowych chloranu.
ZASADA
Chloran ulega redukgji pytem cynkowym w $rodowisku kwasnym. Powstaly chlorek mierzy si¢ miareczkowaniem
potencjometrycznym z uzyciem roztworu azotanu srebra. Podobne oznaczenie przed redukcja pozwala okresli¢
mozliwa obecno$¢ halogenkéw.
ODCZYNNIKI
Wszystkie odczynniki powinny by¢ czystosci analitycznej.
Kwas octowy, 80 % (m/m).
Pyl cynkowy.
Mianowany roztwér azotanu srebra (0,1 M).
APARATURA
Zwykly sprzet laboratoryjny.
Potencjometr wyposazony w elektrode do wykrywania srebra.
PROCEDURA
Przygotowanie probki
Zwazy¢ dokladnie w probowce wiréwki ilos¢ ,m” okoto 2 g prébki. Doda¢ okolo 15 ml kwasu octowego (3.1) i
zamieszaé starannie. Poczeka¢ 30 minut i wirowal w ciggu 15 minut przy 2000 obr/min. Zla¢ roztwér znad
osadu do 50-mililitrowej kolby miarowej. Powtorzyé wirowanie dwukrotne, dodajac 15 ml kwasu octowego (3.1)
do pozostalosci. Zebraé roztwory zawierajace chloran w tej samej kolbie miarowej. Uzupei¢ do kreski kwasem
octowym (3.1).
Redukcja chloranu
Pobra¢ 20 ml roztworu 5.1 i doda¢ 0,6 g pylu cynkowego (3.2). Doprowadzi¢ do wrzenia w kolbie
wyposazonej w chlodnice zwrotng. Po 30 minutach wrzenia schlodzi¢ i przesaczyé. Poplukal kolbe woda.
Przesaczy¢ i polaczy¢ z przesaczem poprzednim.
Oznaczanie zawarto$ci chlorku

Miareczkowaé 20 ml przesacza (5.2) azotanem srebra (3.3) z zastosowaniem potencjometru (4.2). W ten sam
sposdb miareczkowaé 20 ml roztworu 5.1 azotanem srebra (3.3).

Notabene: Jesli produkt zawiera pochodne bromu lub jodu, ktére moga uwalnia¢ bromki lub jodki po redukdji,
krzywa miareczkowania bedzie miala kilka punktéw przegiecia. W tym przypadku objeto$¢ uzytego do
miareczkowania roztworu (3.3) odpowiadajgca chlorkowi jest réznicg migdzy ostatnim i przedostatnim punktem
przegiecia.

OBLICZANIE
Zawarto§¢ chloranu w prébee (% m/m) oblicza si¢ ze wzoru:

chloran (Clo,) % m/m = 209(V—V)M

m

gdzie

V = objetos¢ w mililitrach roztworu azotanu srebra (3.3) zuzyta do miareczkowania roztworu 5.2.

V' = objetos¢ w mililitrach roztworu azotanu srebra (3.3) zuzyta do miareczkowania 20 mililitréw roztworu
5.1.

M = molarno$¢ mianowanego roztworu azotanu srebra (3.3).

m = masa prébki, w gramach.

POWTARZALNOSC (1)

Dla zawarto$ci chloranu 3-5 % m/m réznica migdzy wynikami dwdch réwnoleglych oznaczenn wykonanych dla
tej samej prébki nie powinna przekracza¢ 0,07 % m/m

(') Patrz norma ISO 5725.
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IDENTYFIKOWANIE I OZNACZANIE ZAWARTOSCI JODANU SODU

PRZEDMIOT I ZAKRES ZASTOSOWANIA

Metoda opisuje procedure identyfikowania i oznaczania zawartosci jodanu sodu (INCL: sodium iodate) w zmywalnych ze
skory i wlosow kosmetykach, ktére go zawieraja.

A. IDENTYFIKOWANIE
1. ZASADA

Jodan sodu oddziela si¢ od innych zwigzkow chlorowcowych przez chromatografi¢ cienkowarstwowa i identyfi-
kuje przez utlenianie jodku do utworzenia jodu.

2. ODCZYNNIKI
Wszystkie odczynniki powinny by¢ czystosci analitycznej.

2.1. Roztwory odniesienia. Wodne roztwory chloranu, bromianu i jodanu potasu (0,01 % m/v), $wiezo przygotowa-
ne.

2.2.  Roztwoér rozwijajacy.
Roztwér amoniaku (28 % m/v)/aceton/butanol (60:130:30 obj).
2.3.  Jodek potasu, wodny roztwér (5 % mjv).
2.4, Roztwor skrobi (I do 5 % m/v).
2.5.  Kwas chlorowodorowy (1 M).
3. APARATURA
3.1.  Przygotowane fabrycznie celulozowe plytki do chromatografii cienkowarstwowej (0,25 mm).
3.2, Zwykly sprzet do chromatografii cienkowarstwowej.
4. PROCEDURA
4.1.  Ekstrahowaé okoto 1 g prébki wodg, przesaczy¢ i rozcieficzy¢ do okoto 10 ml.

4.2. Nanies¢ 2 pl otrzymanego roztworu na lini¢ bazowa plytki (3.1) razem z 2 pl porcjami wszystkich trzech
roztwordw odniesienia (2.1).

4.3.  Umiesci¢ plytke w komorze i rozwija¢ rozpuszczalnikiem (2.2) metoda wstepujacej chromatografii do okoto
trzech czwartych dtugosci plytki.

4.4.  Wyjal plytke z komory i pozostawi¢ do odparowania w temperaturze otoczenia (uwaga: moze to trwaé do
dwoch godzin).

4.5.  Spryskaé plytke roztworem jodku potasu (2.3) i pozostawi¢ do wyschnigcia na okolo pig¢ minut.
4.6.  Spryskal plytke roztworem skrobi (2.4) i pozostawi¢ do wyschnigcia na okoto pig¢ minut.

4.7.  Na koncu spryska¢ plytke kwasem chlorowodorowym (2.5).

5. OCENA

Jesli w probee obecny jest jodan, natychmiast pojawia si¢ blekitna plama (zabarwienie moze by¢ brazowe lub
stawal si¢ brazowe z uplywem czasu) o wartosci R, od 0,0 do 0,2.

Nalezy zauwazy¢, ze bromiany daja natychmiast owa barwna piang o wartosciach R, od 0,5 do 0,6, a chlorany
po okolo 30 minutach o wartosciach R, od 0,7 do 0,8 odpowiednio.

B. OZNACZANIE ZAWARTOSCI
1. DEFINICJA
Zawarto$¢ jodanu sodu oznaczona ta metoda jest wyrazona jako procent masowy jodanu sodu.
2. ZASADA

Jodan sodu rozpuszcza si¢ w wodzie i oznacza metodg wysoko sprawnej chromatografii cieczowej, uzywajac
kolejno kolumny C18 z fazg odwrdcona i kolumny z wymieniaczem anionowym.
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3.1.

3.2

3.3.

3.4.

3.5.

3.6.

3.7.

4.1.

4.2.

4.3.

4.4.

5.2.

5.3.

ODCZYNNIKI

Wszystkie odczynniki powinny by¢ czystosci analitycznej i szczegdlnie odpowiednie do wysoko sprawnej
chromatografii cieczowej (HPLC).

Kwas chlorowodorowy (4M).

Siarczan sodu, wodny roztwér 5 % mj/v.

Jodan sodu, roztwor bazowy.

Przygotowal roztwér bazowy zawierajacy 50 mg jodanu sodu w 100 ml wody.
Diwodoroortofosforan potasu.

2-hydrat wodoroortofosforanu (V) disodu (NaHPO, 2 H,0).

Faza ruchoma HPLC: rozpusci¢ 3,88 g diwodoroortofosforanu (V) potasu (3.4) i 1,19 g 2-hydratu-wodoroorto-
fosforanu (V) disodu (3.5) w 1 litrze wody.

pH otrzymanego roztworu wynosi 6,2.

Uniwersalny papierek wskaznikowy pH 1-11.

APARATURA

Zwykly sprzet laboratoryjny.

Bibula filtracyjna, krazki o $rednicy 110 mm, Schleicher and Schiill nr 575 lub réwnowazna.
Chromatograf do wysoko sprawnej chromatografii cieczowej z detektorem o zmiennej dlugosci fali.

Kolumny: dlugo$¢ 120 mm, $rednica wewngtrzna: 4,6 mm; dwie kolumny polaczone kolejno: pierwsza kolumna
— Necleosil®* 5 C18 lub réwnowazna; druga kolumna — Vydac™-301-SB lub réwnowazna.

PROCEDURA

Przygotowanie probki

. Prébki ciekte (szampony)

W 10-mililitrowej szklanej probowce wyskalowanej i zamykanej korkiem lub w kolbie miarowej zwazy¢
dokladnie odwazke analityczng okolo 1,0 g probki.

Uzupehi¢ woda do kreski i wymieszac.
Przesaczy¢ roztwor, jesli potrzeba.

Oznaczy¢ jodan w roztworze metodg HPLC zgodnie z opisem w pkt 5.2.

. Prébki state (mydta)

Rozdrobni¢ starannie czg$¢ prébki i zwazy¢ odwazke analityczng okoto 1,0 g w 100-mililitrowym szklanym
cylindrze miarowym z korkiem. Uzupelni¢ woda do 50 ml i wytrzasal energicznie w ciagu jednej minuty.
Odwirowal i przesgczy¢ przez bibule filtracyjna (4.1) i pozostawi¢ mieszaning do odstania co najmniej do
nastgpnego dnia.

Wytrzasnaé podobny do zelu roztwér i przesaczy¢ go przez bibule filtracyjng (4.1).

Oznaczy¢ jodan w przesaczu metodg HPLC zgodnie z opisem w pkt 5.2.

Chromatografia

Przeplyw: 1 ml/min.

Dlugos¢ fali detektora (4.2): 210 nm.

Wstrzykiwana objeto$¢ prébki: 10 pl.

Sposdb pomiaru: obliczenie powierzchni piku.

Kalibrowanie

Do 50-mililitrowych kolb miarowych wprowadzi¢ pipeta kolejno po 1,0, 2,0, 5,0, 10,0 i 20,0 ml bazowego
roztworu jodanu sodu (3.3). Uzupehi¢ do kreski i wymieszac.

Otrzymane w ten sposob roztwory zawieraja odpowiednio 0,01, 0,02, 0,05, 0, 10 i 0,20 mg jodanu sodu na ml.
Whprowadzi¢ strzykawka kolejno 10 pl porcje wszystkich standardowych roztworéw jodanu do chromatografu

(4.2) i otrzyma¢ ich chromatogramy. Oznaczy¢ powierzchnie pikéw dla jodanu i wykresli¢ krzywa przedstawia-
jaca stosunek powierzchni piku do stezenia jodanu sodu.
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8.2.

OBLICZANIE
Obliczy¢ zawarto$¢ jodanu sodu w procentach masowych (% m/m), uzywajac wzoru:
% (m/m) jodanu sodu = 1(\)]Cm
gdzie
m = masa w gramach odwazki analitycznej (5.1),
V = calkowita objeto$¢ roztworu prébki, w mililitrach, otrzymanego jak opisano w pkt 5.1,
¢ = stezenie, w miligramach na mililitr jodanu sodu otrzymane z krzywej kalibracyjnej (5.3).
POWTARZALNOSC (1)

Dla zawartosci jodanu sodu 0,1 % (m/m) réznica miedzy wynikami dwéch réwnoleglych oznaczen wykonywa-
nych dla tej samej prébki nie moze przekraczaé 0,002 %.

POTWIERDZENIE
Zasada

W kwasnym roztworze produktu kosmetycznego jodan sodu (I0,) jest zredukowany do jodku (I) przez siarczan
i powstajacy w rezultacie roztwor jest badany metoda HPLC. Jedli szczyt, przy czasie retencji korespondujacym z
czasem retencji jodanu, zanika po zastosowaniu siarczanu, pierwotny szczyt mozna uznal za efekt dzialania
jodanu.

Procedura

Wprowadzi¢ pipeta do kolby stozkowej 5-mililitrowa porcje roztworu probki otrzymanego jak opisano w pkt
5.1.

Doprowadzi¢ pH roztworu do wartosci 3 lub nizszej dodatkiem kwasu chlorowodorowego (3.1); sprawdzié
warto$¢ pH uniwersalnym papierkiem wskazZnikowym (3.7).

Doda¢ trzy krople roztworu siarczanu sodu (3.2) i wymieszac.
Wprowadzi¢ strzykawka 10 pl porcje roztworu do chromatografu cieczowego (4.2).

Poréwnywaé ten ostatni chromatogram z chromatogramem otrzymanym jak opisano w pkt 5 dla tej samej

prébki.

(') Patrz norma ISO 5725.



