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DYREKTYWA KOMISJI
z dnia 4 kwietnia 1990 r.

zmieniajagca druga dyrektywe 82[/434[EWG w sprawie zblizenia ustawodawstw Pafstw
Czlonkowskich odnoszacych si¢ do metod analizy niezbednych do kontrolowania skladu
produktéw kosmetycznych

(90/207/EWG)

KOMISJA WSPOLNOT EUROPE]JSKICH,

uwzgledniajgc  Traktat ustanawiajacy Europejska Wspdlnote
Gospodarcza,

a takze majac na uwadze, co nastepuje:

druga dyrektywa Rady 82/434/EWG z dnia 14 maja 1982 r. w
sprawie zblizenia ustawodawstw Pafistw Czlonkowskich odno-
szacych sie do metod analizy niezbednych do kontrolowania
skfadu produktéw kosmetycznych (') ustanawia wspélne meto-
dy analizy w celu identyfikacji i oznaczenia wolnego formalde-

hydu;

najnowsze dane naukowo-techniczne spowodowaly, Ze koniecz-
na stala si¢ zmiana tej metody analizy;

Srodki przewidziane w niniejszej dyrektywie sa zgodne z
opinia Komitetu ds. Dostosowania do Postgpu Technicznego
dyrektyw dotyczacych zniesienia barier technicznych w handlu
w sektorze produktéw kosmetycznych,

PRZYJMUJE NINIEJSZA DYREKTYWE;:

Artykut 1

Rozdzial IV Zalgcznika do dyrektywy 82[434[EWG zastepuje
si¢ tekstem zamieszczonym w niniejszym Zalgczniku.

() Dz.U.L 185 z 30.6.1982, str. 1.

Artykut 2

Pafistwa Czlonkowskie wprowadza w Zycie przepisy ustawowe,
wykonawcze i administracyjne niezbedne do wykonania niniej-
szej dyrektywy nie pdzniej niz dnia 31 grudnia 1990 r. i
niezwlocznie powiadomig o tym Komisje.

Przepisy przyjete zgodnie z akapitem pierwszym zawierajg
wyrazne odniesienie do niniejszej dyrektywy.

Artykut 3

Niniejsza dyrektywa skierowana jest do Panstw Czlonkowskich.

Sporzadzono w Brukseli, dnia 4 kwietnia 1990 r.

W imieniu Komisji
Karel VAN MIERT

Czlonek Komisji
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ZALACZNIK

V. IDENTYHKACJA I OZNACZANIE WOLNEGO FORMALDEHYDU

1. CEL I ZAKRES

Niniejsza metoda opisuje identyfikacj¢ oraz dwa rodzaje oznaczania obecnoéci donoréw formaldehydu. Metoda
moze stuzy¢ do badania wszystkich produktéw kosmetycznych.

1.1. Identyfikacja

1.2. Ogolne oznaczanie metodg kolorometryczng z pentano-2,4-dionem

Niniejsza metoda ma zastosowanie, gdy formaldehyd jest uzywany w czystej postaci lub z innymi konserwan-
tami, ktére nie s3 donorami formaldehydu.

W przeciwnym przypadku oraz gdy wyniki wykazuja przekroczenie maksymalnego dozwolonego stezenia,
musi zosta¢ zastosowana nastepujaca metoda potwierdzajaca obecnosé.

1.3. Oznaczanie w obecnosci donoréw formaldehydu

W metodzie opisanej powyzej (ppkt 1.2) podczas derywatyzacji donory formaldehydu dzielg si¢, co prowadzi
do zawyzania wynikéw (formaldehyd zwigzany i spolimeryzowany).

Niezbedne jest oddzielenie wolnego formaldehydu za pomocg chromatografii cieczowej.

2. DEFINICJA
Zawarto$¢ wolnego formaldehydu w prébee, oznaczona wedlug tej metody, jest wyrazona w procentach
masowych.

3. IDENTYFIKACJA

3.1. Zasada

Wolny oraz zwigzany formaldehyd w $rodowisku kwasu siarkowego nadaje odczynnikowi Schiffa barwe
rézowa lub fioletowo-rézowa.

3.2. Odczynniki
Wszystkie odczynniki powinny by¢ analitycznej czystosci, woda za$§ musi by¢ demineralizowana.
3.2.1.  Fuksyna;
3.2.2.  Siarczyn sodu uwodniony 7 H,0;
3.2.3.  Stezony kwas solny (d = 1,19);
3.2.4.  Kwas siarkowy, ok. 1 M;

3.2.5.  Odczynnik Schiffa:

Nalezy odwazy¢ do zlewki 100 mg fuksyny (ppkt 3.2.1), po czym rozpusci¢ w 75 ml wody przy temperaturze
80 °C. Po ostudzeniu nalezy doda¢ 2,5 g siarczynu sodu (ppkt 3.2.2). Dopei¢ do 100 ml.

Odczynnik nalezy wykorzysta¢ w ciggu dwoch tygodni.

3.3. Procedura
3.3.1.  Odwazy¢ do 10 ml zlewki 2 g prébki.

3.3.2.  Doda¢ dwie krople kwasu siarkowego (ppkt 3.2.4) oraz 2 ml odczynnika Schiffa (ppkt 3.2.5). Przed proba
odczynnik Schiffa musi by¢ bezwzglednie bezbarwny.

Nalezy wstrzasnac i pozostawi¢ na pie¢ minut.

3.3.3.  Jesli w ciagu pigciu minut bedzie mozna zaobserwowaé rézowy lub fioletowo-r6zowy odcien, formaldehyd jest
obecny w nadmiarze ponad 0,01 %, ktéry musi zosta¢ oznaczony metoda wolna i wigzana (pkt 4) i, jesli to
konieczne, musi zosta¢ poddany procedurze (pkt 5).

4. OGOLNE OZNACZANIE METODA KOLOROMETRYCZNA Z PENTANO-2,4-DIONEM

4.1. Zasada

Formaldehyd reaguje z pentano-2,4-dionem w obecnosci octanu amonu i tworzy 3,5-diacetylo-1,4-dihydrolu-
tydyne. Za pomocg butan-1-olu dokonuje si¢ ekstrakcji, po czym mierzy gesto$¢ optyczna ekstraktu przy
410 nm.
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4.2. Odczynniki

Wszystkie odczynniki muszg by¢ czystosci analitycznej, woda musi by¢ demineralizowana.
4.2.1.  Bezwodny octan amonowy;
4.2.2.  Stezony kwas octowy, dz"4 =1, 05;

4.2.3.  Pentan-2,4-dion $wiezo destylowany pod zredukowanym ci$nieniem 25 mm Hg w temperaturze 25 °C — nie
powinien wykazywac absorpcji w 410 nm.

4.2.4.  Butan-1-ol;

4.2.5. Kwas solny, 1 M;

4.2.6.  Kwas solny, ok. 0,1 M;
4.2.7.  Wodorotlenek sodu, 1 M;

42.8. Swiczo przygotowany roztwér skrobi, przygotowany zgodnie z Europejska Farmakopea (1 g/50 ml wody),
druga edycja 1980, czgs¢ I-VI-1-1;

4.2.9. Formaldehyd o stezeniu masowym 37-40 %;
4.2.10. Standardowy roztwér jodu, 0,05 M;
4.2.11. Standardowy roztwér tiosiarczanu sodu, 0,1 M;
4.2.12. Odczynnik pentan 2,4-dion:
W 1000 mm kolbie miarowej nalezy rozpuscic:
— 150 g octanu amonu (ppkt 4.2.1),
— 2 ml pentan-2,4-dionu (ppkt 4.2.3),
— 3 ml kwasu octowego (ppkt 4.2.2).
Dopehi¢ woda do 1000 ml (pH roztworu ok. 6,4).
Odczynnik musi by¢ §wiezo przygotowany;
4.2.13. Odczynnik (ppkt 4.2.12) bez pentan-2,4-dionu;
4.2.14. Standardowy formaldehyd: roztwdr podstawowy
Nalezy wla¢ 5 g formaldehydu (ppkt 4.2.9) do 1000 ml kolby miarowej i dopelni¢ woda do 1000 ml.
Stezenie roztworu nalezy oznaczy¢ w nastepujacy sposéb:

Nalezy odla¢ 10 ml; doda¢ 25 ml standardowego roztworu jodu (ppkt 4.2.10) oraz 10 ml roztworu
wodorotlenku sodu (ppkt 4.2.7),

po czym odstawi¢ na pig¢ minut.

Nastepnie nalezy zakwasi¢ 11,00 ml kwasu solnego (ppkt 4.2.5) i oznaczy¢ nadmiar jodu za pomoca
standardowego roztworu tiosiarczanu sodu (ppkt 4.2.11), uzywajac jako wskaznika roztworu skrobi (ppkt
42.8).

1 ml z 0,05 M zuzytego jodu (ppkt 4.2.10) jest réwny 1,5 mg formaldehydu;

4.2.15. Standardowy formaldehyd: roztwdr rozcieticzony
Nalezy rozcieficzy¢ stopniowo wodg podstawowy roztwér formaldehydu w proporcjach 1/20, a potem 1/100.
1 ml tego roztworu zawiera ok. 1 g formaldehydu.

Obliczy¢ doktadng zawartos¢.

4.3. Aparatura

4.3.1. Standardowe wyposazenie laboratoryjne;

4.3.2.  Saczek do rozdziatu faz, bibuta Whatman 1 PS (lub réwnowazna);
43.3. Wirdéwka;

4.3.4. Kapiel wodna ustawiona na 60 °C;

4.3.5.  Spektrofotometr;

4.3.6. Naczynka szklane o dlugosci $ciezki optycznej 1 cm.

4.4. Procedura
4.4.1.  Roztwdr probki

W 100 ml kolbie miarowej zwazy¢ z dokladnoscia do 0,001 g ilos¢ (w g) probki analitycznej, odpowiadajaca
przypuszczalnej zawartosci formaldehydu, czyli okoto 150 pg.

Uzupelni¢ woda do 100 ml i wymiesza¢ (roztwor S).

(Sprawdzié, czy pH jest zblizone do 6; jesli nie, nalezy rozcienczy¢ roztworem kwasu solnego (ppkt 4.2.6)).
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Do 50 ml kolby stozkowej Erlenmeyera dodac:

— 10,00 ml roztworu S,

— 5,00 ml odczynnika pentano-2,4-dionu (ppkt 4.2.12).

— wod¢ demineralizowang do konicowej objetosci 30 ml.
4.42.  Roztwor odniesienia

Mozliwe zaburzenia wynikéw zwigzane z podstawowym kolorem prébki analitycznej nalezy wyeliminowaé
poprzez zastosowanie roztworu odniesienia:

Do 50 ml kolby stozkowej nalezy wlac:

— 10,00 ml roztworu S,

— 5, 00 ml odczynnika (ppkt 4.2.13),

— demineralizowana wod¢ do konicowej objetosci 30 ml.
4.4.3.  Préba Slepa

Do 50 ml kolby stozkowej Erlenmeyera dodac:

— 5, 00 ml odczynnika pentano-2,4-dion (ppkt 4.2.12),

— wod¢ demineralizowang do koncowej objetosci 30 ml.
4.4.4.  Oznaczanie

4.4.4.1. Wstrzasa mieszaniny ppkt 4.4.1, 4.4.2 oraz 4.4.3. i zanurzy¢ na dokladnie 10 minut w lazni wodnej, w
temperaturze 60 °C. Pozostawi¢ do schlodzenia na dwie minuty w tazni wodnej z lodem.

4.4.4.2. Przenie$¢ mieszaniny do 50 ml rozdzielaczy zawierajacych po 10,00 ml butan-1-olu (ppkt 4.2.4). Przeptukaé
kazdg kolb¢ woda w ilosci 3-5 ml, a nastgpnie dola¢ t¢ wode do rozdzielaczy. Potrzasaé energicznie
mieszaning przez dokladnie 30 sekund. Pozostawi¢ do rozdzielenia.

4.4.4.3. Nalezy oddzieli¢ faz¢ butan-1-olu do naczynek pomiarowych (ppkt 4.3.2), uzywajac filtru rozdzielania faz.
Moze réwniez zostaé zastosowane wirowanie (3000 g przez pig¢ minu).

4.4.4.4. Zmierzy¢ gestos¢ optyczng A ekstraktu roztworu probki z ppkt 4.4.1. przy 410 nm w poréwnaniu z
ekstraktem roztworu odniesienia ppkt 4.4.2.

4.4.4.5. Podobnie zmierzy¢ ekstrakt roztworu do $lepej proby z ppkt 4.4.3 w poréwnaniu z butan-1-olem (A,).

Uwaga: Wszystkie czynno$ci musza by¢ wykonane w ciaggu 25 minut od chwili umiesz-
czenia kolb stozkowych Erlenmeyera w lazni wodnej o temperaturze 60 °C.

4.4.5.  Krzywa kalibracyjna

4.4.5.1. W 50 ml kolbie stozkowej Erlenmayera umiescic:
— 5,00 ml rozcieniczonego standardowego roztworu (ppkt 4.2.15),
— 5,00 ml pentano-2,4-dionu (ppkt 4.2.12),
— uzupei¢ wodg demineralizowang do koricowej objetosci 30 ml.

4.4.5.2. Dalej postepowal wedtug wskazéwek przedstawionych w ppkt 4.4.4, zmierzy¢ gesto$¢ optyczng w poréwnaniu
z butan-1-olem (ppkt 4.2.4).

4.4.5.3. Powtorzy¢ operacje z 10, 15, 20 i 25 ml rozcieficzonego roztworu standardowego (ppkt 4.2.15).
4.4.5.4. Dla otrzymania warto$ci zerowej (odnoszaca si¢ do barwy odczynnikéw) postgpowal jak w ppkt 4.4.4.5.

4.4.5.5. Wykresli¢ krzywa kalibracying po odjeciu wartosci zerowej od kazdej gestosci optycznej otrzymanej w ppkt
4.45.1 i 4.4.5.3. Prawo Beera obowigzuje do 30 pg formaldehydu.

4.5, Obliczenia

4.5.1. Nalezy odja¢ wartos¢ A, od A i odczyta¢ z krzywej kalibracyjnej ilos¢ C w mikrogramach formaldehydu w
roztworze probki (ppkt 4.4.1).

4.5.2.  Nalezy obliczy¢ zawarto$¢ formaldehydu w prébee (% m/m) za pomoca nastgpujgcego wzoru:
C

10° - m

zawarto$¢ formaldehydu w % =

gdzie:

m = masa probki analitycznej w g.
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4.6. Powtarzalnos$¢ (')

W przypadku zawarto$ci formaldehydu w ilosci 0,2 % rdznica w wynikach dwoch réwnoleglych oznaczen,
wykonanych na tej samej prébce, w metodzie kolorymetrycznej z pentano-2,4-dionem nie moze przekraczaé
0,005 %.

Jesli oznaczenie wolnego formaldehydu prowadzi do wynikéw wyzszych niz maksymalne st¢zenia przedsta-
wione w dyrektywie (EWG) nr 76/768, tj.:

a) miedzy 0,05 % a 0,2 % w nicoznakowanym produkcie;
b) lub gdy stezenie przekroczy 0,2 %, to bez wzgledu na to, czy jest to produkt oznakowany, czy nie,

nalezy zastosowa¢ procedurg opisang w pkt 5 ponizej.
5. OZNACZANIE W OBECNOSCI DONOROW FORMALDEHYDU.

5.1. Zasada
Oddzielny formaldehyd w reakcji z pentano-2,4-dionem przeksztalca si¢ w z6hta pochodng lutydyny w
reaktorze post-kolumnowym; pochodng t¢ mozna wykry¢ za pomocg gestoici optycznej przy 420 nm.
5.2. Odczynniki
Wszystkie odczynniki powinny by¢ analitycznej czystosci, a woda za$§ musi by¢ demineralizowana.
5.2.1.  Woda jakosci HPLC lub woda poréwnywalnej jakosci;
5.2.2. Bezwodny octan amonu;
5.2.3.  Stezony kwas octowy;
5.2.4.  Pentano-2,4-dion (przechowywany w temp. 4 °C);
5.2.5.  Bezwodny fosforan disodowy;
5.2.6. 85 % kwas ortofosforowy (d = 1,7);
5.2.7. Metanol o jako$ci HPLC;
5.2.8.  Dichlorometan;
5.2.9. Formaldehyd o stezeniu masowym 37-40 %;
5.2.10. Wodorotlenek sodu, 1 M;
5.2.11. Kwas solny, 1 M;
5.2.12. Kwas solny, 0,002 M;
5.2.13. Swiezo przygotowany roztwor skrobi, przygotowany zgodnie z Europejskg Farmakopea (patrz ppkt 4.2.8);
5.2.14. Standardowy roztwér jodu, 0,05 M;
5.2.15. Standardowy roztwér tiosiarczanu sodu, 0,1 M;
5.2.16. Faza ruchoma:

Wodny roztwér fosforanu disodu (ppkt 5.2.5), 0,006 M o pH ustawionym za pomoca kwasu ortofosforowego
(ppkt 5.2.6) do 2,1;

5.2.17. Odczynniki post-kolumnowe:
W kolbie miarowej o objetosci 1000 mm nalezy rozpuscic:
— 62,5 g octanu amonu (ppkt 5.2.2),
— 7,5 ml kwasu octowego(ppkt 5.2.3),
— 5 ml pentano-2,4-dionu (ppkt 5.2.4).
Nalezy dopelni¢ woda do 1 000 ml (ppkt 5.2.1).
Ten odczynnik musi by¢ chroniony przed $wiatlem.
Czas zachowania: maksymalnie 3 dni w temp. 25 °C.
Kolor nie powinien ulec zmianie;
5.2.18. Standardowy formaldehyd: roztwdr podstawowy

Nalezy wla¢ 10 g formaldehydu (ppkt 5.2.9) do kolby miarowej o objetosci 1000 ml i dopelni¢ woda do
1000 ml.

Nalezy oznaczy¢ stezenie roztworu w nastepujacy sposob:

Odla¢ 5,00 ml; doda¢ 25,00 ml standardowego roztworu jodu (ppkt 5.2.14) oraz 10,00 ml roztworu
wodorotlenku sodu (ppkt 5.2.10).

Odstawi¢ na pie¢ minut.

Zakwasi¢ 11,00 ml kwasu solnego (ppkt 5.2.11), po czym miareczkowaé nadmiar standardowego roztworu
sodu roztworem tiosiarczanu sodu (ppkt 5.2.15) z uzyciem roztworu skrobi (ppkt 5.2.13) jako wskaznika.

1 ml roztworu jodu (ppkt 5.2.14) jest réwnowazny 1,5 mg formaldehydu;

() 1SO 5725.
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5.2.19. Standardowy formaldehyd: roztwdr rozciericzony

Nalezy rozcieficzy¢ roztwér podstawowy do jednej setnej jego pierwotnego stezenia w fazie ruchomej (ppkt
5.2.16).

1 ml roztworu zawiera ok. 37 mg formaldehydu.
Nalezy obliczy¢ dokladng zawartos¢.
5.3. Aparatura
5.3.1.  Standardowe wyposazenie laboratoryjne;
5.3.2.  Bezpulsacyjna pompa HPLC;
5.3.3.  Niskoci$nieniowa bezpulsacyjna pompa do odczynnikéw (lub druga pompa HPLO);
5.3.4. Zaw6r wtryskowy z 10 pl petly;
5.3.5.  Reaktor postkolumnowy powinien by¢ wyposazony w:
+  jedng 1-litrowa kolb¢ o trzech szyjkach,
+  jeden 1-litrowy ogrzewacz do kolb,
+  dwie kolumny Vigreux z przynajmniej 10 plytami, z ktorych dwie powinny by¢ chlodzone powietrzem,
+

nierdzewna rure stalowa (do odprowadzania ciepla) 1,6 mm o $rednicy wewngtrznej 0,23 mm, dlugosci =
400 mm,

+  rure teflonowa 1,6 mm o S$rednicy wewnetrznej 0,30 mm, dlugosci 5 m ((francuskie szycie) patrz
dodatek 1),

+  jeden trojnik bez martwej objetosci (Valco lub odpowiednik),
+  trzy zlaczki bez zadnych martwych objetosci,

Lub: jeden modul post-kolumnowy Applied Biosystems PCRS 520 lub odpowiednik wyposazony w 1-ml
reaktor;
5.3.6.  Filtr membranowy, o rozmiarze poréw 0,45 pm;

5.3.7.  Zasobnik SEP-PAK* C  lub odpowiednik;
5.3.8.  Kolumny gotowe do uzytku:
— typu Bischoff hypersil RP 18 (typu NC odnosnik C 25.46 1805)
(5 pm, dlugos¢ = 250 mm, $rednica wewnetrzna = 4,6 mm),
— lub Dupont, Zorbax ODS
(5 pm, dtugo$¢ = 250 mm, $rednica wewnetrzna = 4,6 mm),
— lub Phase SEP, spherisorb ODS 2
(5 pm, dlugo$¢ = 250 mm, $rednica wewnetrzna = 4,6 mm);
5.3.9.  Przed kolumng
typu Bischoff K, hypersil RP 18 (odnosnik K1 G 6301 1805)
(5 pm, dtugo$¢ = 10 mm, lub odpowiednik);

5.3.10. Kolumna z kolumng wstepna polaczone sa za pomocg systemu Ecotube (odnosnik A 15 020 508 Bischoff) lub
odpowiednik.

5.3.11. Nalezy zlozy¢ aparature (ppkt 5.3.5) tak, jak to przedstawiono na schemacie blokowym w dodatku 2.

Polgczenia za zaworem wtryskowym muszg by¢ mozliwie krétkie. W tym przypadku nierdzewna stalowa rura
migdzy wyjSciem reaktora a wejsciem detektora bedzie pelnita role chlodnicy mieszaniny przed detekeja,
temperatura wewnatrz reaktora bedzie nieznana, ale stala;

5.3.12 Detektor widzialnego promieniowania UV;
5.3.13 Rejestrator;

5.3.14. Wirbwka;

5.3.15 Kapiel z uzyciem ultradzwigkow;

5.3.16 Mieszadlo wibracyjne (vortex lub odpowiednik).
5.4. Procedura

5.4.1.  Krzywa kalibracyjna

Tworzy si¢ ja dzigki nanoszeniu wartosci szczytowych jako funkcji stezenia: rozcieficzonego formaldehydu do
roztworu odniesienia formaldehydu.

Nalezy przygotowaé roztwory standardowe poprzez rozcieficzenie roztworu odniesienia (ppkt 5.2.19) faza
ruchoma (ppkt 5.2.16):

— 1,00 1 ml roztworu (ppkt 5.2.19) rozpuszczonego w 20,00 ml (ok. 185 pg/100ml),
— 2, 00 ml roztworu (ppkt 5.2.19) rozpuszczonego w 20,00 ml (ok. 370 pg/100ml),
— 5,00 ml roztworu (ppkt 5.2.19) rozcieficzonego w 25, 00 ml (ok. 740pg/100 ml),
— 5,00 ml roztworu (ppkt 5.2.19) rozcieficzonego w 20,00 ml (ok. 925 pg/100 ml).

Roztwory standardowe s3 przechowywane przez godzing w temperaturze laboratoryjnej i muszg by¢ Swiezo
przygotowane.

Liniowos¢ krzywej kalibracyjnej jest prawidtowa dla stezen migdzy 1,00 a 15,00 pg/ml.
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5.4.2.  Przygotowanie probek
5.4.2.1. Emulsje (kremy, podklady do makijazu, kredki do oczu)

Do zamknigtej 100 ml kolby nalezy odwazy¢ z dokladnoscia do 0,001 g ilo$¢ prébki analitycznej (mg)
odpowiadajacej przypuszczalnie ilosci 100 pg formaldehydu. Nastepnie nalezy doda¢ 20,00 ml dichlorometanu
(ppkt 5.2.8) oraz 20,00 ml doktadnie odmierzonego kwasu solnego (ppkt 5.2.12). Nalezy wymiesza¢ sktadniki
za pomoca mieszadta wibrujacego (ppkt 5.3.16) oraz kapieli ultradZwigkowej (ppkt 5.3.15), a nastepnie
oddzieli¢ dwie fazy poprzez wirowanie (3000 g" przez dwie minuty). W miedzyczasie nalezy oczyscié
zasobnik (ppkt 5.3.7) 2 ml metanolu (ppkt 5.2.7), po czym przystosowa¢ zasobnik 5 ml wody (ppkt 5.2.1).

Przepusci¢ 4 ml fazy plynnej ekstraktu przez przystosowany zasobnik, odrzuci¢ pierwsze 2 ml, a nastgpnie
odzyskaé nastepujaca po tym frakcje.
5.4.2.2. Balsamy, szampony

Do zamknigtej kolby o objetosci 100 ml odwazy¢ z dokladnoscia do 0,001 g ilos¢ probki analitycznej (mg)
odpowiadajacej przypuszczalnie ok. 500 pg formaldehydu.

Dopehi¢ fazg ruchoma do 100 ml (ppkt 5.2.16).

Przepusci¢ roztwér przez filtr (ppkt 5.3.6) i wprowadzi¢ lub przepusci¢ przez przystosowany jak poprzednio
zasobnik (ppkt 5.4.2.1).Wszystkie roztwory musza zosta¢ wprowadzone bezposrednio po przygotowaniu.

5.4.3.  Warunki chromatografii:
— Predko$¢ przeplywu fazy ruchomej: 1 ml/min,
— Predko$¢ przeptywu odczynnikéw: 0,5 ml/min,
— Calkowita predkos¢ przeplywu u wyjscia detektora: 1,5 ml/min,
— Wprowadzona objgtosé: 10 pl,

— Temperatura elucji: W przypadku utrudnionego oddzielania zanurzy¢ kolumne w kapieli z topniejacego
lodu: poczeka¢ 15-20 min zanim temperatura si¢ ustabilizuje,

— Temperatura reakcji w postkolumnie: 100 °C,

— Detekgja: przy 420 nm.

Uwaga: Caly system do chromatografii oraz postkolumna po uzyciu musza by¢ przeplukane woda (ppkt 5.2.1).
Jesli urzadzenia sa nieuzywane przez wiecej niz dwa dni, po przeplukaniu woda nalezy przeptukaé
aparature metanolem (ppkt 5.2.7). Przed ponownym przystosowaniem systemu, w celu unikniecia
rekrystalizacji, nalezy przepusci¢ przez system wode.

5.5. Obliczenia

Emulsje: (ppkt 5.4.2.1):

Zawartosci formaldehydu w% (m/m):

C-106.100 C-10°*

5m ~ 5m

Balsamy, szampony:
W tym przypadku stosuje si¢ wzoér zmieniony w nastepujacy sposéb:
C-106.100 C-10°*

m  0m

gdzie:
m = masa badanej probki w g (ppkt 5.4.2.1),
C = koncentrat formaldehydu w pg/100 ml odczytany z krzywej kalibracyjnej (ppkt 5.4.1.).

5.6. Powtarzalno$¢ (')

Dla 0,05 % zawartosci formaldehydu réznica migdzy wynikami dwoch oznaczen w réwnolegle przeprowa-
dzonych pomiarach tej samej probki nie powinna przekracza¢ 0,001 %.

Dla 0,2 % zawartoSci formaldehydu réznica migdzy wynikami dwoch oznaczeti w réwnolegle przeprowadzo-
nych pomiarach tej samej probki nie powinna przekraczaé 0,005 %.

() 1SO 5725.
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Dodatek 1
INSTRUKCJE PRZYGOTOWANIA PRZYRZADU DO ,FRANCUSKIEGO SZYCIA”

WYMAGANE AKCESORIA
— Jedna drewniana szpula:

o Srednicy zewnetrznej 5 cm z otworem o Srednicy 1,5 c¢m przechodzacym przez Srodek. Wstawi¢ 4 stalowe
gwozdzie (jak pokazano na rysunkach 1 i 2). Odleglos¢ migdzy dwoma gwozdziami musi wynosi¢ 1,8 cm, musza
by¢ one oddalone o 0,5 cm od otworu,

— jedna sztywna igla (typu hakowego) do tworzenia petli rurki teflonowej,

— rurka teflonowa 1,6 mm o dlugosci pigciu metréw i Srednicy wewnetrznej 0,3 mm.

PROCEDURA

Aby rozpoczgl francuskie szycie” za pomocg przyrzadu, nalezy przeprowadzi¢ rurke teflonowa od géry do dotu szpuli
przez jej Srodkowy otwér (pozostawiajac okoto 10 cm rurki odstajace od spodu szpuli, aby umozliwi¢ przeciagnigcie
faficucha w procesie tkania); nastgpnie nalezy zawina¢ rurke kolejno o cztery gwozZdzie, jak pokazano na rysunku. 3.

Wejscie i wyjécie przyrzadu ochraniane jest metalowymi zaciskami i Srubami zaciskowymi; nalezy uwazac, aby nie

uszkodzi¢ teflonu przy silnym pociagnieciu. Zawina¢ rurke wokot kazdego gwozdzia po raz drugi i wykonad ,Sciegi” w

nastepujacy sposob:

— za pomocg sztywnej igly unie$¢ rurke z nizszego rzedu nad rurke z gornego rzedu (patrz rysunek 4). Czynnos¢ te
powtérzy¢ na kazdym z gwozdzi w kolejnosci (1, 2, 3, 4 w kierunku przeciwnym do ruchu wskazéwek zegara), az
do uzyskania tancuszka o dlugosci 5 m lub do uzyskania pozadanej dtugosci.

Nalezy pozostawi¢ okoto 10 cm w celu zamknigcia tadcucha. W celu zakoniczenia laricucha nalezy przeprowadzic rurke
przez kazde z czterech petli i pociggnac delikatnie.

Uwaga: Przyrzady do tkania ,laficucha” wytwarzane dla zastosowania w reaktorach postkolumnowych dostepne sa na
rynku (Supelco).
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Schematyczny wykres szpuli
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pompa HPLC

zawor wtryskowy

kolumna z kolumna wstepna
pompa do odczynnikéw

tréjnik bez martwej objetosci
tréjnik (Vortex)

ziaczki bez martwych objgtosci
przyrzad do ,francuskiego tkania”
reaktor

kolba o trzech szyjkach
ogrzewacz do kolb

chlodziwo

nierdzewna rura stalowa do wymiany ciepta
wymiennik ciepla

detektor widzialnego promieniowania UV
modut post-kolumnowy PCRS 520

Dodatek 2

Gaz no$ny

Odczynniki”
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