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30.6.1982 URADNY VESTNIK EUROPSKYCH SPOLOCENSTIEV L 185/1

DRUHA SMERNICA KOMISIE
zo 14. mdja 1982

o aproximdcii prdvnych predpisov clenskych Stitov, ktord sa tyka metéd analyzy, ktoré si
potrebné na kontrolu zloZenia kozmetickych vyrobkov

(82/434/EHS)

KOMISIA EUROPSKYCH SPOLOCENSTIEY,

so zretefom na Zmluvu o zaloZen{ Eurépskeho hospodérskeho
spolocenstva,

so zretelom na smernicu Rady 76/768/EHS z 27. jala 1976
o aproximdcii pravnych predpisov clenskych stitov vztahuji-
cich sa na kozmetické vyrobky ('), zmenent a doplnent smer-
nicou Komisie 79/661/EHS (¥, najmi na jej cldnok 8 odsek 1,

kedze smernica 76/768/EHS ustanovuje dradné testovanie koz-
metickych vyrobkov s cielom zabezpecit, aby vyhovovali pod-
mienkam ustanovenym opatreniami Komisie tykajtcimi sa zlo-
Zenia kozmetickych vyrobkov;

kedze vsetky metddy analyzy maji byt ¢im skor ustanovené;
kedze prvy krok smerom k dosiahnutiu tohto zdmeru uz bol
podniknuty definovanim niektorych met6d analyzy v smernici
Komisie 80/1335/EHS (*), druhy stupeni spociva v definovani
metéd na dokaz niektorych oxidacnych ¢inidiel a stanovenie
peroxidu vodika vo vyrobkoch vlasovej kozmetiky, dokaz
a semikvantitativne stanovenie urditych oxidujicich sa farbiv
vo farbich na vlasy, dokaz a stanovenie dusitanov, dokaz
a stanovenie volného formaldehydu, stanovenie rezorcinolu

() U.v.ES L 262, 27.9.1976, s. 169.
() U.v.ES L 192, 31.7.1979, s. 35.
() U.v.ES L 383, 31.12.1980, s. 27.

v Sampénoch a vlasovych lotionoch a stanovenie metanolu
v pomere k etanolu alebo propdn-2-olu;

kedZe opatrenia ustanovené touto smernicou st v stlade so
stanoviskom Vyboru pre prispdsobenie smernice 76/768/EHS
technickému pokroku,

PRIJALA TUTO SMERNICU:

Clanok 1

Clenské stity podniknd vietky kroky nevyhnutné na zabezpe-
Cenie, aby pocas tradného testovania kozmetickych vyrobkov:

— dokaz oxida¢nych ¢inidiel a stanovenie peroxidu vodika vo
vyrobkoch vlasovej kozmetiky,

— dokaz a semikvantitativne stanovenie urcitych oxidujiicich
sa farbiv vo farbach na vlasy,

— dokaz a stanovenie dusitanov,

— dokaz a stanovenie volného formaldehydu,
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— stanovenie rezorcinolu v $ampoénoch a vlasovych lotionoch, Cldnok 3

— stanovenie metanolu v pomere k etanolu alebo propan-2-
olu Tdto smernica je adresovand clenskym §tdtom.

sa uskutociiovali v stlade s metédami opisanymi v prilohe.

Cldnok 2 V Bruseli 14. mdja 1982
Clenské stity prijmt zdkony, iné prévne predpisy a sprdvne
opatrenia potrebné na dosiahnutie sdladu s touto smernicou Za Komisiu
dO 31. decembra 1983. Karl-Heinz NARJES

Bezodkladne o tom informuji Komisiu. clen Komisie
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PRILOHA

. DOKAZ OXIDACNYCH CINIDIEL A STANOVENIE PEROXIDU VODIKA VO VYROBKOCH VLASOVE]
KOZMETIKY

Ucel a oblast pouzitia

Jodometrické stanovenie peroxidu vodika v kozmetike je mozné len v nepritomnosti ostatnych oxidacnych cinidiel,
ktoré vytvaraja jod z jodidov. V dosledku toho je pred jodometrickym stanovenim peroxidu vodika potrebné detekovat
a identifikovat kazdé iné pritomné oxidacné cinidlo. Tento dokaz pozostiva z dvoch fiz; prvd zahfna peroxosirany,
bromicnany a peroxid vodika a druhd peroxid barnaty.

A. DOKAZ PEROXOSIRANOV, BROMICNANOV A PEROXIDU VODIKA
1. PRINCIP

Peroxosiran sodny, peroxosiran draselny a peroxosiran aménny; bromi¢nan draselny, bromi¢nan sodny
a peroxid vodika — aj ten, ktory pochddza z peroxidu bédrnatého — sa dokazuji zostupnou papierovou
chromatografiou s pouzitim dvoch vyvijacich rozpuastadiel.

2. CINIDLA
Vsetky ¢inidld maja byt analyticky cisté.
2.1. 0,5 % (hmotn.) vodné referencné roztoky nasledovnych zlicenin:
2.1.1.  Peroxosiran sodny.
2.1.2.  Peroxosiran draselny.
2.1.3.  Peroxosiran amoénny.
2.1.4.  Bromi¢nan draselny.
2.1.5.  Bromi¢nan sodny.
2.1.6.  Peroxid vodika.
2.2. Vyvijacie rozptstadlo A, 80 % (obj.) etanol.
2.3. Vyvijacie rozputstadlo B, benzén — metanol — 3-metylbutdn-1-ol — voda (v obj. pomere 34:38:18:10)
2.4. Detekéné cinidlo A, 10 % (hmotn.) vodny roztok jodidu draselného.
2.5. Detekéné ¢inidlo B, 1 % (hmotn.) vodny roztok krobu.
2.6. Detekéné ¢inidlo C, 10 % (hmotn.) roztok kyseliny chlorovodikovej.
2.7. 4 M roztok kyseliny chlorovodikovej.
3. PRISTROJE A POMOCKY
3.1 Chromatograficky papier (Whatman ¢. 3 a ¢. 4 alebo ich ekvivalent)
3.2 Mikropipeta, 1pl.
3.3. Odmerné banky, 100 ml.
3.4. Skladané filtre.

3.5. Vyvijacia komora na zostupnt papierovii chromatografiu.
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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.

PRIPRAVA VZORKY
Vyrobky rozpustné vo vode

Z kazdej vzorky sa pripravia dva roztoky rozpustenim jednotlivo 1 g a 5 g vyrobku v 100 ml vody. Na
papierovi chromatografiu opisant v oddieli 5 sa pouzije 1 pl kazdého z roztokov.

Vyrobky madlo rozpustné vo vode

Navdzi sa 1 g a 5 g vzorky a disperguje sa v 50 ml vody, doplni sa v kazdom pripade vodou do 100 ml
a premiesa sa. Obe disperzie sa prefiltruji cez skladany filter (3.4.) a na uskutoénenie papierovej chromato-
grafie opisanej v oddieli 5 sa pouzije 1 ul kazdého z filtrétov.

Este raz sa pripravia dve disperzie z kazdej vzorky dispergovanim 1 g a 5 g v 50 ml vody, okysli sa
zriedenou kyselinou chlorovodikovou (2.7), doplni sa vodou do 100 ml a premiesa sa. Disperzie sa prefiltruji
cez skladany filter (3.4) a na uskuto¢nenie papierovej chromatografie opisanej v oddieli 5 sa pouzije po 1 ul
dvoch filtrtov.

Krémy

V 100 ml vody sa disperguje 5 g a 20 g kazdého vyrobku a na uskuto¢nenie papierovej chromatografie
opisanej v oddieli 5 sa pouziju tieto disperzie.

METODA

Primerané mnozZstvo rozpustadiel A (2.2) a B (2.3) sa dd do dvoch samostatnych chromatografickych
vyvijacich komér na uskutocnenie zostupnej papierovej chromatografie.

Na $tartovaciu Ciaru pasu chromatografického papiera (Whatman ¢. 3 alebo jeho ekvivalent), dlhého 40 cm
a sirokého 20 cm (3.1.) alebo inej vhodnej velkosti, sa nanesie 1 pl jedného roztoku vzorky a jedného
referenéného roztoku.

Tento pds chromatografického papiera (5.2) sa umiestni do chromatografickej vyvijacej komory naplnenej
rozpustadlom A (5.1) a nechd sa vyvijat, kym celo rozpustadla nedosiahne 35 cm (asi 15 hodin).

S pouzitim dalsicho pdsu chromatografického papiera (Whatman ¢. 4 alebo jeho ekvivalent) (3.1) a vyvijacieho
rozpustadla B sa zopakuje postup opisany v oddieloch 5.2 a 5.3. Chromatogram sa nechd vyvijat, kym celo
rozpustadla nedosiahne 35 cm (asi pit hodin).

Po vyvijani sa chromatogramy vyberd a vysusia sa na vzduchu.
Skvrny na chromatograme sa zviditelnia ich postriekanim postupne s:

detekénym cinidlom A (2.4), krdtko na to nasledovanym detekénym ¢inidlom B (2.5). Prvé sa na chromato-
grame objavia Skvrny peroxosiranov, nasledované skvrnami peroxidu vodika. Skvrny sa oznacia ceruzkou;

detekénym ¢inidlom C (2.6) na chromatogram ziskany podla oddielu 5.6.1; pritomnost bromi¢nanov sa
preukdze sivastomodrymi $kvrnami na chromatograme.

Za vyssie uvedenych podmienok vztahujicich sa na vyvijacie rozpastadld A (2.2) a B (2.3) si R, hodnoty
referen¢nych ldtok (2.1) priblizne nasledovné:

Vivijacie cinidlo A (2.2.) Vivijacie cinidlo B (2.3.)
peroxosiran sodny 0,40 0,10
peroxosiran draselny 0,40 0,02 + 0,05
peroxosiran aménny 0,50 0,10 + 0,20
bromi¢nan draselny 0,40 0,20
bromic¢nan sodny 0,40 0,10 + 0,20

peroxid vodika 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. DOKAZ PEROXIDU BARNATEHO
PRINCIP

Peroxid bdrnaty sa dokdZe na zdklade vzniku peroxidu vodika po okysleni vzorky (A.4.2) a na zdklade
pritomnosti barnatého i6nu:

— v nepritomnosti peroxosiranov (A) pridanim zriedenej kyseliny sirovej k Casti kyslého roztoku vzorky
(B.4.1) v dosledku ¢oho sa vytvori biela zrazenina siranu bérnatého. Pritomnost barnatych i6nov vo vzorke
(B.4.1) sa opit potvrdi papierovou chromatografiou nizie opisanym sposobom (B.5),

— ak je sticasne pritomny peroxid bdrnaty a peroxosirany (B.4.2), upravenim zvysku roztoku (B.4.2) na
alkalicky; po rozpusteni v kyseline chlorovodikovej sa pritomnost barnatych iénov potvrdi v roztoku
taveniny (B.4.2.3) papierovou chromatografiou afalebo vyzrdzanim siranu barnatého.

CINIDLA

Metanol.

36 % (hmotn.) koncentrovand kyselina chlorovodikova.
6 M kyselina chlorovodikova.

2 M kyselina chlorovodikova.

Disodnd sol kyseliny rodizénovej.

Chlorid barnaty (BaCl,. 2H,0).

Bezvody uhli¢itan sodny.

1 % (hmotn.) vodny roztok chloridu barnatého.

Vyvijacie rozpustadlo pozostdvajuce z metanolu, koncentrovanej kyseliny chlorovodikovej (36 % hmotn.)
a vody (obj. pomer 80: 10: 10).

Detekéné ¢inidlo, 0,1 % (hmotn.) vodny roztok disodnej soli kyseliny rodizénovej, Cerstvo pripraveny pred
pouzitim.

PRISTROJE A POMOCKY
Mikropipeta, 5 pl.
Platinové tégliky.
Odmerné banky, 100 ml.

Chromatograficky papier Schleicher and Schull 2043 b alebo jeho ekvivalent. Papier sa precisti vyvijanim cez
noc vo vyvijacej zostupnej chromatografickej komore (A.3.5) obsahujticej vyvijacie rozptstadlo (B.2.9) a potom
sa Vysusi.

Skladany filtra¢ny papier.

Bezné zariadenie pre uskuto¢nenie vzostupnej papierovej chromatografie.
PRIPRAVA VZORKY

Vyrobky bez pritomnosti peroxosiranu

2 g vyrobku sa disperguji v 50 ml vody a pH disperzie sa upravi kyselinou chlorovodikovou (B.2.3) na
priblizne 1.
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4.2.

4.2.1.

4.2.2.

4.2.3.

4.2.4.

5.1.

5.2.

5.3.

5.4.

5.5.

3.1.

3.2.

3.3.

3.4.

Vodna disperzia sa prenesie do 100 ml odmernej banky, doplni sa vodou po znacku a premiesa sa. Tato
disperzia sa pouzije na papierovli chromatografickd analyzu opisand v oddieli 5 a na dokaz béria vyzrdzanim
sfranu.

Vyrobky obsahujiice peroxosirany
2 g vyrobku sa disperguji v 100 ml vody a prefiltruja sa.

K vysuSenému zvysku sa pridd sedem az 10-ndsobok jeho hmotnosti uhli¢itanu sodného (B.2.7), premiesa sa
a zmes sa tavi v platinovom tégliku (B.3.2) pocas pol hodiny.

Tavenina sa ochladi sa na laboratérnu teplotu a rozpusti sa v 50 ml vody a prefiltruje sa (B.3.5).

ZvySok sa znova rozpusti v kyseline chlorovodikovej (B.2.3) a doplni sa vodou do 100 ml Tento roztok sa
pouzije na papierovii chromatografickdi analyzu opisant v oddieli 5 a na dokaz bdria vyzrdzanim siranu.

METODA

Primerané mnozstvo vyvijacicho rozptstadla (B2.9) sa umiestni do vyvijacej komory pre vzostupni papierovi
chromatografiu a nddoba sa nechd nasytit parami rozpustadla aspon pocas 15 hodin.

Na kus chromatografického papiera — predupraveného, ako je opisané v oddieli B.3.4 — sa nanesie po 5 pl
kazdého z roztokov pripravenych podla oddielov B.4.1.2 a B.4.2.4 a referencného roztoku B.2.8 na tri body na
Startovacej Ciare.

Skvrny vzorky a $tandardu sa vysusia na vzduchu. Chromatogram sa vyvija, kym &elo rozpdstadla nevystapi 30
cm.

Chromatogram sa vyberie z vyvijacej nddoby a vysusi sa na vzduchu.

Skvrny na chromatograme sa zviditelnia postriekanim papiera detekénym cinidlom B.2.10. V pritomnosti bdria
sa na chromatograme objavia cervené $kvrny s R, hodnotou okolo 0,10.

C. STANOVENIE PEROXIDU VODIKA
PRINCIP
Jodometrické stanovenie peroxidu vodika je zalozené na nasledovnej reakcii:
H,0, + 2H' + 2I' — [ - 2H0

Konverzia prebieha pomaly, ale moze byt urychlend pridanim molybdénanu amoénneho. Vzniknuty jod sa
stanovi titrdciou tiosiranom sodnym a zodpoveda obsahu peroxidu vodika.

DEFINICIA

Obsah peroxidu vodika stanoveny nizie opisanym sposobom sa vyjadri ako hmotnostné percento (% hmotn.)

vyrobku.

CINIDLA

Vsetky ¢inidld maji byt analyticky cisté.
1 M kyselina sirova.

Jodid draselny.

Molybdénan aménny.

0,1 M roztok tiosiranu sodného.
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3.5.

3.6.

3.7.

4.1.

4.2.

4.3.

44,

4.5.

4.6.

5.1.

5.2.

5.3.

5.4.

10 % (hmotn.) roztok jodidu draselného, pripraveny tesne pred pouzitim.
20 % (hmotn.) roztok molybdénanu aménneho.
1 % (hmotn.) roztok skrobu.

PRISTROJE A POMOCKY

Kadicky, 100 ml.

Byreta, 50 ml.

Odmerné banky, 250 ml.

Odmerné valce, 25 a 100 ml.

Nedelené pipety, 10 ml.

Kuzelovité banky, 250 ml.

METODA

Do 100 ml kadicky sa navdzi 10 g (m gramov) vyrobku, obsahujiceho priblizne 0,6 g peroxidu vodika.
Obsah sa s vodou prenesie do 250 ml odmernej banky, doplni sa vodou po znacku a premiesa sa.

Do 250 ml kuzelovitej banky (4.6) sa napipetuje 10 ml roztoku vzorky (5.1) a jeden po druhom sa pridd 100
ml 1 M kyseliny sirovej (3.1), 20 ml roztoku jodidu draselného (3.5) a tri kvapky roztoku molybdénanu
aménneho (3.6).

Vzniknuty jod sa ihned titruje 0,1 M roztokom tiosiranu sodného (3.4) a tesne pred dosiahnutim koncového
bodom titrdcie sa pridd niekolko mililitrov roztoku Skrobu (3.7) ako indikdtora. Zaznamend sa spotreba 0,1 M
roztoku tiosiranu sodného (3.4) v mililitroch (V).

Spdsobom opisanym v oddieloch 5.2 a 5.3 sa uskutocni slepy pokus, kde sa 10 ml roztoku vzorky nahradi 10
ml vody. Zaznamend sa spotreba 0,1 M roztoku tiosiranu sodného na slept titrdciu (V, ml).

VYPOCET

Vypocet obsahu peroxidu vodika vo vyrobku v hmotnostnych percentdch i (% hmotn.) sa vypocita pomocou
nasledovného vzorca:

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

% peroxidu vodika =

(V—Vo) x 4,252

m
kde:

m = mnozstvo analyzovaného vyrobku v gramoch (5.1),

V, = spotreba 0,1 M roztoku tiosiranu sodného pri slepom pokuse v mililitroch (5.4),
V= spotreba 0,1 M roztoku tiosiranu sodného pri titrdcii roztoku vzorky v mililitroch (5.3).
OPAKOVATELNOST ()

Pri obsahu peroxidu vodika okolo 6 % hmotn. nemd rozdiel medzi vysledkami dvoch paralelne uskutocnenych
stanoveni na tej istej vzorke presiahnut v absolitnej hodnote 0,2 %.

(") Pozri normu ISO 5725.
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1. DOKAZ A SEMIKVANTITATIVNE STANOVENIE URCITYCH OXIDUJUCICH SA FARBIV VO FARBACH

3.1

3.2

3.3.

3.4.

NA VLASY

UCEL A OBLAST POUZITIA

Tito metdda je vhodnd na dokaz a semikvantitativne stanovenie nasledovnych litok vo farbich na vlasy vo

forme krému alebo kvapaliny:

Litky Symbol
Fenyléndiaminy

o-fenyléndiamin (OPD)
m-fenyléndiamin (MPD)
p-fenyléndiamin (priloha V) (PPD)
Metylfenyléndiaminy

4-metyl-1,2-fenyléndiamin (toluén-3,4-diamin) (OTD)
4-metyl-1,3-fenyléndiamin (toluén-2,4-diamin) (MTD)
2-metyl-1,4-fenyléndiamin (toluén-2,5-diamin) (PTD)
Diaminofenoly

2,4-diaminofenol (DAP)
Hydrochindn

benzén-1,4-diol (H)
a-Naftol (aN)
Pyrogalol

benzén-1,2,3-triol P)
Rezorcinol

benzén-1,3-diol [R)

PRINCIP

Oxidujiice sa farbivd sa extrahuju z farieb vo forme krému alebo kvapaliny pri pH 10 s 96 % etanolom

a dokazuju sa tenkovrstvovou chromatografiou, ¢i uz jedno- alebo dvoj-rozmernou.

Pre semikvantitativne stanovenie tychto litok sa chromatogramy vzoriek porovndvaji prostrednictvom Styroch
vyvijacich ststav, v ktorych sa vyvijali chromatogramy referencnych latok v tom istom case a za ¢o najblizsich

podmienok.

CINIDLA

Vsetky ¢inidld maji byt analyticky cisté.
Etanol, bezvody.

Aceton.

Etanol, 96 % obj.

Roztok amoniaku, 2 % ((d,* = 0,91) = 0,91 g/ml).
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3.5. Kyselina L-(+)-askorbova.
3.6. Chloroform.
3.7. Cyklohexén.
3.8. Dusik, technicky.
3.9. Toluén.
3.10.  Benzén.
3.11.  Butdn-1-ol.
3.12.  Butdn-2-ol.
3.13.  Kyselina fosfornd, 50 % obj. roztok.
3.14.  Diazéniové ¢inidlo. Bud:
— 3-nitrobenzéndiazénium-chlérbenzénsulfondt (vo forme stabilizovanej soli) ako v Cervenej 2 JN — Francolor,

— alebo 2-chlér-3-nitrobenzéndiazénium-naftalénbenzodt (vo forme stabilizovanej soli) ako v ¢inidle NNCD -
katalogové cislo 74 150 FLUKA,

alebo ich ekvivalent.
3.15.  Dusi¢nan strieborny.
3.16.  4-(Dimetylamino)benzaldehyd.
3.17.  2,5-Dimetylfenol.
3.18.  Hexahydrdt chloridu Zelezitého.
3.19.  Kyselina chlorovodikovd, 10 % hmotn. roztok.
3.20.  Referenéné litky

Referencné ldtky st tie, ktoré st uvedené v odstavci 1 ,Ucel a oblast pouzitia“, V pripade aminozlicenin,
referen¢né latky musia byt vo forme ich hydrochloridu (mono- alebo di-) alebo ako volné zdsady.

3.21.  Referentné roztoky, 0,5 % (hmotn.)
Pripravia sa 0,5 % (hmotn./objem) roztoky kazdej z referencnych ldtok v oddieli 3.20.
Do 10 ml odmernej banky sa navdzi 50 mg + 1 mg referencnej latky.
Pridd sa 5 ml 96 % etanolu (3.3) a 250 mg kyseliny askorbovej (3.5).
Roztok sa pridanim roztoku amoniaku (3.4) upravi na alkalicky s pH 10 (overf sa indikdtorovym papierikom).
Pridd sa 10 ml 96 % etanolu (3.3) a premiesa sa.
Roztoky mozu byt uchovdvané jeden tyzden v chlade a bez pristupu svetla.

V niektorych pripadoch po pridani kyseliny askorbovej a amoniaku moze dojst k vzniku zrazeniny. V tom
pripade sa md pred pokracovanim nechat usadit.

3.22.  Vyvijacie rozpdstadla
3.22.1. Acetén — chloroform — toluén (obj. diely 35: 25: 40)
3.22.2. Chloroform — cyklohexdn — absolitny etanol- 25 % amoniak (obj. diely 80: 10: 10: 1).

3.22.3. Benzén - butdn-2-ol — voda (obj. diely 50: 25: 25). Poriadne sa premiesa a po oddeleni pri laboratérnej teplote
(20 az 25 °C) sa pouzije vrchnd fiza.

3.22.4. Butdn-1-ol — chloroform — ¢inidlo M (obj. diely 7: 70: 23). Opatrne sa oddeli pri laboratornej teplote (20 az
25 °C) a pouzije sa spodnd fiza.
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Priprava cinidla M

roztok amoniaku, 5 % (obj.) 24 obj. dielov
kyselina fosfornd, 50 % (3.13) 1 obj. diel
voda 75 obj. dielov
Pozndmka

Vyvijacie rozputstadld obsahujiice amoniak sa tesne pred pouzitim riadne premieaji.
3.23.  Detekéné Cinidld
3.23.1. Diazéniové cinidlo

Pripravi sa 5 % (hmotn.) vodny roztok vybraného c¢inidla (3.16) v 100 ml 10 % (hmotn.) vodného kyseliny
chlorovodikovej (3.19). Tento roztok sa musi vzdy Cerstvo pripravit tesne pred pouZitim.

3.23.2. Ehrlichovo cinidlo

2 g p-(dimetylamino)benzaldehydu (3.16) sa rozpustia v 100 ml 10 % (hmotn.) vodného kyseliny chlorovodi-
kovej (3.19).

3.23.3. 2,5-Dimetyfenol — hexahydrdt chloridu Zelezitého

Roztok 1: 1 g 2,5-dimetyfenolu (3.17) v 100 ml 96 % etanolu (3.3).

Roztok 2: 4 g hexahydritu chloridu Zelezitého (3.18) sa rozpustia v 100 ml 96 % etanolu (3.3).

Na zviditelnenie $kvfn sa tymito roztokmi postrekuje postupne, najprv roztokom 1, potom roztokom 2.
3.23.4. Amoniakdlny dusicnan strieborny

25 % amoniak (3.4) sa priddva do 5 % (hmotn.) vodného roztoku dusi¢nanu strieborného (3.15), kym sa
zrazenina prace nerozpusti. Toto ¢inidlo sa musi pripravit tesne pred pouzitim.

Neuchoviéva sa.

4. PRISTROJE A POMOCKY
41. Bezné laboratérne vybavenie pre tenkovrstvovi chromatografiu.

4.1.1.  Plastovy alebo skleny kryt zostrojeny tak, Ze chromatografickd platia je obklopend dusikom pocas vyvijania
Skvfn a suSenia. Toto opatrenie je nevyhnutné z dovodu ndchylnosti urcitych farbiv na oxidéciu.

4.1.2.  Mikrostrickacka, 10 pl, delend na 0,2 pl dieliky, s kolmo zrezanou ihlou alebo 50 pl viacndsobny ddvkovac,
pripevneny svorkou na stojan sposobom, ked platiia moze byt udrziavand pod dustkom.

4.1.3.  Silikagélové tenkovrstvové platne, pripravené na pouzitie, 0,25 mm hrubé, s rozmermi 20 x 20 cm (Macherey
and Nagel, silikagél G-HR na plastovej podlozke alebo ich ekvivalent).

4.2. Centrifiga, 4 000 ot./min.

4.3 Centrifuga¢né kyvety, 10 ml s PTFE vyloZenymi skrutkovacimi uzdvermi alebo ich ekvivalenty.
5. POSTUP
5.1. Spracovanie testovanych vzoriek

Prvé 2 az 3 cm krému vytlaceného z tuby sa odhodia.

Do centrifugacnej kyvety (4.3) dopredu prefiknutej dusikom sa vlozi nasledovné: 300 mg kyseliny askorbovej
s 3 g krému alebo 3 g homogenizovanej kvapaliny.

Po kvapkéch sa pridd 25 % amoniak (3.4), kym pH nie je 10. Doplni sa 96 % etanolom (3.3) do 10 ml.
Zhomogenizuje sa po dusikom (3.8), zazatkuje sa a odstreduje na centrifiige pri 4 000 ot./min. pocas 10 min.

Pouzije sa kvapalny supernatant.
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5.2. Chromatografia
5.2.1.  Nanesenie Skvin na platne

Na chromatografickia platiiu (4.1.3) sa pod dusikovou atmosférou (3.8) nanesie 1 pl kazdého z vyssie
opisanych referenénych roztokov na devit bodov umiestnenych 1,5 ¢cm od seba na ciare priblizne 1,5 cm od
okraja platne.

Tieto Skvrny referencnych roztokov sa usporiadaji nasledovne.

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

Navyse, na body 10 a 11 sa nanesie po 2 pl testovanych roztokov vzoriek ziskanych podla oddielu 5.1.
Platna sa uchovéva po dusikom (3.8) az do chvile, kym sa bude vyvijat.
5.2.2.  Vyvijanie

Platia sa umiestni do vyvijacej komory prefiiknutej dusikom (3.8), nasytenej jednym zo Styroch vyvijacich
rozpustadiel (3.22) a nechd sa vyvijat pri laboratérnej teplote (20 az 25 °C) v tme, kym celo rozpustadla
nedosiahne 15 cm od §tartovacej Ciary.

Platnia sa vyberie a vysusi pod dusikom (3.8) pri laboratérnej teplote.
5.2.3.  Postriekanie

Platnia sa ihned postrieka jednym zo $tyroch roztokov $pecifikovanych v 3.23.
5.2.4.  Dokaz

Porovnaji sa R, hodnoty a farba $kvin ziskanych zo vzorky so skvrnami z chromatografovanych referenénych
latok.

Tabulka I uddva priklady R, hodnot a farieb pre kazdd litku v zdvislosti od pouzitého rozpustadla
a detekéného cinidla.

Potvrdenie nejednoznacnej identifikdcie sa moze niekedy dosiahnut klinovou metédou — pridanim prislusnej
referencnej litky do extraktu vzorky.

5.2.5.  Semikvantitativny odhad

Vizudlne sa porovnd intenzita Skvin pre kazda litku identifikovant v 5.2.4 v prislusnom rozsahu koncentracif
referencnych latok.

Ak je zisti, ze koncentricia jednej alebo viacerych ldtok je nadmernd, extrakt vzorky sa zriedi a stanovenie sa
zopakuje.
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TABULKA 1
R, hodnoty a farby $kvin ziskanych ihned po postriekani
Vyvijacie rozpustadlo Detekéné c¢inidld
Refi rencni R hodnoty Vysledné farby
(3.20)
(3221) | (3.222) | (.223) | (.22 D‘(‘;Z;’;“f)"e Eghzc?g‘)’e Di’(‘;’gyfg“)l (‘2?21\;%
OPD 0,62 0,60 0,30 0,57 svetlohned4 — — svetlohned4
MPD 0,40 0,60 0,47 0,48 fialovo-hnedd () 7lta svetlohnedd svetlohnedd
PPD 0,20 0,50 0,30 0,48 hnedd jasno Cervend() fialovd siva
OTD 0,60 0,60 0,53 0,60 hnedé () svetlooranzova svetlohnedd sivasto hnedd
MTD 0,40 0,67 0,45 0,60 cervenkasto-hnedd zltd hnedd ¢ierna
(0

PTD 0,33 0,65 0,37 0,70 hneda oranzova fialovéd () siva
DAP 0,07 — 0 0,05 hnedé () oranzova fialovd hnedd

H 0,50 0,35 0,80 0,20 — oranzova fialova Cierna ()

a-N 0,90 0,80 0,90 0,75 oranZovo-hnedd — fialovd () &erna

P 0,37 — 0,67 0,05 hnedd fialovkasta nahnedkasta hneda ()

R 0,50 0,37 0,80 0,17 oranzova () svetlofialova nahnedkasta svetlohnedd

Pozndmky

1. OPD sa mdlo vyrazne prejavuje; musi sa pouzit rozpastadlo (3.22.3), aby sa jasne oddelil od OTD.
2. () Oznacuje najlepsie vyvinutt farbu.

6.2.

6.2.1.

6.3.

PRESKUMANIE DVOJROZMERNOU TENKOVRSTVOVOU CHROMATO-GRAFIOU

Pre tento postup pre dvojrozmernd chromatografiu si potrebné pridavné $tandardy a cinidla.

Pridavné referen¢né roztoky a latky

Naftalén-2-ol (B-N).

2-Aminofenol (OAP).

3-Aminofenol (MAP).

4-Aminofenol (PAP).

2-Nitro-1,4-fenyléndiamin (2-NPPD).

4-Nitro-1,2-fenyléndiamin (2-NPPD).

Pripravia sa 0,5 % (hmotn.) roztoky kazdej z pridavnych referen¢nych latok sposobom opisanym v 3.21.

Pridavné vyvijacie rozpustadlo

Etyl-acetdt — cyklohexdn — 25 % roztok amoniaku (obj. diely 65: 30: 0,5).

Pridavnd detekénd sdstava

Do vyvijacej komory pre tenkovrstvovi chromatografiu sa umiestni sklend nddoba, do nej sa daji asi 2 g
krystalického jédu a vyvijacia komora sa uzavrie primeranym uzdverom.
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6.4.

6.4.1.
6.4.2.

6.4.3.

6.4.4.

6.4.5.

6.4.6.

6.4.7.

6.4.8.

6.4.9.

Chromatografia
Na povrch adsorbentu tenkovrstvovej platne (4.1.3) sa nakreslia dve iary, ako je zobrazené na obr. 1.

Pod dusikovou atmosférou (4.1.1) sa na zdkladny bod 1 (obr. 1), asi 2 cm od oboch okrajov, nanest 1 az 4 pl
extraktu (5.1) Mnozstvo extraktu zdvisi od intenzity $kvin na chromatogramoch 5.2.

Medzi body 2 a 3 (obr. 1) rozdelia oxidujiice sa farbivd, indentifikované alebo predpokladane identifikované
v bode 5.2 (so vzdialenostou medzi bodmi 1,5 c¢m). Nanesd sa 2 pl prislusnych referenénych roztokov —
okrem DAP, ktorého sa musi naniest 6 pl. Tato operdcia sa robi pod dusikom (6.4.2).

Operdcia v 6.4.3 sa zopakuje na zdkladnych bodoch 4 a 5 (obr. 1) a platia sa uchovdva pod dusikom az do
chvile, kym sa bude vyvijat (vzdialenost medzi bodmi 1,5 cm).

Chromatografickd vyvijacia komora sa prefikne dusikom (3.8) a naleje sa do nej primerané mnoZstvo
vyvijacicho rozpustadla 3.22.2. Platna (6.4.4) sa umiestni do vyvijacej komory a nechd sa vyvijat v prvom
elu¢nom smere (obr. 1) v tme.

Eluuje sa, kym celo rozpustadla nedosiahne Ciaru vyznacend na platni (priblizne 13 cm).

Platnia sa vyberie z vyvijacej komory a umiestni sa do chromatografickej vyvijacej komory dopredu prefiiknutej
dusikom, aby sa odparilo rozputstadlo a to aspont na 60 mindt.

Pomocou delenej skimavky sa do vyvijacej komory prefikknutej dusikom (3.8) sa umiestni primerané mnozstvo
eluéného rozpustadla (6.2), do vyvijacej komory (6.4.6) sa umiestni platiia pootocend o 90° a nechd sa vyvijat
druhym elu¢nym smerom (tiez v tme), kym celo rozptstadla nedosiahne ciaru nakreslent na povrchu
adsorbentu. Platia sa vyberie z vyvijacej komory a elu¢né rozpustadlo sa nechd odparit na vzduchu.

Platnicka sa na 10 mindt umiestni do chromatografickej vyvijacej komory s parami jodu (6.3) a dvojrozmerny
chromatogram sa interpretuje na zdklade R, hodnot a farby $kvin stcasne chromatografovanych referencnych
litok (tab. 2 udava prehlad R; hodnot a farieb).

Pozndmka
Na ziskanie maximalneho vyfarbenia $kvin sa chromatogram nechd na vzduchu pol hodiny po vyvolani.

Pritomnost oxidujicich sa farbiv zistenych v 6.4.8 moze byt definitivne potvrdend zopakovanim operdcii
opisanych v 6.4.1 az 6.4.8 a pridanim na zdkladny bod 1 na skvrnu mnoZstva extraktu uvedeného v 6.4.2
eSte 1 pl referencnej litky identifikovanej v 6.4.8. Ak sa pri porovnani s chromatogramom ziskanym v 6.4.8
nendjde ziadna dalsia Skvrna, interpretdcia chromatogramu 6.4.8 je spravna.



314 Uradn)’r vestnik Eurdpskej tnie

13/zv. 6

TABULKA 11

Farby Skvin referen¢nych litok po chromatografii a vyvolani v parich jodu

Referencnd latka Farba po vyvolani v parich jodu
R bézové
hnedd
aN fialovd
BN svetlohnedd
H fialovohneda
MPD 7ltkastohneda
PPD fialovohneda
MTD tmavohnedd
PTD 7ltkastohneda
DAP tmavohneda
OAP oranzova
MAP Zltkastohnedd
PAP fialovohneda
2NPPD hnedd
4NOPD oranzova
Obrdzok 1
Direction 11
>
4
.
Scm S cm

1-5 cm
}% . 2, 3
2cm
2 cm T 13 cm S5cm

Directuion 1
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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.

. DOKAZ A STANOVENIE DUSITANOV

A. DOKAZ
UCEL A OBLAST POUZITIA
Tato metdda je vhodnd na dokaz dusitanov v kozmetickych vyrobkoch, predovietkym v krémoch a pastich.
PRINCIP

Pritomnost dusitanov sa indikuje vznikom farebnych derivitov reakciou s 2-aminobenzaldehyd-fenylhydrazé-
nom (Nitrin ®).

CINIDLA
Vsetky ¢inidld maja byt analyticky cisté.

Zriedend kyselina sirovd: 1 ml koncentrovanej kyseliny sirovej ((d,*° = 1,84) = 1,84 g/ml) sa zriedi 11 ml
destilovanej vody.

Zriedend kyselina chlorovodikovd: 1 ml koncentrovanej kyseliny chlorovodikovej ((d,** = 1,19) = 1,19 g/ml) sa
zriedi 11 ml destilovanej vody.

Metanol.
Roztok 2-aminobenzaldehyd-fenylhydrazénu (¢inidla Nitrin ®) v metanole.

Navdzi sa 2,0 g Nitrinu ® a kvantitativne sa prenesie do 100 ml odmernej banky. Po kvapkich sa pridaju 4
ml koncentrovanej kyseliny chlorovodikovej (3.2) a premiesa sa. Doplni sa metanolom po znacku a miesa sa,
kym sa roztok tplne nevy¢iri. Roztok sa uschovd vo flasi z tmavého skla.

PRISTROJE A POMOCKY
Kadicky, 50 ml.

Odmernd banka, 100 ml.
Flasa z tmavého skla, 125 ml.
Sklend platnicka, 10 x 10 cm.
Plastovd $pachtla.

Filtra¢ny papier, 10 x 10 cm.
POSTUP

Cast vzorky urcend na analyzu sa rovnomerne rozmiestni na povrchu sklenej platnicky (4.4) tak, aby pokryla
plochu vrstvou s hriibkou nepresahujiicou 1 cm.

Filtracny papier sa (4.6) sa namo¢i destilovanou vodou. Polozi sa na vzorku a filtraény papier sa popritlica
plastovou 3pachtlou (4.5).

Pockd sa asi jednu mindtu a do stredu filtra¢ného papiera sa nanest:
— dve kvapky zriedenej kyseliny sirovej (3.1),
— nasledované dvoma kvapkami roztoku Nitrin-u ® (3.4).

Po piatich az desiatich sekundich sa filtracny papier snime a preskiima sa na dennom svetle. Pritomnost
dusitanov sa prejavi Cervenkastopurpurovym sfarbenim.
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4.2.

4.3.

4.4.

4.5.

4.6.

5.1.

5.2.

5.3.

V pripade nizkeho obsahu dusitanov sa cervenkastopurpurové sfarbenie zmeni po piatich az 15 sekunddch na
7lté. K tejto farbenej zmene dojde az po jednej az dvoch minttach, ak bol obsah dusitanov vysoky.

POZNAMKA

Intenzita Cervenkastopurpurového sfarbenia a cas, ktory uplynie do jeho zmeny na Zzlté moze poskytnat
informéciu o obsahu dusitanov vo vzorke.

B. STANOVENIE
UCEL
Tdto metdda opisuje stanovenie dusitanov v kozmetickych vyrobkoch.
DEFINICIA
Obsah dusitanov vo vzorke, stanoveny touto metédou, sa vyjadri v hmotnostnych % dusitanu sodného.
PRINCIP

Po zriedeni vzorky vodou a jej vycireni, pritomné dusitany reaguji so sulfanilamidom a N-(1-naftyl)etyléndia-
minom a intenzita ziskaného sfarbenia sa meria pri 538 nm.

CINIDLA

Vsetky ¢inidld maja byt analyticky cisté.

Ciriace ¢inidld: tieto ¢inidld nemdzu byt pouzité dlhsie ako jeden tyzdefi od ich pripravy.
Carrezovo ¢inidlo I:

106 g hexakyanoZeleznatanu draselného, K Fe(KN).. 3H,O, sa rozpusti v destilovanej vode a zriedi sa vodou
do 1000 ml.

Carrezovo cinidlo II:

219,5 g octanu zino¢natého, Zn(CH,COO0),. 2H,0 a 30 ml ladovej kyseliny octovej sa rozpusti v destilovanej
vode a zriedi sa vodou do 1000 ml.

Roztok dusitanu sodného:

V 1000 ml odmernej banke sa v destilovanej vode rozpusti 0,500 g dusitanu sodného sa a zriedi sa vodou
po znacku. 10,0 ml tohto zdsobného $tandardného roztoku sa zriedi do 500 ml; 1 ml takéhoto roztoku = 10
mikrogramov NaNO,.

1 M roztok hydroxidu sodného.
0,2 % roztok hydrochloridu sulfanilamidu.

Za tepla sa rozpusti 2,0 g sulfanilamidu v 800 ml vody. Ochladi sa a za mieSania pridd sa 100 ml
koncentrovanej kyseliny chlorovodikovej. Zriedi sa vodou do 1000 ml.

5 M kyselina chlorovodikovd.
N-1-naftylové ¢inidlo

Tento roztok musi byt pripraveny v den jeho pouzitia. 0,1 g dihydrochloridu N-(1-naftyl)etyléndiaminu sa
rozpusti vo vode a zriedi sa vodou do 100 ml.

PRISTROJE A POMOCKY
Analytické vahy.
100, 250, 500 a 1000 ml odmerné banky.

Nedelené alebo delené pipety.
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5.4.

5.5.

5.6.

5.7.

5.8.

5.9.

5.10.

6.1.

6.2.

6.3.

6.4.

6.5.

6.6.

6.7.

6.8.

6.9.

6.10.

100 ml odmerné valce.

Skladané filtracné papiere, bez dusitanov, s priemerom 15 cm.

Vodny kipel.

Spektrofotometer s kyvetami s optickou drdhou dlhou 1 cm.

pH meter.

10 ml mikrobyreta.

250 ml kadicky.

POSTUP

S presnostou na 0,1 mg sa navdzi priblizne 0,5 g (m gramov) homogenizovanej vzorky, s hortcou
destilovanou vodou sa kvantitativne prenesie do 250 ml kadicky (5.10) a objem sa doplni hortcou
destilovanou vodou priblizne na 150 ml. Kadicka (5.10) sa umiestni vodného kipela (5.6) pri 80 °C na pol
hodiny. Pocas zahrievania sa obcas pretrepe.

Ochladi sa na laboratérnu teplotu a jeden po druhom sa za miesania pridajii 2 ml Carrezovho cinidla I (4.1.1)
a 2 ml Carrezovho cinidla II (4.1.2).

Na tpravu pH na 8.3 sa pridd 1 M roztok hydroxidu sodného (4.3) (s pouzitim pH metra (5.8)). Obsah sa
kvantitativne prenesie do 250 ml odmernej banky a doplni sa destilovanou vodou po znacku.

Obsah sa premiesa a prefiltruje cez skladany filtracny papier (5.5).

Do 100 ml odmernej banky (5.2) sa pipetou (5.3) prenesie primerany podiel (V ml) ¢ireho filtratu, ale nie viac
ako 25 ml a pridd sa destilovand voda do objemu 60 ml.

Po premiesani sa pridd 10,0 ml roztoku hydrochloridu sulfanilamidu (4.4) a potom 6,0 ml 5 M kyseliny
chlorovodikovej (4.5). Premiesa sa a nechd sa staf paf mindat. Pridaja sa 2,0 ml N-1-naftylového ¢inidla (4.6),
premiesa sa a nechd sa stdt tri mindty. Zriedi sa vodou po znacku a premiesa sa.

Zopakovanim operécii 6.5 a 6.6 bez pridania N-1-naftylového cinidla (4.6) sa pripravi slepy pokus.

Pri 538 nm sa zmeria (5.7) absorbancia roztoku ziskaného pod 6.6 s pouzitim slepého pokusu (6.7) ako
Standardu.

Z kalibracného grafu (6.10) sa odcita obsah dusitanu sodného v mikrogramoch na 100 ml roztoku (m,
mikrogramov), ktory zodpovedd absorbancii nameranej v 6.8.

S pouzitim roztoku obsahujiceho 10 pg dusitanu sodného na 100 ml (4.2) sa pripravi kalibracny graf
s koncentrdciami 0, 20, 40, 60, 80 a 100 pg dusitanu sodného na 100 ml.

VYPOCET

Obsah dusitanu sodného vo vzorke v hmotnostnych percentich sa vypocita pomocou nasledovného vzorca:
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1.1.

1.2

1.3.

3.1.

3.2

250 100
% NaNO; — “ = xmy x 106 x — — "
\ m Vxmx40
kde:
m = hmotnost vzorky v gramoch, vzatej na analyzu (6.1),
m = = obsah dusitanu sodného v mikrogramoch, zisteného v 6.9,
V= pocet mililitrov filtrdtu pouzitého na meranie (6.5).

OPAKOVATELNOST ()

Pri obsahu dusitanu sodného okolo 0,2 % hmotn. nemd rozdiel medzi vysledkami dvoch paralelne uskutocne-
nych stanoveni na tej istej vzorke presiahnut v absolitnej hodnote 0,005 %.

IV. DOKAZ A STANOVENIE VOLNEHO FORMALDEHYDU

UCEL A OBLAST POUZITIA

Tato metdoda opisuje dokaz a stanovenie volného formaldehydu. Je pouzitelnd na vsetky typy kozmetickych
vyrobkov a pozostdva z troch Casti:

Dokaz
Stanovenie s pentdn-2,4-diénom kolorimetricky

Této met6da je nevhodnd, ak je formaldehyd viazany v zlicenindch alebo polymerizovany, ako je to v pripade
donorov formaldehydu. Ak obsah prevySuje maximédlnu povoleni koncentrdciu, musi sa pouzit nasledovnd
metéda.

Stanovenie s hydrogensiri¢itanom

vysledku. AvSak stanovi sa z niektorych menej stélych zlicenin (napriklad z hexametyléntetraminu). Navyse
meranie alkalinity je obtiazne v pritomnosti timivého roztoku.

DEFINICIA

Obsah volného formaldehydu vo vzorke sa stanoveného podla tejto metédy sa vyjadri v hmotnostnych
percentach.

PRINCIP

L. Cast — dokaz

Formaldehyd v prostredi kyseliny sirovej zmeni farbu Schiffovho ¢inidla na ruZovi alebo svetlofialovi.
II. Cast — stanovenie s pentdn-2,4-dionom

Formaldehyd reaguje s pentdn-2,4-diénom v pritomnosti octanu aménneho za vzniku 3,5-diacetyl-1,4-dihy-
drolutidinu. Tento sa extrahuje butdn-1-olom a meria sa absorbancia extraktu pri 410 nm.

(") Pozri normu 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. East — stanovenie s hydrogensiri¢itanom

Formaldehyd reaguje v kyslom prostredi pri 0 °C so siri¢itanmi za vzniku adi¢nej zliceniny. Nadbytok
proténov sa titruje hydroxidom sodnym. Spotrebované protény tvoria zdklad pre vypocet na stanovenie
mnozstva formaldehydu. Slepy pokus bez siri¢itanu umoziuje meranie alkalinity alebo kyslosti prostredia.

CINIDLA

Vsetky ¢inidld maja byt analyticky cisté.

Ladova kyselina octovd.

Bezvody octan aménny.

Butdn-1-ol.

Kyselina sirovd, priblizne 1 M.

Cerstvo pripraveny 0,1 M roztok siricitanu sodného.

Schiffovo ¢inidlo: do kadicky sa navdzi 100 mg fuchsinu a rozpusti sa v 75 ml vody pri 80 °C.

Po ochladeni sa pridd 2,5 g heptahydritu siri¢itanu sodného (Na,SO,. 7 H,0) a 1,5 ml koncentrovanej kyseliny
chlorovodikovej ((d,° = 1,19) = 1,19 g/ml). Doplni sa do 100 ml.

(Toto ¢inidlo je po dvoch tyzdiioch nevhodné na pouzitie.)
Pentan-2,4-diénové ¢inidlo

V 1000 ml odmernej banke sa rozpusti:

150 g octanu aménneho (4.2),

2ml  pentin-2,4-diénu (Cerstvo predestilovaného za znizeného tlaku — nemd vykazovat akdkolvek absor-
banciu pri 410 nm),

3 ml  ladovej kyseliny octovej (4.1).

Doplni sa vodou do 1000 ml (pH roztoku: okolo 6,4).

Toto ¢inidlo sa musi pripravovat Cerstvé.

Standardny roztok kyseliny sirovej, 0,05 M.

Standardny roztok hydroxidu sodného, 0,1 M.

Roztok jédu, 0,05 M.

Roztok tiosiranu, 0,1 M.

Zasobny roztok formaldehydu

5 g 37 aZ 40 % roztoku formaldehydu sa vleje do 1000 ml odmernej banky a doplni sa do 1000 ml.

Obsah formaldehydu v tomto roztoku sa stanovi nasledovne: vezme sa z neho 10,0 ml, pridd sa 25 ml
Standardného 0,05 M roztoku jodu (4.10) a 10 ml 1 M roztoku hydroxidu sodného.

Nechd sa stdt pat mindit.

Pridd sa 11 ml 1 M roztoku HCl a nadbytok 0,05 M roztoku jodu (4.10) sa titruje Standardnym 0,1 M
roztokom tiosiranu sodného (4.11) s pouzitim roztoku $krobu ako indikdtora.

1 ml 0,05 M roztoku jédu (4.10) zodpovedd 1,5 mg formaldehydu.
Referencny roztok formaldehydu

Do 100 ml odmernej banky sa pipetou prenesie 5,00 ml zdsobného roztoku 4.12 a doplni sa do 100 ml
demineralizovanou vodou.

5,00 ml tohto roztoku sa pipetou prenesie do 500 ml odmernej banky a doplni sa do 500 ml deminerali-
zovanou vodou.

1 ml takto pripraveného roztoku obsahuje priblizne 1 pg formaldehydu.
Vypocita sa presny obsah formaldehydu.
Roztok tymolftaleinu, 0,1 g/100 ml 50 % etanolu.

Referencné reakéné ¢inidlo: ako cinidlo 4.7, ale bez pentdn-2,4-diénu.

PRISTROJE A POMOCKY
Bezné laboratérne vybavenie.
Filtra¢ny papier na oddelenie fiz, Whatman 1 PS (alebo jeho ekvivalent).

Centriftga.
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5.4. Spektrofotometer.

5.5. Sklené kyvety s optickou drdhou dlhou 1 cm.

5.6. Potenciometer s grafickym zapisovacom.

5.7. Sklené/kalomelové elektrody (odportica sa pouzitie Specidlnych elektréd pre nizke teploty).
6. POSTUP

6.1. Dokaz

6.1.1. 2 g testovanej vzorky sa navazia do 10 ml kadicky.

6.1.2.  Pridajt sa dve kvapky 1 M kyseliny sirovej (4.4) a 2 ml Schiffovho cinidla (4.6) (toto ¢inidlo musi byt pred
pridanim dplne bezfarebné).

Pretrepe sa nechd sa stit pat mindt.

6.1.3. Ak sa do piatich minit pozoruje ruzové alebo svetlofialové sfarbenie, obsah formaldehydu je vyssi ako 0,01 %
a stanovi sa podla postupu 6.2 a ak je to potrebné, podla 6.3.

6.2. Stanovenie s pentin-2,4-diénom kolorimetricky
6.2.1.  Roztok vzorky

6.2.1.1. Do 100 ml odmernej banky sa s presnostou na 0,001 g navazi také mnozstvo (m gramov) vzorky, aby
odhadovany obsah formaldehydu bol asi 150 mikrogramov.

6.2.1.2. Doplni sa demineralizovanou vodou do 100 ml a premiesa sa.
6.2.1.3. Do 50 ml Erlenmeyerovej banky sa prida:

10,00 ml roztoku z 6.2.1.2,

5,00 ml pentdn-2,4-diénového cinidla (4.7),

demineralizovand voda do celkového objemu 30 ml.
6.2.2.  Referencny roztok

Mozné rusivé vplyvy sposobené sfarbenim pozadia testovanej vzorky sa vylacia pouzitim tohto referencného
roztoku.

Do 50 ml Erlenmeyerovej banky sa pridd:

10,00 ml roztoku 6.2.1.2,

5,00 ml referencného reakéného cinidla (4.15),

demineralizovand voda do celkového objemu 30 ml.
6.2.3.  Roztok na slepy pokus

Do 50 ml Erlenmeyerovej banky sa prida:

5,00 ml pentdn-2,4-diénového cinidla (4.7),

demineralizovand voda do celkového objemu 30 ml.
6.2.4.  Stanovenie

6.2.4.1. Banky z 6.2.1.3, 6.2.2 a 6.2.3 sa pretrepd a ponoria do vodného kipela zahriatcho na 60 °C presne na 10
mintt. Pocas dvoch mintt sa nechaji ochladit v kiipeli z ladovej vody.
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6.2.4.2. Ich obsah sa prenesic do 50 ml oddelovacich lievikov obsahujiicich 10,00 ml butdn-1-olu (4.3). Kazdd banka
sa opldchne 3 az 5 ml vody a voda po vyplachnuti sa pridd do lievikov. Zmesi sa intenzivne pretrepti presne
30 sekind. Nechaji sa oddelit.

6.2.4.3. Cez filtracny papier na oddelenie fiz sa zmesi prefiltrujii do meracich kyviet. Odstredovanie na centrifiige
(5000 ot./min. na pat mindt) je menej praktické a zdlhavejsie.

6.2.4.4. Pri 410 nm sa zmeria absorbancia A extraktu roztoku vzorky z 6.2.1.3 oproti extraktu z referencnej vzorky
6.2.2.

6.2.4.5. Podobne sa zmeria extrakt z roztoku na slepy pokus z 6.2.3 oproti butan-1-olu (A).
Pozndmka

Vsetky tieto operdcie sa musia uskutocnit do 25 mindt od momentu umiestnenia Erlenmeyerovych baniek do
vodného kapela pri 60 °C.

6.2.5.  Kalibracnd krivka
6.2.5.1. Do 50 ml Erlenmeyerovej banky sa umiestni:
5,00 ml referenc¢ného roztoku (4.13),
5,00 ml pentdn-2,4-diénového c¢inidla (4.7),
demineralizovand voda do celkového objemu 30 ml.
6.2.5.2. Pokracuje sa ako v oddieli 6.2.4.5, zmeria sa absorbancia oproti butdn-1-olu (4.3).
6.2.5.3. Postup sa zopakuje s 10, 15, 20 a 25 ml referenéného roztoku.
6.2.5.4. Na ziskanie nulovej hodnoty sa postupuje ako v 6.2.4.5.

6.2.5.5. Po od¢itani nulovej hodnoty (6.2.4.5) od kazdej z absorbancii ziskanych v 6.2.5.2 a 6.2.5.3 sa zostroji
kalibracna krivka. Beerov zdkon plati do 30 pg formaldehydu.

6.3. Stanovenie s hydrogensiri¢itanom
6.3.1.  Priprava vzorky
6.3.1.1. Na stanovenie

Do prevazenej kadicky sa s presnostou na 0,001 g navazi také mnoZstvo (m gramov) vzorky, aby odhadovany
obsah formaldehydu bol medzi 3 a 20 mg formaldehydu.

6.3.1.2. Na referencné stanovenie
Vzorka na referen¢né stanovenie sa navdzi (m’ gramov) podobnym sposobom.
6.3.2.  Stanovenie

6.3.2.1. Do 100 ml kadicky sa umiestni 50,00 ml 0,1 M roztoku siri¢itanu sodného (4.5) a pridd sa 10,00 ml 0,05 M
kyseliny sirovej (4.8). Premiesa sa.

6.3.2.2. S cielom dosiahnutia celkovej teploty + 2 °C sa kadicka sa ponori do zmesi ladu a soli. Naleje sa do vzorky na
stanovenie 6.3.1.1.

6.3.2.3. Za stileho pretrepdvania a udrziavania teploty medzi + 2 a + 4 °C sa rychlo potenciometricky titruje 0,1 M
roztokom hydroxidu sodného (4.9) (bod ekvivalencie leZi medzi pH 9 a 11). Nech V| je objem spotrebovaného
0,1 M roztoku hydroxidu sodného (4.9).
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6.3.3.  Slepy pokus
Dalsi roztok pripraveny podla 6.3.2.1 sa titruje za podmienok opisanych v 6.3.2.
Nech V, je objem spotrebovaného 0,1 M roztoku hydroxidu sodného (4.9).
6.3.4.  Referencné stanovenie

Kyslost alebo alkalinita vzorky v skiimanej vzorke (m’ gramov) sa stanovi potenciometrickou titrdciou s 0,1 M
roztokom hydroxidu sodného (4.9) alebo 0,05 M kyseliny sirovej (4.8). Nech v’ je objem spotrebovaného 0,1
M roztoku hydroxidu sodného alebo 0,05 M kyseliny sirove;.

6.3.5.  Pozndmky
Dolezité je presné dodrzanie podmienok pri stanoveniach.

Stanovenie sa dd uskuto¢nit v pritomnosti tymolftaleinu (4.14) ako indikatora.

7. VYJADRENIE VYSLEDKOV
7.1. Vypocet pre kolorimetrickd metédu

711.  Od A, sa odpocita A, a z kalibracnej krivky (6.2.5.5) sa od¢ita mnozstvo C formaldehydu v testovanom
roztoku vzorky (6.2.1.3) v mikrogramoch.

7.1.2.  Obsah formaldehydu vo vzorke v hmotnostnych percentich (% hmotn.) sa vypocita pomocou nasledovného
vzorca:

C

10° x m

obsah formaldehydu v % =

7.2 Vypocet pre hydrogensiriitanovii titraéni metédu

Vztah objemu spotrebovaného 0,1 M roztoku hydroxidu sodného (4.9) alebo 0,05 M kyseliny sirovej (4.8) na
titrdciu vzorky na referenénéstanovenie a hmotnosti m:

Pre neutrdlny vyrobok je v samozrejme nula.

7.2.1.  V pripade kyslého vyrobku:

0,30 (V, — Vi +v)

obsah formaldehydu v % = ~

7.2.2. V pripade alkalického vyrobku:

0,30 (VZ - V1 — V)

obsah formaldehydu v % = -

7.3. Poznidmka

Ak sa liSia vysledky tychto dvoch metdd, berie sa do tvahy nizsia hodnota.

8. OPAKOVATELNOST ()

Pri obsahu formaldehydu okolo 0,2 % nemd rozdiel medzi vysledkami dvoch paralelne uskutocnenych
stanoveni na tej istej vzorke presiahnut 0,005 % pre kolorimetricki metédu a 0,05 % pre hydrogensiricitano-
vi metddu.

(") Pozri normu ISO 5725.
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4.1.

4.2.

4.3.

4.4.

4.5.

4.6.

4.7.

4.8.

4.9.

4.9.1.

4.9.2.

V. STANOVENIE REZORCINOLU V SAMPONOCH A VLASOVYCH LOTIONOCH

UCEL A OBLAST POUZITIA

Tdto metdda presne urluje stanovenie rezorcinolu v Sampdnoch a vlasovych lotionoch pomocou plynovej
chromatografie. Této metdda je vhodnd pri jeho obsahu vo vzorke od 0,1 do 2,0 % hmotnosti.

DEFINICIA

Obsah rezorcinolu vo vzorke stanoveny touto metédou sa vyjadri v hmotnostnych percentdch.

PRINCIP

Rezorcinol a 3,5-dihydroxytoluén (5-metylbenzén-1,3-diol), pridany do vzorky ako vndtorny Standard sa
oddelia od vzorky tenkovrstvovou chromatografiou. Obe zlGCeniny sa izoluji zoskrabanim ich skvin
z tenkovrstvovej platne a extrakciou metanolom. Nakoniec sa extrahované zliceniny vysusia, nasilyluji
a stanovia sa plynovou chromatografiou.

CINIDLA

Vsetky ¢inidld maji byt analyticky Cisté.
25 % (hmotn.) kyselina chlorovodikova.
Metanol.

96 % (obj.) etanol.

Hotové komercné silikagélové TLC platne (na plastovom alebo hlintkovom podklade) s fluorescenénym
indikdtorom. Deaktivuji sa nasledovne: Platne potiahnuté silikagélom sa postriekaji vodou do lesklého vzhladu.
Platne sa nechaji vysusit na vzduchu pri laboratérnej teplote jednu az tri hodiny.

Pozndmka
Ak platne nie st deaktivované, moze dochddzat k ireverzibilnej adsorpcii rezorcinolu na silikagél.

Vyvijacie rozpustadlo: acetén — chloroform — kyselina octovd (obj. diely 20: 75: 5).

Referencny roztok rezorcinolu: 400 mg rezorcinolu sa rozpusti v 100 ml 96 % etanolu (4.3) (1 ml zodpoveda
4000 pg rezorcinolu).

Roztok vnitorného Standardu: 400 mg 3,5-dihydroxytoluénu (DHT) sa rozpusti v 100 ml 96 % etanolu (4.3)
(1 ml zodpoveda 4 000 pg DHT).

Standardnd zmes: v 100 ml odmernej banke sa zmiesa 10 ml roztoku 4.6 a 10 ml roztoku 4.7, doplni sa
96 % etanolom po znacku (4.3) a premiesa sa (1 ml zodpovedd 400 pg rezorcinolu a 400 pg DHT).

Silyla¢né ¢inidla:
N,O-bis(trimetylsilyl)trifluéracetamid (BSTFA).

Hexametyldisilazdn (HMDS).
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4.9.3.  Trimetylchlorsilin (TMCS).

5. PRISTROJE A POMOCKY

5.1. Bezné zariadenie na tenkovrstvovi a plynovi chromatografiu.
5.2. Laboratérne sklo.

6. POSTUP

6.1. Priprava vzorky

6.1.1. Do 150 ml kadicky sa presne navazi cast vyrobku (m gramov), ktord obsahuje priblizne 20 az 50 mg
rezorcinolu.

6.1.2.  Okysli sa kyselinou chlorovodikovou (4.1), kym zmes nie je kysld (potrebné st priblizne 2 az 4 ml), pridd sa
10 ml (40 mg DHT) roztoku vniitorného Standardu (4.7) a premiesa sa. S etanolom (4.3) sa prenesie do 100
ml odmernej banky, etanolom sa doplni po znacku a premiesa sa.

6.1.3. 250 pl roztoku (6.1.2) sa nanesie na deaktivovanu silikagélovi platiu (4.4) vo forme suvislej ciary dlhej
priblizne 8 cm. Treba si dat pozor, aby bola ¢iara ¢o najtensia.

6.1.4.  Na ta istd platiu sa rovnakym sposobom (6.1.3) nanesie 250 pl referencného roztoku (4.8).

6.1.5. Na dva body Startovacej Ciary sa nanesie po 5 pl z kazdého z roztokov 4.6 a 4.7 na ulahcenie lokalizicie po
vyvinuti platne.

6.1.6. Platiia sa nechd vyvinit v parami nenasytenej vyvijacej komore naplnenej vyvijacim rozpustadlom 4.5, kym
Celo rozpustadla nedosiahne tiroveri 12 cm od Startovacej Ciary; to zvyCajne trvd 45 mindt. Platiia sa vysusi na
vzduchu a oblast rezorcinolu/DHT sa lokalizuje pod kritkovinnym UV Ziarenim (254 nm). Tieto dve zliceniny
majti priblizne rovnaké R, hodnoty. Skvrny sa oznacia ceruzkou vo vzdialenosti 2 mm od vonkajsej tmavej
linie ohranicujticej skvrny. Oznacené oblasti sa zoskrabt a adsorbent z kazdej Skvrny sa zozbiera do 10 ml
flage.

6.1.7.  Adsorbent obsahujici vzorku a adsorbent obsahujiici referencnii zmes sa extrahuje nasledovnym spdsobom:

pridaji sa 2 ml metanolu (4.2) a extrahuje sa jednu hodinu za stdleho mieSania. Prefiltruje sa a extrakcia sa
opakuje s 2 ml metanolu dalsich 15 mindt.

6.1.8.  Extrakty sa spoja a rozpustadlo sa odpari do sucha cez noc vo vdkuovom exsikdtore naplnenom vhodnym
susidlom. Nesmie sa pouzit nijaky zdroj tepla.

6.1.9.  Zvysok (6.1.8) sa silyluje spdsobom uvedenym pod 6.1.9.1 a 6.1.9.2.

6.1.9.1. Mikrostriekackou sa pridd 200 pl BSTFA (4.9.1) a zmes sa nechd v uzavretej nddobe pocas 12 hodin pri
laboratérnej teplote.

6.1.9.2. Jeden po druhom sa mikrostrieckackou pridd 200 pl HMDS (4.9.2) a 100 pl TMCS (4.9.3) a zmes sa zahrieva
30 mindt na 60 °C v uzavretej nddobe. Zmes sa ochladi.

6.2.  Plynovad chromatografia
6.2.1.  Chromatografické podmienky

Koléna musi poskytovat rozliSenie, R, minimélne 1,5, kde:

R:2d’ (I‘Q—I‘l)

W1 + W2
kde:
r,ar, = retenéné Casy dvoch pikov v mindtach,
r,ar, = Sirka tych istych pikov v polovicnej vyske v mm,

d = rychlost zapisova¢a v mm za mintitu.
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Zistilo sa, Ze je vhodnd nasledovnd koléna a podmienky pre plynovi chromatografiu:

Kol6na materidl: nehrdzavejica ocel
dlzka: 200 cm
vnatorny priemer: ~ 3 mm
napli: 10 % OV-17 na Chromosorbe WAW, 100 az 120 me$
Plamenovo-ionizacny detektor
Teploty:
koléna: 185 °C (izotermicky)
detektor: 250 °C
vstrekovaci ventil: 250 °C
Nosny plyn: dusik
prietok: 45 ml/min.

Prietok vodika a vzduchu nastavte podla pokynov vyrobcu.

6.2.2. Do plynového chromatografu sa vstrekne 1 az 3 pl roztoku ziskaného v 6.1.9. Pre kazdy roztok (6.1.9) sa
uskuto¢ni pit ndstrekov; meria sa plocha pikov, vypocita sa priemernd hodnota a vypocita sa pomer plochy
pikov: S = plocha piku rezorcinolu/plocha piku DHT.

7. VYPOCET

Obsah rezorcinolu vo vzorke sa vyjadri v hmotnostnych % (% hmotn.) je dany:

. 4 Syzork
% rezorcinolu = — x oy

)
Sétandardnej zmesi

kde:

M = testovany podiel vyrobku v gramoch (6.1.1),

ok = priemerny pomer plochy pikov podla 6.2.2 pre roztok vzorky,

andardng zmes = priemerny pomer plochy pikov podla 6.2.2 pre $tandardni zmes.
8. OPAKOVATELNOST ()

Pri obsahu rezorcinolu okolo 0,5 % nemd rozdiel medzi vysledkami dvoch paralelne uskuto¢nenych stanoveni
na tej istej vzorke presiahnut v absolttnej hodnote 0,025 %.

VI. STANOVENIE METANOLU V POMERE K ETANOLU A PROPAN-2-OLU
1. UCEL A OBLAST POUZITIA

Tato metdda opisuje analyzu metanolu plynovou chromatografiou vo vSetkych druhoch kozmetickych vyrob-
kov (vrtane aeros6lov).

Moze byt stanoveny relativny obsah 0 az 10 %.
2. DEFINICIA

Obsah metanolu stanoveny touto metdédou sa vyjadri v hmotnostnych % metanolu v pomere k etanolu
a propan-2-olu.

3. PRINCIP

Stanovenie sa uskuto¢ni plynovou chromatografiou.

(") Pozri normu ISO 5725.
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4. CINIDLA
Pouzijii sa analyticky Cisté ¢inidld.
4.1. Metanol.
4.2. Absolttny etanol.
4.3 Propén-2-ol.
4.4. Chloroform, zbaveny alkoholov premytim vodou.
5. PRISTROJE A POMOCKY
5.1. Plynovy chromatograf:
s tepelnovodivostnym detektorom (katarometrom) pre aerosdlové vzorky,
s plamenovo-ionizatnym detektorom pre neaerosélové vzorky.
5.2 Odmerné banky. 100 ml.
5.3. Pipety, 2 ml, 20 ml, 0 az 1 ml.
5.4. Mikrostriekacky 0 az 100 pl a 0 az 5 pl

a (iba pre acros6lové vzorky) Specidlna vzduchotesnd striekacka so zastvacim ventilom (pozri postup pripravy
vzorky na obr. 5 ().

6. POSTUP
6.1. Priprava vzorky

6.1.1.  Z aerosdlovych vzoriek sa pripravujii vzorky podla II. kapitoly prilohy smernice Komisie 80/1335/EHS z 22.
decembra 1980 (') a potom sa analyzujii plynovou chromatografiou za podmienok v 6.2.1..

6.1.2.  Z neaeros6lovych vzoriek sa pripravuji vzorky podla vyssie uvedenej II. kapitoly, zriedia sa vodou na hladinu

1 az 2 % etanolu alebo propdn-2-olu a potom sa analyzuji plynovou chromatografiou za podmienok v 6.2.2.

6.2. Plynovd chromatografia
6.2.1.  Pre aerosolové vzorky sa pouziva tepelnovodivostny detektor (katarometer).
6.2.1.1. Pouzije sa koléna naplnend 10 % Hallcomid-om M18 na Chromosorbe WAW, 100 az 200 mes.

6.2.1.2. Kolona musi poskytovat rozliSenie, R, minimdlne 1,5, kde:
7 d’ ) — d’ I

Wi +W2

kde:

r,ar, = retentné casy dvoch pikov v mintach,

r,ar, = Sirka tych istych pikov v polovicnej vyske v mm,
d = rychlost zapisova¢a v mm za minttu.

6.2.1.3. Nasledujice podmienky umoziuji dosiahnut uvedené rozliSenie:

Kol6na materidl: nehrdzavejtca ocel
dfzka: 3,5 m
priemer: 3 mm

Prid cez mostik katarometra: 150 mA

() U.v.ESL 383, 31.12. 1980, s. 27.
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Nosny plyn: hélium
tlak: 2,5 bar
prietok: 45 ml/min.
Teploty:
vstrekovaci ventil: 150 °C
detektor: 150 °C
ohrev kolény: 65 °C

Merania plochy pikov sa mozu zdokonalit elektronickou integriciou.

6.2.2.  Pre neaerosélové vzorky:

6.2.2.1. Pouzije sa koléna naplnend Chromosorbom 105 alebo Porapakom QS a plameriovo-ionizacny detektor.

6.2.2.2. Koléna musi poskytovat rozliSenie, R, minimélne 1,5, kde:

d'rn—-dn
B W1 + Wy
r ar, = reten¢né Casy dvoch pikov v mindtach,
W aw, = girka tych istych pikov v polovicnej vyske v mm,
& = rychlost zapisova¢a v mm za mindtu.
6.2.2.3. Nasledujice podmienky umoziuji dosiahnut uvedené rozli§enie:
Koléna materidl: nehrdzavejica ocel
dfzka: 2 metre
priemer: 3 mm
Citlivost elektrometra: 8 x 10™ A
Plyny:
nosny: dusik
tlak: 2,1 bar
prietok: 40 ml/min.
Pomocny plyn: vodik
tlak: 1,5 bar
prietok: 20 ml/min.
Teploty:
vstrekovaci ventil: 150 °C
detektor: 230 °C

ohrev kolény:

7. KALIBRACNY GRAF

7.1. Pri postupe pre plynovii chromatografiu 6.2.1 (koléna Hallcomid M18) sa pouzijii nasledovné referencné zmesi.
Tieto zmesi sa pripravia meranim s pipetami, ale presné mnoZstvo sa zisti okamzitym vadZenim pipety alebo

banky po kazdom pridani.

120 az 130 °C

. Etanol alebo pro-
Reiﬁ‘/uﬁny ?biah M?talr)lol pan-2-ol Chloroform pridany do objemu
% hmotn, m ml)
priblizne 2,5 % 0,5 20 100 ml
priblizne 5,0 % 1,0 20 100 ml
priblizne 7,5 % 1,5 20 100 ml
priblizne 10,0 % 2,0 20 100 ml

Do chromatografu sa nastreknt 2 az 3 pl za podmienok v 6.2.1.

Vypocita sa pomer ploch pikov (metanol/etanol alebo metanol/propan-2-ol) pre kazdi zmes. Zostroji sa

kalibracny graf, kde sa vynesie na:

os X: % metanolu v pomere k etanolu alebo propdn-2-olu,

os Y: pomer plochy pikov (metanol/etanol alebo metanol/propan-2-ol).
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7.2.

Pri postupe pre plynovi chromatografiu 6.2.2 (Porapak QS alebo Chromosorb 105) sa pouzijii nasledovné
referencné zmesi. Tieto zmesi sa pripravia meranim mikrostriekackou a pipetou, ale presné mnozstvo sa zisti
okamzitym vézenim pipety alebo banky po kazdom pridani.

. Etanol alebo pro-
Re%;m}rlnnif (t):jah MT;?EOI pan-2-ol Chloroform pridany do objemu
(] otn., (ml)
priblizne 2,5 % 50 2 100 ml
priblizne 5,0 % 100 2 100 ml
priblizne 7,5 % 150 2 100 ml
priblizne 10,0 % 200 2 100 ml

Do chromatografu sa nastrekni 2 az 3 pl za podmienok v 6.2.2.

Vypocita sa pomer ploch pikov (metanol/etanol alebo metanol/propan-2-ol) pre kazdi zmes. Zostroji sa
kalibracny graf, kde sa vynesie na:

os X: % metanolu v pomere k etanolu alebo propan-2-olu,

os Y: pomer plochy pikov (metanol/etanol alebo metanol/propan-2-ol).

Kalibracny graf musi byt priamka.
OPAKOVATELNOST ()

Pri obsahu metanolu 5 % v pomere k etanolu alebo propan-2-olu nemd rozdiel medzi vysledkami dvoch
paralelne uskutocnenych stanoveni na tej istej vzorke presiahnut 0,25 %.

(") Pozri normu ISO 5725.



