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PRVA DIREKTIVA KOMISIJE
z dne 22. decembra 1980

o priblizevanju zakonov drzav clanic glede analitskih metod, potrebnih za preverjanje sestave
kozmeti¢nih izdelkov

(80/1335/EGS)

KOMISIJA EVROPSKIH SKUPNOSTI JE

ob upostevanju Pogodbe o ustanovitvi Evropske gospodarske
skupnosti,

ob upostevanju Direktive Sveta 76/768/EGS z dne 27. julija
1976 o priblizevanju zakonov drzav ¢lanic glede kozmeti¢nih
izdelkov ('), kakor je bila spremenjena z Direktivo
79/661EGS (%), in zlasti ¢lena 8(1) direktive,

ker Direktiva 76/768/EGS dolo¢a uradno preverjanje kozmetic-
nih izdelkov, da bi na podlagi dolocb Skupnosti zagotovila
izpolnitev pogojev o njihovi sestavi;

ker je vse potrebne analitske metode treba dolociti ¢im prej;
ker dolo¢anje metod vzorcenja, laboratorijske priprave, kvalita-
tivno in kvantitativno dolo¢anje prostega natrijevega hidroksida
in prostega kalijevega hidroksida, kvalitativno in kvantitativno
dolocanje oksalne kisline in njenih alkalijskih soli v izdelkih za
nego las, kvantitativno dolocanje kloroforma v zobnih kremah
in cinka ter kvalitativno in kvantitativno dolocanje fenolsulfon-
ske kisline pomenijo prvi korak v tej smeri;

ker so ukrepi te direktive v skladu z mnenjem Odbora za
prilagajanje Direktive 76/768/EGS tehnicnemu napredku,

SPREJELA NASLEDNJO DIREKTIVO:

Clen 1

Drzave clanice sprejmejo vse potrebne ukrepe, da se med
uradnim preverjanjem kozmeti¢nih izdelkov zagotovijo:

— vzorcenje,

() ULL 262, 27.9.1976, str. 169.
() ULL 192, 31.7. 1979, str. 35.

— laboratorijska priprava vzorcev,

— kvalitativno in kvantitativno dolocanje prostega natrijevega
in kalijevega hidroksida,

— kvalitativno in kvantitativno dolocanje oksalne kisline in
njenih alkalijskih soli v izdelkih za nego las,

— kvantitativno dolocanje kloroforma v zobnih kremah,
— kvantitativno dolocanje cinka,

— kvalitativno in kvantitativno dolocanje fenolsulfonske ki-
sline,

opravljeni v skladu z metodami, opisanimi v Prilogi.

Clen 2

Drzave c¢lanice izdajo zakone in druge predpise, potrebne za
upostevanje te direktive, najpozneje do 31. decembra 1982.

O tem takoj obvestijo Komisijo.

Clen 3

Ta direktiva je naslovljena na drzave clanice.

V Bruslju, 22. decembra 1980

Za Komisijo
Richard BURKE

Clan Komisije
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1.1

PRILOGA

L VZORéEN]E KOZMETICNIH IZDELKOV

NAMEN IN PODROCJE UPORABE

Postopek vzorcenja kozmeti¢nih izdelkov je opisan z namenom njihove analize v razli¢cnih laboratorijih.

OPREDELITVE

Osnovni vzorec:

enota, vzeta iz serije, ponujene v prodajo.

Skupni vzorec:

vsota vseh osnovnih vzorcev, ki imajo isto serijsko 3tevilko.

Laboratorijski vzorec:

reprezentativni del skupnega vzorca, namenjen analiziranju v posameznih laboratorijih.
Delez za preizkusanje (alikvot):

reprezentativni del laboratorijskega vzorca, ki se zahteva za posamezno analizo.
EmbalaZa:

predmet, ki vsebuje izdelek in je z izdelkom v stalnem neposrednem stiku.

POSTOPEK VZORCENJA
Kozmeti¢ni izdelki se morajo vzor¢iti v originalni embalaZi in neodprti poslati v analitske laboratorije.

Za kozmeticne izdelke, ki se dajejo v promet nepakirani ali pa se na drobno prodajajo v embalazi, ki ni
originalno pakiranje izdelovalca, naj bi se izdala ustrezna navodila za vzorcenje na kraju uporabe ali prodaje.

Stevilo osnovnih vzorcev, ki se zahtevajo za pripravo laboratorijskega vzorca, se doloci z analitsko metodo in
Stevilom analiz, ki jih opravi vsak laboratorij.

KVALITATIVNA DOLOCITEV VZORCEV
Vzorci se na kraju odvzema zapecatijo in identificirajo v skladu z veljavnimi predpisi v drzavah ¢lanicah.

Vsak osnovni vzorec se oznaci z naslednjimi podatki:
— ime kozmeti¢nega izdelka,

— datum, ¢as in kraj vzorcenja,

— ime osebe, pooblascene za vzorenje,

— ime organa, ki opravlja raziskave.

Porocilo o vzorcenju se sestavi v skladu z veljavnimi predpisi drzave clanice.

SHRANJEVANJE VZORCEV
Osnovni vzorci morajo biti shranjeni v skladu z morebitnimi navodili izdelovalca, ki so na etiketi.

Laboratorijski vzorci morajo biti shranjeni v temnem prostoru pri temperaturi med 10 in 25 ‘C, razen ¢e niso
doloceni drugi pogoji.

Osnovni vzorci se ne smejo odpirati do zacetka analize.
II. LABORATORIJSKE PRIPRAVE DELEZEV ZA PREIZKUéAN]E

SPLOSNO

Kadar je mogoce, se analiza opravi z vsakim osnovnim vzorcem. Ce je osnovni vzorec premajhen, naj se
uporabi najmanjse Stevilo osnovnih vzorcev. Te je treba pred odvzemom deleza za preizkusanje najprej dobro
premesati.
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Ce tako dolo¢a analitska metoda, se embalaza odpre pod inertnim plinom in ¢im hitreje odvzame zahtevano
Stevilo delezev za preizkuSanje. Analiza naj se nato opravi ¢im hitreje. Ce je treba vzorec shraniti, se embalaza
spet zapre pod inertnim plinom.

Kozmeti¢ni izdelki so lahko pripravljeni v tekoci, trdni ali poltrdni obliki. Ce pride do locitve prvotno
homogenega izdelka, se mora izdelek vnovi¢ homogenizirati, preden se odvzame delez za preizkusanje.

Ce se kozmeti¢ni izdelek prodaja na poseben nacin, zaradi cesar se ne more obravnavati v skladu s temi
predpisi, in Ce za ustrezne preizkusne metode ni dolocb, se lahko uporabi poseben postopek, e je pripravljen v
pisni obliki kot del porocila o analizi.

TEKOCINE

Te se lahko pojavijo v obliki izdelkov, kot so raztopine v olju, v alkoholu in v vodi, toaletne vode, losjoni ali
mleko, in so lahko pakirane v steklenickah, steklenicah, ampulah ali tubah.

Odvzem deleza za preizkusanje:

— pred odpiranjem embalazo mocno pretresite,
— odprite embalazo,

— zlijte nekaj mililitrov tekocine v epruveto za vizualni pregled njenih znacilnosti za odvzem deleza za
preizkusanje,

— spet zaprite embalazo ali
— odvzemite zahtevan delez za preizkusanje,

— previdno spet zaprite embalazo.

POLTRDNE SNOVI

Te se lahko pojavijo v obliki izdelkov, kot so paste, kreme, trdne emulzije in geli, in so lahko pakirane v tubah,
plasti¢nih steklenickah ali kozarcih.

Odvzem deleza za preizkuSanje iz bodisi:

embalaze z ozkim vratom: Odstranite vsaj prvi centimeter izdelka. Iztisnite preizkusni delez in takoj spet
zaprite embalaZo.

embalaze s Sirokim vratom: Povriino enakomerno postrgajte, da odstranite vrhnji sloj. Odvzemite delez za
preizkusanje in takoj spet zaprite embalazo.

TRDNE SNOVI

Te se lahko pojavijo v obliki izdelkov, kot so pudri v prahu, pudri v kamnu ali stiki, in so lahko pakirane v
Stevilne razlicne embalaze.

Odvzem deleza za preizkusanje, ki je bodisi:
puder v prahu — pred odpiranjem ali odmasitvijo mocno pretresite. Odprite in odvzemite preizkusni delez.

puder v kamnu ali stik — z enakomernim strganjem odstranite vrhnji sloj. Izpod tega sloja odvzemite preizkusni
delez.

IZDELKI V EMBALAZI POD TLAKOM (aerosolni razprsilci)
Ti izdelki so opredeljeni v ¢lenu 2 Direktive Sveta 75/324/EGS z dne 20. maja 1975 (!).
Delez za preizkusanje:

Po mocnem stresanju prenesite reprezentativno koli¢ino vsebine aerosolnega razprsilca z ustreznim povezoval-
nikom (glej sliko 1: v posebnih primerih lahko analitska metoda zahteva uporabo drugacnih povezovalnikov) v
steklenico s plasti¢nim ovojem (slika 4), ki je opremljena z aerosolnim ventilom, vendar nima potopne cevke.
Med prenosom drzite steklenico tako, da je ventil obrnjen navzdol. Ta prenos naredi vsebino jasno vidno, kar
se ujema z enim od naslednjih stirih primerov:

() ULL 147, 9.6.1975, str. 40.
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5.2.1  Aerosolni izdelek v obliki homogene raztopine za neposredno analizo.

5.2.2

523

5.2.4

5.3

5.4

5.4.1

Aerosolni izdelek, sestavljen iz dveh tekocih faz. Po locitvi spodnje faze v drugo prenasalno steklenicko se lahko
analizira vsaka faza posebej. Tedaj je treba drzati prvo prenasalno steklenicko obrnjeno z ventilom navzdol. V
takem primeru je spodnja faza navadno tekoca in ne vsebuje potisnih plinov (tj. zmesi butana in vode).

Aerosolni izdelek, ki vsebuje prasek v suspenziji. Tekoca faza se lahko analizira po odstranitvi praska.

Izdelek v obliki pene ali kreme. V prenasalno steklenicko najprej odtehtajte od 5 do 10 g 2-metoksietanola. Ta
spojina prepreCuje nastajanje pene med postopkom odstranjevanja plinov, tako da se lahko pozneje izlocijo
potisni plini brez izgube tekocine.

Pripomocki

Povezovalnik (slika 1) je izdelan iz duraluminija ali medenine. Oblikovan je tako, da s polietilenskim delom za
prilagoditev ustreza razlicnim sistemom ventilov. Povezovalnik je naveden kot zgled: lahko se uporabijo tudi
drugi povezovalniki (glej sliki 2 in 3).

Prenasalna steklenicka (slika 4) je izdelana iz belega stekla, ki ga na zunanji strani obdaja zaCitni sloj prozorne
plasti¢ne snovi. Vsebuje lahko od 50 do 100 ml. Opremljena je z razprilnim ventilom brez potopne cevke.

Metoda

Da bi lahko prenesli dovolj vzorca, je treba iz prenasalne steklenicke odstraniti zrak. V ta namen se skozi
povezovalnik vstavi priblizno 10 ml diklorodifluorometana ali butana (odvisno od aerosolnega izdelka, ki se
pregleduje) in nato s prenasalno steklenicko, obrnjeno z ventilom navzgor, opravi popolno razplinjevanje,
dokler tekoca faza popolnoma ne izgine. Odstranite povezovalnik. Stehtajte prenasalno steklenicko (a‘ gramov).
Mocno pretresite aerosolni razprsilec, iz katerega se pozneje odvzame vzorec. Povezovalnik pritrdite na ventil
aerosolne embalaze vzorca (ventil naj bo obrnjen navzgor), vstavite prenasalno steklenicko (vrat naj bo obrnjen
navzdol) na povezovalnik in pritisnite. Prenasalno steklenicko napolnite priblizno do dveh tretjin. Ce se prenos
prehitro ustavi zaradi izenacenja tlaka, se lahko znova zaZene s hlajenjem prenasalne steklenicke. Povezovalnik
odstranite, stehtajte napolnjeno steklenicko (b* gramov) in ugotovite maso prenesenega aerosolnega vzorca m,
(m, = b~ a).

Tako dobljen vzorec se lahko uporabi za:
1. obicajno kemijsko analizo;

2. analizo hlapnih sestavin s plinsko kromatografijo.
Kemijska analiza

Ventil prenasalne steklenicke drzite obrnjen navzgor in nadaljujte postopek, kot sledi:

— razplinite. Ce zaéne med postopkom razplinjevanja nastajati pena, uporabite prenasalno steklenicko, v katero
ste z brizgo prek povezovalnika vnesli natan¢no doloceno koli¢ino (od 5 do 10 g) 2-metoksietanola;

— dokoncajte odstranjevanje hlapnih komponent brez izgube s pretresanjem v vodni kopeli, vzdrzevani pri 40
‘C. Odklopite povezovalnik;

— spet stehtajte prenasalno steklenicko (' gramov), da bi lahko dolocili ostanek, m, (m, = ¢ - a);
(Opomba: Pri racunanju mase ostanka odstejte maso vsega uporabljenega 2- metoksietanola.)

— 7 odstranitvijo ventila odprite prenasalno steklenicko;

— ostanek popolnoma raztopite v znani kolicini ustreznega topila;

— opravite Zeleno dolocitev alikvota.

Formuli za izra¢unavanje sta:

X R xP
:I' mz_nQ:

R i
m 100
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kjer je:
m, = masa aerosola, prenesenega v prenasalno steklenicko;
m, = masa ostanka po segrevanju pri 40 'C;
r = odstotek dolocene snovi v m, (dolocen v skladu z ustrezno metodo);
R = odstotek dolocene snovi v aerosolu, kot smo ga prejeli;
Q = celotna koli¢ina dolocene snovi v aerosolnem razprsilcy;
p = skupna masa prvotnega aerosolnega razprsilca (osnovni vzorec).

5.4.2  Analiza hlapnih komponent s plinsko kromatografijo
5.4.2.1 Princip

Z brizgo za plinsko kromatografijo odvzemite ustrezno koli¢ino iz prenasalne steklenicke. Vsebino brizge nato
vbrizgajte v plinski kromatograf.

5.4.2.2 Pripomocki

25- ali 50-mikrolitrska brizga (slika 5) za plinsko kromatografijo iz serij A2 ,precizno vzorcenje* ali
ekvivalentna. Ta brizga je opremljena z drsnim ventilom pri igli. Brizga je s prenasalno steklenicko povezana
prek povezovalnika pri steklenici in polietilenske cevke (dolzina 8 mm, notranji premer 2,5 mm).

5.4.2.3 Metoda

Potem ko v prenasalno steklenicko vnesete ustrezno koli¢ino aerosolnega izdelka, nastavite konico brizge na
prenasalno steklenicko, kakor je opisano v 5.4.2.2. Odprite ventil in izsesajte ustrezno koli¢ino tekocine. Z
veckratnim potiskom bata odstranite plinske mehurcke (e je treba, ohladite brizgo). Ventil zaprite, ko brizga
vsebuje ustrezno koli¢ino tekocine brez mehurckov, in nato odstranite brizgo iz prenasalne steklenicke. Vstavite
iglo in vstavite brizgo v injektor plinskega kromatografa, odprite ventil in vbrizgajte.

5.4.2.4 Interni standard

Ce se zahteva interni standard, se vnese v prenasalno steklenicko (z navadno stekleno brizgo ob uporabi
povezovalnika).
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Slika 4

PrenaSalna steklenicka

Prostornina od 50 do 100 ml



13/Zv. 6

Uradni list Evropske unije

117

D e T T R

)
Slika 5

Plinsko tesna injekcijska igla
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Il. KVALITATIVNO IN KVANTITATIVNO DOLOCANJE PROSTEGA NATRIJEVEGA IN KALIJEVEGA HI-

4.1
4.1.1

4.2.

421
422
4.2.3
4.2.4

4.3

5.1
5.1.1
5.1.1.1
5.1.2
5.1.2.1
5.1.2.2
5.1.2.3
5.1.2.4

DROKSIDA

NAMEN IN PODROCJE UPORABE

Ta metoda doloca postopek kvalitativne dolocitve kozmeti¢nih izdelkov, ki vsebujejo znatne koliCine prostega
natrijevega infali kalijevega hidroksida, in kvalitativno dolocanje teh prostih hidroksidov (natrijevega in/ali
kalijevega) v izdelkih za ravnanje las in izdelkih, ki vsebujejo topila za obnohtno kozico.

OPREDELITEV

Prosti natrijev in kalijev hidroksid je opredeljen kot koli¢ina standardne kisline, potrebne za nevtralizacijo
izdelka po natan¢no dolocenih pogojih, tako da je kolicina, ki izhaja iz tega, izrazena v % m/m prostega
natrijevega hidroksida.

PRINCIP

Vzorec se raztopi ali razpr$i v vodi in titrira s standardno kislino. Vrednost pH se zapisuje socasno z
dodajanjem kisline: za preprosto raztopino natrijevega ali kalijevega hidroksida je kon¢na tocka jasno dolocena
z maksimalno spremembo pH-vrednosti.

Preprosta titracijska krivulja se lahko prikrije zaradi prisotnosti:

(a) amoniaka in drugih 3ibkih organskih baz, ki imajo same precej polozno titracijsko krivuljo. Amoniak se v
postopku odstranjuje z izparevanjem pri znizanem tlaku, toda pri sobni temperaturi;

(b) soli sibkih kislin, ki lahko dvignejo titracijsko krivuljo za ve¢ prevojnih tock. V takih primerih ustreza
nevtralizaciji hidroksilnega iona iz prostega natrijevega ali kalijevega hidroksida le prvi del krivulje do prve
od teh prevojnih tock.

Kadar se kaZe Cezmerno motenje zaradi soli sibkih neorganskih kislin, se uporabi vzporeden postopek titracije v
alkoholu.

Ceprav obstaja teoreticna moznost, da lahko prisotnost drugih topnih mocnih kislin, na primer litijevega
hidroksida ali kvartarnega amonijevega hidroksida, domnevno zvisa vrednost pH, pa je v tej vrsti kozmeti¢nih
izdelkov malo verjetna.

KVALITATIVNO DOLOCANJE

Reagenti

Standardna alkalna puferska raztopina, pH 9,18 pri 25 'C: 0,05 M natrijevega tetraborat dekahidrata.

Aparatura

Obicajna laboratorijska steklovina
pH-meter

Steklena elektroda

Standardna referencna kalomelna elektroda

Postopek

pH-meter umerite z elektrodami ob uporabi standardne puferske raztopine.

V vodi pripravite 10-odstotno raztopino ali disperzijo izdelka, ki ga Zelite analizirati, in filtrirajte. Izmerite pH-
vrednost. Ce je vrednost pH 12 ali ve¢, je treba izpeljati kvantitativno dolocanje.

KVANTITATIVNO DOLOCANJE

Titracija v vodnem mediju

Reagent

Standardna 0,1 N klorovodikova kislina

Aparatura

Obicajna laboratorijska steklovina

pH-meter, po moznosti z instrumentom za zapisovanje merilnih rezultatov
Steklena elektroda

Standardna referencna kalomelna elektroda
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5.1.3  Postopek
V 150-mililitrsko ¢aso dajte od 0,5 do 1,0 g deleza za preizkuganje. Ce je prisoten amoniak, dodajte nekaj
vrelnih kamenckov, postavite ¢aso v vakuumski izparilnik in odstranjujte amoniak, dokler vonj po njem ne bo

ve¢ zaznaven (priblizno tri ure).

Dodajte 100 ml vode, raztopite ali razprite ostanek in titrirajte z 0,1 N raztopino klorovodikove kisline
(5.1.1.1), hkrati pa si zapisujte spremembo pH-vrednosti (5.1.2.2).

5.1.4  Izracun

Dolocite prevojne tocke na titracijski krivulji. Ko se pojavi prva prevojna tocka pri pH-vrednosti pod 7, je
vzorec brez natrijevega ali kalijevega hidroksida.

Kadar sta na krivulji dve ali ve¢ prevojnih tock, je pomembna le prva tocka.

Oznacite prostornino titranta do te prve prevojne tocke.

Naj V  pomeni prostornino titranta v ml,

M pomeni maso deleza za preizkusanje v gramih.

Vsebnost natrijevega infali kalijevega hidroksida v vzorcu, izrazena v % m/m natrijevega hidroksida, se izracuna
po formuli:

\%
%:0'4ﬁ

Lahko se zgodi, da se kljub nakazovanju prisotnosti velike koli¢ine natrijevega in/ali kalijevega hidroksida na
titracijski krivulji ne pokaze jasno razvidna prevojna tocka. Tedaj je treba ponoviti dolocanje v izopropanolu.

5.2 Titracija v izopropanolu

5.2.1  Reagenti

5.2.1.1 Izopropanol
5.2.1.2 Standardna 0,1 N vodna raztopina klorovodikove kisline

5.2.1.3 0,1 N klorovodikova kislina v izopropanolu, pripravljena tik pred uporabo z razredéitvijo 1,0 N vodne
raztopine klorovodikove kisline z izopropanolom.
5.2.2.  Aparatura

5.2.2.1 Obicajna laboratorijska steklovina
5.2.2.2 pH-meter, po moZnosti z instrumentom za zapisovanje merilnih rezultatov
5.2.2.3 Steklena elektroda

5.2.2.4 Standardna referencna kalomelna elektroda

5.2.3  Postopek
V 150-mililitrsko ¢a3o odtehtajte od 0,5 do 1,0 g deleza za preizkusanje. Ce je prisoten amoniak, dodajte nekaj
vrelnih kamenckov, postavite ¢aso v vakuumski izparilnik in ga odstranite z vodno crpalko, dokler vonj

amoniaka ne bo ve¢ zaznaven (priblizno tri ure).

Dodajte 100 ml izopropanola, raztopite ali razprite ostanek in titrirajte z 0,1 N raztopino klorovodikove
kisline in izopropanolom (5.2.1.3) ter si pri tem zapisujte spremembe pH-vrednosti (5.2.2.2).

5.2.4  Izracun
Kakor v 5.1.4. Prva prevojna tocka se ocitno pojavi pri pH-vrednosti okoli 9.

5.3 Ponovljivost ()

Pri vsebnosti natrijevega ali kalijevega hidroksida v obsegu 5 % m/m v obliki natrijevega hidroksida naj razlika
med rezultati dveh vzporedno opravljenih dolocanj na istem vzorcu ne bi presegla absolutne vrednosti 0,25 %.

(') Glej standard ISO/DIS 5725.
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IV. KVALITATIVNO IN KVANTITATIVNO DOLOCANJE OKSALNE KISLINE IN NJENIH ALKALIJSKIH SOLI V

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

5.1
5.2
5.3
5.4
5.5
5.6
5.7
5.8
5.9
5.10
5.11
5.12

6.1

6.2

6.3

IZDELKIH ZA NEGO LAS

NAMEN IN PODROCJE UPORABE

Spodaj opisana metoda je primerna za kvalitativno in kvantitativno dolocanje oksalne kisline in njenih
alkalijskih soli v izdelkih za nego las. Lahko se uporabi za brezbarvne vodne/alkoholne raztopine in losjone,
ki vsebujejo priblizno 5 % oksalne kisline ali ekvivalentno koli¢ino alkalijskega oksalata.

OPREDELITEV

Vsebnost oksalne kisline infali njenih alkalijskih soli, dolocena s to metodo, je izrazena kot masni odstotek ("] )
proste oksalne kisline v vzorcu.

PRINCIP

Po odstranitvi morebitnih anionskih povrsinsko aktivnih snovi s p-toluidin vodikovim kloridom se oksalna
kislina in/ali oksalati oborijo s kalcijevim oksalatom, nato pa se raztopina filtrira. Oborina se raztopi v Zveplovi
kislini in titrira s kalijevim permanganatom.

REAGENTI

Vsi reagenti morajo biti analitsko Cisti.
5-odstotna ("[ ) raztopina amonijevega acetata
10-odstotna ("/ ) raztopina kalcijevega klorida
95-odstotni (V[V) etanol

Ogljikov tetraklorid

Dietileter

6,8-odstotna ("[ ) raztopina p-toluidin dihidroklorida
0,1 N raztopina kalijevega permanganata
20-odstotna ([ ) Zveplova kislina

10-odstotna ("/ ) klorovodikova kislina
Natrijev acetat trihidrat

Ledocetna kislina

Zveplova kislina (1: 1)

NasiCena raztopina barijevega hidroksida

APARATURA

Liji lo¢niki, 500 ml

Case, 50 ml in 600 ml

Stekleni filtrirni loncki, G-4

Merilni valji, 25 ml in 100 ml

Pipete, 10 ml

Presesalne buce, 500 ml

Vodna ¢rpalka

Termometer, od 0 do 100 C
Magnetno mesalo z grelnim elementom
Magnetne mesalne palicice s teflonsko prevleko
Bireta, 25 ml

Erlenmajerice, 250 ml

POSTOPEK

V 50-mililitrsko ¢aso odtehtajte od 6 do 7 g vzorca, naravnajte pH-vrednost na 3 z dodajanjem razredcene
klorovodikove kisline (4.9) in s 100 ml destilirane vode izperite v lij lo¢nik. Zaporedoma dodajajte 25 ml
etanola (4.3), 25 ml raztopine p-toluidin dihidroklorida (4.6) in od 25 do 30 ml ogljikovega tetraklorida (4.4)
ter meSanico mocno pretresite.

Po lo¢itvi faz odstranite spodnjo (organsko) fazo in ponovite ekstrakcijo z uporabo reagentov, omenjenih v 6.1,
in znova odstranite organsko fazo.

Vodno raztopino izperite v 600-mililitrsko ¢aSo in s segrevanjem raztopine odstranite $e morebitni ogljikov
tetraklorid.
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6.4

6.5

6.6

6.7

6.8

9.1

9.2.

9.2.1

9.2.2

9.2.3

9.2.4

9.2.5

Dodajte 50 ml raztopine amonijevega acetata (4.1), raztopino segrejte do vrelisca (5.9) in v vrelo raztopino
zameSajte 10 ml vroce raztopine kalcijevega klorida (4.2); nato pustite, da se oborina posede.

Z dodajanjem nekaj kapljic raztopine kalcijevega klorida (4.2) preverite, ali je obarjanje koncano, in pustite, da
se raztopina ohladi do sobne temperature, nato pa vmesajte 200 ml etanola (4.3); (5.10) pustite stati 30 minut.

Tekocino filtrirajte skozi steklen filtrirni lonéek (5.3), oborino prenesite skupaj z majhno koli¢ino vroce vode
(od 50 do 60 'C) v filtrirni loncek in jo izperite s hladno vodo.

Oborino petkrat izperite z malo etanola (4.3) in nato petkrat z malo dietiletra (4.5) ter jo raztopite v 50 ml
vroce zveplove kisline (4.8), tako da jo spustite skozi filtrirni lon¢ek pod znizanim tlakom.

Raztopino brez izgub prenesite v erlenmajerico (5.11) in jo titrirajte z raztopino kalijevega permanganata (4.7)
do rahlega roznatega obarvanja.

IZRACUN

Vsebina vzorca, izrazeno kot masni odstotek oksalne kisline, se izracuna po formuli:

A x 4,501 100
% oksalne kisline = A X 4,50179 x 100

Ex1000 °
v kateri je:
A porabljen 0,1 N kalijev permanganat, izmerjen v skladu s 6.8;
E preskusna koli¢ina vzorca v gramih (6.1);

4,50179 reciprocni stehiometrijski faktor oksalne kisline.

PONOVLJIVOST (/)

Pri priblizno 5-odstotni vsebnosti oksalne kisline naj razlika med rezultati dveh dolocanj, vzporedno oprav-
lienih na istem vzorcu, ne bi presegla absolutne vrednosti 0,15 %.

KVALITATIVNO DOLOCANJE
Princip

Oksalna kislina infali oksalati se obarjajo kot kalcijev oksalat in raztopijo v Zveplovi kislini. Raztopini se doda
malo raztopine kalijevega permanganata, ki se razbarva in povzro¢i nastajanje ogljikovega dioksida. Ko se
nastali ogljikov dioksid spusti skozi raztopino barijevega hidroksida, nastane bela oborina (mle¢nost) barijevega
karbonata.

Postopek

Obravnavajte del vzorca, namenjenega analizi, kakor je opisano v oddelkih od 6.1 do 6.3; s tem boste
odstranili vse prisotne detergente.

Priblizno 10 ml raztopine, pridobljene v skladu z 9.2.1, dodajte zvrhano Zlicko natrijevega acetata (4.10) in
raztopino nakisajte z nekaj kapljicami ledocetne kisline (4.11).

Dodajte 10-odstotno raztopino kalcijevega klorida (4.2) in filtrirajte. Oborino kalcijevega oksalata raztopite v 2
ml zveplove kisline (1: 1) (4.12).

Raztopino prenesite v epruveto in po kapljicah dodajte priblizno 0,5 ml 0,1 N raztopine kalijevega permanga-
nata (4.7). Ce je prisoten oksalat, se raztopina razbarva najprej postopoma, nato pa zelo hitro.

Takoj po dodajanju kalijevega permanganata postavite ustrezno stekleno epruveto z zamaskom, vsebino malce
segrejte in zberite nastali ogljikov dioksid v nasiCeni raztopini barijevega hidroksida (4.13). Nastanck mlecnega
oblaka barijevega karbonata po treh do petih minutah kaZe prisotnost oksalne kisline.

(') Glej standard ISO/DIS 5725.
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4.1
42
43
4.4
45
4.6

4.7

5.1
5.2
5.3
5.4
5.5
5.6

5.7

V. KVANTITATIVNO DOLOCANJE KLOROFORMA V ZOBNI KREMI

NAMEN IN PODROCJE UPORABE

Ta metoda se uporablja za kvantitativno dolocanje kloroforma v zobni kremi s plinsko kromatografijo in je
primerna za dolocanje kloroforma pri vsebnosti 5 % ali manj.

OPREDELITEV

Vsebnost kloroforma, dolocena s to metodo, se izrazi kot masni odstotek v izdelku.

PRINCIP

Zobna krema se suspendira v meSanici dimetilformamida/metanola, ki se ji doda znana koli¢ina acetonitrila kot
interni standard. Po centrifugiranju se del tekoce faze nameni za plinsko kromatografijo in izra¢una vsebnost
kloroforma.

REAGENTI

Vsi reagenti naj bi bili analitsko Cisti.

Porapak Q, chromosorb 101 ali ekvivalentno polnilo, od 80 do 100 (mesh).
Acetonitril

Kloroform

Dimetilformamid

Metanol

Raztopina internega standarda

V 50-mililitrsko standardno steklenicko odpipetirajte 5 ml dimetilformamida (4.4) in dodajte priblizno 300 mg
(M mg) natancno stehtanega acetonitrila. Do oznake dopolnite z dimetilformamidom in premesajte.

Raztopina za dolocanje relativnega faktorja odziva. V 10-mililitrsko steklenicko odpipetirajte natanéno 5 ml
raztopine internega standarda (4.6) in dodajte priblizno 300 mg (M, mg) natancno stehtanega kloroforma. Do
oznake dopolnite z dimetilformamidom in premesajte.

APARATURA IN OPREMA

Analitska tehtnica

Plinski kromatograf s plamensko ionizacijskim detektorjem
Mikrobrizga s prostornino od 5 do 10 pl in stopnjevanjem po 0,1 pl.
Polnilne pipete s prostornino 1,4 in 5 ml.

Volumetri¢ne steklenicke, 10 in 50 ml.

Epruvete za priblizno 20 ml s pokrovcki z navojem, Sovirel France §t. 20 ali podobne. Zamaski imajo notranjo
pecatno ploscico, ki je na eni strani prekrita s teflonom.

Centrifuga

POSTOPEK

Ustrezne razmere za plinsko kromatografijo
Material kolone: steklo,

dolzina: 150 cm,

notranji premer: 4 mm,

zunanji premer: 6 mm.

Kolono napolnite s porapakom Q, chromosorbom 101 ali z ekvivalentnim polnilom od 80 do 100 mesh (4.1)
z uporabo vibratorja.

Plamensko-ionizacijski detektor: njegovo obcutljivost nastavite tako, da bo pri vbrizganju 3 l raztopine 4.7
viSina vrha za acetonitril na priblizno treh Cetrtinah celotnega moznega odklona lestvice.
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6.1.4  Plini:
nosilni plin, dusik, pretok 65 ml/min.

dodatni: naravnajte pretok plinov do detektorja tako, da bo pretok zraka ali kisika od pet- do desetkrat vegji od
pretoka vodika.

6.1.5  Temperature:

vbrizgalni del: 210 °C

detekcijski del: 210 C

temperatura kolone: 175 °C
6.1.6  Pretok:

priblizno 100 ¢cm na uro.
6.2 Priprava vzorca

Iz neodprte epruvete vzemite vzorec za analizo. Odstranite tretjino vsebine, epruveto spet zamasite, njeno
vsebino previdno premesajte in odvzemite delez za preizkusanje.

6.3.  Dolocanje

6.3.1 V epruveto s pokrovckom z navojem (5.6) na 10 mg natan¢no odtehtajte od 6 do 7 g (M, g) zobne kreme,
pripravljene v skladu z oddelkom 6.2., in dodajte tri majhna steklena zrna.

6.3.2 V epruveto odpipetirajte natanéno 5 ml raztopine internega standarda (4.6), 4 ml dimetilformamida (4.4) in 1
ml metanola (4.5), jo zaprite in premesajte.

6.3.3 Z mehanskim mesalom stresajte pol ure in 15 minut centrifugirajte zaprto epruveto pri taki hitrosti, ki bo
omogocila jasno locitev faz.

Opomba: Obcasno se zgodi, da je tekoca faza po centrifugiranju $e vedno motna. Izboljsanje dosezemo tako, da
dodajamo od 1 do 2 g natrijevega klorida tekoci fazi, pustimo, da se ustali, in znova centrifugiramo.

6.3.4 Pod pogoji, opisanimi v oddelku 6.1, vbrizgajte 3 pl te raztopine (6.3.3). Postopek ponovite. Pri upostevanju
zgoraj opisanih pogojev se lahko kot vodilne vrednosti uporabijo naslednji retenzijski Casi:

metanol: priblizno ena minuta,
acetonitril: priblizno 2,5 minute,
kloroform: priblizno Sest minut,
dimetilformamid: > 15 minut.

6.3.5  Dolocanje relativnega faktorja odziva

Za dolocanje tega faktorja vbrizgajte 3 pl raztopine 4.7. Postopek ponovite. Vsak dan dolocite relativni faktor

odziva.
7. IZRACUNI
7.1 Izradunavanje relativnega odziva

7.1.1  Izmerite vi$ino in $irino na polovici viSine vrhov acetonitrila in kloroforma ter izraCunajte povrsino obeh vrhov
ob uporabi formule: visina x $irina na polovici viine.

7.1.2 Dolocite povrsino vrhov za acetonitril in kloroform v kromatogramih, dobljenih v skladu z oddelkom 6.3.5, in
izracunajte relativni odziv f po naslednji formuli:

_As.Mi As.'[1p M

b= Moai~ AL M,
v kateri je:
fs = relativni odziv kloroforma;
As = povrsina vrha kloroforma (6.3.5);
Al = povriina vrha acetonitrila (6.3.5);
Ms = koli¢ina kloroforma v mg na 10 ml raztopine, omenjene v oddelku 6.3.5 (= M));
Mi = koli¢ina acetonitrila v mg na 10 ml raztopine, omenjene v 6.3.5 (= 1/10 M).

Izracunajte povpredje dobljenih vrednosti.
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7.2.
7.2.1

7.2.2

4.1
4.2
4.3
4.4
4.5

4.6

4.7

5.

5.1
5.2
5.3
5.4

Izrac¢un vsebnosti kloroforma

V skladu s tocko 7.1.1 izracunajte povr$ino vrhov kloroforma in acetonitrila v kromatogramih, dobljenih s
postopkom, opisanim v 6.3.4.

Izracunajte vsebnost kloroforma v zobni kremi po naslednji formuli:
As. Mi As. M

-100 % =

%X =— S
P T M. Al f,. Ai. M,. 100’

v kateri je:

% X = vsebnost kloroforma v zobni kremi, izraZzena z maso;

A, = povidina vrha kloroforma (6.3.4);

Al = povrsina vrha acetonitrila (6.3.4);

M_ = masa vzorca, omenjenega v oddelku 6.3.1 (= 1 000. M,), v mg;

Mi = koli¢ina acetonitrila v mg na 10 ml raztopine, pridobljene v skladu z oddelkom 6.3.2 (1/10 M).

IzraCunajte povpredje odkritih stopenj in izrazite rezultat na 0,1 % natancno.

PONOVLJIVOST ()

Pri priblizno 3-odstotni vsebnosti kloroforma naj razlika med rezultati dveh vzporednih dolocitev, opravljenih
na istem vzorcu, ne bi smela presegati absolutne vrednosti 0,3 %.

VI. KVANTITATIVNO DOLOCANJE CINKA

NAMEN IN PODROCJE UPORABE

Ta metoda je primerna za dolocanje cinka, prisotnega v obliki klorida, sulfata ali 4-hidroksibenzensulfonata, ali
prisotnega v skupku ve¢ teh cinkovih soli v kozmeti¢nih izdelkih.

OPREDELITEV

Vsebnost cinka v vzorcu se dolo¢i gravimetricno kot bis(2-metil-8-kinolin oksid) in je izrazena kot masni
odstotek cinka v vzorcu.

PRINCIP

Cink, prisoten v raztopini, se obori v kislem mediju kot cink bis (2-metil-8-kinolil oksid). Po filtraciji se oborina
osusi in stehta.

REAGENTI

Vsi reagenti bi morali biti analitsko ¢isti.

20
25-odstotni (" ) koncentrirani amoniak; d i 0-91

Ledocetna kislina

Amonijev acetat

2-metilkinolin-8-ol

6-odstotna (") raztopina amoniaka

Prenesite 240 g koncentriranega amoniaka (4.1) v 1 000-mililitrsko standardno steklenicko, do oznake dolijte
destilirano vodo in premesajte.

0,2 M raztopina amonijevega acetata

V destilirani vodi raztopite 15,4 g amonijevega acetata (4.3), dolijte do oznake v 1 000-mililitrski steklenicki in
premesajte.

Raztopina 2-metilkinolin-8-ola

V 12 ml ledocetne kisline raztopite 5 g 2-metilkinolin-8-ola in z destilirano vodo prenesite v 100-mililitrsko
standardno steklenicko. Do oznake dopolnite z destilirano vodo in premesajte.

APARATURA IN OPREMA

Standardne steklenicke, 100 in 1 000 ml
Case, 400 ml

Merilni valji, 50 ml in 150 ml

Merilne pipete, 10 ml

(') Glej standard ISO/DIS 5725.
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5.5
5.6
5.7
5.8
5.9

5.10
5.11
5.12

6.1

6.2

6.3

6.4

6.5

6.6

6.7

Stekleni filtrirni loncki G-4

Presesalne buce, 500 ml

Vodna ¢rpalka

Termometer z merilno lestvico od 0 do 100 'C

Eksikator z ustreznim izparilnim sredstvom in indikatorjem vlaznosti, tj. silikagelom ali podobnim indikatorjem
vlaznosti

Susilnik, naravnan na temperaturo 150 = 2 'C
pH-meter

Vroca plosca

POSTOPEK

V 400-mililitrsko ¢aso odtehtajte od 5 do 10 g (M gramov) vzorca, namenjenega za analizo, ki vsebuje
priblizno od 50 do 100 mg cinka, dodajte 50 ml destilirane vode in premesajte.

Za vsakih 10 mg cinka, prisotnega v raztopini (6.1), dodajte 2 ml raztopine 2- metilkinolin-8-ola (4.7) in
premesajte.

Mesanico razredcite s 150 ml destilirane vode, povisajte njeno temperaturo na 60 ‘C (5.12) in med nenchnim
mesanjem dodajte 45 ml 0,2 M raztopine amonijevega acetata (4.6).

Ob nenchnem mesanju uravnajte pH-vrednost raztopine na 5,7 do 5,9 s 6-odstotno raztopino amoniaka (4.5);
za merjenje pH-vrednosti raztopine uporabite pH-meter.

Raztopino pustite stati 30 minut. Z vodno ¢rpalko jo filtrirajte skozi stekleni filtrirni loncek s filtrom G-4, ki je
bil prej osusen (150 ‘C) in stehtan po hlajenju (M, gramov), ter izperite oborino s 150 ml destilirane vode pri
95 °C.

Filtrirni loncek postavite v susilnik s temperaturo, nastavljeno na 150 'C, in oborino susite eno uro.

Filtrirni loncek odstranite iz susilnika, ga postavite v eksikator (5.9), in ko se ohladi na sobno temperaturo,
dolocite maso (M, gramov).

IZRACUN

Izracunajte vsebnost cinka v vzorcu kot masni odstotek (% ™/ ) po naslednji formuli:

m’

My — M) x 17,12

% cinka = M
v kateri je:
M = masa vzorca, odvzetega v skladu s 6.1, v gramih;
M, = masa praznega in suhega filtrirnega loncka (6.5), v gramih;
M, = masa filtrirnega loncka z oborino (6.7), v gramih;
PONOVLJIVOST (')

Pri priblizno 1- odstotni ("/ ) vsebnosti cinka naj razlika med rezultati dveh vzporednih dolocitev istega vzorca
ne bi presegla absolutne vrednosti 0,1 %.

VIL. KVANTITATIVNO IN KVALITATIVNO DOLOéAN]E 4-HIDROKSIBENZENSULFONSKE KISLINE

NAMEN IN PODROCJE UPORABE

Ta metoda je primerna za kvalitativno in kvantitativno dolocanje 4-hidroksibenzensulfonske kisline v kozme-
ticnih izdelkih, kakr$ni so aerosoli in losjoni za obraz.

OPREDELITEV

Vsebnost 4-hidroksibenzensulfonske kisline, dolo¢ene v skladu s to metodo, se izrazi kot masni odstotek
brezvodnega cinkovega 4-hidroksibenzensulfonata v izdelku.

() ISO/DIS 5725.
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3. PRINCIP

Delez za preizkusanje se koncentrira pod znizanim tlakom, raztopi v vodi in precisti z ekstrakcijo s
kloroformom. Dolocanje 4-hidroksibenzensulfonske kisline se opravi jodometri¢no na alikvotu filtrirane vodne
raztopine.

4. REAGENTI
Vsi reagenti naj bi bili analitsko ¢isti.

20
4.1 36-odstotna (| ) koncentrirana klorovodikova kislina (d i 1- 18)

m’

4.2 Kloroform

43 Butanol-1-ol

4.4 Ledocetna kislina

4.5 Kalijev jodid

4.6 Kalijev bromid

4.7 Natrijev karbonat

4.8 Sulfanilna kislina

4.9 Natrijev nitrit

410 0,1 N kalijev bromat

411 0,1 N raztopina natrijevega tiosulfata

412  1-odstotna (/) vodna raztopina $kroba

413 2-odstotna ("/) vodna raztopina natrijevega karbonata
414  4,5-odstotna (/) vodna raztopina natrijevega nitrita
415  0,05-odstotna (/) raztopina ditizona v kloroformu

416  Topilo za razvijanje: butan-1-olfled ocetna kislina/voda (4: 1: 5 prostorninskih delov); po stresanju v liju lo¢niku
odstranite spodnjo fazo.

4.17  Paulijev reagent

Med segrevanjem raztopite 4,5 g sulfanilne kisline (4.8) v 45 ml koncentrirane klorovodikove kisline (4.1) in
razredcite raztopino z vodo do 500 ml. V posodi z ledeno hladno vodo ohladite 10 ml raztopine in med
mesanjem dodajte 10 ml hladne raztopine natrijevega nitrita (4.14). Pustite raztopino stati 15 minut pri 0 'C
(pri tej temperaturi ostane stabilna od enega do tri dni) in tik pred razprSevanjem (7.5) dodajte 20 ml raztopine
natrijevega karbonata (4.13).

418  Za uporabo pripravljene celulozne plosce za tankoplastno kromatografijo, format 20 x 20 cm, debelina
adsorpcijskega sloja je 0,25 mm;

5. APARATURA IN OPREMA

5.1 Steklenicke z ovalnim dnom in steklenim zamaskom na dnu, 100 ml
5.2 Lij lo¢nik, 100 ml

53 Erlenmajerica s steklenim zamaskom, 250 ml

5.4 Bireta, 25 ml

5.5 Polnilne pipete, 1, 2 in 10 ml

5.6 Pipeta, 5 ml

5.7 Mikrobrizga, 10 pl z 0,1-mikrolitrsko lestvico
5.8 Termometer z merilno lestvico od 0 do 100 C
5.9 Vodna kopel, opremljena z grelnim elementom
5.10  Susilnik, dobro prezracen in nastavljen na 80 'C
5.11  Obicajna naprava za tankoplastno kromatografijo

6. PRIPRAVA VZORCA

Pri metodi za kvalitativno in kvantitativno dolocanje hidroksibenzensulfonske kisline v aerosolih, opisani spodaj,
se uporabi ostanek, dobljen s spuscanjem topil iz plocevinke aerosola in potisnih plinov, ki pri normalnem
tlaku izhlapijo.

7. KVALITATIVNA DOLOCITEV

7.1 Z mikrobrizgo (5.7) dodajte 5 pl ostanka (6) ali vzorca na vsako izmed 3estih tock na zacetni ¢rti v medsebojni
razdalji 1 cm od spodnjega roba tankoplastne plosce (4.18).

7.2 Postavite plos¢o v razvijalno kad, ki Ze vsebuje topilo za razvijanje (4.16), in razvijajte, dokler topilo ne pride
15 cm od zacetne Crte.

7.3 Odstranite plosco iz kopeli in jo susite pri 80 C, dokler ni ve¢ zaznati hlapov ocetne kisline. Plo¢o naprsite z
raztopino natrijevega karbonata (4.13) in jo posusite na zraku.
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7.4

7.5

8.1

8.2

8.3

8.4

8.5

8.6

8.7

8.8

8.9

Polovico ploice pokrijte s stekleno plosco in naprsite odkriti del z 0,05-odstotno raztopino ditizona (4.15).
Pojavljanje skrlatno rdecih lis v kromatogramu kaze prisotnost cinkovih ionov.

Naprseno polovico ploice pokrijte s stekleno plos¢o in na drugo polovico naprite s Paulijevim reagentom
(4.17). Prisotnost 4-hidroksibenzensulfonske kisline se kaze s pojavljanjem rumenkasto rjave lise z vrednostjo
Rf priblizno 0,26, medtem ko rumena lisa z vrednostjo R, priblizno 0,45 v kromatogramu kaZe prisotnost 3-
hidroksibenzensulfonske kisline.

KVANTITATIVNO DOLOCANJE

V 100-mililitrsko steklenicko z ovalnim dnom odtehtajte 10 g vzorca ali ostanka (6) in ga izparite skoraj do
suhega pod vakuumom v rotavaporju prek vodne kopeli, ki jo vzdrzujemo pri 40 ‘C.

V steklenicko odpipetirajte 10,0 ml (V, ml) vode in s segrevanjem raztopite ostanek pri izparevanju (8.1).

Kvantitativno prenesite raztopino v lij lo¢nik (5.2) in dvakrat ekstrahirajte vodno raztopino z 20-mililitrskim
delezem kloroforma (4.2). Po vsakem ekstrahiranju odstranite fazo s kloroformom.

Filtrirajte vodno raztopino skozi naguban filtrirni papir. Glede na vsebnost hidroksi benzensulfonske kisline
odpipetirajte 1,0 ali 2,0 ml (V) filtrata v 250-mililitrsko erlenmajerico (5.3) in ga z vodo razredcite na 75 ml.

Dodajte 2,5 ml 36-odstotne klorovodikove kisline (4.1) in 2,5 g kalijevega bromida (4.6), premesajte in
raztopino v vodni kopeli segrejte do 50 ‘C.

Iz birete dodajte 0,1 N kalijev bromat (4.10), dokler se raztopina, ki je $e vedno pri 50 'C, ne obarva rumeno.

Dodajte $e 3,0 ml raztopine kalijevega bromata (4.10), zamasite steklenicko in jo pustite stati 10 minut v vodni
kopeli pri 50 C.

Ce se po 10 minutah raztopina razbarva, dodajte e 2,0 ml raztopine kalijevega bromata (4.10), zamasite
steklenicko in segrevajte 10 minut v vodni kopeli pri 50 °C. Zapisite si skupno koli¢ino dodane raztopine
kalijevega bromida (a).

Raztopino ohladite na sobno temperaturo, dodajte 2 g kalijevega jodida (4.5) in premesajte.

Titrirajte nastali jod z 0,1 N raztopino natrijevega tiosulfata (4.11). Proti koncu titracije dodajte kot indikator 3e
nekaj kapljic skrobove raztopine (4.12). Zapisite si koli¢ino porabljenega tiosulfata (b).

IZRACUN

Izracunajte vsebnost cinkovega hidroksibenzensulfonata v vzorcu ali ostanku (6) kot masni odstotek (% ™/ ) z
uporabo naslednje formule:

(a—b) xV; x 0,00514 x 100

% ™| cinkovega hidroksibenzensulfonata =

)

m X Vz
v kateri je:
a = celotna koli¢ina dodane 0,1 N raztopine kalijevega bromata v mililitrih (8.7);
b = koli¢ina raztopine 0,1 N natrijevega tiosulfata v mililitrih, porabljenega za povratno titracijo (8.9),
m = koli¢ina analiziranega izdelka ali ostanka, izraZena v miligramih (8.1),

<
Il

prostornina (volumen) raztopine, dobljene v skladu z 8.2, izraZzena v mililitrih,

V, = prostornina (volumen) raztopljenega ostanka po izparevanju, uporabljenega za analizo (8.4), izrazena v
mililitrih.

Opomba:  Pri aerosolih se mora rezultat merjenja v % (| ), ostanka (6) izraziti v enotah originalnega izdelka.
Za to pretvorbo je narejeno napotilo na pravila vzorcenja aerosolov.
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10. PONOVLJIVOST (')

Pri priblizno 5-odstotni vsebnosti cinkovega hidroksibenzensulfonata naj razlika med rezultati dveh dolocanj,
opravljenih na istem vzorcu, ne bi presegla absolutne vrednosti 0,5 %.

11. RAZLAGA REZULTATOV

Po direktivi Sveta 76/768/EGS glede kozmeti¢nih izdelkov je najve¢ja dovoljena koncentracija cinkovega 4-
hidroksibenzensulfonata v losjonih za obraz in dezodorantih enaka 6 % (7/ ). To pomeni, da mora biti poleg
vsebnosti hidroksibenzensulfonske kisline dolo¢ena tudi vsebnost cinka. MnoZenje izracunane vsebnosti cinko-
vega hidroksibenzensulfonata (9) s kolicnikom 0,1588 da najmanjSo vsebnost cinka v % (" ), ki mora biti
teoreticno prisotna v izdelku glede na izmerjeno vsebnost hidroksibenzensulfonske kisline. Vsebnost cinka pa je
lahko pri dejanskem gravimetricnem merjenju (glej ustrezne dolocbe) vedja, ker se lahko v kozmeti¢nih izdelkih
uporabljata tudi cinkov klorid in cinkov sulfat.

(') Glej standard ISO/DIS 5725.



