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KOMMISSIONENS FJARDE DIREKTIV
av den 11 oktober 1985

om tillnirmning av medlemsstaternas lagstiftning om analysmetoder for kontroll av kosmetiska
produkters sammansittning

(85/490/EEG)

EUROPEISKA GEMENSKAPERNAS KOMMISSION HAR
ANTAGIT DETTA DIREKTIV

med beaktande av Fordraget om upprittandet av Europeiska
ekonomiska gemenskapen,

med beaktande av rddets direktiv 76/768/EEG av den 27 juli
1976 om tillndrmning av medlemsstaternas lagstiftning om
kosmetiska produkter('), senast &dndrat genom direktiv
85/391/EEG(?), sdrskilt artikel 8.1 i detta, och

med beaktande av foljande:

Enligt direktiv 76/768/EEG skall kosmetiska produkter kon-
trolleras officiellt i syfte att sékerstélla att de motsvarar kraven
i gemenskapens bestimmelser om kosmetiska produkters
sammansittning.

Alla n6dvéndiga analysmetoder bor faststillas snarast moj-
ligt. Tre steg mot uppndendet av detta mal har redan tagits i
och med att vissa metoder definierats i kommissionens direk-
tiv 80/1335/EEG(®), 82/434/EEG(*) och 83/514/EEG(®). I ett
fjarde steg skall nu metoder definieras for identifiering och
bestimning av glycerol 1-(4-aminobensoat), bestimning av
klorbutanol, identifiering och bestimning av kinin, identifie-
ring och bestimning av oorganiska sulfiter och vitesulfiter,
identifiering och bestdmning av klorater av alkalimetaller och
identifiering och bestimning av natriumjodat.

De atgirder som faststills i detta direktiv har tillstyrkts av
Kommittén for anpassning av direktiv 76/768/EEG med héan-
syn till teknisk utveckling.

(1) EGT nr L 262, 27.9.1976, s. 169.
() EGT nr L 224, 22.8.1985, s. 40.
() EGT nr L 383, 31.12.1980, s. 27.
(*) EGT nr L 185, 30.6.1982, s. 1.
() EGT nr L 291, 24.10.1983, s. 9.

HARIGENOM FORESKRIVS FOLJANDE.

Artikel 1

Medlemsstaterna skall vidta alla n6dvindiga tgérder for att
sikerstalla att foljande analyser utfors i enlighet med de meto-
der som anges i bilagan, vid offentlig kontroll av kosmetiska
produkter:

— identifiering och bestimning av glycerol 1-(4-aminoben-
soat),

— bestdmning av klorbutanol,

— identifiering och bestimning av kinin,

— identifiering och bestdmning av oorganiska sulfiter och
vitesulfiter,

— identifiering och bestimning av klorater av alkalimetal-
ler,

— identifiering och bestdmning av natriumjodat.

Artikel 2

Medlemsstaterna skall sitta i kraft de lagar och andra forfatt-
ningar som 4r nddvindiga for att f61ja detta direktiv senast den
31 december 1986.

De skall genast underritta kommissionen om detta.

Artikel 3

Detta direktiv riktar sig till medlemsstaterna.
Utférdat i Bryssel den 11 oktober 1985
Péd kommissionens vignar

Stanley CLINTON-DAVIS
Ledamot av kommissionen
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BILAGA
IDENTIFIERING OCH BESTAMNING AV GLYCEROL 1-(4-AMINOBENSOAT)

A. IDENTIFIERING

OMFATTNING OCH TILLAMPNING

Denna metod pévisar alfa-monoglyceryl 4-aminobensoat(glycerol 1-(4-aminobensoat)). Den pavisar
dven etyl-4-aminobensoat (bensokain) som kan finnas nirvarande som férorening.

PRINCIP

Denna identifiering gors med tunnskiktskromatografi pé kiselgel med en fluorescerande indikator och
pavisande av den fria primira aminogruppen genom bildning av diazofirg pé plattan.

REAGENS

Alla reagens bor vara av analytisk renhetsgrad.

Losningsmedelsblandning: cyklohexan/propan-2-ol/stabiliserad diklormetan 48/64/9 (v/v/v).

Losningsmedel for framkallning: petroleumeter (40-60)/bensen/aceton//ammoniumhydroxidlésning
(minst 25 % NHs): 35/35/35/1 (v/v/v/v).

Framkallningslosning: a) natriumnitrit: 1 gi 100 ml 1 M saltsyra (beredd omedelbart fore anvind-
ning);
b) 2-naftol: 0,2 g i 100 ml 1 M kaliumhydroxid.
Standardlésningar:
alfa-monoglyceryl 4-aminobensoat: 0,05 g i 100 ml av l6sningsmedelsblandning (3.1);

etyl 4-aminobensoat: 0,05 g i 100 ml av losningsmedelsblandning (3.1).

Kiselgel 60 F254 plattor, 0,25 mm tjocka, 200 mm x 200 mm.

APPARATUR
Normal apparatur for tunnskiktskromatografi.
Ultraljudsbad.

Millipore filter FH 0,5 mikrometer eller motsvarande.

UTFORANDE
Preparering av prov

Vig upp 1,5 g av produkten som skall analyseras i en 10-ml graderad kolv med propp. Fyll upp till
mirket med l6sningsmedelsblandning (3.1). Satt pd proppen och lamna under en timme vid rumstem-
peratur i ett ultraljudsbad (4.2). Filtrera genom ett Millipore filter (4.3) och anvind filtratet for kro-
matografi.

Tunnskiktskromatografi
Sitt 10 mikroliter av provlgsningen (5.1) och av vardera standardlsningarna (3.4) pa plattan (3.5).

Framkalla kromatogrammet till en h6jd pd 150 mm i vanna férut mattad med 16sningsmedel (3.2). Lét
plattan torka vid omgivande temperatur.

Framkallning

Undersok plattan under 254 nm UV-ljus.

Spraya den fullstindigt torra plattan med 1osningen 3.3 a.

L4t torka i rumstemperatur i en minut och spraya omedelbart med 16sningen 3.3 b.

Torka plattan i ugn vid 60 °C. Flackarna uppvisar en orange firg. Alfa-monoglyceryl 4-aminobensoat:
R, 0,07; etyl 4-aminobensoat: Ry 0.55.
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B. BESTAMNING

OMFATTNING OCH TILLAMPNING

Denna metod bestimmer alfa-monoglyceryl 4-aminobensoat. Den kan ocksd bestimma etyl 4-amino-
bensoat. Den kan inte bestimma mer in 5 % (m/m) alfa-monoglyceryl 4-aminobensoat och 1% (m/m)
etyl 4-aminobensoat.

DEFINITION

Innehéllet av alfa-monoglyceryl 4-aminobensoat och etyl 4-aminobensoat som mits enligt denna metod
uttrycks i viktprocent (% m/m) av produkten.

PRINCIP

Produkten som skall analyseras uppslammas i metanol och efter 1amplig behandling av provet bedoms
den med hogpresterande vatskekromatografi (HPLC).

REAGENS

Alla reagens bor vara av analytisk renhetsgrad och bor vara limpade for HPLC vid behov.
Metanol.

Kaliumdiviteortofosfat (KH,PO,).

Zinkdi(acetat) (Zn(CH;COO), - 2H,0).

Attiksyra (d ? = 1,05).

Tetrakaliumhexacyanoferrat, (K,(Fe(CN)g) - 3H20).

Etyl 4-hydroxibensoat.

Alfa-monoglyceryl 4-aminobensoat.

Etyl 4-aminobensoat.

Fosfatbuffertlosning (0,02 M): 18s upp 2,72 g kaliumdiviteortofosfat (4.2) i en liter vatten.
Elueringsmedel: fosfatbuffertlosning (4.9)/metanol (4.1) 61/39 (v/v)

Sammansittningen av den mobila fasen kan dndras for att erhdlla en upplosningsfaktor R = 1,5.

R =2 d’R, - d’R,
W, + W,
dar:
R, och R, = topparnas retentionstider i minuter,

W, och W, = toppbredd vid halv hdjd i millimeter,
d’ skrivarhastigheten i millimeter per minut.

Stamldsning av alfa-monoglyceryl 4-aminobensoat: Vig noggrant upp omkring 40 mg alfa-monogly-
ceryl 4-aminobensoat for in det i en 100-m! graderad kolv. Los upp i 40 ml metanol (4.1). Fyll upp
till mérket med buffertlosning (4.9) och blanda.

Stamlosning av etyl 4-aminobensoat: Vig noggrant upp omkring 40 mg etyl 4-aminobensoat och for
ned i en 100-ml graderad kolv. Lis upp i 40 ml metanol (4.1). Fyll upp till market med buffertlésningen
(4.9) och blanda.

Intern standardlosning: Vag noggrant upp omkring 50 mg etyl 4-hydroxibensoat (4.6), dverfor till en
100-ml standardkolv, 16s upp i 40 ml metanol (4.1), fyll upp till mérket med buffertlosning (4.9) och
blanda.

Standardlosningar: Bered fyra standardlésningar genom att upplosa i 100 ml elueringsmedel (4.10)
enligt foljande tabell:

Standard Alfa-monog(lg;gzzl 4-amino- Etyl 4-aminobensoat Etyl 4-hydroxibensoat
16sning
(ng/ml)* ml (4.11) (ug/mb)* ml (4.12) (ug/ml)* | ml (4.13)
I 8 2 8 2 50 10
II 16 4 12 3 50 10
III 24 6 16 4 50 10
v 40 10 20 5 50 10

* Dessa varden ges som indikation och motsvarar de exakta vikterna av 4.11, 4.12 och 4.13.
Observera: Dessa 16sningar kan beredas pd annat sitt.
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Carrez I 16sning: 16s upp 26,5 g tetrakaliumhexacyanoferrat (4.5) i vatten och fyll upp till 250 ml.

Carrez II 16sning: 16s upp 54,9 g zinkdi(acetat) (4.3) och 7,5 ml attiksyra (4.4) i vatten och fyll upp
till 250 ml.

Merck Lichrosorb RP-18 eller motsvarande med genomsnittlig partikelstorlek pd 5 mikrometer.

APPARATUR
Vanlig laboratoricutrustning.

Hogpresterande kromatografiutrustning (HPLC) med UV-detektor med varierbar vaglangd och med ter-
mostaterad kammare instilld pé 45° C.

Rostfristal-kolonn: lingd: 250 mm; intern diameter: 4,6 mm; packning: Lichrosorb RP-18 (4.17).

Ultraljudsbad.

UTFORANDE
Preparering av prov
Vig noggrant upp omkring 1 g av provet i en 100-milliliters biagare och tillsétt 10 ml metanol (4.1).

Placera bigaren i ultraljudsbadet (5.4) i 20 minuter for erhillande av en suspension. Overfor suspen-
sionen erhdllen pi detta sitt kvantitativt till en 100-milliliters standardkolv med inte mer &n 75 ml elu-
eringsmedel (4.10).

Tillsatt successivt 1 ml Carrez I-16sning (4.15) och 1 ml Carrez II-16sning (4.16) och blanda efter varje
tillsats. Fyll upp till mérket med elueringsmedlet (4.10), blanda &ter och filtrera genom ett veckfilter.

Med en pipett overfors 3,0 ml av filtratet erhallet i 6.1.2 och 5,0 ml av den interna standardlosningen
(4.13) i en 50-milliliters standardkolv. Fyll upp till mirket med elueringsmedel (4.10) och blanda.
Anvind den silunda erhdllna 16sningen till utforande av den kromatografiska analysen beskriven i 6.2.

Kromatografi

Justera flddeshastigheten hos den mobila fasen (4.10) till 1,2 ml/min och sitt kolonntemperaturen till
45° C.

Satt detektorn (5.2) p& 274 nm.

Med en mikrospruta injiceras minst tvd gdnger 20 mikroliter av 16sning (6.1.3) i kromatografen och
toppytorna mats.

Standardkurva
Injicera 20 mikroliter av var och en av standardlésningarna (4.14) och mit toppytan.

For varje koncentration beraknas férhallandet mellan toppytorna for alfa-monoglyceryl 4-aminobensoat
och toppytorna for den interna standarden. Rita upp detta forhallande pé abskissan och forhillandet av
de motsvarande vikterna pd ordinatan.

Forfar pa samma sitt med etyl 4-hydroxibensoat.

BERAKNING

Frén standardkurvan erhéllen i 6.3 avlases viktforhdllandena (RP;, RP,) motsvarande forhallandena
mellan toppytorna beriknade i 6.2.3 dir

I

RP, vikten av alfa-monoglyceryl 4-aminobensoat/vikten av etyl 4-hydroxibensoat,

RP, vikten av etyl 4-amonobensoat/vikten av 4-hydroxibensoat.
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72 Fran viktforhillandena erhdllna pd detta sitt berdknas innehéllet av alfa-monoglyceryl 4-aminobensoat
och etyl 4-aminobensoat som viktprocent (% m/m) med formeln:

Rp % (m/m) alfa-monoglyceryl 4-aminobensoat = RP; x 6—q
p

Rp % (m/m) etyl 4-aminobensoat = RP, x 6_q
p

q = méngden etyl 4-hydroxibensoat (intern standard) vigd i milligram i 4.12,

p = mingd prov i gram vigd i 6.1.1.

8. REPRODUCERBARHET(Y)

8.1 Vid ett innehdll p& 5% (m/m) av alfa-monoglyceryl 4- aminobensoat fir skillnaden mellan resultaten
av tvd parallellt utférda bestimningar p& samma prov inte 6verskrida 0,25 %.

8.2 Vid ett innehdll pd 1% (m/m) etyl 4-aminobensoat far skillnaden mellan resultaten av tva parallellt
utforda bestamningar pd samma prov inte 6verskrida 0,10 %.
9. ANMARKNINGAR

9.1 Innan en analys utfors kontrolleras om provet innehaller 4mnen som kan tinkas 6verlappa toppen hos
den interna standarden (etyl 4-aminobensoat) pd kromatogrammet.

9.2 For att kontrollera frénvaro av storning upprepas bestimningen genom att 4ndra den relativa propor-
tionen metanol i den mobila fasen med 10 %.

BESTAMNING AV KLORBUTANOL

1. OMFATTNING OCH TILLAMPNINGSOMRADE

Denna metod lampar sig for bestimning av klorbutanol upp till en maximal koncentration pa 0,5 %
(m/m) i alla kosmetiska produkter utom aerosoler.

2. DEFINITION

Innehéllet klorbutanol uppmitt med denna metod uttrycks i viktprocent (% m/m) av produkten.

3. PRINCIP

Efter lamplig behandling av produkten som skall analyseras, gors bestimningen gaskromatografiskt
med 2,2,2-trikloretanol som intern standard.

4. REAGENS

Alla reagens bor vara av anlytisk renhetsgrad.

4.1 Klorbutanol (1,1,1-triklor-2-metylpropan-2-ol)

4.2 2,2,2-trikloretanol.

4.3 Absolut etanol.

44 Standardldsning av klorbutanol : 0,025 g i 100 ml etanol (4.3) (m/v).
4.5 Standardlosning av 2,2,2-trikloretanol: 4 mg i 100 ml etanol (4.3) (m/v).
5. APPARATUR

51 Vanlig laboratorieutrustning.

52 Gaskromatograf med elektrondetektor, Ni 63.

6. UTFORANDE

6.1 Preparering av prov

Vig noggrant upp mellan 0,1 och 0,3 g (p g) av provet. Placera i en 100-milliliters volumetrisk kolv.
Los upp det i etanol (4.3) och tillsétt 1 ml av den interna standardlésningen (4.5) och fyll upp till market
med etanol (4.3).

() 1SO 5725.
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Gaskromatografiska forhdllanden

Utforandeforhallandena méste ge en upplosningsfaktor R = 1,5.

d’R,-d’R

R=2 __R;____l
W, + W,

dar:

R, och R, = retentionstider i minuter av topparna,

W, och W, = toppbredderna vid halv héjd i millimeter,
&

skrivarhastigheten i millimeter per minut.

Som exempel kan namnas att f6ljande utforandeforhallanden ger den erfoderliga upplosningen:

Kolonn I 1T
Material ‘Glas : Rostfritt stal
Lingd 1,80 m 3m
Diameter 3 mm 3 mm
Stationar fas 10% Carbowax 20 M TPA pé | 5% OV 17 pa Cromosorb WAW

Gaschrom Q 80-100 mesh DMCS 80-100 mesh

Forbehandling: 2 till 3 dagar vid 190°C
Temperatur:
— injektor 200° C 150° C
— kolonn 150° C 100° C
— detektor 200° C 150° C
Birargas Nitrogen Argon/metan (95/5 v/v)
Flodeshastighet 35 ml/min X 35 ml/min
Standardkurva

I fem 100-milliliters volumetriska kolvar hills 1 ml av standardidsningen (4.5) och respektive 0,2, 0,3,
0,4, 0,5 och 0,6 ml av 16sning 4.4. Direfter fylls upp till mérket med etanol (4.3) och blandas. 1 ul av
var och en av dessa 18sningar injiceras i kromatografen enligt utférandeforhéllandena beskrivna i 6.2.2
och en standardkurva uppritas med abskissan som forhallandet av vikten klorbutol till vikten 2,2,2-tri-
kloretanol och med ordinatan som forhallandet av de motsvarande toppytorna.

Injicera 1 pl av 16sningen erhallen i 6.1 och fortsitt enligt forhallandena beskrivna i 6.2.2.

BERAKNING
Berikna fran standardkurvan (6.3) kvantiten ‘a’ uttryckt i pg klorbutanol i 16sningen 6.1.

Innehallet klorbutanol i provet beriknas enligt formeln:

ax 102 a

% klorbutanol (m/m) = =
px 10° px 10¢

REPRODUCERBARHET(?)

Vid ett innehéll av 0,5 % (m/m) klorbutanol bor skillnaden mellan result.aten av tvd parallellt utférda
bestamningar pd samma prov inte dverskrida 0,01 %.

Observera

Om resultatet dr lika med eller 6verskrider den hogsta tillitna koncentrationen ar det nodvindigt att
kontrollera frinvaro av storningar.

(') 1SO 5725.
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IDENTIFIERING OCH BESTAMNING AV KININ

A. IDENTIFIERING

1. OMFATTNING OCH TILLAMPNINGSOMRADE

Denna metod &r avsedd for att pdvisa nirvaro av kinin i schampon och hérlotioner.

2. PRINCIP

Identifieringen gors med tunnskiktskromatografi pd kiselgel. Kininet pavisas med bl fluorescens av
kinin i sur milj6é vid 360 nm.

For ytterligare bekraftelse kan fluorescensen elimineras med broméngor medan ammoniakéngor ger
upphov till uppkomst av en gulaktig fluorescens.

3. REAGENS
Alla reagens bor vara av analytisk renhetsgrad.

3.1 Kiselgelplattor utan fluorerescensindikatorer, 0,25 mm tjocka, 200 mm x 200 mm.

32 Losningsmedel for framkallning: toluen/eter/diklormetan/ dietylamin/ 20/20/20/8 (v/v/v/v).

33 Metanol

34 Svavelsyra (96 %; d 24—0 = 1,84).

35 Dietyleter.

3.6 Framkallningsmedel: Tillsétt forsiktigt S ml svavelsyra (3.4) till 95 m! dietyleter (3.5) i en avkyld behal-
lare.

3.7 Brom.

34 Ammoniumhydroxidlésning (28 %; d ? = 0,90).

3.9 Kinin, vattenfri.

3.10 Standardlosning: vag noggrant upp omkring 100,0 mg vattenfri kinin (3.9) i en standardkolv och 16s
upp i 100 ml metanol (3.3).

4. APPARATUR

4.1 Normal utrustning for tunnskiktskromatografi.

4.2 Ultraljudsbad.

43 Millipore filter, FH 0,5 fm eller motsvarande med limplig filtrerutrustning.

5. UTFORANDE

5.1 Preparering av provet

Vig noggrant upp en kvantitet av provet som kan antas innehélla omkring 100 mg kinin i en 100-ml
standardkolv, 16s upp och fyll upp till mérket med metanol (3.3).

Sitt propp i kolven och 13t std i en timme vid rumstemperatur i en ultraljudsvibrator (4.2). Filtrera (4.3)
och anvind filtratet f6r kromatografi.

5.2 Tunnskiktskromatografi

Sitt 1,0 ul av standardlésningen (3.10) och 1,0 pl av provlésningen (5.1) pé kiselgelplattan (3.1). Fram-
kalla kromatogrammet &ver en lingd p& 150 mm genom att anvinda 16sningsmedel 3.2 i en vanna, som
tidigare méttats med 16sningsmedel (3.2).

5.3 Framkallning

531 Torka plattan vid rumstemperatur.

532 Spraya med reagens 3.6.

533 Lat plattan torka i en timme i rumstemperatur.

534 Undersok under ljus frén en UV lampa justerad till viglingd p& 360 nm. Kinin syns som en fluores-

cerande intensivt bla flick.

Som exempel ger tabellen nedan RF-virdena av de viktigaste alkaloiderna besliktade med kinin vid
framkallning med l6sningsmedel 3.2.

Alkaloid Ry
Kinin 0,20
Kinidin 0,29
Kinkonin 0,33
Kinkonidin 0,27
Hydrokinidin 0,17
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For att ytterligare bekrafta att kinin finns nirvarande exponeras plattan i ungefér en timme for broméanga
(3.7). Fluorescensen férsvinner. Nir samma platta exponeras fér ammoniakanga (3.8) aterkommer
flackarna brunfirgade, och nir plattan ter undersoks under UVljus vid 360 nm kan en gulaktigt fluo-
rescens iakttas.

Grins for pavisbarhet: 0,1 pg kinin.

B. BESTAMNING

OMFATTNING OCH TILLAMPNINGSOMRADE

Denna metod beskriver bestdmning av kinin. Den kan anvindas f6r bestimning av den maximalt tilldtna
koncentrationen pa 0,5 % (m/m) i schampon och 0,2% i hérlotioner.

DEFINITION

Kinininnehéllet, som bestdms enligt denna metod, uttrycks i viktprocent (% m/m) av produkten.

PRINCIP

Efter lamplig behandling av produkten, som skall analyseras, gors bestimningen med hogpresterande
vatskekromatografi (HPLC).

REAGENS

Alla reagens bor vara av analytisk renhetsgrad och ldmpade fér HPLC.
Acetonitril

Kaliumdiviteortofosfat (KH,PO,).

Ortofosforsyra (85 %, d20/4 = 1,7).

Tetrametylammoniumbromid.

Kinin, vattenfri.

Metanol.

Ortofosforsyreldsning (0,1 M): vag upp 11,53 g ortofosforsyra (4.3) och 16s upp i 1 000 ml vatten i
en graderad kolv.

Kaliumviteortofosfatlosning (0,1 M9: vig upp 13,6 g kaliumviteortofosfat (4.2) och 16s upp i 1 000
ml vatten i en graderad kolv.

Tetrametylammoniumbromidlésning: 16s upp 15,40 g tetrametylammoniumbromid (4.4) i 1 000 ml vat-
ten i en graderad kolv.

Elueringsmedel: ortofosforsyra (4.7)/ kaliumdiviteortofosfat (4.8)/ tetrametylammoniumbromid (4.9)/
vatten/ acetonitril (4.1) 10/50/100/340/90 (v/v/v/v/v).

Sammansittningen av denna mobila fas kan dndras for att erhdlla en upplosningsfaktor R = 1.5.

Ry SR-dR,
W, + W,
dir:
R, och R, = topparnas retentionstider i minuter,

W, och W, = toppbredderna vid halv héjd i millimeter,
&
Kisel behandlad med oktadecylsilan, 10 pm.

skrivarhastigheten i millimeter per minut.

Standardlosningar: Vag noggrant upp omkring 5,0, 10,0, 15,0 och 20,0 mg vattenfri kinin (4.5) i en
uppsittning 100-ml standardkolvar. Fyll upp till mirket med metanol (4.6) och skaka innehéllet i kol-
varna till dess kininet upploses. Filtrera varje prov genom ett 0,5-mikrometer filter.

APPARATUR

Vanlig laboratorieutrustning.

Ultraljudsbad.

Hogpresterande vitskekromatografiutrustning med varierbar vagliangdsdetektor.

Kolonn: lingd: 250 mm; intern diameter: 4,6 mm; fyllnad: kisel (4.11).

Millipore filter FH 0,5 um, eller motvarande med lamplig filtrerapparatur.
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UTFORANDE
6.1 Preparering av prov

Vig noggrant upp i en 100-ml standardkolv en tillricklig kvantitet av produkten for att innehélla 10,0
mg vattenfri kinin, tillsitt 20 m] metanol (4.6) och placera kolven i ett ultraljudsbad (5.2) i 20 minuter.
Fyll upp till mérket med metanol (4.6). Blanda 16sningen och filtrera sedan en provdel (5.5).

6.2 Kromatografi
Flodeshastighet: 1,0 ml/min.
Detektorviglingd (5.3) : 332 nm.
Injektionsvolym: 10 pl av filtrerad 16sning (6.1).
Mitning: toppyta.

6.3 Standardkurva

Injicera minst tre gdnger 10,0 ul av varje referenslosning (4.12), mét toppytorna och berikna genom-
snittsytan vid varje koncentration. -

Framstill standardkurvan och kontrollera att den ar ratlinjig.

7. BERAKNING

7.1 Frén standardkurvan (6.3) bestams kvantiteten vattenfri kinin i pg narvarande i den injicerade volymen
(6.2).

7.2 Koncentrationen av vattenfri kinin i provet i viktprocent (% m/m) erhdlles enligt foljande formel:

% (m/m) vattenfri kinin = B
A
dir:
B dr kvantiteten vattenfri kinin i mikrogram bestimt i 10-mikroliter av den filtrerade 16sningen (6.1),

A ar provets vikt i gram (6.1).

8. REPRODUCERBARHET(?)

Vid ett innehéll p& 0,5 % (m/m) vattenfri kinin far skillnaden mellan resultaten av tvd bestimningar,
som utforts parallellt pd samma prov, inte 6verskrida 0,02 %.

Vid ett innehall pd 0,2 % (m/m) av vattenfri kinin far skillnaden mellan resultaten av tva bestdmningar,
som utforts parallellt pA samma prov inte 6verskrida 0,01 %.

IDENTIFIERING OCH BESTAMNING AV OORGANISKA SULFITER OCH VATESULFITER

OMFATTNING OCH TILLAMPNINGSOMRADE

Metoden beskriver identifiering och bestd~ =~ av oorganiska sulfiter och vatesulfiter i kosmetiska produkter. Den
ar endast tillamplig pa produkter som har en vatten- eller alkoholfas och fér koncentrationer upp till 0,2 % svavel-
dioxid.

A. IDENTIFIERING

1. PRINCIP

Provet upphettas i saltsyra och den frigjorda svaveldioxiden identifieras antingen genom sin lukt eller
sin verkan pé ett indikatorpapper.

2. REAGENS
Alla reagens bor vara av analytisk renhetsgrad.
21 Saltsyra (4 M).
22 Kaliumjodatstirkelsepapper eller lampligt alternativ.
3. APPARATUR
31 Normal laboratorieutrustning.
32 Kolv (25 ml) forsedd med en kort &terloppskylare.
4. UTFORANDE
4.1 Placera omkring 2,5 g av provet i kolven (3.2) med 10 ml saltsyra (2.1).
4.2 Blanda och upphetta till kokning.
4.3 Prova utsliipp' av svaveldioxid antingen genom lukt eller med indikatorpapper (2.2).

(") ISO 5725.
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31
32
33
34
35
3.6

4.1
4.2

5.1
5.2
53

5.4
55
5.6
5.7
58

B. BESTAMNING

DEFINITION

Sulfit eller vitesulfitinnehdllet i provet, som bestdms enligt metoden, utrycksi viktprocent svaveldioxid.

PRINCIP

Efter surgdrning av provet destilleras den frigjorda svaveldioxiden in i en viteperoxidlsning. Den bil-
dade svavelsyran titreras mot en standard natriumhydroxidlsning.

REAGENS

Alla reagens bor vara av analytisk renhetsgrad.

Viteperoxid, 0,2% (m/v). Bered dagligen.

Ortofosforsyra (d ? = 1,75).

Metanol.

Natriumhydroxid (0,01 M) standardlosning.

Kvive.

Indikator: blandning 1:1 (v/v) metylrétt (0,03 % m/v i etanol) och metylenbldtt (0,05 % m/v i etanol).
Filtrera 16sningen.

APPARATUR

Normal laboratorieutrustning.

Destillationsapparatur (se bild).

UTFORANDE
Vig noggrant upp omkring 2,5 g av provet i destillationskolv A (se bild).
Tills4tt 60 ml vatten och 50 ml metanol (3.3) och blanda.

Placera 10 ml viteperoxid (3.1), 60 ml vatten och ngra droppar indikator (3.6) i destillationsmottagare
D (se bild). Tillsitt ndgra droppar natriumhydroxid (3.4) till dess att indikatorn blir gron.

Upprepa 5.3. for tvittflaska E (se bild).

Satt samman apparaturen och justera kvaveflodet (3.5) till omkring 60 bubblor per minut.

L&t 15 ml ortofosforsyra (3.2) rinna ut ur tratten in i destillationskolven A.

Upphetta snabbt till kokning och 14t sedan sjuda forsiktigt i totalt 30 minuter.

Koppla bort destillationsmottagare D. Skélj roret och titrera sedan med natriumhydroxidlosning (3.4)
till dess indikatorn blir gron (3.6).

BERAKNING

Berikna viktinnehllet sulfit eller vitesulfit i provet genom formeln:

3,2 MV
m

% m/m svaveldioxid =

dar:

M = molar koncentration natriumhydroxidlosning (3.4),

V = volym natriumhydroxid (3.4) som behovs for titrering (5.8) i milliliter,
m = provets (5.1) vikt i gram.
REPRODUCERBARHET(?)

Vid ett innehdll p& 0,2% m/m svaveldioxid bér skillnaden mellan tvé parallellt utforda bestimningar
pé& samma prov inte vara storre dn 0,006 %.

() ISO 5725.
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Svaveldioxiddestillationsapparat enligt Tanner

Alla dimensioner i mm

|
R |
130 [11 /™ Lo |
Ky
29/3, | 2% . |
111 QA 11T 4
| | A\
| I \3o0mi. ¢ |
. 7 g) I )b | |
1 97 0 ) .
AL o ; -7 ¢ T
—_— - ——t'==* | 01 ﬁ" l< 40
,L-“E“ | "\ 10buibs _
] !
== P ! g
2%32 1
gl
25mi B '
{ N2
i
|
14/
14/23 : /zal
300 mi Jl A 8:




13/Vol. 14

Europeiska gemenskapernas officiella tidning 203

IDENTIFIERING OCH BESTAMNING AV KLORATER AV ALKALIMETALLER

RACKVIDD OCH TILLAMPNINGSOMRADE

Metoden beskriver identifiering och bestimning av klorater i tandkriamer och andra kosmetiska produkter.

2.1

22

23

24

25

2.6

4.1

4.2

43

4.4

4.5

4.7

A. IDENTIFIERING
PRINCIP

Kloraterna separeras frin andra halater genom tunnskiktskromatografi och identifieras genom oxidation
av jodid for att bilda jod.

REAGENS

Alla reagens bor vara av analytisk renhetsgrad.

Reagenslosningar: vattenlosningar av kaliumklorat, -bromat och -jodat (0,2% m/v), nygjorda.
Losningsmedel for framkallning: ammoniakl6sning (28 % m/v) aceton/butanol (60/130/30 v/v/v).
Kaliumjodid, vattenldsning (5% m/v).

Starkelselosning (1 till 5% m/v).

Saltsyra (1 M).

Firdiga tunnskiktsplattor av cellulosa (0,25 mm).

APPARATUR

Normal utrustning for tunnskiktskromatografi.

UTFORANDE
Extrahera omkring 1 g av provet med vatten, filtrera, och spéd till omkring 25 ml.

Satt 2 pl av 16sningen (4.1) pé plattan (2.6) tillsammans med 2 mikroliter av var och en av de tre refe-
renslosningarna (2.1).

Placera plattan i vannan och framkalla med stigande kromatografi omkring tre fjardedelar av lingden
pé plattan (2.6) med l6sningsmedel 2.2.

Avliagsna frin vannan och 13t 16sningsmedlet avdunsta. (Observera: Detta kan ta upp till tvi timmar.)
Spraya plattan med kaliumjodid (2.3) och 14t torka omkring fem minuter.

Spraya plattan med saltsyra (2.5).

BEDOMNING

Om klorat finns ndrvarande upptrader en bla flick (eventuellt en brun flick) efter en halvtimme med
R vérde pa omkring 0,7 till 0,8.

Halater Rp
Jodat 0 till 0,2
Bromat 0,5 till 0,6
Klorat 0,7 till 0,8

Det bor observeras att bromater och jodater ger omedelbar reaktion. Forvixla ej flickarna frin bromater
och klorater.
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31
32
33

4.1
4.2

52

53

B. BESTAMNING
DEFINITION

Kloratinnehallet i provet bestimt enligt denna metod uttrycks i viktprocent klorat.

PRINCIP

Kloratet reduceras av zinkpulver i sur miljé. Den bildade kloriden mits med potentiometrisk titrering
g;erd anvandning av silvernitratlosning. En liknande bestiamning fore reduktion tillater narvaro av hali-
REAGENS

Alla reagens bor vara av analytisk renhetsgrad.

Attiksyra, 80% (m/m).

Zinkpulver.

Silvernitratstandardlosning (0,1 M).

APPARATUR
Normal laboratorieutrustning.

Potentiometer utrustad med en silverindikatorelektrod.

UTFORANDE
Preparering av prov

Vig noggrant upp en kvantitet "m” p& omkring 2 g i ett centrifugror. Tillsatt omkring 15 ml 4ttiksyra
(3.1) och blanda noggrant. Vénta 30 minuter och centrifugera under 15 minuter vid 2 000 varv/min.
Overfor centrifuglosningen (supernatant) till en 50-m} volumetrisk kolv. Upprepa centrifugeringen tvi
gdnger genom att tillsatta 15 ml attiksyra (3.1) till &terstoden. Samla 16sningen som innehéller klorat
i samma volumetriska kolv. Fyll upp till market med &ttiksyra (3.1).

Reduktion av klorat

Tag 20 ml av 19sning 5.1. och tillsitt 0,6 g zinkpulver (3.2). Koka upp i en kolv férsedd med ett kylror.
Avkyl och filtrera efter 30 minuters kokning. Skolj kolven med vatten. Filtrera och sammanfor filtratet
med destillatet.

Bestimning av klorid

Titrera 20 mi 16sning 5.2 med silvernitrat (3.3) genom att anvinda en potentiometer (4.2). Titrera pé
samma sitt 20 ml av 16sning 5.1 med silvernitrat (3.3).

Observera: Om produkten innehéller brom eller jodderivat som kan frigéra bromider eller jodider efter
reduktion, kommer titrerkurvan att ha flera brytpunkter. I sidant fall ar volymen av den titrerade 10s-
ningen (3.3) motsvarande kloriden skillnaden mellan den sista och nist sista brytpunkten.

BERAKNING

Kloratinnehallet i provet (% m/m) beréknas enligt formeln:

Klorat (CLo,;)% m/m = 209(V—V)M

m

dar:

V = volymen i milliliter av silvernitratlosningen (3.3), som anvints fér titrering av losning 5.2,

V’ = volymen i milliliter av silvernitratldsningen (3.3) som avints for titrering av 20 milliliter av
l6sning 5.1,

M = molariteten hos silvernitrat standardlosning (3.3),

m = provets vikt i gram.

REPRODUCERBARHET(?)

Vid ett kloratinneh&ll pa 3 till 5 % m/m bér skillnaden mellan resultaten av tva bestamningar, som utforts
parallellt pd samma prov, inte dverskrida 0,07 % m/m.

() 1SO 5725.
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IDENTIFIERING OCH BESTAMNING AV NATRIUMJODAT

RACKVIDD OCH TILLAMPNINGSOMRADE

Denna metod beskriver utférandet av identifiering och bestimning av natriumjodat i kosmetiska produkter som

skoljs av.
A. IDENTIFIERING

1. PRINCIP
Natriumjodatet separeras frén andra halater genom tunnskiktskromatografi och identifieras genom oxi-
dation av jodid till jod.

2. REAGENS
Alla reagens bor vara av analytisk renhetsgrad.

2.1 Referenslosningar. Vattenlosningar av kaliumklorat, -bromat och jodat (0,01 % m/v), nyberedda.

2.2 Losningsmedel for framkallning. Ammoniaklésning (28 % m/v) / aceton / butanol (60/130/30 v/v/v).

23 Kaliumjodid vattenlosning (5% m/v).

24 Stiirkelselésning (1 till 5% m/v).

2.5 Saltsyra (1 M).

3. APPARATUR

3.1 Firdigberedda tunnskiktskromatografiplattor (0,25 mm) av cellulosa.

32 Normal utrustning for tunnskiktskromatografi.

4. UTFORANDE

4.1 Extrahera omkring 1 g av provet med vatten, filtrera, och spéd till omkring 10 ml.

4.2 Satt 2 pl av denna 16sning pa plattans baslinje (3.1) tillsammans med 2 pl av var och en av de tre refe-
renslosningarna (2.1).

43 Placera plattan i vannan och framkalla genom stigande kromatografi omkring tre fjardedelar av laingden
pé plattan med 16sningsmedel (2.2).

4.4 Avligsna plattan frén vannan och 14t losningsmedlet avdunsta vid omgivande temperatur (observera
att detta kan ta upp till tvd timmar).

4.5 Spraya plattan med kaliumjodid (2.3) och 14t torka i omkring fem minuter.

4.6 Spraya med starkelse (2.4) och 14t torka i omkring 5 minuter.

4.7 Spraya slutligen med saltsyra (2.5).

5. BEDOMNING
Om jodat finns nirvarande kommer en blé flick (firgen kan vara brun eller bli brun nir den far std)
att upptrida omedelbart med Rg-virde omkring 0 till 0,2.
Det bor observeras att bromat ger omedelbara reaktioner vid Rg-virden pd omkring 0,5 till 0,6 och klo-
rater efter 30 minuter vid Rg-virden pd 0,7 till 0,8. .

B. BESTAMNING

1. DEFINITION
Natriumjodatinnehdllet bestdmt enligt denna metod uttrycks i viktprocent natriumjodat.

2. PRINCIP

Natriumjodatet upploses i vatten och bestims med hogpresterande vitskekromatografi genom anvind-
ning av i serie en motfas C 18 kolonn och en anjonbytarkolonn.
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3. REAGENS

Alla reagens bor vara av analytisk renhetsgrad och speciellt iampade f6r hogpresterande vitskekroma-
tografi (HPLC).

31 Saltsyra (4 M).
32 Natriumsulfit vattenlésning 5 % m/v.
33 Natriumjodat stamldsning.

Bered en stamldsning innehallande 50 mg natriumjodat per 100 ml vatten.

34 Kaliumdiviteortofosfat.
35 Dinatriumviteortofosfat * 2H,0.
3.6 HPLC mobil fas: 16s upp 3,88 g kaliumdivateortofosfat (3.4) och 1,19 g dinatriumviteortofosfat « 2H,0

(3.5) i 1 liter vatten.
pH av denna 16sning &r 6,2.

37 Universalindikatorpapper, pH 1-11.

4. APPARATUR

Vanlig laboratorieutrustning.

4.1 Runda filtrerpapper, diameter 110 mm, Schleicher och Schiill nr 575 eller motsvarande.
42 Hogpresterande vitskekromatograf med variabel viglingsdetektor.
43 Kolonner: langd: 120 mm; intern diameter: 4,6 mm,; antal: tvd kopplade i serie; forsta kolonnen —

Necleosil® 5 C18 eller motsvarande; andra kolonnen — Vydac ™-301-SB eller motsvarande.

5. UTFORANDE
5.1 Preparering av prov
5.1.1 Flytande prover (schampo)

Vig noggrant upp en provdel pd omkring 1,0 g prov i en 10-ml kalibrerat ror med glaspropp eller en
mitkolv.

Fyll upp till mérket med vatten och blanda.

Vid behov filtreras 16sningen.

Bestim jodatet i 16sningen med HPLC enligt beskrivning i sektion 5.2.
512 Fasta prover (tvdl)

Finfordela en del av provet och vig noggrant upp en provdel pd omkring 1,0 g i en 100-ml mitcylinder
med glaspropp. Fyll upp till 50 ml med vatten och skaka kraftigt i en minut. Centrifugera och filtrera
genom ett filtrerpapper (4.1) eller 13t blandningen std under minst en natt.

Skaka den geléliknande 16sningen kraftigt och filtrera genom ett filtrerpapper (4.1).
Bestdm jodatet i 16sningen med HPLC enligt beskrivning i punkt 5.2.
5.2 Kromatografi
Flodeshastighet: 1 ml/min.
Detektorns vaglingd (4.2): 210 nm.
Injektionsvolym: 10 pl.
Mitning: toppyta.
53 Kalibrering

Pipettera respekive 1,0, 2,0, 5,0, 10,0 och 20,0 ml av natriumjodat stamlgsningen (3.3) i 50-ml volu-
metriska kolvar. Fyll upp till mérket och blanda.

De sa erhéllna losningarna innehaller respektive 0,01, 0,02, 0,05, 0,10 och 0,20 mg natriumjodat per
ml.

Injicera en 10-pl portion av varje standardjodatlosning i vitskekromatografen (4.2) for att erhélla ett
kromatogram. Bestam toppytan for jodat och rita upp en kurva av toppytan i férhillande till natriumjo-
datkoncentrationen. )
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6. BERAKNING
Berikna natriumjodatinnehéllet i viktprocent (% m/m) genom att anvinda foljande formel:
% (m/m) natriumjodat = Ve
10 m

dar:

m  &r provdelens vikt i gram (5.1),

V  ir provlésningens totala volym i milliliter, erhéllen enligt beskrivning i 5.1,

¢ &r koncentrationen av natriumjodat i milligram per milliliter, erhllen frin standardkurvan (5.3).

7. REPRODUCERBARHET(})

Vid natriumjodatinnehdll p& 0,1 % (m/m) far skillnaden mellan resultaten frén tv3 bestimningar, som
ar parallellt utférda pA samma prov, inte 6verskrida 0,002 %.

8. BEKRAFTELSE
8.1 Princip

I en surgjord losning av en kosmetisk produkt reduceras jodat (I03-) till jodid (I-) med sulfit och den
uppkomna l6sningen underséks med HPLC. Om en topp, som har en retentionstid motsvarande jodatets
retentionstid forsvinner efter behandling med sulfit kan den ursprungliga toppen med storsta sakerhet
anses tilthora jodatet.

8.2 Utforande

Pipettera 5-ml av proviosningen erhdllen enligt beskrivning i sektion 5.1 i en konisk kolv. Justera 16s-
ningens pH till ett varde pa 3 eller ldgre med saltsyra (3.1); universalindikatorpapper (3.7). Tillsitt tre
droppar natriumsulfitldsning (3.2) och blanda. Injicera en 10-pl del av 16sningen i vatskekromatografen
(4.2). Jamfor detta kromatogram med kromatogrammet erhdllet enligt beskrivning i punkt 5 fér samma
prov.

() IS0 5725.



