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Europeiska genienskapernas officiella tidning

Nr L 178/1

(Rattsakter vilkas publicering dr obligatorisk)

KOMMISSIONENS DIREKTIV 95/31/EG

av den 5 juli 1995

om sirskilda renhetskriterier for sotningsmedel som anvinds i livsmedel

(Text av betydelse for EES)

EUROPEISKA GEMENSKAPERNAS KOMMISSION HAR
ANTAGIT DETTA DIREKTIV

med beaktande av Fordraget om upprittandet av Europe-
iska gemenskapen,

med beaktande av radets direktiv 89/107/EEG av den
21 december 1988 om tillndrmning av medlemsstaternas
lagstiftning om livsmedelstillsatser som ir godkinda for

anvindning i livsmedel('), senast dndrat genom direktiv
94/34/EG(?) sarskilt artikel 3.3 a 1 detta

efter samrad med vetenskapliga livsmedelskommirtén,
och

med beaktande av foljande:

Det ar nodvandigt ate faststilla renhetskriterier for alla
sotningsmedel som anges 1 direktiv 94/35/EG(?) av den
30 juni 1994 om sotningsmedel for anvindning i livsme-

del.

Det dr nodvindige att beakta de specifikationer och
analysmetoder for sotningsmedel som faststalls i Codex
Alimentarius och som faststills av Gemensamma FAO-
WHO-expertgruppen for livsmedelstillsatser (Joint FAQ/
WHO Expert Committee on Food Additives — JECFA).

Livsmedelstillsatser som har framstillts med vasentligen
andra mectoder eller av andra utgdngsmaterial an dem
som omfattas av Vetenskapliga livsmedelskommitténs
bedémning eller de som ndmns t detta direktiv, bor inges
till Vetenskapliga livsmedelskommittén for en fullstindig
bedomning med tonvikt pa renhetskriterier.

(') EGT nr L 40, 11.2.1989, s. 27.
(*) EGT nr L 237, 10.9.1994, s. 1.
)

(*) EGT nr L. 237, 10.9.1994, s. 3.

De itgirder som avses i detta direktiv dr foérenliga med
yttrandet frin Stindiga livsmedelskommittén.

HARIGENOM FORESKRIVS FOLJANDE

Artikel 1

1. De renhetskriterier som avses i artikel 3.3 a i direk-
tiv 89/107/EEG for de sétningsmedel som anges i direktiv
94/35/EG faststills i bilagan.

2. Renhetskriterierna for E420(i), E420(ii) och E421 i
bilagan till detta direktiv gar fore renhetsskrifterna, for

dessa dmnen, som avses i bilagan till ridets direktiv
78/663/EG(*).

Artikel 2

1. Medlemsstaterna skall senast den 1 juli 1996 sitta 1
kraft de lagar och forfattningar som ar nodvindiga for
att folja detra direktiv. De skall genast underritta kom-
missionen om detta.

Niar en medlemsstat antar dessa bestimmelser skall de
innehalla en hinvisning till detta direktiv eller skall
itfoljas av en sddan hinvisning nidr de offentliggors.
Nirmare foreskrifter om hur hdnvisningen skall goras
skall varje medlemsstat sjily utfirda.

2. Sadana produkter som slipps ut pd marknaden eller
marks fore namnda datum och som inte uppfyller kraven

() EGT nr L 223, 14.8.1978, s. 7.
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i detta direktiv fir emellertid saluféras till dess att lagren
ar slutsalda.

Artikel 3

Detta direktiv triader i kraft den tjugonde dagen efter det
att den har offentliggjorts i Europeiska gemenskapernas
officiella tidning.

. Artikel 4

Detta direktiv riktar sig till medlemsstaterna.

Utfardat i Bryssel den S juli 1995

Pd kommissionens vignar
Martin BANGEMANN

Ledamot av kommissionen
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E420(i) — SORBITOL

Synonymer

Definition
Kemiskt namn
EINECS-nummer
E-nummer
Kemisk formel
Relativ molekylmassa

Innehall

Beskrivning

Identifiering

A. Loslighet

B. Smiiltintervall

C. Sorbitolmonobensylidenderivat

Renhetsgrad
Vattenhalt
Sulfataska
Reducerande sockerarter
Sockerarter, totalt
Klorider
Sulfater
Nickel

Arsenik

BILAGA

D-glucitol, D-sorbitol

D-glucitol

200-061-5

E420(i)

CsHHOsv

182,17

Minst 97 % glycitoler och minst 91 % D-sorbitol beridknat pa torrsubstans

Glycitoler dr foreningar med strukturformeln CH,OH-(CHOH),-CH,OH dir » ar ett
heltal.

Ett vitt hygroskopiskt pulver, ett vitt kristallinskt pulver, vita flingor eller granulat
med sot smak

Lactloslig i vatten
Nigot l6slig i etanol

88 °C-102 °C

Vig upp 5 g av provet och tillsitt 7 ml metanol, 1 ml bensaldehyd och 1 ml saltsyra.
Blanda och skaka i en mekanisk skakapparat tills kristaller bildas. Sugfiltrera och 16s
darefter kristallerna i 20 ml kokande vatten, till vilket 1 g natriumbikarbonat tillsatts.
Filtrera medan vitskan dr varm. Kyl filtratet, sugfiltrera och skélj det med 5 ml av en
blandning av metanol och vatten (1:2) och l1at lufttorka. De sdlunda erhdllna
kristallerna smalter mellan 173 °C-179 °C.

Hogst 1% (Karl Fischer-metoden)

Hogst 0,1 % berdknat pa torrsubstans

Hogst 0,3 % uttryckt som glukos berdknat pa torrsubstans
Hogst 1% uttrycke som glukos berdknat pa torrsubstans
Hogst 50 mg/kg berdknat pd torrsubstans

Hogst 100 mg/kg berdknat pa torrsubstans

Hogst 2 mg/kg berdknat pa torrsubstans

Hogst 3 mg/kg beriknat pa torrsubstans
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Bly

Tungmetaller

E420(ii)) — SORBITOLSIRAP

Synonymer

Definition

Kemiskt namn

EINECS-nummer
E-nummer

Innehall

Beskrivning

Identifiering
A. Loslighet

B. Sorbitolmonobensylidenderivat

Renhetsgrad
Vattenbalt
Sulfataska
Reducerande sockerarter
Klorider
Sulfater
Nickel
Arsenik
Bly

Tungmetaller

Hogst 1 mg/kg beraknat pa torrsubstans

Hogst 10 mg/kg uttryckt som Pb beriknat pd torrsubstans

D-glucitolsirap

Sorbitolsirap, framstilld genom hydrogenering av glukossirap, bestdr av D-sorbitol,
D-mannitol och hydrogenerade sackarider.

Den del av produkten som inte dr D-sorbitol bestir huvudsakligen av hydrogenerade
oligosackarider som bildats genom hydrogenering av utgingsmaterialet glukossirap (i
vilket fall sirapen ir ickekristalliserande) eller mannitol. Mindre mingder glycitoler
med n4 kan forekomma. Glycitoler dr foreningar med strukturformeln CH,OH-
(CHOH),-CH,0H dir n ar ett heltal.

270-337-8
E420(ii)

Minst 69 % torrsubstans totalt och minst 50% D-sorbitol berdknat pi vattenfri
substans

En klar, firglos vattenlosning med sot smak

Blandbar med vatten, glycerol och propan-1,2-diol

Vig upp 5 g av provet och tillsitt 7 ml metanol, 1 ml bensaldehyd och 1 ml saltsyra.
Blanda och skaka i en mekanisk skakapparat tills kristaller bildas. Sugfiltrera och 16s
darefter kristallerna i 20 ml kokande vatten, till vilket 1 g natriumbikarbonat tillsatts.
Filtrera medan vatskan ar varm. Kyl filtratet, sugfiltrera och skolj det'med 5 ml av en
blandning av metanol och vatten (1:2) och lit lufttorka. De silunda erhillna
kristallerna smalter mellan 173 °C-179 °C.

Hogst 31% (Karl Fischer-metoden)

Hogst 0,1 % beriknat pa torrsubstans

Hogst 0,3 % uttryckt som glukos berdknat pa torrsubstans
Hogst 50 mg/kg berdknat pd torrsubstans

Hogst 100 mg/kg berdknat pa torrsubstans

Hogst 2 mg/kg berdknat pd torrsubstans

Hogst 3 mg/kg beraknat pd torrsubstans

Hogst 1 mg/kg berdknat pd torrsubstans

Hogst 10 mg/kg uttryckt som Pb beriknat pd torrsubstans
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E421 — MANNITOL

Synonymer

Definition
Kemiskt namn
EINECS-nummer
E-nummer
Kemisk formel
Relativ molekylmassa

Inneball
Beskrivning

Identifiering

A. Loslighet

B. Smaltintervall

Renhetsgrad
Férlust vid torkning

pH

Specifik rotation

Sulfataska

I.{educerande sockerarter
Sockerarter, totalt
Klorider

Sulfater

Nickel

Arsenik

Bly

Tungmetaller

D-mannitol

D-mannitol
200-711-8
E421.
CeHi1404
182,2

Minst 96,0 % D-mannitol beriknat pa torrsubstans

Ett vitt, lukeldst, kristallinskt pulver med s6t smak

Loslig i vatten. Mycket lag 16slighet i etanol, praktiskt taget oloslig i kloroform och i
eter.

165 °C~169 °C, men borjar mjukna vid ldgre temperatur

Hogst 0,3% (105 °C, 4 timmar)

5-8
Tillsitt 0,5 ml mittad kaliumkloridldsning till 10 ml av en 10 %-ig 16sning (volymvikt)
av provet och mit direfter pH-vardet.

(00)%8 specifik rotation i boratlésning berdknad pa grundval av vattenfri substans ligger
mellan +23° och +25°.

Hogst 0,1 % berdknat pd torrsubstans

Hogst 0,3 % uttryckt som glukos beraknat pa torrsubstans
Hogst 1;0% uttryckt som glukos beraknat pa torrsubstans
Hoégst 70 mg/kg beriaknat pa torrsubstans

Hogst 100 mg/kg berdknat pa torrsubstans

Hogst 2 mg/kg berdknat pé torrsubstans

Hogst 3 mg/kg berdknat pad torrsubstans

Hogst 1 mg/kg beraknat péd torrsubstans

Hogst 10 mg/kg uttryckt som Pb berdknat pa torrsubstans
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E953 — ISOMALT

Synonymer

Definition

Kemiskt namn

EINECS-nummer
E-nummer

Kemisk formel

Relativ molekylmassa

Innehdll

Beskrivning

Identifiering
A. Loslighet

B. Specifik rotation

C. Smaltintervall
Renhetsgrad

‘attenhalt

Sulfataska

Reducerande sockerarter

Nickel

Arsenik

Bly

Tungmetaller

E965(i) — MALTITOL

Synonymer

Definition

Kemiskt namn

Hydrerad isomaltos, hydrerad palatinos

Isomalt dr en ungefirligt ekvimolar blandning av D-glukopyranosyl-1,6-D-glucitol och
D-glukopyranosyl-1,1-D-mannitoldihydrat

E953

D-glukopyranosyl-1,6-D-glucitol: C15H2401;
D-glukopyranosyl-1,1-D-mannitoldihydrat: C;H2404:2H,0
D-glukopyranosyl-1,6-D-glucitol: 344,32
D-glukopyranosyl-1,1-D-mannitoldihydrat: 380,32

Minst 95 % av en blandning av D-glukopyranosyl-1,6-D-glucitol och D-glukopyrano-
syl-1,1-D-mannitoldihydrat beriknat pa vattenfri substans

En vit, luktlés, kristallinsk, svagt hygroskopisk substans med sot smak
Nagot loslig i vatten

Oloslig i etanol

()F) +90°=+92° (4 %-ig 16sning (volymvikt))

145 °C-150 °C

Hogst 7% (Karl Fischer-metoden)

Hogst 0,05 % berdknat pa torrsubstans

Hogst 1,5 % uttryckt som glukos beriknat pa torrsubstans
Hogst 2 mg/kg berdknat pé torrsubstans

Hégst 3 mg/kg berdknat pa torrsubstans

Hogst 1 mg/kg beraknat pd torrsubstans

Hoégst 10 mg/kg uttryckt som Pb berdknat pa torrsubstans

D-maltitol, hydrerad maltos

(a)-D-glukopyranosyl-1,4-D-glucitol
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EINECS-nummer
E-nummer

Kemisk formel
Relativ molekylmassa

Innebdll

Beskrivning

Identifiering
A. Loslighet
B. Smadltintervall

C. Specifik rotation

Renhetsgrad
Vattenhalt
Sulfataska
Reducerande sockerarter
Klorider
Sulfater
Nickel
Arsenik
Bly

Tungmetaller

E965(ii) — MALTITOLSIRAP

Synonymer

Definition

Kemiskt namn

EINECS-nummer

209-567-0
E965(i)
Ci2H1401
344,31

Minst 98,0 % D-maltitol C;,H1,0,,berdknat pa vattenfri substans

Ett vitt, kristallinskt pulver med sot smak

Lattloslig 1 vatten, nagot 16slig i etanol
148 °C-151 °C

(@) = +105,5°-+108,5° (5 %-ig losning (volymvikt))

Hogst 1% (Karl Fischer-metoden)

Hogst 0,1 % beraknat pd torrsubstans

Hogst 0,1 % uttryckt som glukos beriknat pd torrsubstans
Hogst 50 mg/kg beraknat pa torrsubstans

Hogst 100 mg/kg berdknat pa torrsubstans

Hogst 2 mg/kg berdknat pa torrsubstans

Hogst 3 mg/kg beriknat pa torrsubstans

Hogst 1 mg/kg beraknat pa torrsubstans

Hogst 10 mg/kg uttryckt som Pb beriknat péd torrsubstans

Hydrerad glukolsirap med hog maltoshalt, hydrerad glukossirap.

En blandning som huvudsakligen bestdr av maltitol med sorbitol och hydrogenerade
oligo- och polysackarider. Blandningen framstills genom katalytisk hydrogenering av
glukossirap med hog maltoshalt. Handelsvaran levereras bdde som sirap och i fast

form.

270-337-8
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E-nummer E965(ii)
Innehall Foljande innehdll avser innehdllet berdknat pa vattenfri substans:
Maltitol minst 50 %
Sorbitol hogst 8 %
Maltotriitol hogst 25 %
Hydrogenerade polysackarider son innehéller fler 4n tre glukos- eller
glucitolenheter hogst 30 %
Beskrivning En firg- och luktlds, klar viskds vitska med sot smak eller en vit kristallinsk massa
med sot smak. )
Identifiering
A. Léslighet Lattloslig i vatten, nagot loslig i etanol.
B. Tunnskikromatografi Undersoks med tunnskiktskromatografi pd en platta med ett 0,25 mm tjockt lager
kromatografisk silicagel.
Renhetsgrad
Vattenhalt Hogst 31 % (Karl Fischer-metoden)
Sulfataska _ Hogst 0,1 % beriknat pa torrsubstans
Reducerande sockerarter Hogst 0,3 % uttryckt som glukos berdknat pd torrsubstans
Klorider Hogst 50 mg/kg beridknat pa torrsubstans
Sulfater Hogst 100 mg/kg beriknat pa torrsubstans
Nickel Hogst 2 mg/kg beriaknat pa torrsubstans
Arsenik Hoégst 3 mg/kg beriknat pi torrsubstans
Bly Hégst 1 mg/kg berdknat pa torrsubstans
Tungmetaller Hogst 10 mg/kg uttryckt som Pb berdknat pé torrsubstans

E966 — LAKTITOL

Synonymer . Laktit, lakrositol, laktobiosit
Definition

Kemiskt namn 4-O-fB-galaktopyranosyl-D-glucitol

EINECS-nummer 209-566-5

E-nummer E966

Kemisk formel CiaH4Ony

Relativ molekylmassa . 344,32

Innehadll Minst 95 % berdknat pd torrsubstans
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Beskrivning

Identifiering
A. Léslighet

B. Specifik rotation

Renhetsgrad
Vattenhalt
Andra polyoler
Reducerande sockerarter
Klorider
Sulfater
Sulfataska
Nickel
Arsenik
Bly

Tungmetaller

E967 — XYLITOL

Synonymer

Definition
Kemiskt namn
EINECS-nummer
E-nummer
Kemisk formel
Relativ molekylmassa

Innehdll
Beskrivning

Identifiering
A. Léslighet
B. Smaltintervall

C. pH

Ett kristallinsk pulver eller en firglos 16sning med s6t smak. Kristallinska produkter
forekommer bade i vattenfri form och som monohydrat och dihydrat.

Lactloslig i vatten

()% = +13°—+16° beriknad pa torrsubstansen (10 % vattenlésning (volymvike))

Kristallinska produkter: Hogst 10,5 % (Karl Fischer-metoden)
Hogst 2,5 % berdknat pd vattenfri substans

Hogst 0,2 % uttryckt som glukos beriknat pi torrsubstans
Hogst 100 mg/kg berdknat pd torrsubstans

Hogst 200 mg/kg berdknat pa torrsubstans

Hogst 0,1 % berdknat pa torrsubstans

Hogst 2 mg/kg berdknat pa torrsubstans

Hogst 3 mg/kg beriknat pa torrsubstans

Hogst 1 mg/kg berdknat pa torrsubstans

Hogst 10 mg/kg uttryckt som Pb berdknat pa torrsubstans

Xylitol

D-xylitol
201-788-0
E967
CsH205
152,15

Minst 98,5 % uttryckt som xylitol berdknat pd vattenfri substans

Ett vitt, kristallinskt, praktiskt taget luktlost pulver med mycket s6t smak

Lattloslig 1 vatten, svarloslig i1 etanol
92 °C-96 °C

5,0~7,0 {10 %-ig vattenldsning (volymvikt))
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Renhetsgrad
Forlust vid torkning
Sulfataska
Reducerande sockerarter
Andra polybydratalkoholer
Nickel
Arsenik
Bly
Tungmetaller
Klorider

Sulfater

E950 — ACESULFAMKALIUM

Synonymer

Definition
Kemiskt namn
EINECS-nummer
E-nummer
Kemisk formel
‘Relativ molekylmassa

Innehall

Beskrivning

Identifiering
A. Loslighet

B. Ultraviolett absorption

Renhetsgrad

Forlust vid torkning

Hogst 0,5 %. Torka 0,5 g av provet i vakuum over fosfor (60 °C) i 4 timmar.
Hogst 0,1 % berdknat pd torrsubstans

Hogst 0,2 % uttryckt som g‘lukos beridknat pa torrsubstans

Hogst 1% beraknat pa torrsubstans

Hogst 2 mg/kg berdknat pa torrsubstans

Hogst 3 mg/kg beriknat pa torrsubstans

Hogst 1 mg/kg beridknat pd torrsubstans

Hogst 10 mg/kg uttryckt som Pb berdknat pa torrsubstans

Hogst 100 mg/kg berdknat pa torrsubstans

Hogst 200 mg/kg beraknat pd torrsubstans

Acesulfam K, acesulfamkalium, acesulfam, kaliumsalt av 3,4-dihydro-6-methyl-1,2,3-
oxatiazin-4-on-2,2-dioxid

Kalium 6-methyl-1,2,3-oxatiazin-4(3H)-on-2,2-dioxid
259-715-3

E950

C4HNO,SK

201,24

Minst 99 %, C4H,NO,SK beriknat pd vattenfri substans

Erte vitt, lukeldst, kristallinskt pulver med mycket sét smak. Ungefar 200 ganger sotare
an sackaros.

Lattlosligt i vatten, mycket 1ag loslighet i etanol

Hogst 227 £ 2nm i en |6sning pa 10 mg i 1 000 ml vatten

Hogst 1% (105 °C, 2 timmar)
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Arsenik Hogst 3 mg/kg beriknat pd torrsubstans

Selen Hogst 30 mg/kg berdknat pd torrsubstans

Fluorid Hogst 3 mg/kg berdknat pé torrsubstans

Bly Hogst 1 mg/kg berdknat pa torrsubstans

Tungmetaller Hogst 10 mg/kg uttryckt som Pb beraknat pa torrsubstans
E951 — ASPARTAM
Synonymer Aspartylfenylalaninmetylester

Definition

Kemiskt namn

EINECS-nummer
E-nummer

Kemisk formel
Relativ molekylmassa

Innehall

Beskrivning

Identifiering

Loslighet

Renhetsgrad

Forlust iid torkning
Sulfataska

pH

Transmittering

Specifik rotation

Arsenik

Bly

N-L-o-{aspartyl-L-fenylalanin-1-metylester, 3-amino-N{a-karbometoxi-fenetyl)-succini-
midsyra-N-metylester

245-261-3
E951
C4H N, 05
294,31

Minst 98 % och hogst 102 % Ci4HgN,O5 berdknat pd vattenfri substans

Ett vitt, luktldst, kristallinskt pulver med mycket sot smak. Ungefar 200 ganger sotare
an sackaros.

Négot l6sligt 1 vatten och i etanol

Hogst 4,5 % (105 °C, 4 timmar)
Hogst 0,2 % berdknat pa torrsubstans
4,5-6,0 (1:125-19sning)

Minst 0,95, motsvarande en absorbans pa hogst ca 0,022 for en 1 %-ig losning i 2 N
saltsyra, bestimd med en limplig spektrofotometer vid 430 nm i en 1 ¢cm kuvett med
2 N saltsyra som standard.

(@)% = +14,5°-+16,5°
Bestims i en 4 %-ig 16sning i 15 N myrsyra inom 30 minuter efter det att 16sningen
beretts. -

Hogst 3 mg/kg berdknat pa torrsubstans

Hogst 1 mg/kg berdknat pa torrsubstans
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Tungmetaller

5-bensyl-3,6-dioxo-2-piperazindttiksyra

Hogst 10 mg/kg uttryckt som Pb beriknat pa torrsubstans

Hogst 1,5 % beriaknat pa torrsubstans

E952 — CYKLAMSYRA OCH DESS Na- OCH Ca-SALTER

() CYKLAMSYRA

Synonymer

Definition
Kemiskt namn
EINECS-nummer
E-nummer
Kemisk formel
Relativ molekylmassa

Innehall

Beskrivning

Identifiering
A. Loslighet

B. Fillningsprov

Renhetsgrad
Forlust vid torkning
Selen
Bly
Tungmetaller
Arsenik
Cyklohexylamin
Dicyklobexylamin

Anilin

Cyklohexylsulfaminsyra, cyklamat

Cyklohexansulfaminsyra, cyklohexylaminosulfonsyra
202-898-1

E952

CeH 3sNO;S

179,24

Cyklohexylsulfaminsyra innehiller minst 98% och hogst motsvarande 102 %
Ce¢H | 3NO;S berdknat pd vattenfri substans.

Ett praktiskt taget firglost, vitt kristallinske pulver med sotsur smak. Ungefir 40
ginger sotare an sackaros.

Loslig i vatten och i etanol

Surgér en 2 %-ig losning med saltsyra, tillsitt 1 ml av en ca 1-molar lésning av
bariumklorid i vatten och filtrera eventuell grumling eller fillning. Tillsatt 1 ml
10 %-ig natriumnitritlésning for att klara lésningen. En vit fillning bildas.

Hogst 1% (105 °C, 1 timme)

Hogst 30 mg/kg uttryckt som selen beraknat pa torrsubstans
Hogst 1 mg/kg berdknat pa torrsubstans

Hogst 10 mg/kg uttryckt som Pb berdknat pa torrsubstans
Hogst 3 mg/kg berdknat pa torrsubstans

Hogst 10 mg/kg beriaknat pa torrsubstans

Hégst 1 mg/kg berdknat pa torrsubstans

Hogst 1 mg/kg berdknat pd torrsubstans
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(Il E952 — NATRIUMCYKLAMAT

Synonymer Cyklamat, natriumsalt av cyklamsyra

Definition
Kemiskt namn Natriumcyklohexansulfamat, natriumcyklohexylsulfamat
EINECS-nummer 205-348-9
E-nummer E952
Kemisk formel C¢H>NNaO;S och dihydratformen C4H,NNaO;52H,0
Relativ molekylmassa Anhydridformen: 201,22

Dihydratformen: 237,22

Inneball Minst 98 % och hogst 102 % beriknat pa torrsubstans
Dihydratformen: Minst 84 % beraknat pa torrsubstans

Beskrivning Vita, luktlosa kristaller eller ett vitt, luktlost kristallinskt pulver. Ungefar 30 ganger
sOtare dn sackaros.

Identifiering
Loslighet Loslige i vatten, praktiskt taget olsligt 1 etanol.
Renhetsgrad
Forlust vid torkning Hogst 1% (105 °C, 1 timme)
Hogst 15,2 % (105 °C, 2 timmar) for dihydratformen
Selen Hogst 30 mg/kg uttryckt som selen berdknat pa torrsubstans
Arsenik Hogst 3 mg/kg beriknat pa torrsubstans
Bly Hogst 1 mg/kg berdknat pa torrsubstans
Tungmetaller Hogst 10 mg/kg uttryckt som Pb beriknat pd torrsubstans
Cyklobexylamin Hogst 10 mg/kg beridknat pa torrsubstans
Dicyklohexylamin Hogst 1 mg/kg beriknat pa torrsubstans
Anilin Hogst 1 mg/kg berdknat pd torrsubstans

(1I) KALCIUMCYKLAMAT

Synonymer Cyklamat, kalciumsalt av cyklamsyra

Definition
Kemiskt namn Kalciumcyklohexansulfamat, kalciumcyklohexylsulfamat
EINECS-nummer 205-349-4
E-nummer E952

Kemisk formel C1aH,4CaN,0,5,2H,0
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Relativ molekylmassa 432,57
Innehall Minst 98 % och hogst 101 % berdknat pa torrsubstans
Beskrivning Vita, luktlsa kristaller eller ett vitt luktldst kristallinskt pulver. Ungefar 30 génger
sotare dn sackaros.
Identifiering
Loslighet Losligt 1 vatten, svarlosligt i etanol
Renhetsgrad
Forlust vid torkning Hogst 1% (105 °C, 1 timme) ’
Hogst 8,5 % (140 °C, 4 timmar) foér dihydratformen
Selen Hogst 30 mg/kg uttryckt som selen beriknat pa torrsubstans
Arsenik Hogst 3 mg/kg berdknat pa torrsubstans
Bly Hogst 1 mg/kg berdknat pa torrsubstans
Tungmetaller Hogst 10 mg/kg uttryckt som Pb berdknat pé torrsubstans
Cyklobexylamin Hogst 10 mg/kg beriknat pd torrsubstans
Dicyklobexylamin Hogst 1 mg/ké berdknat pa torrsubstans
Aunilin Hogst 1 mg/kg berdknat pa torrsubstans

E954 — SACKARIN OCH DESS Na-, K- OCH Ca-SALTER

(I) SACKARIN
Definition
Kemiskt namn 3-0x0-2,3-dihydrobenso(d)isotiazol-1,1-dioxid
EINECS-nummer 201-321-0
E-nummer E954
Kemisk formel C-H;NO;S
Relativ molekylmassa 183,18
Innehall Minst 99 % och hdgst 101 % C;H;NO;S beriknat pd vattenfri substans
Beskrivning Vita kristaller eller ett vitt kristallinskt pulver, luktlost, eller med svag aromatisk doft,
och med sot smak, dven i mycket utspidda 16sningar. Ungefir 300-500 ganger sotare
an sackaros.
Identifiering
Loslighet Nigot l6sligt i vatten, 16sligt i basiska losningar, svérlosligt i etanol.
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Renhetsgrad
Forlust vid torkning Hogst 1% (105 °C, 2 timmar)
Smiltintervall ' 226 °C-230 °C
Arsenik Hogst 3 mg/kg, berdknat pa torrsubstans
Selen Hogst 30 mg/kg berdknat pd torrsubstans
Bly . Hogst 1 mg/kg beriknat pa torrsubstans
Tungmetaller Hogst 10 mg/kg uttryckt som Pb berdknat pa torrsubstans
Sulfataska Hogst 0,2 % berdknat pé torrsubstans

Mit upp 10 ml av en 1:20-16sning, surgor med 5 droppar attiksyra och tillsate 3
droppar av en ca 1-molar l6sning av jarn(Il)klorid i vatten. Ingen fallning eller violett
farg framtrader.

Bensoesyra och salicylsyra

o-toluensulfonamid Hogst 10 mg/kg berdknat pa torrsubstans
p-toluensulfonamid Hogst 10 mg/kg beraknat pa torrsubstans
Hogst 25 mg/kg beriknat pé torrsubstans

Bensoesyra-p-sulfonamid

Direkt pyrolyserbara substanser Saknas

(I NATRIUMSACKARIN

Synonymer

Definition

Kemiskt namn

EINECS-nummer
E-nummer

Kemisk formel

Relativ molekylmassa

Inneball

Beskrivning

Identifiering

Loslighet

Renhetsgrad

Forlust vid torkning

Sackarin, natriumsalt av sackarin

Natrium-o-bensosulfimid, natriumsalt av 2,3-dihydro-3-oxobensisosulfonanzol, natri-
umsaltdihydrat av 1,2-bensisotiazolin-3-on-1,1-dioxid

204-886-1

E954
C-H4NNaO;52H,0
241,19

Minst 99 % och hogst 101 % C-H4NNaQO;S beraknat pd vattenfri substans

Vita kristaller eller et vitt kristallinskt efflorescerande pulver, luktlost, eller med svag
doft, och med mycket sot smak, dven i mycket utspadda losningar. Ungefar 300-500
gdnger sotare dn sackaros i utspadda losningar.

Latelosligt 1 vatten, svarlosligt i etanol.

Hogst 15% (120 °C, 4 timmar)
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Arsenik

Selen

Bly
Tungmetaller

Bensoesyra och salicylsyra

o-toluensulfonamid
p-toluensulfonamid
Bensoesyra-p-sulfonamid

Direkt pyrolyserbara substanser
(IlI) KALCIUMSACKARIN
Synonymer

Definition

Kemiskt namn

EINECS»nummer
E-nummer

Kemisk fo;mel
Relativ molekylmassa

Innehall

Beskrivning

Identifiering
Loslighet
Renhetsgrad
Férlust vid torkning
Arsenik
Selen
Bly

Tungmetaller

Hogst 3 mg/kg berdknat pa torrsubstans

Hogst 30 mg/kg beriknat pa torrsubstans

Hogst 1 mg/kg berdknat pa torrsubstans

Hogst 10 mg/kg uttrycke som Pb beridknat pa torrsubstans

Mit upp 10 ml av en 1:20-16sning, surgér med 5 droppar attiksyra och tillsatt 3
droppar av en ca 1-molar losning av jarn(IIl)klorid i vatten. Ingen fillning eller violett
firg framtrader.

Hogst 10 mg/kg berdknat pad torrsubstans
Hogst 10 mg/kg berdknat pa torrsubstans
Hogst 25 mg/kg berdknat pa torrsubstans

Saknas

Sackarin, kalciumsalt av sackarin

Kalcium-o-bensosulfimid, kalciumsalt av 2,3-dihydro-3-oxobensisosulfonazol, kalci-
umsalthydrat av 1,2-bensisotiazolin-3-on-1,1-dioxid (2:7)

229-349-9
E954

C14HgCaN,O,S, + 3'4,H,0
467,48

Minst 95 % Cy4HyCaN,O(S; berdknat pd vattenfri substans

Vita kristaller eller ett viet kristallinskt pulver, luktlost, eller med svag doft, och med
mycket sot smak, dven i mycket utspidda 16sningar. Ungefar 300-500 ginger sotare
an sackaros i utspadda losningar.

Lattloslige i vatten, losligt 1 etanol.

Hogst 13,5 % (120 °C, 4 timmar)

Hogst 3 mg/kg berdknat pa torrsubstans
Hogst 30 mg/kg beriknat pa torrsubstans
Hogst 1 mg/kg berdknat pa torrsubstans

Hogst 10 mg/kg uttryckt som Pb beriknat pad torrsubstans
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Bensoesyra och salicylsyra

o-toluensulfonamid
p-toluensulfonamid
Bensoesyra-p-sulfonamid

Direkt pyrolyserbara substanser
(IV) KALIUMSACKARIN
Synonymer

Definition

Kemiskt namn

EINECS-nummer
E-nummer
Kemisk formel

Relativ molekylmassa

Innehall

Beskrivning

Identifiering

Loslighet

Renhetsgrad
Forlust vid torkning
Arsenik
Selen
Bly
Tungmetaller

Bensoesyra och salicylsyra

o-toluensulfonamid

p-toluensulfonamid

Mit upp 10 ml av en 1:20-16sning, som surgjorts med 5 droppar dttiksyra och tillsatt
3 droppar av en ca 1-molar [6sning av jarn(Ill)klorid i vatten. Ingen fallning eller
violett farg framtrader.

Hogst 10 mg/kg berdknat pa torrsubstans
Haogst 10 mg/kg berdaknat pad torrsubstans
Hogst 25 mg/kg berdknat pd torrsubstans

Saknas

Sackarin, kaliumsalt av sackarin

Kalium-o-besosulfimid, kaliumsalt av 2,3-dihydro-3-oxobensisosulfonazol, kaliumsalt-
mqnohydrat av 1,2-bensisotiazolin-3-on-1,1-dioxid

E954
C-H4,KNO;SH,0
239,77

Minst 99 % och hogst 101 % C,H4KNO;S berdknat pa vattenfri substans

Vita kristaller eller ett vitt kristallinskt pulver, luktlost, eller med svag lukt, och med
mycket sot smak, dven i mycket utspiadda losningar. Ungefdar 300-500 génger sotare
4n sackaros.

Littlosligt 1 vatten, svarlosligt i etanol

Hogst 8% (120 °C, 4 timmar)

Hogst 3 mg/kg berdknat pé torrsubstans

Hogst 30 mg/kg berdknat pd torrsubstans

Hogst 1 mg/kg beraknat pa torrsubstans

Hogst 10 mg/kg uttryckt som Pb berdknat pd torrsubstans

Mit upp 10 ml av en 1:20-1sning, surgdr med 5 droppar attiksyra och tillsate 3
droppar av en ca 1-molar 16sning av jarn(lII)klorid i vatten. Ingen fillning eller violett
farg framtrader.

Hogst 10 mg/kg berdknat pa torrsubstans

Hogst 10 mg/kg berdknat pd torrsubstans
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Bensoesyra-p-sulfonamid

Direkt pyrolyserbara

E957 — TAUMATIN

Synonymer

Definition

Kemiskt namn

EINECS-nummer
E-nummer
Kemisk formel

Relativ molekylmassa

Innehdll

Beskrivning

Identifiering

Loslighet

Renhetsgrad
Forlust vid torkning
Kolbydrater
Sulfataska
Aluminium
Arsenik
Bly

Mikrobiologiska kriterier

E959 — NEOHESPERIDIN DC

Synonymer

Definition

Kemiskt namn

Hogst 25 mg/kg beridknat pa torrsubstans

Saknas

Taumatin framstills genom extraktion i vatten (pH 2,5-4,0) ur frohyllet hos frukten
av den naturliga sorten av Thaumatococcus daniellii (Benth) och bestir huvudsakligen
av proteinerna taumatin I och taumatin II tillsammans med mindre mangder vixtbe-
stindsdelar frdn ursprungsmaterialet. )

258-822-2
E957
Polypeptid av 207 aminosyror

Taumatin I 22209
Taumatin IT 22293

Minst 16 % kvive berdknat pa torrsubstans, motsvarande minst 94 % proteiner (N x
5,8)

Ett luktlost, graddgult pulver med en intensivt sot smak. Ungefir 2 000-3 000 ganger
sotare dn sackaros.

Lattlosligt i vatten, olosligt i aceton.

Hogst 9% (105 °C till konstant vikt)
Hogst 3,0 % beriknat pa torrsubstans
Hogst 2,0 % beraknat pd torrsubstans
Hogst 100 mg/kg beraknat pa torrsubstans
Hégst 3 mg/kg berdknat pi torrsubstans
Hogst 3 mg/kg beridknat péd torrsubstans

Fullstandig rakning av aeroba mikrober: Hogst 1 000/g
Escherichia coli: Saknas i 1 g

Neohesperidindihydrochalkon, NHDC, hesperetindihydrochalkon-4'-f-nechesperido-
sid, neohesperidin Dihydrochalkon

2-O-a-L-ramnopyranosyl-4'-f-D-glukopyranosylhesperetindihydrochalkon, framstills
genom katalytisk hydrogenering av neohesperidin.
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EINECS-nummer 243-978-6
E-nummer E959
Kemisk formel CisH36015
Relativ molekylmassa 612,6
Inneball Minst 96 % berdknat pa torrsubstans v
Beskrivning Naturvitt, luktldst kristallinskt pulver med en karakteristisk, mycket sot smak.

Ungefdr 1 000-1 800 ganger sotare dn sackaros.

Identifiering
A. Loslighet Lattlosligt i varmt vatten, mycket’ lag loslighet i kallt vatten, praktiskt taget olosligt 1
eter och bensen.
B. Ultraviolett absorption Hégét 282-283 nm i en ldsning av 2 mg i 100 ml metanol.
C. Neus prov Los ca 10 mg neohesperidin DC i 1 ml metanol, tllsitt 1 ml 1%-ig |osning av
2-aminoetyldifenylboratmetanol. En ljusgul firg framtrader.
Renhetsgrad
Férlust vid torkning Hogst 11 % (105 °C, 3 timmar)
Sulfataska Hogst 0,2 % berdknat pa ‘rorrsubstans
Arsenik Hogst 3 mg/kg beraknat pa torrsubstans
Bly Hogst 2 mg/kg berdaknat pa torrsubstans

Tungmetaller Hogst 10 mg/kg uttrycke som Pb beraknat pd torrsubstans



Nr L 178/20 SV

Europeiska gemenskapernas officiella tidning

28.7.95

KOMMISSIONENS SJATTE DIREKTIV 95/32/EG
av den 7 juli 1995
om analysmetoder for kontroll av kosmetiska produkters sammansittning

(Text av betydelse for EES)

EUROPEISKA GEMENSKAPERNAS KOMMISSION HAR
ANTAGIT DETTA DIREKTIV

med beaktande av Fordraget om upprittandet av Europe-
iska gemenskapen,

med beaktande av radets direktiv 76/768/EEG av den
27 juli 1976 om tillnirmning av medlemsstaternas lag-
stiftning om kosmetiska produkter(!) senast dndrat

genom kommissionens direktiv 94/32/EG(?), sirskilt arti-
kel 8.1 i detta, och

med beaktande av foljande:

Enligt direktiv 76/768/EEG skall kosmetiska produkter
kontrolleras officiellt i syfte att sakerstilla att villkoren i
gemenskapens bestimmelser om kosmetiska produkters
sammansattning uppfylls.

Alla nodvindiga analysemetoder bér faststillas sd snart
som mojligt. Vissa metoder har redan antagits genom
kommissionens direktiv 80/1335/EEG(®), indrat genom
direktiv 87/143/EEG(*), kommissionens direktiv 82/434/
EEG(®), dndrat genom direktiv 90/207/EEG(®), och kom-
missionens direktiv 83/514/EEG(’), 85/490/EEG(?®) och
93/73/EEG(®).

Identifiering och bestamning av bensoesyra, 4-hydrox-
ibensoesyra, sorbinsyra, salicylsyra och propionsyra i
kosmetiska produkter samt identifiering och bestimning
av hydrokinon, hydrokinonmonometyleter, hydrokinon-
monoetyleter och hydrokinonmonobensyleter 1 kosme-
tiska produkter utgor ett sjitte steg.

De 4atgirder som faststdlls i detta direktiv dr forenliga
med yttrandet frin kommittén for anpassning av direktiv
76/768/EEG med hansyn till teknisk utveckling.

HARIGENOM FORESKRIVS FOLJANDE.

Artikel 1

Medlemsstaterna skall vidta alla nodvindiga dtgarder for
att sikerstilla att, vid offentlig kontroll av kosmetiska
produketer,

(') EGT nr L 262, 29.9.1976, s. 169.
() EGT nr L 181, 15.7.1994, s. 31.
(3) EGT nr L 383, 31.12.1980, s. 27.
() EGT nr L 57, 27.2.1987, s. S6.
(') EGT nr L 185, 30.6.1982, s. 1.
() EGT nr L 108, 28.4.1990, s. 92.
) EGT nr L 291, 24.10.1983, s. 9.
(*y EGT nr L 295, 7.11.1985, s. 30.
(

%y EGT nr L 231, 14.9.1993, s. 34.

— identifiering och bestiamning av bensoesyra, 4-hydrox-
ibensoesyra, sorbinsyra, salicylsyra och propionsyra,

— identifiering bestimning av hydrokinon, hydrokinon-
monometyleter, hydrokinonmonoetyleter och hydroki-
nonmonobensyleter, utfors i enlighet med de metoder
som anges i bilagan.

Artikel 2

1.  Medlemsstaterna skall sitta i kraft de lagar och
andra férfattningar som ir nodvindiga for att f6lja detta
direktiv senast den 30 september 1996. De skall genast
underritta kommissionen om detta.

Nir en medlemsstat antar dessa bestimmelser skall de
innehalla en hinvisning till detta direktiv eller atfoljas av
en siddan hinvisning nir de offentliggérs. Narmare fore-
skrifter om hur hinvisningen skall goras skall varje
medlemsstat sjilv utfirda.

2. Medlemsstaterna skall till kommissionen éverlimna
texterna till de bestimmelser i nationell lagstiftning som
de antar inom det omrdde som omfattas av detta direk-
tiv.

Artikel 3
Detta direktiv trider i kraft den tjugonde dagen efter det
att det har offentliggjorts i Europeiska gemenskapernas
officiella tidning.

Artikel 4

Detta direktiv riktar sig till medlemsstaterna.

Utfirdat i Bryssel den 7 juli 1995.

Pd kommissionens vignar
Emma BONINO

Ledamot av kommissionen
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2.1

2.2

2.3

2.4

2.5

2.6

2.7

2.8

2.10

2.11

2:12

2.13

2.14

BILAGA

IDENTIFIKATION OCH BESTAMNING AV BENZOESYRA, 4-HYDROXYBENZOESYRA, SOR-

BINSYRA, SALICYLSYRA OCH PROPINSYRA I KOSMETISKA PRODUKTER

Omfang och tillimpningsomrade

Denna metod ar lamplig for identifikation och bestimning av benzoesyra, 4-hydroxybenzoesyra,
sorbinsyra, salicylsyra och propinsyra i kosmetiska produker. 1 de olika forfarandena beskrivs
identifikationen av dessa konserveringsmedel, bestimningen av propinsyra och bestimningen av
4-hydroxybenzoesyra, salicylsyra, sorbinsyra och benzoesyra.

Definition

De mingder benzoesyra, 4-hydroxybenzoesyra, salicylsyra, sorbinsyra och propinsyra som
bestams med denna metod uttrycks som en andel av de fria syrornas massa.

IDENTIFIKATION

Princip

Efter syra/basextrahering fran konserveringsmedlen analyseras extraktet med TLC med derivation
pa plattan. Beroende pd resultatet bekriftas identifikationen med HPLC eller, nir det giller
propinsyra, med GC.

‘Reagenser

Allmint

Alla reagenser maste vara av analytisk renhetsgrad. Vatten som anvinds maste vara destillerat
vatten eller vatten av motsvarande renhetsgrad.

Aceton

Dietyleter

Acetonitril

Toluen

n-hexan

Paraffin, flytande

Saltsyra 4M
Kaliumhydroklorid, vattenhaltig 4M
Kalciumklorid, CaCl, 2H,0
Litiumkarbonat, Li»CO;
2-brom-2'-acetonafton
4-hydroxybenzoesyra
Salicylsyra

Benzoesyra

Sorbinsyra

Propinsyra
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2.18 Referenslésningar:
Bered 0,1% {m/v) losningar (100 mg/100 ml) av de fem konserveringsmedlen (2.13-2.17) i
dietyleter.

2.19 Derivationsreagens:
0,5% (m/v) lésning av 2-brom-2'-acetonafton (2.12} i acetonitril (2.4) (50 mg/10 ml). Denna
losning bor beredas varje vecka och férvaras i kylskap.

2.20 Katalyslosning:
0,3 % (m/v) losning av litiumkarbonat (2.11) i vatten (300 mg/100 ml). Denna l6sning bdr vara
nyss beredd. '

2.21 Framkallningslosning:
Toluen (2.5)/aceton (2.2) (20:0,5, v/v)

2.22 Flytande paraffin (2.7)n-hexan (2.6) (1:2, v/v).

3. Apparatur
Vanlig laboratorieutrustning

341 Vattenbad som kan hélla en temperatur pa 60 °C

32 Framkallningstank

3.3 Ultraviolett ljuskilla, 244 och 366 nm

34 Tunnskikesplattor, kiselgel 60, utan fluorescensindikator, 20 x 20 cm, skikttjocklek 0,25 mm
med koncentrationszon 2,5 x 20 cm (Merck 11845 eller motsvarande)

3.5 Mikrospruta 10 ul

3.6 Mikrospruta 25 ul

3.7 Ugn som kan halla en temperatur pa 105 °C

3.8 Provror med skruvkork

39 Filterpapper, diameter 90 mm, Schleicher & Schull, Weissﬂ;band nr 5892, eller motsvarande

3.10 Universalindikatorpapper, pH 1-11

3.11 5-ml provglas

312 Roterande filmevaporator {Rotavapor eller motsvarande)

3.13 Virmeplatta

4. Forfarande

4.1 Provberedning

Vig in ca 1 g av provet till ett 50 ml provrér med skruvkork (3.8). Sate till 4 droppar saltsyra
4M (2.8) och 40 ml aceton (2.2). For starkt basiska varor som toalettval, bor 20 droppar saltsyra
4M (2.8) tillsdteas. Kontrollera med hjilp av indikatorpapper (3.10) att pH ar ca 2. Tillslut réret
och skaka kraftigt i en minut.

Om sa behovs for att under litta extraherandet av konserveringsmedlen till acetonfasen kan
blandningen vdrmas forsiktigt till ca 60 °C for att smilta fettfasen.

Kyl 16sningen till rumstemperatur och filtrera genom ett filterpapper (3.9) til en konisk kolv.
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4.2

2.1

2.2

2.3

Overfor 20 ml av filtratet till en 250-ml konisk kolv, sitt till 20 ml vatten och blanda. Justera
pH i lésningen till ca 10 med kaliumhydroklorid 4M, med anvindande av indikatorpapper (3.10)
for att kontrollera pH.

Sate till 1 g kalciumklorid (2.10) och skaka kraftigt. Filtrera genom ett papper (3.9) till en 250-ml
separertratt som innehdller 75 ml dietyleter (2.3) och skaka kraftigt i en minut. Lat l6sningen
separera och sld 6ver det vattenhaltiga skiktet till en 250 ml konisk kolv. Avldgsna eterskiktet.

Justera med indikatorpapper (3.10) pH i den vattenhaltiga losningen till ca 2 med hjilp av
saltsyra 4M (2.8). Sitt till 10 ml dietyleter (2.3). Korka igen kolven och skaka kraftigt i en
minut. Lat l6sningen separera och overfor eterskiktet till en roterande filmevaporator (3.12)
Avlagsna det vattenhaltiga skiktet.

Evaporera eterskiket tills det 4r nastan torrt och 16s upp dterstoden igen i 1 ml dietyleter (2.3)
Overfor 16sningen till ett provglas.

Tunnskiktskromatografi

For var och en av referenserna och vart och ett av proverna som skall kromatograferas, sitt till
ca 3 wl litiumkarbonatlgsning (2.20) med en spruta (3.5) pa lika avstdnd péd startlinjen i
koncentrationszonen pd en TLC-platta (3.4) och torka i strommande kall luft.

Overfér TLC-plattan till en virmeplatta (3.13), uppvarmd till 40 °C for att hilla punkterna si
smi som mojlige. Tillsatt med en mikrospruta (3.5) 10ul av var och en av referenslosningarna
(2.18) och provlosningen (4.1) pa plattans startlinje precis pd de punkter dar litiumkarbonatlés-
ningen har satts till.

Slutlingen tillsdtts dven 15 ul derivationsreagens: (2.19) (2-bromo-2’-acetonaftonlosning) precis
pd de punkter dir referens- eller testlosningen och litiumkarbonatlésningen har tillsatts.

Viarm TLC-plattan i en ugn (3.7) vid 80 °C i 45 minuter.

Efter kylning framkallas plattan i en tank (3.2) som har utjimnats i 15 minuter (utan infordring
med filterpapper) med anvindande av framkallningslosning (2.21) (toluen/aceton) tills 16snings-
fronten har natt till ett avstdnd av 15 cm (detta kan ta ca 80 minuter).

Torka plattan i strommande kall luft och undersok de punkter som erhallits under UV-ljus (3.3).
For att forstarka fluorescensen hos svaga punkter kan TLC-plattan doppas i flytande paraffin/
n-hexan (2.22).

Identifikation

Beridkna Rf for varje punkt.

Jamfor Rf och det beteende under UV-strdlning som erhallits for provet med det som erhéllits for

referenslosningarna.

Drag en prelimindr slutsats angdende forekomsten och identiteten av forekommande konserve-
ringsmedel. Utfér HPLC som beskrivs i avsnitt B, eller, nar det forefaller som om propionsyra
finns, GC som beskrivs i avsnitt C. Jamfor de retentionstider som erhdlls med referenslosningar-
nas.

Kombinera resultaten frin TLC och HPLC eller GC och grunda identifikationen av i provet
forekommande konserveringsmedel pd de kombinerade resultaten.

BESTAMNING AV BENZOESYRA, 4-HYDROXYBENZOESYRA, SORBINSYRA OCH SALI-
CYLSYRA

Princip

Efter identifikation extraheras provet med en blandning av etanol och vatten. Efter filtrering
bestims proverna genom hogpresterande vatskekromatografi (HPLC).

Reagenser

Alla reagens bor vara av analytisk renhetsgrad och bor vara limpade for HPLC vid behov.
Vatten som anviands maste vara destillerat vatten eller vatten av motsvarande renhetsgrad.

Etanol, absolut

4-hydroxybenzoesyra
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2.4 Salicylsyra

2.5 Benzoesyra

2.6 Sorbinsyra

2.7 Natriumacetat (CH;COONa3H,0)

2.8 Attiksyra, d 20/4=1,05 g/ml

2.9 Acetonitril

2.10 Svavelsyra, 2M

2.11 Kaliumhydroxid, vattenhaltig, 0,2M

2.12 2-metoxybenzoesyra

2.13 Etanol/vattenlosning:
Blanda 9 delar etanol (2.2) med 1 del vatten (2.1).

2.14 Intern standardlosning:
Bzeresd en losning innehéllande ca 1 g 2-metoxybenzoesyra (2.12) i 500 ml etanol/vattenlésning
(2.13).

2.15 Mobil fas for HPLC

2.15.1 Acetatbuffert: Till 1 | vatten sitt 6,35 g natriumacetat (2.7) och 20,0 ml ittiksyra (2.8) och
blanda.

2.15.2 Bered den mobila fasen genom att blanda 9 delar acetatbuffert (2.15.1) och en del acetonitril
(2.9).

2.16¢ Lagerlosning av konserveringsmedel:
Vig noggrant ca 0,05 g 4-hydroxybenzoesyra {2.3), 0,2 g salicylsyra (2.4}, 0,2 g benzoesyra (2.5)
och 0,05 g sorbinsyra (2.6) i en 50-ml volymeterkolv och fyll till volym med etanol/vattenlosning
(2.13). Lagra denna losning i kylskap. Lasningen dr stabil i en vecka.

2.17 Standardl6sning for konserveringsmedel:
Overfor 8,00, 4,00, 2,00, 1,00 respektive 0,50 ml av lagerlésningen (2.16) till en serie 20-ml
volymeterkolvar. Sitt till varje kolv 10,00 ml standardlosning (2.14) och 0,5 ml svavelsyra 2M
(2.10). Fyll till volym med etanol/vattenlosning (2.13). Dessa losningar maste vara nyberedda.

3. Apparatur
Vanlig laboratorieutrustning

3.1 Vattenbad som kan halla en temperatur pa 60 °C

3.2 Hogpresterande kromatografiutrustning (HPLC) med UV detektor med varierbar vaglangd och
10-ul injektionsslinga

3.3 Analyskolonn:
Rostfritt stdl, langd: 12,5-25 cm, intern diameter: 4,6 mm; packning: Nucleosil 5C18 eller
motsvarande

3.4 Filterpapper, diameter 90 mm, Schleicher & Schull, Weissband nr 5892, eller motsvarande

3.5 50 ml provror med skruvkork
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3.6

4.1

4.1.1

4.2

4.2.1

4.2.2

S ml provglas

Kokchips, karborundum, storlek 2-4 mm eller motsvarande

Férfarande

Provberedning

Provberedning utan tillsats av intern standardlésning.

Vig 1 g av provet i ett 50 ml provror med skruvkork (3.5). Pipettera 1,00 ml svavelsyra 2M
(2.10) och 40,0 ml etanol/vattenlésning (2.13) till roret. Sitt till ca 1 g kokchips (3.7), forslut
roret och skaka kraftigt under minst en minut tills en homogen suspension erhillits. For att
underldtta extraktionen av konserveringsmedel till etanolfasen, placera roret i exakt § minuter i
ett vattenbad (3.1), vid 60 °C.

Kyl omedelbart roret i scrommande kall luft och lagra i exakt 5 °C i en timme. Filtrera extraktet
genom ett filterpapper (3.4). Overfor ca 2 ml av extraktet till ett provglas (3.6). Lagra extraktet i
5 °C och utfor HPLC-bestamningen inom 24 timmar efter beredningen.

Provberedning med tillsats av intern standardlosning.

Vig till tre decimaler 1 g + 0,1 g (a-gram) av provet till ett 50 ml provrér med skruvkork (3.5).
Pipettera 1,00 ml svavelsyra 2M (2.10) och 30,0 ml etanol/vattenlosning (2.13). Satt till ca 1 g
kokchips (3.7), och 10,00 ml intern standardlosning (2.14), forslut réret och skaka kraftigt under
minst en minut tills en homogen suspension erhdllits. For att underlitta extraktionen av
konserveringsmedel till etanolfasen, placera roret i exakt 5 minuter 1 ett vattenbad (3.1), vid
60 °C.

Kyl omedelbart rérer i strtommande kall luft och lagra i exakr S °C i en timme. Filtrera extraktet
genom ett filterpapper (3.4). Overfor ca 2 ml av extraktet till ett provglas (3.6). Lagra extraktet i
§ °C och utfor HPLC-bestimningen inom 24 timmar efter beredningen.

Hogpresterande vatskekromatografi (HPLC)
Mobil fas: Acetonitril/acetatbuffet (2.15)

Justera den mobila fasens flode igenom kolonnen till 2,0 ml/minut + 0,5 ml/minut. Sitt
detektorns vaglangd till 240 nm.

Kalibrering

Injicera 10 pl-doser till var och en av standardlosningarna fér konserveringsmedel (2.17) till
vitskekormatografen (3.2). For varje losning bestams topphojden for det undersokta konserve-
ringsmedlet i forhéllande till hojden av den interna standardtopp som erhalls fran kromatogram-
men. Rita en graf {or varje konserveringsmedel som visar forhdllandet mellan toppen och
koncentrationen av varje standardldsning.

Se till att en linjar respons erhdlls for standardlosningen under kalibreringen.

Bestamning

Injicera 10 pl av provextraktet (4.1.1) i vdtskekromatografen (3.2) och registrera kromatogram-
met. Jimfor kromatogrammen. Om provextraktets kromatogram (4.1.1) inte visar ndgon topp
med ungefir samma retentionstid som 2-metoxybenzoesyra (rekommenderad intern standard),
injicera 10 wl provextrakt med tillsats av intern standardlosning (4.1.2) i ljuskromatografen och
registrera kromatogrammet.

Om en interfererande topp observeras i provextraktets (4.1.1) kromatogram med samma
retentionstid som 2-metoxybenzoesyra bor ndgon annan liamplig intern standardldsning viljas
(om ndgot av de undersokta konserveringsmedlen saknas i kromatogrammet, s kan detta
konserveringsmedel viljas som intern standardlosning).

Kontrollera om de kromatogram som erhdlls for en intern standardlosning och provlosningen
motsvarar foljande krav:

— toppseparationen for det simst separerade paret skall vara minst 0,90. (For definition av
toppseparation, se figur 1).
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)

Figur 1: toppseparation

Om den efterstravade separationen inte erhdlls, bér antingen en mer effektiv kolonn anvindas
eller sammansattningen av den mobila fasen justeras tills separationen erhalls.

— Assymmetrifaktorn A, for alla toppar skall ligga mellan 0,9 och 1,5. (For definition av
assymmetrifaktorn, se figur 2). For att registrera ett kromatogram foér bestimning av
assymmetrifaktorn rekommenderas en skrivarhastighet pA minst 2 cm/minut.

g
W
1
m[c“

/ - Ah/10
~— i
A"

Figur 2: Toppassymetrifaktor

~— En stabil baslinje skall erhéllas.

S. Berakning Anvind forhillandena mellan topparna for de undersékta konserveringsmedlen och
hojden for 2-metoxybenzoesyra (intern standardlésning) -toppen och kalibreringsgrafen for att
berikna koncentrationen av syrahaltiga konserveringsmedel i provlosningen. Beridkna benzoesyra,
4-hydroxybenzoesyra, sorbinsyra eller salicylsyrehalt i provet som en andel av massan (x;) med
formeln

100-20-b b

x; % (m/m) = 5 =300

a = massan (g) av testmingden (4.1.2)

log
I

koncentrationen (ug/ml) av konserveringsmedel i provextraktet (4.1.2) erhallen fran kalibre-
ringsgrafen
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~
—

7.2

4.1

4.2

4.3

4.4

4.6

Upprepningsbarhet(')

For en 4-hydroxybenzoesyrehalt av 0,40 % bér skillnaden mellan resultaten av tva bestimningar
som utfors parallellt pd samma prov inte 6verstiga ett absolutvirde pa 0,035 %.

For en benzoesyrehalt av 0,50 % bor skillnaden mellan resultaten av tva bestamningar som utfors
parallellt pd samma prov inte overstiga ett absolutvirde pa 0,050 %.

For en salicylsyrehalt av 0,50 % bor skillnaden mellan resultaten av tvd bestimningar som utfors
parallellt pA samma prov inte Gverstiga ett absolutviarde pa 0,045 %.

For ett sorbinsyreinnehall p&d 0,60% bor skillnaden mellan resultaten av tvd bestimningar som
utfors parallellt p4 samma prov inte dverstiga ett absolutvarde pd 0,035 %.

Anmirkningar

Resultatet av ett tillforlitlighetstest utfért pad metoden visade att mangden svavelsyra som tillsatts
for att extrahera syrorna fran provet ar kritisk och att den bearbetade provmingden bér hillas
inom de foreskrivna grinserna.

Om sa onskas kan en lamplig skyddskolonn anvands.

BESTAMNING AV PROPIONSYRA

Omfang och tillimpningsomrade

Denna metod ar lamplig for bestimning av propionsyra med en maximikoncentration pa 2 %
(m/m) i kosmetiska produkter.

Definition

Koncentrationen av propionsyra som mats med denna metod uttrycks som andel av produktens

massa (% m/m).

Princip

Efter extrahering av propionsyra frin produkten utférs bestimningen genom gaskromatografi
med anvindning av 2-metoxybenzoesyra som intern standardlosning.

Reagenser

Alla reagens bor vara av analytisk renhetsgrad och bor vara limpade for HPLC vid behov.
Vatten som anviands maste vara destillerat vatten eller vatten av motsvarande renhetsgrad.-

Etanol, 96 % (v/v)
Propionsyra
2-metoxybenzoesyra
Ortofosforsyra 10 % (v/v)
Propionsyrelosning:

Vig noggrant ca 1,00 g (p gram) propionsyra till en 50 ml volymeterkolv och fyll till volym med
etanol (4.1). )

Intern standardlosning:

Vig noggrant ca 1,00 g (e gram) 2-metoxybenzoesyra till en 50 m! volymeterkolv och fyll till
volym med etanol (4.1).

(') ISO 5725.
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5.2

5.3

5.4

5.5.

6.2

6.3

Apparatur

Vanlig laboratorieutrustning samt:
Gaskromatograf med flamjoniseringsdetektor

20 x 150 mm provror med skruvkork

Vattenbad som kan hilla en temperatur pd 60 °C

10 ml glasspruta med filtermembran (pordiameter 0,45 um)

Forfarande

Provberedning

Provberedning utan intern standardlosning
Vidg 1 g av provet i ett provror (5.3). Sate till 0,5 ml fosforsyra (4.4) och 9,5 ml etanol (4.1).

Forslut roret och skaka kraftigt under minst en minut. Om sd behovs, placera roret i ett
vattenbad (5.4), vid 60 °C i § minuter for att helt upplosa fettfasen. Kyl omedelbart i rinnande
vatten.

Filtrera extraktet genom ett membranfilter (5.5). Kromatografera filtratet samma dag.

Provberedning utan intern standardlosning.

Vig till tre decimaler 1 g + 0,1 g (a gram) av provet i ett provror (5.3). Satt till 0,5 ml fosforsyra
(4.4), 0,50 ml intern standardiosning (4.6) och 9 ml etanol (4.1).

Forslut roret och skaka kraftigt under minst en minut. Om s& behovs, placera roret i ett
vattenbad (5.4), vid 60 °C i 5 minuter for att helt upplosa fettfasen. Kyl omedelbart i rinnande
vatten. Filtrera extraktet genom ett membranfilter (5.5). Kromatografera filtratet samma dag.

Villkor for gaskromatografering
Foljande arbetsvillkor rekommenderas:

Kolonn
Typ " Rostfritt stal
Langd 2m
Diameter 1/8” {(~ 3 mm)

Packning 10 % SP™ 1000 (eller motsvarande) + 1% H;PO4 p& Chroma-
sorb WAW 100—120 mesh

Temperatur
Injektor 200 °C
Kolonn 120 °C
Detektor 200 °C

Bdrgas
Kvave

Flodeshastighet 25 ml/minut

Kromatografering

Kalibrering

Overfor med pipett till en serie volymeterkolvar 0,25, 0,50, 1,00, 2,00 respektive 4,00 ml
propionsyrelsning (4.5). Overfor med pipett till varje volymeterkolv 1,00 ml intern standardlés-
ning (4.1) och blanda. De p4 detta sitt beredda l6sningarna innehaller e mg/ml 2-metoxybenzoe-
syra som intern standardlosning {(d.v.s. 1 mg/ml om e = 1,000) och p/4, p/2, p, 2p, 4p mg/ml
propionsyra (d.v.s. 0,50, 1,00, 2,00 respektive 4,00 mg/ml om p = 1,000).
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6.3.2

7.1

7.2

IL

Injicera 1 ul av var och en av dessa 18sningar och erhall kalibreringskurvan genom att rita ut
forhéllandet mellan propionsyre- och 2-metoxybenzoesyremassan pd x-axeln och férhallandena
mellan motsvarande toppareor pd y-axeln.

Gor tre inficieringar for varje 16sning och berikna det genomsnittliga toppareaférhallandet.

Bestdmning

Injicera 1 wul av provfiltratet 6.1.1. Jimfor kromatogrammet med en av de interna standardlos-
ningarna (6.3.1). Om en tropp har ungefir samma retentionstid som 2-metoxybenzoesyra, byts
intern standardldsning. Om ingen interferens observeras, injicera 1 ul av provfiltratet 6.1.2 och
mat areorna for propionsyretoppen och internstandardtoppen.

Gor tre inficieringar for varje 16sning och berdkna det genomsnittliga toppareaforhallandet.

Berikningar

Fran den kalibreringskurva som erhillits i 6.3.1 erhélls massan (K) motsvarande det toppareafér-
hillande som beriknats i 6.3.2.

Fran de sélunda erhdllna massaférhallandena beriknas propionsyrehalten i provet (X) som andel
av massan (x;) med formeln

0,5~]00~e_ e
50-a  500-a

x % (m/m) =K

=
n

det i 7.1 berdknade férhillandet

massan i gram for den interna standard som vigts i 4.6

o
It

a = massan i gram for det prov som vagts i 6.1.2

Avrunda till en decimal.

Upprepningsbarhet(')

For en propionsyrehalt pd 2% (m/m) bor skillnaden mellan resultaten av tva parallelit utférda
bestimningar p& samma prov inte overstiga 0,12 %.

IDENTIFIKATION OCH BESTAMNING AV HYDROKINON, HYDROKINONMONOMETYL-

ETER, HYDROKINONMONOETYLETER, OCH HYDROKINONMONOBENSYLETER,
I KOSMETISKA PRODUKTER )

IDENTIFIKATION

Omfang och tillimpningsomrade
Denna metod beskriver detektering och identifikation av hydrokinon, hydrokinonmonometyleter,

hydrokinonmonoetyleter, och hydrokinonmonobensyleter {monobenson), i kosmetiska produkter
for hudblekning.

Princip

Hydrokinon och dess estrar identifieras med tunnskiktskromatografi (TLC).

Reagens

Alla reagens mdste vara av analytisk renhetsgrad.

(') 1SO 5725.
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3.1 Etanol, 96 % (v/v)

32 Kloroform {CHCI;)

33 Dietyleter

3.4 Framkallningslosning:
Kloroform/dietyleter, 66,33 (v/v)

3.5 Ammoniak, 25% (m/m) (d% = 0,91 g/ml)

3.6 Askorbinsyra (3.6)

3.7 Hydrokinon (3.7)

3.8 Hydrokinonmonometyleter

3.9 Hydrokinonmonoetyleter

3.10 Hydrokinonmonobensyleter (monobenson)

3.11 Referenslosningar
Foljande referenslosningar bor vara nyberedda, och dr stabila under en dag:

3114 Vig 0,05 g hydrokinon (3.7) till ett 10 ml graderat provror. Satt till 0,250 g askorbinsyra (3.6)
och 5 ml etanol (3.1). Sitt till ammoniak (3.5) tills pH 4r 10 och fyll med etanol (3.1) till en
volym av 10 ml.

3.11.2 Vig 0,05 g hydrokinonmonometyleter (3.9) till ett 10 ml graderat provror. Sitt till 0,250 g
askorbinsyra (3.6) och 5 ml etanol (3.1). Sitt till ammoniak (3.5) tills pH 4r 10 och fyll med
etanol (3.1) till en volym av 10 ml.

3.113 Vig 0,05 g hydrokinonmonoetyleter (3.10) till ett 10 ml graderat provror. Sarte till 0,250 g
askorbinsyra (3.6) och § ml etanol (3.1). Sirtt till ammoniak (3.5) tills pH ar 10 och fyll med
etanol (3.1) till en volym av 10 ml.

3.114  Vig 0,05 g hydrokinomonobensyleter (3.11) till ett 10 ml graderat provror. Satt till 0,250 g
askorbinsyra (3.6) och 5§ ml etanol (3.1). Sitt till ammoniak (3.5) tills pH 4r 10 och fyll med
etanol (3.1) till en volym av 10 ml.

3.12 Silvernitrat

3.13 12-molybdenfosforsyra

3.14 Kaliumferricyanidhexahydrat

3.15 Jarnkloridhexahydrat

3.16 Sprayreagens

3.16.1 Till en 5% (m/v) vattenhaltig 16sning av silvernitrat (3.12) sitts ammoniak (3.5) tills den fillning
som bildas dterupploses.
Varning:
Lésningen blir explosivt ostabil om den limnas och skall avlidgsnas efter anvindning.

3.16.2 10 % (m/v) losning 12-molybdenfosforsyra (3.13) i etanol (3.1).
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3.16.3 Bered en 1 % (m/v) vattenhaltig 16sning av kaliumferricyanid (3.14) och en 2 % (m/v) vattenhaltig
16sning av jarnklorid (3.15). Blanda lika delar av de bdda lésningarna direkt innan anvind-
ning.

4. Apparatur

Normal laboratorieutrustning och:

4.1 Vanlig TLC-utrustning.

4.2 TLC-plattor, fardiga for anvindning, silikagel GHR/UV 54, 20 cm x 20 cm (Machery, Nagel eller
motsvarande) skikttjocklek 0,25 mm

4.3 Ultraljudsbad

4.4 Centrifug

4.5 UV-lampa, 254 nm

5. Forfarande

5.1 Beredning av provet:

Vig 3,0 g av provet till ett 10 ml graderat provrér. Satt till 0,250 g askorbinsyra (3.6) och 5 ml
etanol (3.1). Justera pH i [8sningen till 10 med hjilp av ammoniak (3.5). Fyll till en volym om
10 ml med etanol (3.1). Forslut réret med en kork och homogenisera i ultrajudsbad i 10 minuter.
Filtrera genom filterpapper eller centrifugera vid 3 000 varv per minut.

5.2 TLC
5.2.1 Mitta en kromatografisk tank med framkallarlésning (3.4).
522 Placera 2 ul av referenslsningarna (3.11) och 2 wl av provlosningen (5.1) pi en platta.

Framkalla i morker vid lufttemperatur tills [6sningsfronten har vandrat 15 cm frin starten.

5.2.3 Avligsna plattan och lat den torka vid rumstemperatur.
5.3 Detektering
5.3.1 Observera plattan under UV-ljus vid 254 nm och markera punkternas lagen.

532 Spraya plattan med:
— silvernitratreagens (3.16.1), eller
— 12-molybdenfosforsyrereagens (3.16.2), varm till ca 120 °C, eller

— kaliumferricyanidlésning och jarnkloridiosning (3.16.3).

6. Identifikation
Berikna Rf-virdet for varje punkt.
Jamfor punkterna for provldsningen med punkterna for referensldsningen med avseende pd
Rf-virden, punkternas firg under UV-strdlning och punkternas fiarg sedan de gjorts synliga med

sprayreagens.

Utfér HPLS som beskrivs i foljande avsnitt (B) och jamfor de retentionstider som erhdlls for
provtopparna med dem som erhdlls for referenslosningarna.

Ligg samman resultaten fran TLC och HPLC fér att identifiera férekomst av hydrokinon eller
dess etrar.

7. Anmirkningar

Under beskrivna villkor observerades foljande Rf-virden:
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Hydrokinon 0,32,
Hydrokinonmonometyleter 0,53,
Hydrokinonmonoetyleter 0,55,

3.1

3.2

3.3

3.4

3.5

3.6

3.7

3.8

3.9

4.1

4.2

4.3

Hydrokinonmonobensyleter 0,58.

BESTAMNING

Omfang och tillimpningsomrade
Denna metod beskriver en metod for bestimning av hydrokinon, hydrokinomonometyleter,

hydrokinonmonoetyleter, och hydrokinonmonobensyleter (monobenson), i kosmetiska produkter

for hudblekning.

Princip

Provet extraheras med en vatten/metanolblandning under forsiktig uppvarmning for att smalta
alla fetthaltiga material. Bestimning av analysaten i de resulterande lGsningarna utférs med
fasvind vistskekromatografi med UV-detektering.

Reagens

Alla reagens maste vara av analytisk renhetsgrad. Vatten som anvinds mdaste vara destillerat eller
av motsvarande renhetsgrad. -

Metanol

Hydrokinon

Hydrokinonmonometyleter

Hydrokinonomonoetyleter

Hydrokinonomonobensyleter (monobenson)

Tetrahydrofuran, HPLC-kvalitet

Vatten/metanolblandning 1:1 (v/v). Blanda 1 del vatten och 1 del metanol (3.2).

Mobil fas: tetrahydrofuran/vattenldsning 45:55 (v/v). Blanda 45 delar tetrahydrofuran (3.7) och
55 delar vatten.

Referenslosning

Vig 0,06 g hydrokinon (3.3), 0,08 g hydrokinonmonometyleter (3.4), 0,10 g hydrokinonmono-
etyleter (3.5) och 0,12 g hydrokinonmonobensyleter (3.6) till en 50 m] volymeterkolv. Los upp
och fyll til volym med metanol (3.2). Bered referenslosningen genom utspadning av 10,00 ml av
denna 16sning med 50,00 ml vatten/metanolblandning (3.8). Dessa losningar maste vara
nyberedda.

Apparatur
Normal laboratorieutrustning och:
Vattenbad som kan hilla en temperatur av 60 °C.

Hogpresterande vistskekromatograf med UV-detektor med variabel viglangd och 10 ul injek-
tionsslinga.

Analyskolonn:

Kromatografisk kolonn av rostfritt stil, langd 250 mm, inre diameter 4,6 mm, packad med
Zorbax fenyl (kemisk bondad fenetylsilan pa Zorbax SIL, dndforsluten med trimetylklorosilan),
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partikelstorlek 6 um, eller motsvarande. Anvind ingen skyddskolonn, utom fenylskydd eller
motsvarande.

Filterpapper, diameter 90 mm, Schleicher & Schull, Weissband nr 5892, eller motsvarande.

Forfarande

Provberedning

Vig med tre decimaler 1 g £ 0,1 g (a gram) av provet till en 50-ml volymeterkolv. Dispersera
provet i 25 ml vatten/metanolblandning (3.8). Tillslut kolven och skaka kraftigt tills en homogen
suspension erhdllits. Skaka i minst en minut. Placera kolven i ett vattenbad (4.1) som hills vid
60 °C for att forstirka extraktionen. Kyl kolven och fyll till volym med vatten/metanolblandning
(3.8). Filtrera extraktet med ett filterpapper (4.4). Utfér HPLC-bestimningen inom 24 timmar
efter det att extraktet preparerats.

Hogpresterande vatskekromatografi

Justera den mobila fasens flode (3.9) till 1,0 ml/minut och sitt detektorns véglangd till
295 nm. '

Injicera 10 ul- av den provlosning som erhdllits i avsnitt 5.1 och registrera kromatogrammet.
Mt toppareorna. Utfor en kalibrering som beskrivs under 5.2.3. Jimfor de kromatogram som
erhallits for proven och de som erhallits f6r standardlésningarna. Med anviandande av toppare-
orna och de responsfaktorer (RF) som berdknats i avsnit 5.2.3 beriknas koncentrationen av
analysaten i provldsningen.

Kalibrering

Injicera 10 ul av referenslosningen (3.10) och registrera kromatogrammet. Injicera flera génger
tills en konstant topparea erhdlls.

Bestim reponsfaktorn RF,

dar

p; = topparean for hydrokinon, hydrokinonmonometyleter, hydrokinonmonoetyleter, eller
hydrokinonmonobensyleter, och

= koncentrationen (g/50 ml) i referenslésningen (3.10) av hydrokinon, hydrokinonmonomety-
leter, hydrokinonmonoetyleter, eller hydrokinonmonobensyleter.

Kontrollera om de kromatogram som erhdlls for en intern standardlosning och provlésningen
motsvarar foljande krav:

— toppseparationen for det simst separerade paret skall vara minst 0,90. (Fér definition av
toppseparation, se figur 1).

Figur 1: Toppseparation
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Om den efterstriavade separationen inte erhills, bor antingen en mer effektiv kolonn anvindas
eller sammansittningen av den mobila fasen justeras tills separationen erhills.

— Assymmetrifaktorn A, for alla toppar skall ligga mellan 0,9 och 1,5. (For definition av
assymmetrifaktorn, se figur 2). For att registrera ett kromatogram for bestimning av
assymmetrifaktorn rekommenderas en skrivarhastighet pi minst 2 cm/minut.
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Figur 2: Toppassymetrifaktor
— En stabil baslinje skall erhallas
6. Berikning
Anvind areorna hos analystopparna for att berikna koncentrationen av analysat i provet.
Berikna analysatkoncentrationen i provet som en andel av massan (x;} med formeln
b; - 100
: % (m/m) = =
X; % (m/m) RE, -2

dar

a = massan av analysatet i gram, och

b; = topparean for analysatet i provet.

7. Upprepningsbarhet(})

7.1 For en hydrokinonhalt av 2,0 % bor skillnaden mellan resultaten av tvd bestimningar som utfors
parallellt pd samma prov inte Sverstiga ett absolutvirde pd 0,13 %.

7.2 For en hydrokinonmonometyleterhalt av 1,0 % bor skillnaden mellan resultaten av tvd bestim-
ningar som utfors parallellt pA samma prov inte Gverstiga ett absolutviarde pa 0,1 %.

7.3 For en hydrokinonmonoetyleterhalt av 1,0 % bor skillnaden mellan resultaten av tvad bestamning-
ar som utfors parallellt pd samma prov inte Overstiga ett absolutvirde pa 0,11 %.

7.4 For en hydrokinonmonobensyleterhalt pd 1,0 % bor skillnaden mellan resultaten av tvd bestam-
ningar som utfors parallellt pd samma prov inte Gverstiga ett absolutvirde pa 0,11 %.

8. Reproducerbarhet()

8.1 For en hydrokinonhalt av 2,0 % bor skillnaden mellan resultaten av tva bestimningar som utfors

pad samma prov under olika villkor (olika laboratorier, olika laboratorer, olika apparater eller vid
olika tidpunkt) inte 6verstiga ett absolutvirde pa 0,37 %.

() 1SO 5725.
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For en hydrokinonmonometyleterhalt av 1,0 % bor skillnaden mellan resultaten av tvd bestim-
ningar som utférs pd samma prov under olika villkor (olika laboratorier, olika laboratorer, olika
apparater eller vid olika tidpunkt) inte Gverstiga ett absolutvarde pa 0,21 %.

For en hydrokinonmonoetyleterhalt av 1,0 % bér skillnaden mellan resultaten av tvd bestimning-
ar som utfors pd samma prov under olika villkor (olika laboratorier, olika laboratorer, olika
apparater eller vid olika tidpunkt) inte Sverstiga ett absolutvirde pa 0,19 %.

For en hydrokinonmonobensyleterhalt pd 1,0 % bor skillnaden mellan resultaten av tvd bestim-
ningar som utfors pa samma prov under olika villkor (olika laboratorier, olika laboratorer, olika
apparater eller vid olika tidpunkt) inte Sverstiga ett absolutvirde pa 0,11 %.

Anmirkningar

Om en hydrokinonhalt p3 avsevirt mer dn 2% hittas och en noggrann uppskattning av halten
kravs, bor provextraktet (5.1) spidas till en koncentration liknande den som skulle erhillas fran
ett prov med 2% hydrokinon och bestamningen upprepas.

(I vissa instrument dr absorbensen utanfor den linjara skalan for detektorn fér hoga hydrokinon-
halter.)

Inteferenser

Ovan beskriven metod medger bestimning av hydrokinon och dess estrar i en enda isokratisk
process. Anviandningen av fenylkolonnen sakerstiller en tillracklig hydrokinonretention som inte
kan garanteras om en C18-kolonn anvinds i den mobila fas som beskrivits.

Dock dr denna metod kinslig for interferens fran ett antal parabener. I dessa fall bor
bestimningen upprepas med anviandande av ndgot annat system for mobil fas/stationar fas.
Lampliga metoder kan terfinnas i hdnvisning (') och (%), namligen:

Kolonn: Zorbax ODS, 4,6 mm x 25 cm, eller motsvarande
Temperatur: 36 °C
Flode: 1,5 m{/minut
Mobil fas: fér hydrokinon: metanol/vatten 5/95 (v/v)
for hydrokinonmonometyleter: metanol/vatten 30/70 (v/v)

for hydrokinonmonoetyleter: metanol/vatten 80/20 (v/v) (')

Kolonn: Spherisorb S5-ODS, eller motsvarande
Mobil fas: vatten/metanol/90/10 (v/v)
Flode: 1,5 ml/minut

2

Dessa villkor ar lampliga for hydrokinon(?)

benzylique dans les produits cosmétiques pour blanchir la pea. Int. j. Cosmet. Sci. 8 230-214 (1986).
(%) J. Firth and L Rix, Determination of Hydroquinone in skin toning creams, Analyst (1986), 111, s. 129,

(') M. Herpol-Borremans et M.-O. Masse, Identification et dosage de I’hydroquinone et de ses éthers méthylique et *
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