124 Eiropas Savienibas Oficialais Veéstnesis 13/7. sgj.
3198310514
24.10.1983. EIROPAS KOPIENU OFICIALAIS VESTNESIS L 291/9

KOMISIJAS TRESA DIREKTIVA
(1983. gada 27. septembris)

par dalibvalstu tiesibu aktu tuvinasanu attieciba uz analizes metodem, kuras vajadzigas, lai
parbauditu kosmétikas lidzeklu sastavu

(83/514/EEK)

EIROPAS KOPIENU KOMISIJA,
nemot véra Eiropas Ekonomikas kopienas dibinasanas ligumu,

nemot véra Padomes 1976. gada 27. jilija Direktivu
76/768[EEK par dalibvalstu tiesibu aktu tuvinasanu attieciba
uz kosmeétikas lidzekliem ('), kura jaunakie grozijumi izdariti
ar Direktivu 83/341/EEK (%), un jo ipasi tas 8. panta 1. punktu,

ta ka Direktiva 76/768/EEK ir paredzéta oficiala kosmétikas
lidzeklu testéSana, kuras mérkis ir nodro$inat to Kopienas
noteikumos izklastito nosacijumu ievéroanu, kas attiecas uz
kosmétikas lidzeklu sastavu;

ta ka iesp&jami isa laika biitu japaredz visas vajadzigas analizu
metodes; ta ka divi pasakumi $a mérka sasniegSanai ir veikti,
Komisijas Direktivas 80/1335/EEK () un 82[434[EEK (*) pare-
dzot dazas metodes, ar treSo pasakumu japaredz metodes
dihlormetana un 1,1,1-trihloretana noteiksanai, hinolin-8-ola
un bis(8-hidroksihinolin) sulfata pieradi§anai un noteikSanai,
amonjaka noteik3anai, nitrometana pieradiSanai un noteikSanai,
merkaptoetikskabes pieradiSanai un noteiksanai ilgvilpu, matu
iztaisnosanas un epilacijas lidzeklos, heksahloroféna (INN) pie-
radiSanai un noteikSanai, natrija tozilhloramida (INN) noteiksa-
nai, kopégja fluora noteikSanai zobu pastas, dzivsudraborganisko
savienojumu pieradiSanai un noteikSanai, sarmu un sirmzemju
metalu sulfidu noteikSanai;

1

() OV L 262, 27.9.1976., 169. Ipp.
() OV L 188, 13.7.1983,, 15. Ipp.
() OV L 383, 31.12.1980., 27. Ipp.
() OV L 185, 30.6.1982,, 1. Ipp.

ta ka Saja direktiva paredzétie pasikumi ir saskana ar atzi-
numu, ko sniegusi komiteja, kura izveidota, lai Direktivu
76/768[EEK pielagotu tehnikas attistibai,

IR PIENEMUSI SO DIREKTIVU.

1. pants

Dalibvalstis veic visus pasakumus, kas vajadzigi, lai nodrosinatu
to, ka oficiali test&jot kosmétikas lidzeklus:

— nosaka dihlormetanu un 1,1,1-trihloretanu,

— pierada un nosaka hinolin-8-olu un bis(8-hidroksihinolin)
sulfatu,

— nosaka amonjaku,

— pierada un nosaka nitrometanu,

— pierada un nosaka merkaptoetikskabi ilgvilpu, matu iztais-
noSanas un epilacijas lidzeklos,

— pierada un nosaka heksahlorofénu (INN),

— nosaka natrija tozihloramidu (INN),

— nosaka kopgjo fluoru zobu pastas,

— pierada un nosaka dzivsudraborganiskos savienojumus,
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— nosaka sarmu un sarmzemju sulfidus,

saskana ar pielikuma aprakstitajam metodém.

2. pants
Dalibvalstis stajas speka normativie un administrativie akti, kas
vajadzigi, lai izpilditu 3is direktivas prasibas ne velak ka
1984. gada 31. decembri.

Par to dalibvalstis talit informé Komisiju.

3. pants

Si direktiva ir adreséta dalibvalstim.

Briselé, 1983. gada 27. septembri

Komisijas varda —
Komisijas loceklis
Frans ANDRIESSEN
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4.1.

4.2.

4.3.

4.4.

4.5.

4.6.

5.1.

5.2.

5.3.

5.4.

6.1.

PIELIKUMS

DIHLORMETANA UN 1,1,1-TRIHLORETANA NOTEIKSANA

PIEMEROSANAS JOMA UN NOZARE

Ar S0 metodi nosaka dihlormetanu (metilénhloridu) un 1,1,1-trihloretanu (metilhloroformu) visos kosméti-
kas lidzeklos, kuros tas varétu biit.

NOTEIKUMS

Dihlormetana un 1,1,1-trihloretana saturu, ko parauga nosaka saskana ar o metodi, izsaka masas procentos.

PRINCIPS

Piclietojot $o metodi, izmanto gazu hromatografiju ar hloroformu ka iek3gjo standartu.

REAGENTI

Visiem reagentiem jabiit analitiskas kvalitates.
Hloroforms (CHCL).

Tetrahlorogleklis (CCI,).

Dihlormetans (CH,CL).

1,1,1-trihloretans (CH,CCL).

Acetons.

Slapeklis.

APRIKOJUMS

Standarta laboratorijas aprikojums.

Gazu hromatografs, kas aprikots ar katarometru.

Pudele $kiduma parneSanai, 50 lidz 100 ml (skat. paraugu nemsanas metodi 5.3.) (!).

Gazes spiedslirce, 25 vai 50 pl (skat. paraugu nemsanas metodi 5.4.2.2.) ().

PROCEDURA

Spiedienam nepaklauts paraugs: precizi iesver paraugu koniska kolba ar aizbazni. levada precizi nosvértu
daudzumu, kas ir vienads ar iepriek§ pienemto dihlormetana un 1,1,1-trihloretana daudzumu parauga
hloroforma (4.1, kurs ir ick3gjais standarts. Ripigi sajauc.

() OV L 383, 31.12.1980., 27. Ipp.
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6.2.

6.2.1.

6.2.2.

6.2.3.

6.2.4.

7.1.

7.2.

7.3.

Paaugstinatam spiedienam paklauts paraugs: izmanto metodi, kas aprakstita nodala par paraugu nemsanu,
bet ar $adiem precizéjumiem:

Kad paraugs ir parnests uz pudeli skiduma parnesanai (5.3.), taja ievada hloroforma (4.1.), kas ir ieksgjais

standarts, tilpumu, kas vienads ar iepriek§ pienemto dihlormetana un/vai 1,1,1-trihloretana daudzumu
parauga. Rapigi sajauc. TukSu ventili izskalo ar 0,5 ml tetrahloroglekla (4.2). Péc zavéSanas, pamatojoties

uz starpibu, precizi nosaka iek$gja standarta pievienoto masu.

Kad §lirce ir piepildita ar paraugu, tas uzgalis bitu jaiztira ar slapekli (4.6.), lai pirms ievadiSanas
hromatografa nepaliktu atlikumi.

Péc katra parauga panemsanas ventila virsma un parnesanas ierice vairakas reizes bitu jaizskalo ar acetonu
(4.5.) (péc vajadzibas lietojot injekciju Slirci) un péc tam ripigi janozave ar slapekli (4.6.).

Katrai analizei veic mérfjumus ar divam dazadam pudelém $kiduma parneSanai, piecus mérfjumus ar katru
pudeli.

HROMATOGRAFIJAS APSTAKLI

Pirmskolonna

Caurule: nertiséjo$s térauds.

Garums: 300 mm.

Diametrs: 3 vai 6 mm.

Pildjjums: ta pati viela, ar ko pilda analitisko kolonnu.
Kolonna

Nekustigo fazi veido Hallcomid M 18 uz hromosorba. Kolonnai janodrosina izskirtspéja R, kas ir vienada ar
1,5 vai labaka, ja:

d(r, —r
R—dln=r) 1),
Wi+ W,
kur:
runr, = izdaliSanas laiki (mindtés),
W, un W, = piku platumi pusaugstuma (milimetros),
d = pasrakstitdja atrums (milimetros mindtg).

Pieméram, $adas kolonnas dod vélamos rezultatus:

Kolonna I il
Materials: nertsgjosa térauda caurule nerisgjosa térauda caurule
Garums: 350 cm 400 cm
Diametrs: 3 mm 6 mm
Neséjs:
hromosorbs: WAW WAW-DMCS-HP
sieta analize: ar dalinu lielumu no 100 lidz ar dalinu lielumu no 60 lidz 80
120
Nekustiga faze: Hallcomid M 18, 10 % Hallcomid M 18, 20 %

Temperatiira var atskirties atkariba no iekartas funkcijas. Sajos pieméros ta ir noteikta $ada:

Kolonna I i
Temperatiira:
kolonna: 65°C 75°C
inzektors: 150°C 125°C
detektors: 150°C 200°C
Nesgjgaze:
hélija plismas atrums: 45 ml/min 60 ml/min
spiediens inzektora: 2,5 bar 2 bar

lesmidzinasana: 15 ul 15 ul
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8. MAIS]JUMS, KO IZMANTO, LAI NOTEIKTU SIGNALA ATTIECIBU PRET MASAS VIENIBU
Koniska kolba ar aizbazni sagatavo $adu precizi nosvértu maisjumu:

Dihlormetans (4.3.), 30 % (m/m).
1,1,1-trihloretans (4.4.), 35 % (m/m).
Hloroforms (4.1.), 35 % (m/m).

9. APREKINI
9.1. Signala attiecibas pret masas vienibu vielai p aprekins attieciba pret vielu a, ko izmanto ka ieksejo
standartu

Ja pirma viela ir p, kur:

k = ts signala attieciba pret masas vienibu,
m = tas masa maisjuma,
A = tas pika laukums.

Otra viela ir a, kur:

= tas signala attieciba pret masas vienibu,
M = tas masa maisijuma,

= tas pika laukums,

tad:
_my X A,
PM, x Ay

Pieméram ir iegiitas $adas signala attiecibas pret masas vienibu (hloroformam: k = 1):
dihlormetanam: k1l = 0,78 + 0,03

1,1,1-trihloretanam: k1 =0,78 £ 0,03.

9.2. Aprekina % (m/m) dihlormetana un 1,1,1-trihloretana analizejamaja parauga
Ja:
m_ = ievadita hloroforma masa (gramos),
M, = analizéjama parauga masa (gramos),
A = hloroforma pika laukums,
A, = dihlormetana pika laukums,
A, = 1,1,1-trihloretana pika laukums,
tad:
m, X A; x k; x 100
9 CH,CL, =2
%(mfm) CH,CLy As X M;
m, X A2 X k2 X 100
0, H L. = P
/)(m/m) C 3CC 3 Aa »; MS
10. ATKARTOJAMIBA ()

No viena parauga ar dihlormetana un/vai 1,1,1-trihloretana saturu 25 % (m/m) divas paralélas noteik3anas
ieglito rezultatu starpibai nevajadzétu parsniegt 2,5 % (m/m).

() Norm ISO 5725.
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3.1.

3.2

4.1.

4.2.

4.3.

4.4.

4.5.

4.6.

4.7.

4.8.

4.9.

4.10.

4.11.

4.12.

HINOLIN-8-OLA UN BIS(8-HIDROKSIHINOLIN) SULFATA PIERADISANA UN NOTEIKSANA

PIEMEROSANAS JOMA UN NOZARE

Ar 30 metodi pierada un nosaka hinolin-8-olu un ta sulfatu.

NOTEIKUMS

Ar 30 metodi noteikta hinolin-8-ola un bis(8-hidroksihinolin) sulfata saturu izsaka hinolin-8-ola masas
procentos.

PRINCIPS

Pieradisana

Pierada, veicot planslana hromatografiju.

NoteikSana

Nosaka, veicot tada kompleksa spektrofotometriju 410 nm, kas iegiits reakcija ar Felinga skidumu.

REAGENTI

Visiem reagentiem jabat analitiski tiriem.

Hinolin-8-ols.

Benzols. Ta ka benzols ir toksisks, ar to jastrada ipasi piesardzigi.

Hloroforms.

Natrija hidroksida tidens $kidums, 50 % (m/m).

Vara sulfata pentahidrats.

Kalija natrija tartrats.

1 M salsskabe.

0,5 M sérskabe.

Natrija hidroksids, 1 M $kidums.

Etanols.

Butan-1-ols.

Ledus etikskabe.
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4.13.

4.14.

4.15.

4.15.1.

4.15.2.

4.16.

4.17.

4.18.

4.19.

4.20.

4.21.

4.22.

4.23.

5.1.

5.2.

5.3.

0,1 n salsskabe.
Celits 545 vai lidzvertigs.
Standartskidumi

lesver 100 mg hinolin-8-ola (4.1.) 100 ml mérkolba. Izskidina nedaudz sérskabes (4.8.). Uzpilda lidz zimei
ar sérskabi (4.8.).

lesver 100 mg hinolin-8-ola 100 ml mérkolba. Izskidina etanola (4.10.). Uzpilda lidz zimei ar etanolu
(4.10.) un sajauc.

Felinga skidums
Skidums A

lesver 7 g vara sulfata pentahidrata (4.5.) 100 ml mérkolba. Izskidina neliela daudzuma Gdens. Uzpilda lidz
zimei ar dideni un sajauc.

Skidums B

lesver 35 g kalija natrija tartrata (4.6.) 100 ml mérkolba. Izskidina 50 ml ddens. Pievieno 20 ml natrija
hidroksida (4.4.). Uzpilda lidz zimei ar Gdeni un sajauc. Tie$i pirms lietoSanas ar pipeti iepilina 10 ml
skiduma A un 10 ml $kiduma B 100 ml mérkolba. Uzpilda lidz zimei un sajauc.

Eluenti planslana hromatografijai

. Butan-1-ols (4.11.)/etikskabe (4.12.)/adens (80: 20: 20 v/v[v).

II: Hloroforms (4.13.)/etikskabe (4.12.) (95: 5 v/[v).
2,6-dihlor-4-(hlorimino)cikloheksa-2,5-dienons, 1 % (m/v) skidums etanola (4.10.).
Natrija karbonats, 1 % (m/v) $kidums tdeni.

Etanols (4.10), 30 % (v/v) skidums tideni.

Dinatrija dihidrogénetiléendiamintetraacetats, 5 % (m/v) $kidums ddeni.
Buferskidums, pH 7

lesver 27 g beztdens kalija dihidrogénortofosfata un 70 g dikalija hidrogénortofosfata trihidrata viena litra
meérkolba. Uzpilda lidz zimei ar tdeni.

Gatavas planslana plates

Lietodanai gatavas planslana plates, kuru biezums ir 0,25 mm (e.g. Merck Kieselgel 60 vai lidzvértigas). Pirms
lietosanas apsmidzina ar 10 ml reagenta (4.21.) un nozavé 80°C.

APRIKOJUMS
Apalkolba ar pieslipétu kaklu, 100 ml.
Meérkolbas.

Meérpipetes, 10 un 5 ml.
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5.4.

5.5.

5.6.

5.7.

5.8.

5.9.

5.10.

5.11.

5.12.

6.1.

6.1.1.1.

6.1.1.2.

6.1.1.3.

6.1.1.4.

6.1.2.1.

6.1.2.2.

6.2.

6.2.1.

6.2.1.1.

Pipetes, 20, 15, 10 un 5 ml.

Dalamas piltuves, 100, 50 un 25 ml.

Kroku filtrpapirs ar 90 mm diametru.

Rotacijas ietvaicétajs.

Atteces dzesinatjs ar pieslipétu kaklu.

Spektrofotometrs.

Kivetes ar 10 mm optiska cela garumu.

Maisitajs ar elektrisko apsildi.

Stikla hromatografijas kolonnas izméri: 160 mm gara ar 8 mm diametru, saSaurinata apaksgala, kur ir
stiklskiedras aizbaznis un adapters augsgala spiediena radiSanai.

PROCEDURA

Pieradisana

Skidrie paraugi

Analiz&jama parauga dalas pH noregulé uz 7,5 un 10 pl uznes uz ieprieks apstradatas silikagéla planslana
plates (4.23.) starta linijas.

Standartskiduma (4.15.2.) 10 un 30 pl uznes vél divos starta linijas punktos, péc tam plati attista viena no
diviem eluentiem (4.17)).

Kad $kidinataja fronte ir pavirzijusies par 150 mm, plati zavé 110°C (15 mindites). Ultravioleta gaisma (366
nm) hinolin-8-ola plankumi fluorescé dzelteni.

Apsmidzina plati ar natrija karbonata skidumu (4.19.). Nozavé un apsmidzina ar 2,6-dihlor-4-(hlorimino)-
cikloheksa-2,5-dienona $kidumu (4.18.). Hinolin-8-ols klaist redzams ka zils plankums.

Cietie/sausie paraugi vai kremi

Dispergé 1 g parauga 5 ml buferskiduma (4.22.). Péc tam parnes 10 ml hloroforma (4.3.) uz dalamo piltuvi
un sakrata. P& hloroforma slana atdaliSanas tdens slani ekstrahé veél divas reizes ar 10 ml hloroforma
(4.3.). Apvienotos un izfiltrétos hloroforma ekstraktus gandriz pilnigi ietvaicé 10 ml apalkolba (5.1.) ar
rotacijas ietvaicétaju (5.7.). Iz8kidina atlikumu 2 ml hloroforma (4.3.) un 10 un 30 pl ieguta $kiduma uznes
uz silikagéla planslana plates (4.23.) saskana ar metodi, kas aprakstita 6.1.1.1. un turpmakajos apakspunktos.

Uz plates uznes 10 un 30 pl standartskiduma (4.15.2.) un turpina, ka aprakstits no 6.1.1.2. lidz 6.1.1.4.

NoteikSana

Skidrie paraugi

lesver 5 g parauga 100 ml apalkolba. Pievieno 1 ml sérskabes skiduma (4.8.) un maisijumu ietvaicé lidz
gandriz sausam stavoklim 50°C pazeminata spiediena.
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6.2.1.2.

6.2.1.3.

6.2.1.4.

6.2.2.

6.2.2.1.

6.2.2.2.

6.2.2.3.

6.2.2.4.

6.2.2.5.

6.2.2.6.

8.1.

Iz8kidina atlikumu 20 ml silta dens. Parnes uz 100 ml mérkolbu. Skalo tris reizes ar 20 ml ddens. Uzpilda
lidz 100 ml ar ddeni un sajauc.

Iepilina 5 ml $a $kiduma 50 ml dalamaja piltuvé (5.5.). Pievieno 10 ml Felinga $kiduma (4.16.). Ekstrahé
hinolin-8-ola vara kompleksu [vara oksinu (ISO)], ko iegiist ar trisreiz 8 ml hloroforma (4.3.).

Izfiltré un savac hloroforma slanus 25 ml mérkolba (5.2.) Uzpilda lidz zimei ar hloroformu (4.3) un
sakrata. Nosaka dzeltena skiduma optisko blivumu attieciba pret hloroformu 410 nm.

Cietie/sausie paraugi vai kremi

lesver 0,500 g parauga 100 ml apalkolba (4.1.). Pievieno 30 ml benzola (4.2.) un 20 ml salsskabes (4.7.).
[zmantojot atteces dzesinataju, maisot vara kolbas saturu 30 miniites.

Kolbas saturu parnes uz 100 ml dalamo piltuvi (5.5.). Skalo ar 5 ml 1 n HCl (4.7.). Parnes tdens fazi uz
apalkolbu (5.1.) un mazga benzola fazi ar 5 ml salsskabes (4.7.).

Ja turpmako apstradi traucé emulsijas, tad 0,500 g parauga sajauc ar 2 g celita 545 (4.14.), lai veidojas
brivi plistoss pulveris. Maisjjumu mazas devas parnes uz stikla hromatografijas kolonnu (5.12.).

Péc katras pievienodanas sablivé kolonnas pildjjumu. Tiklidz viss maisjjums ir parnests uz kolonnu, elué ar
salsskabi (4.13.) t3, lai apméram 10 mindtés iegiist 10 ml eludta (vajadzibas gadijuma var eluét neliela
slapekla spiediend). Elugjot janodro$ina, lai virs kolonnas pildijuma nepartraukti ir nedaudz salsskabes.
Pirmos 10 ml eluata turpina apstradat, ka aprakstits 6.2.2.4.

Savaktas ddens fazes (6.2.2.2) vai eluatu (6.2.2.3.) ar rotacijas ietvaicétaju pazeminata spiediena ietvaicé lidz
gandriz sausam stavoklim.

Atlikumu izskidina 6 ml natrija hidroksida skiduma (4.9.). Pievieno 20 ml Felinga $kiduma (4.16.) un kolbas
saturu parnes uz 50 ml dalamo piltuvi (5.5.). Kolbu izskalo ar 8 ml hloroforma (4.3.). Sakrata un izfiltré
hloroforma fazi 50 ml mérkolba (5.2.).

Atkarto ekstrakciju tris reizes ar 8 ml hloroforma (4.3.). Izfiltré hloroforma fazes un savac 50 ml kolba.
Uzpilda lidz zimei ar hloroformu (4.3.) un sakrata. lzméra dzeltend $kiduma optisko blivumu attieciba pret
hloroformu (4.3.) 410 nm.

KALIBRESANAS LIKNE

Cetras 100 ml apalkolbas (5.1.), no kuram katrd ir 3 ml 30 % etanola @idens $kiduma (4.20.), ar pipeti
iepilina 5, 10, 15 un 20 ml devu standartskiduma (4.15.1.), kas atbilst 5, 10, 15 un 20 mg hinolin-8-ola.
Péc tam rikojas, ka aprakstits 6.2.1.

APREKINS
Skidrie paraugi

Hinolin-8-ola saturs (% m/m) = 2% 100,
m

kur
a = miligrami hinolin-8-ola uz kalibrésanas liknes (7.),
m = noteik§anai nemta parauga (6.2.1.1.) masa miligramos.
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8.2.

4.1.

4.2.

4.3.

4.4.

4.5.

4.6.

4.7.

Cietie[sausie paraugi vai kremi

2
Hinolin-8-ola saturs (% (m/m)) = 2 100,
m

kur

a = miligrami hinolin-8-ola uz kalibréanas liknes (7.),

m = noteikSanai nemta parauga (6.2.2.1.) masa miligramos.
ATKARTOJAMIBA (!)

Ja hinolin-8-ola saturs ir aptuveni 0,3 %, tad no ta pasa parauga divas paralélas noteiksanas iegiito rezultatu
starpibai nevajadzétu parsniegt absoliitu 0,02 % vertibu.

AMONJAKA NOTEIKSANA

PIEMEROSANAS JOMA UN NOZARE

Ar 30 metodi nosaka brivo amonjaku kosmétikas lidzeklos.

NOTEIKUMS
Saskana ar $o metodi noteikto amonjaka saturu parauga izsaka amonjaka masas procentos.

PRINCIPS

Analizéjamam kosmétikas lidzekla parauga daudzumam, kas izkidinats metanola - tdens $kiduma, pievieno

barija hlorida $kidumu. Filtr&jot vai centrifuggjot atdala visas nogulsnes. Saja procediira, destilgjot ar Gidens
tvaiku, bez zudumiem saglaba amonjaku dazos amonija salos, pieméram, hidrogénkarbonata un taukskabés,
iznemot amonija acetatu.

Amonjaku ar Gdens tvaiku destilé no filtrata vai centrifugata un nosaka, potenciometriski vai citadi titrgjot.

REAGENTI

Visiem reagentiem jabait analitiski tiriem.
Metanols.

Barija hlorida dihidrats, 25 % (m/v) skidums.
Ortoborskabe, 4 % (m/v) skidums.

Sérskabe, 0,25 M standartskidums.

Pretputu lidzeklis.

Natrija hidroksids, 0,5 M standartskidums.

Indikators, ja vajadzigs: sajauc 5 ml 0,1 % (m/v) metilsarkana $kiduma etanola ar 2 ml 0,1 % (m/v)
metilénzila skiduma tdeni.

() Norm ISO 5725.
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5.1.

5.2.

5.3.

5.4.

5.5.

6.1.

6.2.

6.3.

6.4.

6.5.

6.6.

6.7.

6.8.

7.1.

APRIKOJUMS

Standarta laboratorijas aprikojums.

Centriftiga ar 100 ml pudelém, kam ir aizbaznpi.

lekarta destiléSanai ar iidens tvaiku.

Potenciometrs.

Indikacijas stikla elektrods un dzivsudraba (I) hlorida (kalomela) standartelektrods.

PROCEDURA

lesver 100 ml mérkolba paraugu ar masu (m), kas atbilst 150 mg amonjaka maksimumam.

Pievieno 10 ml tdens, 10 ml metanola (4.1.) un 10 ml barjja hlorida $kiduma (4.2.). Uzpilda ar metanolu
(4.1) Iidz 100 ml.

Sajauc un uz nakti atstdj ledusskapi (5°C).

Péc tam filtré vai 10 mindtes slégtas mégenés centrifugé vél aukstu $kidumu, lai iegiitu dzidru filtratu vai
centrifugatu.

Ar pipeti iepilina 40 ml dzidra $kiduma iekarta destileSanai ar Gdens tvaiku (5.3.), péc tam, ja vajdzigs,
0,5 ml pretputu lidzekla (4.5.).

Destilé un savac 200 ml destilata 250 ml varglazé, kura ir 10 ml sérskabes standartskiduma (4.4.) un
0,1 ml indikatora (4.7.).

Attitré skabes parakumu ar natrija hidroksida standartskidumu (4.6.).

N.B. Potenciometriskajai noteikSanai savac 200 ml destilata 250 ml varglazg, kura ir 25 ml ortoborskabes
skiduma (4.3.), un titré ar sérskabes standartskidumu (4.4.), registréjot neitralizacijas Ikni.

APREKINI

Aprekins attitrgjot

Ja:

V, = izlietota natrija hidroksida skiduma (4.6.) tilpums (mililitros),
M, = ta faktiska molaritate (4.6.),

M, = sérskabes skiduma (4.4.) faktiskais titrs,

m = noteik§anai nemta parauga (6.1.) masa (miligramos),

tad:

(20 M; —V; Mp) x 17 x 100 (20 My — V3 M;) x 4250

amonjaka % (m/m) 04
4 m m
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7.2.

4.2.

5.1.

Aprekins, ja veic tieSu potenciometrisku titresanu

Ja:
V, = izlietota sérskabes $kiduma (4.4.) tilpums (mililitros),
M, = ta faktiska molaritate (4.4.),
m = noteikSanai nemta parauga (6.1.) masa (miligramos),
tad:
\% M 1 100 4250V M
amonjaka % (m/m) = 2 XMy x 17 x _ A0 V. x 2
0,4 m m
ATKARTOJAMIBA ()

Ja amonjaka saturs ir aptuveni 6 %, tad viena parauga divas paralélas noteiksanas iegiito rezultatu starpibai
nevajadzétu parsniegt absolatu 0,6 % vértibu.

NITROMETANA PIERADISANA UN NOTEIKSANA

PIEMEROSANAS JOMA UN NOZARE

Si metode ir piemérota nitrometana pieradisanai un noteikSanai, ja ta saturs ir lidz 0,3 %, aerosolveida
kosmeétikas lidzeklos.

NOTEIKUMS

Saskana ar $o metodi noteikto nitrometana saturu parauga izsaka amonjaka masas procentos visa aerosola
balona.

PRINCIPS

Nitrometanu pierada ar krasu reakciju. Nitrometanu nosaka gazu hromatografija péc ieks¢a standarta
pievienoSanas.

PIERADISANA

Reagenti

Visiem reagentiem jabat analitiski tiriem.

Natrija hidroksids, 0,5 M skidums.

Folina reagents:

Iz8kidina 0,1 g natrija 3,4-dihidro-3,4-dioksonaftalin-1-sulfonatu Gdeni un at3kaida lidz 100 ml.
Procediira

Pievieno 1 ml parauga 10 ml 4.1.1. un 1 ml 4.1.2. Violets krasojums liecina par nitrometana klatbiitni.
NOTEIKSANA
Reagenti

Visiem reagentiem jabit analitiski tiriem.

() Norm ISO 5725.



136

Eiropas Savienibas Oficialais Veéstnesis

13/7. s§j.

5.1.1.

5.2.

5.2.1.

5.2.2.

5.2.3.

5.3.

5.3.3.1.

Hloroforms (iek3gjais standarts 1).

2,4-dimetilheptans (ieksgjais standarts 2).

Etanols, 95 %.

Nitrometans.

Hloroforma standartskidums

Nosvérta 25 ml mérkolba ievada apméram 650 mg hloroforma (5.1.1.). Vélreiz precizi nosver kolbu un tas
saturu. Uzpilda lidz 25 ml ar 95 % etanolu (5.1.3.). Nosver un aprékina hloroforma masas procentus 3aja
skiduma.

2,4-dimetilheptana standartskidums

Hloroforma standartskidumu uzpilda lidzigi, bet 25 ml mérkolba iesver 270 mg 2,4-dimetilheptana (5.1.2.).

Aprikojums

Gazu hromatografs ar liesmas jonizacijas detektoru.

lekarta paraugu pemsanai no aerosoliem (pudele $kiduma parnesanai, mikroslirces savienotdji utt.), ka
aprakstits Komisijas 1980. gada 22. decembra Direktivas 80/1335/EEK (') II nodala.

Laboratorijas standartaprikojums.

Procediira

Parauga sagatavosana

Nosvérta 100 ml skiduma parneSanas pudelé, kas izskalota vai iztukSota saskana ar minétas direktivas
II nodalas 5.4. punkta aprakstito procediiru, ievada apméram 5 ml ieksgja standarta Skiduma (5.1.5. vai
5.1.6.). Lieto 10 vai 20 ml stikla $lirci bez adatas, kas pielagota parneSanas iericei saskana ar minétas
direktivas II nodalas 5. punkta aprakstito panémienu. Velreiz nosver, lai noteiktu ievadito daudzumu. Ar
tadu pasu panémienu uz $o pudeli parnes apméram 50 g parauga, kas nemts no aerosola balona. Vélreiz

nosver, lai noteiktu parnesta parauga daudzumu. Labi sajauc.

Ar minéto mikroglirci (5.2.2.) ievada apméram 10 pl. levada piecas reizes.

Standarta gatavosana

Precizi iesver 50 ml mérkolba apméram 500 mg nitrometana (5.1.4.) un 500 mg hloroforma (5.1.1.), vai
210 mg 2,4-dimetilheptana (5.1.2.). Uzpilda lidz zimei ar 95 % etanolu (5.1.3.). Ripigi sajauc. Parnes 5 ml
§a skiduma uz 20 ml mérkolbu. Uzpilda lidz zimei ar 95 % etanolu (5.1.3.).

Ar minéto mikroglirci (5.2.2.) ievada apméram 10 pl. levada piecas reizes.

Gazu hromatografijas nosacijumi

Kolonna

Tai ir divas dalas: pirma ar didecilftalatu ar Gas Chrom Q pildijumu, otra ar Ucon 50 HB 280X ar Gas Chrom
Q pildijumu. Sagatavotajai kombinétajai kolonnai janodrosina izskirtspéja R, kas ir vienada ar 1,5 vai labaka:

() OV L 383, 31.12.1980., 27. Ipp.
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5.3.3.2.

5.3.3.3.

5.3.3.4.

6.2.

d(r—r
R—p dln=r) 1),
Wi +W,
kur:
T, unr, = izdaliSanas laiki (mindités),
W, un W, = piku platumi pusaugstuma (milimetros),
d = pasrakstitdja atrums (milimetros mintg).

Pieméram, $is divas dalas nodrosina vajadzigo izskirtsp&ju:
Kolonna A:

Materials: nertis¢joss térauds.

Garums: 1,5 m.

Diametrs: 3 mm.

Pildjjums: 20 % didecilftalats uz Gas Chrom Q (dalinu lielums no 100 lidz 120).

Kolonna B

Materials: nerfis¢joss térauds.

Garums: 1,5 m.

Diametrs: 3 mm.

Pildjjums: 20 % Ucon 50 HB 280X uz Gas Chrom Q (dalinu lielums no 100 lidz 120).

Detektors
Piemérots liesmas jonizacijas detektora elektrometra jutibas uzstadijums ir 8 x 1070 A.
Temperatiira

Par piemérotiem uzskata $adu temperatiiru:

Inzektora: 150°C,
Detektora: 150°C,
Kolonna: no 50 lidz 80°C atkariba no attiecigas kolonnas un iekartas.

Piemérota gaze
Nesgjgaze: slapeklis.

Spiediens: 2,1 bar.
Plisma: 40 ml/min.
Pievade detektoram: péc detektora izgatavotaju noradijumiem.

APREKINI
Nitrometana signala attieciba pret masas vienibu, ko aprekina attieciba pret izmantoto ieksgjo standartu

Ja nitrometanu apzimé ar n:

tad:

k. = ta signala attieciba pret masas vienibu,
m’ = tad masa (gramos) maisijuma,

S = ta pika laukums.

Ja ieksgjo standartu, hloroformu vai 2,4-dimetilheptanu, apzimé ar c,

tad:

m’. = ta masa (gramos) maisijuma,
S = ta pika laukums

un:

(k_ ir iekartas funkcija).
Nitrometana koncentracija parauga

ja nitrometanu apzimé ar n,



138 Eiropas Savienibas Oficialais Veéstnesis

13/7. s§j.

MERKAPTOETIKSKABES PIERADISANA UN NOTEIKSANA ILGVILNU, MATU IZTAISNOSANAS UN EPILA-

4.1.1.1.

4.1.1.2.

4.1.2.1.

4.1.2.2.

tad:
k = ta signala attieciba pret masas vienibu,
S, = ta pika laukums.

Ja ieksgjo standartu, hloroformu vai 2,4-dimetilheptanu, apzimé ar c,

tad:

m_ = tad masa (gramos) maisjuma,

S. = ta pika laukums,

M = parnesta aerosola masa (gramos),

tad nitrometana % (m/m) parauga ir:

k, x S
Me 520 100.

ATKARTOJAMIBA (1)

Ja nitrometana saturs ir aptuveni 0,3 % (m/m), tad no viena parauga divas paralélas noteikSanas iegiito
rezultatu starpibai nevajadzétu parsniegt absolatu 0,03 % (m/m) vértibu.

CIJAS LIDZEKLOS

PIEMEROSANAS JOMA UN NOZARE

Ar 3o metodi pierada un nosaka merkaptoetikskabi ilgvilnu, matu iztaisnoSanas un epilacijas lidzeklos, kuros

var biit citi reducgjosi agenti.

NOTEIKUMS

Saskana ar 3o metodi noteikto merkaptoetikskabes saturu parauga izsaka merkaptoetikskabes masas

procentos.

PRINCIPS

Merkaptoetikskabi pierada ar krasu reakciju, un veicot planslana hromatografiju, un nosaka jodometriski vai

gdzu hromatografijas palidzibu.

PIERADISANA

Pieradisana ar krasu reakciju

Reagenti

Visiem reagentiem jabat analitiski tiriem.

Svina acetata papirs.

Salsskabes skidums (viena tilpuma vieniba koncentrétas salsskabes un viena tilpuma vieniba tdens).

Procediira

Merkaptoetikskabes pieradisana krasu reakcija ar svina acetatu

Vienu pilienu analizéjama parauga liek uz svina acetata papira (4.1.1.1.). Ja tas nokrasojas spilgti dzeltens,

tad, iespéjams, taja ir merkaptoetikskabe.

Jutiba: 0,5 %.

Neorganisko sulfidu raksturojums péc hidrogénsulfida veido$anas skabinot

Mégené ievada dazus miligramus analizéjama parauga. Pievieno 2 ml destiléta ddens un 1 ml salsskabes
(4.1.1.2)). Rodas hidrogénsulfids, ko konstaté péc smarzas, un uz svina acetata papira (4.1.1.1.) veidojas

melnas svina sulfida nogulsnes.

() Norm ISO 5725.
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Jutiba: 50 ppm.
4.1.2.3. Sulfitu raksturojums péc séra dioksida veidosanas skabinot

Rikojas, ka aprakstits 4.1.2.2. Uzvara. Séra dioksidu konstaté p&c smarzas un ta reducgjosajam Ipasibam,
pieméram, attieciba pret permanganata joniem.

4.2. Pieradisana planslana hromatografija
4.2.1. Reagenti
Visiem reagentiem jabtt analitiski tiriem, ja nav noteikts citadi.
4.21.1.  Merkaptoetikskabe (tioglikolskabe), tiriba vismaz 98 %, ko parbauda jodometriski.
4.21.2. 2,2 ditiodi(etikskabe), tiriba vismaz 99 %, ko parbauda jodometriski.
4.21.3.  2-merkaptopropionskabe (tiopienskabe), vismaz 95 %, ko parbauda jodometriski.
4.2.1.4. 3-merkaptopropionskabe, tiriba vismaz 98 %, ko parbauda jodometriski.
4.2.1.5. 3-merkaptopropan-1,2-diols (1-tioglicerins), tiriba vismaz 98 %, ko parbauda jodometriski.
42.1.6.  LietoSanai gatavas 0,25 mm biezas silikagéla planslana plates.
4.2.1.7. Aluminija oksida, Merck F 254 E vai lidzvértigas planslana plates.
4.2.1.8. Koncentréta, d2° = 1,19 g/ml, salsskabe.
421.9.  Etilacetats
4.2.1.10.  Hloroforms.
4.2.1.11.  Diizopropiléteris.
4.21.12.  Tetrahlorogleklis.
4.2.1.13. Ledus etikskabe.
4.2.1.14.  Kalija jodids, 1 % (m/v) skidums tdeni.
4.2.1.15.  Platina tetrahlorids, 0,1 % (m/v) skidums tdeni.
4.21.16. Eluenti

4.2.1.16.1. Etilacetats (4.2.1.9.), hloroforms (4.2.1.10.), diizopropiléteris (4.2.1.11.), etikskabe (4.2.1.13) (20: 20: 10: 10
tilp.v.).

4.2.1.16.2. Hloroforms (4.2.1.10), etikskabe (4.2.1.13) (90: 20 tilp.v.).

4.21.17.  Attistitaji

4.2.1.17.1. Tiesi pirms lietosanas sajauc vienadus daudzumus $kiduma (4.2.1.14) un skiduma (4.2.1.15).
4.2.1.17.2. Broma $kidums, 5 % (m/v). Izskidina 5 g broma 100 ml tetrahloroglekla (4.2.1.12).
4.2.1.17.3. Fluoresceina $kidums, 0,1 % (m/v). Izskidina 100 mg fluoresceina 100 ml etanola.
4.2.1.17.4. Heksaamonija heptamolibdats, 10 % (m/v) $kidums Gdeni.

4.2.1.18. Standartskidumi

4.2.1.18.1. Merkaptoetikskabe (4.2.1.1), 0,4 % (m/v) skidums Gdenl.

4.2.1.18.2. 2,2-ditiodi(etik)skabe (4.2.1.2), 0,4 % (m/v) $kidums Gdeni.

4.2.1.18.3. 2-merkaptopropionskabe (4.2.1.3.), 0,4 % (m/v) skidums ddeni.

4.2.1.18.4. 3-merkaptopropionskabe (4.2.1.4), 0,4 % (m/v) $kidums tdenL.

4.2.1.18.5. 3-merkaptopropan-1,2-diols (4.2.1.5.), 0,4 % (m/v) skidums tGdeni.
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4.2.2.

4.2.3.

4.23.1.

4.2.3.2.

4.2.3.3.

4.2.3.4.

5.1.2.

Aprikojums

Planslana hromatografijas standartaprikojums.

Procediira

Paraugu apstrade

Skabina lidz pH 1 ar daziem pilieniem salsskabes (4.2.1.8.) un péc vajadzibas filtré.

Dazos gadijumos var bit ieteicams paraugu at3kaidit. Tada gadijuma to pirms atSkaidiSanas skabina ar
salsskabi.

Eluésana

Uznes uz plates 1 pl parauga skiduma (4.2.3.1) un vienu litru katra no pieciem standartskidumiem
(4.2.1.18.). Riipigi nozavé viegla slapekla plisma un elué plati ar Skidinatajiem (4.2.1.16.1. vai 4.2.1.16.2.).
Nozavé plati péc iespéjas atri, lai mazinatu tiolu oksidaciju.

AttistiSana

Apsmidzina plati ar vienu no trijiem reagentiem (4.2.1.17.1., 4.2.1.17.3. vai 4.2.1.17.4.). Ja plati apsmidzina
ar reagentu (4.2.1.17.3.), tad péc tam to apstrada ar broma tvaiku (e.g. kamera, kur ir neliela varglaze ar
reagentu (4.2.1.17.2), lidz plankumi kst redzami. AttistiSana ar uzsmidzinamo reagentu (4.2.1.17.4.) ir
apmierinosa tikai tad, ja planslana zavésanas laiks neparsniedz 30 mindtes.

Interpretacija.

Salidzina Rf vértibas un standartskidumu krasu ar standartiem. Se turpmak noraditas vidgjas Rf vértibas
izsaka tikai aptuvenu salidzinajumu. Tas ir atkarigas no:

— planslana aktivacijas stavokla hromatografijas laika,

— hromatografijas kameras temperatiiras.

Uz silikagela slana iegiito Rf vertibu piemeri

Eluenti
4.2.1.16.1. 4.2.1.16.2.
Merkaptoetikskabe 0,25 0,80
2-merkaptopropionskabe 0,40 0,95
2,2-ditiodi(etik)skabe 0,00 0,35
3-merkaptopropionskabe 0,45 0,95
3-merkaptopropan-1,2-diols 0,45 0,35

NOTEIKSANA (skat. NB)

Noteik$ana vienmér bitu jasak ar jodometriju.

Jodometrija

Princips

Nosaka, oksidgot —SH grupu ar jodu skaba vidé atbilstigi vienadojumam:

2 HOOC-CH,SH + I, (HOOC-CH,-§), + 21"+ 2 H *

Reagenti

Jods, 0,05 M standartskidums.

NB: Lai novérstu oksidésanos, merkaptoetikskabes noteik§anu javeic nelietotam kosmétikas lidzeklim, kas pemts no
tikko atvérta trauka.
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5.2.

5.2.1.

5.2.2.

5.2.2.1.
5.2.2.2.
5.2.2.3.
5.2.2.4.
5.2.2.5.

5.2.2.6.

5.2.2.7.
5.2.2.8.

5.2.2.9.

Aprikojums

Laboratorijas standartaprikojums.

Procediira

Precizi iesver 0,5 lidz 1 g parauga 150 ml koniskaja kolba ar aizbazni, kur ir 50 ml destiléta
tdens. Pievieno 5 ml salsskabes (4.1.1.2)) (Skiduma pH ap 0) un titré ar joda $kidumu (5.1.2.),

lidz paradas dzeltens krasojums. Péc izvéles lieto indikatoru (e.g. cietes $kidumu vai tetrahloro-
glekli).

Aprekins

Merkaptoetikskabes saturu aprékina péc $adas formulas:

90 xn x 100 092 n

0, —
% (mm) =00 x 10xm~ m

kur

m = analizg§jama parauga masa (gramos),

n = izmantota joda skiduma tilpums (5.1.2.).
Piezimes

Ja merkaptoetikskabes aprékina rezultats ir 0,1 % vai vairak zem atlautds maksimalas koncen-
tracijas, tad nav vajadzibas turpinat noteikSanu. Ja rezultats ir vienads ar vai augstaks par atlauto
maksimalo koncentraciju un pieradiSana ir konstatéti vairaki reducgjosie agenti, tad ir vajadziga
noteikSana, veicot gazu hromatografiju.

Gazu hromatografija

Princips

Merkaptoetikskabi atdala no paligvielas, nogulsnéjot ar kadmija diacetata skidumu. Péc metilé-
Sanas ar diazometanu, ko gatavo in situ vai iepriek$ dietilétera $kiduma, merkaptoetikskabes
metilatvasindgjumu mera gazu/Skidruma hromatografija, par ieksgjo standartu izmantojot meti-
loktanoatu.

Reagenti

Visiem reagentiem jabat analitiski tiriem.

Merkaptoetikskabe, 98 %.

Salsskabe, dio = 1,19 g/ml

Metanols.

Kadmija diacetata dihidrats, 10 % (m/v) $kidums Gdeni.

Metiloktanoats, 2 % (m/v) $kidums metanola.

Acetata buferskidums (pH 5):

Natrija acetata trihidrats, 77 g.

Etikskabe (ledus), 27,5 g.

Demineralizéts tdens, ar ko uzpilda lidz vienam litram.

Salsskabe, svaigi sagatavots 3 M Skidums metanola (5.2.2.3.).
1-metil-3-nitro-1-nitrozoguanidins.

Natrija hidroksids, 5 M kidums.

5.2.2.10. Jods, 0,05 M standartskidums.
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5.2.2.11. Dietiléteris.
5.2.2.12. Diazometana $kidums, kas gatavots no N-metil-N-nitrozotoluol-4-sulfonamida

5.2.3.

5.2.3.1.

5.2.3.2.

5.2.3.3.

5.2.4.

5.2.5.

5.2.5.1.

(Fieser, Reagents for Organic Synthesis (Wiley), 1967)

legiitais $kidums satur apméram 1,5 g diazometana 100 mililitros dietilétera. Ta ka diazometans
ir toksiska un Joti nestabila gaze, visi eksperimenti jaizdara stipra velkmé un jaizvairas lietot
slipéta stikla aprikojumu (§im nolikam ir ipasi komplekti).

Aprikojums

Laboratorijas standartaprikojums.

lekarta diazometana gatavosanai in situ metiléSanai (skat. Fales, H.M., Jaouni, TM. and Babashak,
J.F., Analyt. Chem. 1973, 45, 2302).

lekarta iepriekséjai diazometana gatavoSanai (Fieser).

Parauga gatavosana

Precizi iesver 50 ml centrifiigas mégené pietickami daudz parauga, lai iegiitu iepriek$ pienemtu
50 lidz 70 mg daudzumu merkaptoetikskabes. Paskabina ar daziem pilieniem salsskabes
(5.2.2.2.), lai iegiitu aptuvenu pH 3.

Pievieno 5 ml demineralizéta Gdens un 10 ml acetata buferskiduma (5.2.2.6.).

Ar pH papiru parbauda, vai pH vertiba ir aptuveni 5. Péc tam pievieno 5 ml kadmija diacetata
skiduma (5.2.2.4).

Pagaida 10 mindtes un péc tam centrifugé vismaz 15 mindtes ar 4 000 apgr./min. Atdala
centrifugatu, kurd var biit neskistosi tauki (ja paraugs nemts no kréma). Sos taukus nevar
sajaukt ar tioliem, kas sakrajas kompaktd masa meégenes apaksa. Parbauda, vai neveidojas
nogulsnes, ja centrifugatam pievieno dazus pilienus kadmija diacetata skiduma (5.2.2.4.).

Ja ieprieks¢jas pieradisanas nav konstatéti reducgjosdi agenti, iznemot tiolus, jodometriski
parbauda, vai centrifugata esosais tiols neparsniedz 6 lidz 8 % sakotnéja daudzuma.

levada 10 ml metanola (5.2.2.3.) centrifigas mégené, kur ir nogulsnes, un viegli disperge
nogulsnes ar stikla spiekiti. Centrifugé vélreiz vismaz 15 mindtes ar 4 000 apgr./min.

Mazga nogulsnes otrreiz, ievérojot to pasu procediiru.
Taja pasa centrifiigas mégené pievieno:

— 2 ml metiloktanoata $kiduma (5.2.2.5.),

— 5 ml salsskabes $kiduma metanola (5.2.2.7).

Pilnigi izskidina tiolus (var palikt nedaudz neskistosas paligvielas). Sis ir skidums S.

Ar $a $kiduma alikvoto dalu jodometriski parbauda, vai tiolu saturs ir vismaz 90 % no t3, kas
ieglits saskana ar 5.1.

Metilesana
Metilg, gatavojot in situ (5.2.5.1.) vai ar iepriek§ gatavotu diazometana skidumu (5.2.5.2.).
Metilésana in situ

Metilésanas iekarta (5.2.3.2.), kur ir 1 ml é&tera (5.2.2.11.), ievada 50 pl S skiduma un metilé péc
metodes (5.2.3.2) ar 300 mg 1-metil-3-nitro-1-nitrozoguanidina (5.2.2.8.). Péc 15 minditém
(Gtera Skidumam vajadzétu bat dzeltenam, kas liecina par diazometana parakumu) parauga
$kidumu parnes uz 2 ml pudeli, kurai ir blivs aizbaznis. Uz nakti lick ledusskapi. Metilé divus
paraugus vienlaicigi.
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5.2.5.2.

5.2.6.

5.2.7.
5.2.7.1.

5.2.7.2.

5.2.7.3.

5.2.7.4.

5.2.7.5.

5.2.7.6.

5.2.7.7.

5.2.7.8.

5.2.8.
5.2.8.1.

Metilésana ar iepriek§ gatavoto diazometana $kidumu.

levada 5 ml kolba ar aizbazni 1 ml diazometana $kiduma (5.2.2.12.), péc tam 50 pl S $kiduma.
Uz nakti liek ledusskapi.

Standarta gatavosana

Gatavo merkaptoetikskabes (5.2.2.1.) standartskidumu, kas satur apméram 60 mg tiras merkap-
toetikskabes (5.2.2.1.) 2 mililitros.

Sis ir $kidums E.

Nogulsng, parbauda un metile, ka aprakstits 5.2.4. un 5.2.5.

Gazu hromatografijas apstakli

Kolonna

Tips: neriisgjoss térauds.

Garums: 2 m.

Diametrs: 3 mm.

Pildijums

20 % didecilftalats/hromosorbs, WAW ar dalinu lielumu no 80 lidz 100.
Detektors

Liesmas jonizacijas detektors. Piemérots liesmas jonizacijas detektora elektrometra jutibas
uzstadjjums ir 8 x 1070 A.

Gaze:

Nesgjgaze: slapeklis.
Spiediens: 2,2 bar.
Plasma: 35 ml/min.

Paliggaze: tdenradis.
Spiediens: 1,8 bar.
Plisma: 15 ml/min.

Pievade detektoram: péc iekartas izgatavotaju noradjumiem.

Temperatiira

Inzektors: 200°C.

Detektors: 200°C.

Kolonna: 90°C.

Pasrakstitdja atrums

5 mm/min.

lIevaditais daudzums

3 pl. Tevada piecas reizes.

Hromatografijas apstakli ir orientgjosi. Tie dod iespgju nodrosinat izskirtspéju R, kas ir vienada
ar 1,5 vai labaka:

d(r, —r
R—odln—r)
Wi +W,
kur:
r,unr, = izdaliSanas laiki (mintés),
W, un W, = piku platumi pusaugstuma (milimetros),
d = pasrakstitaja atrums (milimetros mintg).

leteicams hromatografiju partraukt, noregulgjot temperatiiru no 90 uz 150°C pa 10°C mindtg,
lai likvidétu vielas, kas var traucét turpmakos mérfjumus.

Aprekini
Merkaptoetikskabes proporcionalitates koeficients

To aprékina attieciba pret metiloktanoatu, pamatojoties uz standartmaisijumu.



144 Eiropas Savienibas Oficialais Veéstnesis

13/7. s§j.

Ja merkaptoetikskabi apzimé ar t,

tad:

k = tas signala attieciba pret masas vienibu,
m’ = tas masa (miligramos) maisfjuma,

S = tas pika laukums.

Ja metiloktanoatu apzimé ar ¢

un:
m’_ = ta masa (miligramos) maisijuma,
S = ta pika laukums,
tad:
ko= M e
m. S

Sis koeficients atskiras atkariba no iekartas.
5.2.8.2. Merkaptoetikskabes koncentracija parauga

Ja merkaptoetikskabi apzimé ar t,

tad:
k = tas signala attieciba pret masas vienibu,
S, = tas pika laukums.

Ja metiloktanoatu apzimé ar c,

un:
m_ = ta masa (miligramos) maisfjuma,
S, =t pika laukums,
M = sakotnéja analiz§jama parauga masa (miligramos),
tad merkaptoetikskabes % (m/m) parauga ir:
%th;st x 100,

6. ATKARTOJAMIBA ()

Ja merkaptoetikskabes saturs ir 8 % (m/m), tad viena parauga divas paralélas noteik3anas iegfito
rezultatu starpibai nevajadzétu parsniegt absolatu 0,8 % (m/m) vértibu.

HEKSAHLOROFENA PIERADISANA UN NOTEIKSANA
A. PIERADISANA

1. PIEMEROSANAS JOMA UN NOZARE

S$1 metode ir piemérota visiem kosmétikas lidzekliem.

2. PRINCIPS

Heksahlorofénu parauga ekstrahé ar etilacetatu un pierada planslana hromatografija.

3. REAGENTI
Visiem reagentiem vajadzétu bat analitiski tiriem.
3.1. Sérskabe, 4 M skidums.
3.2. Celits AW.
3.3. Etilacetats.

(") Norm ISO 5725.
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3.4.

3.5.

3.6.

3.7.

4.1.

4.2.

4.3.

5.1.

5.2.

5.3.

5.4.

5.5.

5.6.

6.1.

6.2.

6.3.

6.4.

6.5.

Eluents: benzols, kas satur 1 % (v[v) ledus etikskabes.
Attistitajs It

Rodamina B $kidums: izskidina 100 mg rodamina B maisijuma, kas satur 150 ml dietilétera, 70 ml absolata
etanola un 16 ml idens.

Attistitajs 1I:

2,6-dibrom-4-hloriminocikloheksa-2,5-dienona $kidums: izskidina 400 mg 2,6-dibrom-4-hloriminociklohek-
sa-2,5-dienona 100 ml metanola (katru dienu gatavo svaigu).

Natrija karbonata skidums: iz§kidina 10 g natrija karbonata 100 ml demineralizéta Gdens.
Standartskidums

Heksahloroféns, 0,05 % (m/v) skiduma etilacetata.

APRIKOJUMS
Silikagéla 254 planslana hromatografijas plates, 200 x 200 mm (vai lidzvértigas).
Planslana hromatografijas standartaprikojums.

Vanna, kura ar termostatu uzstada 26°C, hromatografijas kamerai.

ANALIZEJAMA PARAUGA SAGATAVOSANA

Labi sajauc 1 g homogenizéta parauga ar 1 g celita AW (3.2.) un 1 ml sérskabes (3.1.).
7avé 100°C divas stundas.

Atdzesé un izzuvu$o atlikumu saberz pulveri.

Divas reizes ekstrahé, katru reizi lietojot 10 ml etilacetata (3.3.), péc katras ekstrakcijas centrifugé un
apvieno etilacetata slanus.

Tvaice 60°C.

Izskidina atlikumu 2 ml etilacetata (3.3.).

PROCEDURA

Uznes 2 pl analizejama parauga $kiduma (5.6.) un 2 pl standartskiduma (3.7 uz planslana hromatografijas
plates (4.1.).

Piesatina kameru (4.3.) ar eluentu (3.4.).

Liek planslana hromatografijas plati kamera un elué lidz 150 mm.

Iznem planslana hromatografijas plati un zavé ventilacijas tipa Zavéjama skapi apméram 105°C temperatiira.
AttistiSana

Heksahloroféna plankumus uz planslana plates attista, ka noradits 6.5.1. vai 6.5.2.
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6.5.1. Plati vienmeérigi apsmidzina ar attistitaju I (3.5.). Péc 30 mindtém plati apskata ultravioleta gaisma 254 nm.

6.5.2. Plati vienmérigi apsmidzina ar attistitaja Il (3.6.) 2,6-dibrom-4-hloriminocikloheksa-2,5-dienona $kidumu.
Péc tam plati apsmidzina ar natrija karbonata $kidumu (3.6.). Plati Zavé 10 mindtes istabas temperatiira un
apskata dienasgaisma.

7. INTERPRETACIJA
7.1. Attistitajs I (3.5.):

Heksahloroféns paradas zilgana plankuma veida uz dzelteni oranza fluorescéjosa fona un ta Rf vértiba ir
aptuveni 0,5.

7.2. Attistitajs 11 (3.6.):

Heksahloroféns paradas ka debeszilas lidz tirkizzilas krasas plankums uz balta fona, un ta Rf vértiba ir
aptuveni 0,5.

B. NOTEIKSANA

1. PIEMEROSANAS JOMA UN NOZARE

So metodi pieméro visiem kosmétikas lidzekliem.

2. NOTEIKUMS

Ar 30 metodi noteikto heksahloroféna saturu parauga izsaka heksahloroféna masas procentos.

3. PRINCIPS

Heksahlorofénu péc konversijas metilatvasinagjuma nosaka, veicot gazu hromatografiju ar elektronu satveres
detektoru.

4, REAGENTI

Visiem reagentiem vajadzétu but analitiski tiriem.

4.1. Etilacetats.

4.2. N-metil-N-nitrozo-p-toluolsulfonamids (diazalds).
4.3. Dietiléteris.

4.4. Metanols.

4.5. 2-(2-etoksietoksi)etanols (karbitols).

4.6. Skudrskabe.

4.7. Kalijja hidroksids, 50 % (m/m) ddens $kidums (katru dienu gatavo svaigu).
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4.8.

4.9.

4.10.

4.11.

4.12.

4.13.

4.14.

4.15.

4.16.

5.1.

5.2.

5.3.

6.1.

6.2.

Heksans spektroskopijai.

Bromhloroféns (standarts Nr. 1).

4,4',6,6™-tetrahlor-2,2"-tiodifenols (standarts Nr. 2).

2,4,4’-trihlor-2-hidroksidifeniléteris (standarts Nr. 3).

Acetons.

4 M sérskabe.

Celits AW.

Skudrskabe/etilacetats, 10 % (v/v) skidums.

Heksahloroféns.

APRIKOJUMS

Laboratorijas standarta stikla trauki.

Mikroiekarta diazometana gatavosanai (Analyt. Chem., 1973, 45, 2302-2).

Gazes hromatografs, kas aprikots ar 63 Ni avota elektronu satveres detektoru.

PROCEDURA

Standartskiduma gatavosana

Standartu izvélas tadu, kas neiedarbojas uz nevienu paligvielu analizéjama kosmétikas lidzekli. Parasti
piemérotakais ir standarts Nr. 1 (4.9.).

Precizi iesver aptuveni 50 mg standarta Nr. 1, 2 vai 3 (4.9. 4.10. vai 4.11.) un 50 mg heksahloroféna
(4.16.) 100 ml mérkolba. Uzpilda lidz zimei ar etilacetatu (4.1.) (Skidums A). Atskaida 10 ml skiduma A lidz
100 ml ar etilacetatu (4.1.) (Skidums B).

Precizi iesver aptuveni 50 mg standarta Nr. 1, 2 vai 3 (4.9., 4.10. vai 4.11.) 100 ml mérkolba. Uzpilda lidz
zimei ar etilacetatu (4.1.) (Skidums C).

Parauga gatavosana (')

Precizi nosver 1 g homogenizéta parauga un riipigi sajauc ar 1 ml sérskabes (4.13.), 15 ml acetona (4.12.)
un 8 g celita AW (4.14.). 7avé maisfjumu gaisa 30 mindites tvaika vanna, péc tam pusotru stundu 7avé
ventilacijas tipa ZavéSanas skapi. Atdzesé, atlikumu saberz pulverl un parnes uz stikla kolonnu. Elué ar
etilacetatu (4.1.) un savac 100 ml. Pievieno 2 ml ieksgja standarta skiduma (Skidums C) (6.1.2.).

(') Ta ka heksahloroféns varétu biit dazadu veidu kosmétikas lidzeklos, ir svarigi parbaudit heksahloroféna rekuperaciju no parauga 3aja

procediira pirms rezultatu registréSanas. Ja rekuperdcija ir zema, tad, ieinteresétajam pusém vienojoties, biitu jaizmaina procediira,
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6.3.

6.4.

Parauga metilesana

Dzesé visus reagentus un iekartu lidz 0 - 4°C divas stundas. Diazometana iekartas aréa nodaljjuma liek
1,2 ml skiduma, ko gatavo saskana ar 6.2., un 0,1 ml metanola (4.4.). Liek aptuveni 200 mg diazalda (4.2.)
centralaja rezervuara, pievieno 1 ml karbitola (4.5), 1 ml dietilétera (4.3.) un izskidina. Samonté iekartu,
lidz pusei iegremdé to vanna 0°C un centralaja rezervuara ar lirci ievada apméram 1 ml atdzeséta kalija
hidroksida $kiduma (4.7.). Nodrosina to, ka dzeltenais krasojums, kas rodas, veidojoties diazometanam,
saglabajas. Ja dzeltenais krasojums nesaglabajas, tad metilésanu atkarto vél ar 200 mg diazalda (4.2.) ().

lekartu iznem no vannas péc 15 minfitém un atstdj noslégtu apkartéjas vides temperatiira uz 12 stundam.
Atver iekartu, pievieno dazus pilienus 10 % (v[v) skudrskabes $kiduma etilacetata (4.15.), lai izreagé

diazometana parakums, un parnes organisko $kidumu uz 25 ml mérkolbu. Uzpilda lidz zimei ar heksanu
(4.8).

levada 1,5 pl sa $kiduma hromatografa.
Standarta metileSana

Dzesé visus reagentus un iekartu lidz 0 - 4°C divas stundas. Diazometana iekartas ar¢ja nodalijuma ievada:

0,2 ml skiduma B (6.1.1.),
1 ml etilacetata (4.1.),
0,1 ml metanola (4.4.).

Turpina metilét, ka aprakstits 6.3. levada 1,5 pl ieguta $kiduma hromatografa.

GAZU HROMATOGRAFJA

Kolonnai janodrosina izskirtspéja R, kas ir 1,5 vai labaka:

&y —
R—dln=r)
Wi + W,
kur:
runr, = izdaliSanas laiki (mindtés),
W, un W, = piku platumi pusaugstuma (milimetros),
d = padrakstitdja atrums (milimetros mindtg).

Par piemérotiem uzskata $adus gazu hromatografijas apstaklus:
Kolonna: neriisgjoss térauds.

Garums: 1,7 m.

Diametrs: 3 mm.

Nesgjs:
hromosorbs: WAW,
sieta analize: dalinu lielums no 80 lidz 100.

Nekustiga faze: 10 % OV 17.

Temperatiira:
kolonna: 280°C,
inzektors: 280°C,
detektors: 280°C.

Nesgjgaze: slapeklis bez skabekla.
Spiediens 2,3 bar.

Plisma: 30 ml/min.

(') Ja dzeltenais krasojums saglabajas, tas liecina par diazometana parakumu, kas ir vajadzigs, lai nodrosinatu pilnigu parauga metilésanu.
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8. APREKINS
8.1. Heksahlorofena proporcionalitates koeficients
To atkariba no izveléta standarta aprékina attieciba pret standarta maisijumu.
Ja:
h = heksahloroféns,
k.~ = ta proporcionalitates koeficients,
m’, = ta masa (gramos) maisijuma,
A, =t pika laukums,
s = izvélétais standarts,
m’. = ta masa (gramos) maisijuma,
A =t pika laukums,
tad:
ky = “n“lh %’;.
8.2. Heksahlorofena daudzums parauga
Ja:
h = heksahloroféns,
k= ta proporcionalitates koeficients,
, = tas pika laukums,
s = izvelétais standarts,
m = tad masa (gramos) maisjjuma,
A, = ta pika laukums,
M = nemta parauga masa (gramos),
tad % (m/m) heksahloroféna parauga ir:
mg X k, x Ay X 100
M x Ag
9. ATKARTOJAMIBA ()
No viena parauga ar 0,1 % (m/m) heksahloroféna saturu divas paralélas noteikSanas iegiito rezultatu
starpibai nevajadzétu parsniegt absoliitu 0,005 % (m/m) veértibu.
NATRIJA TOZILHLORAMIDA (INN) (HLORAMINA-T) KVANTITATIVA NOTEIKSANA
1. PIEMEROSANAS JOMA UN NOZARE

Si metode attiecas uz natrija tozilhloramida (hloramina-T) kvantitativo noteiksanu kosmétikas lidzeklos,

veicot planslana hromatografiju.

() Norm ISO 5725.
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4.1.

4.2.

4.3.

4.4.

4.5.

4.6.

4.6.1.

4.6.2.

4.7.

4.8.

4.9.

4.10.

5.1.

5.2.

5.3.

NOTEIKUMS

Ar 30 metodi noteikta hloramina-T saturu parauga izsaka masas procentos (m/m).

PRINCIPS

Hloraminu-T pilnigi hidrolizé lidz 4-toluolsulfonamidam, varot kopa ar salsskabi.

Radusos 4-toluolsulfonamida daudzumu fotodensitometriski nosaka planslana hromatografija.

REAGENTI

Visiem reagentiem vajadzétu but analitiski tiriem.

Natrija tozilhloramids (hloramins-T).

4-toluolsulfonamida standartskidums: 50 mg 4- toluolsulfonamida 100 ml etanola (4.5.).

Salsskabe, 37 % (m/m), dio = 1,18 g/ml

Dietiléteris.

Etanols, 96 % (v/v).

AttistiSanas Skidinatajs

1-butanols/etanols (4.5.)[idens (40: 4: 9 v[v|v) vai

Hloroforms/acetons (6: 4: 4 v/[v).

Lietosanai gatavas planslana hromatografijas plates, silikagéls 60, bez fluorescéjosa indikatora.

Kalija permanganats.

Salsskabe, 15 % (m/m).

[zsmidzinamais reagents: 2-toluidins, 1 % (m/v) skidums etanola (4.5.).

APRIKOJUMS

Laboratorijas standartaprikojums.

Standarta planslana hromatografijas iekarta.

Fotodensitometrs.
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6. PROCEDURA

6.1. Hidrolize
Precizi iesver 50 ml apalkolba aptuveni 1 g parauga (m). Pievieno 5 ml Gdens un 5 ml salsskabes (4.3.) un
vara vienu stundu, izmantojot atteces dzesinataju. Karsto suspensiju ar Gdeni tdlit parnes uz 50 ml
mérkolbu. Lauj atdzist un uzpilda lidz zimei ar ddeni. Centrifugé piecas mindtes vismaz ar 3 000
apgriezieniem miniité un izfiltré centrifugatu.

6.2. Ekstrakcija

6.2.1. Nem 30 ml filtrata un ekstrahé tris reizes ar 15 ml dietiletera (4.4.). Péc vajadzibas Zavé étera fazes un
savac tas 50 ml merkolba. Uzpilda ar dietiléteri (4.4.).

6.2.2. Nem 25 ml zavéta étera ekstrakta un ietvaicé lidz sausam stavoklim slapekla atmosféra. Velreiz izskidina
atlikumu 1 ml etanola (4.5.).

6.3. Planslana hromatografija

6.3.1. Uznes 20 pl etanola atlikuma (6.2.) uz planslana hromatografijas plates (4.7.).

Vienlaicigi tapat klaj 8, 12, 16 un 20 pl 4-toluolsulfonamida standartskiduma (4.2.).

6.3.2. Péc tam lauj attistities apméram 150 mm attistiSanas $kidinatdja (4.6.1. vai 4.6.2.).

6.3.3. Kad attistiSanas 3kidinatajs ir pilnigi ietvaicéts, liek plati uz divam vai trijam mindtém hlora tvaika
atmosféra, ko rada, slégta trauka uzlejot apméram 100 ml salsskabes (4.9.) uz apméram 2 g Kkalija
permanganata (4.8.). Parakuma hloru atdala, piecas mindites karsgjot plati lidz 100°C. Péc tam plati
apsmidzina ar reagentu (4.10.).

6.4. Merisana
Apméram péc vienas stundas ar fotodensitometru 525 nm izméra violetos plankumus.

6.5. Kalibresanas liknu konstruesana
Atzimé piku maksimalo augstumu vértibas atbilstigi cetriem 4-toluolsulfonamida plankumiem pret attieci-
gajiem 4-toluolsulfonamida daudzumiem (pieméram, 4, 6, 8, 10 pg 4-toluolsulfonamida uz vienu plan-
kumu).

7. PIEZIME
Metodi var kontrolét ar 0,1 vai 0,2 % (m/v) hloramina-T $kidumu (4.1.), ko apstrada tapat ka paraugu (6).

8. APREKINS

Hloramina-T saturu, kas izteikts masas procentos, parauga aprékina $adi:

133 xa

% (m/m) tozilhloramida = 50 X
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4.3.

4.4.

4.5.

kur

1,33 = 4-toluolsulfonamida-hloramina-T konversijas koeficients,

a = 4-toluolsulfonamida daudzums (ug) parauga saskana ar kalibrésanas likném,
m = nemta parauga masa (gramos).

ATKARTOJAMIBA (')

No viena parauga ar 0,2 % (m/m) hloramina-T saturu divas paralélas noteiksanas iegfito rezultatu starpibai
nevajadzétu parsniegt absoltu 0,03 % (m/m) vértibu.

KOPEJA FLUORA NOTEIKSANA ZOBU PASTAS

PIEMEROSANAS JOMA UN NOZARE

Si metode ir paredzéta kopéja fluora noteiksanai zobu pastas. Ta ir piemérota, ja fluora limenis neparsniedz
0,25 %.

NOTEIKUMS

Ar 30 metodi noteikta fluora saturu parauga izsaka masas procentos.

PRINCIPS

Noteiksanu veic gazes hromatografija. Fluoru, kas ir fluoru saturosajos savienojumos, parvers trietilfluorsi-
lana (TEFS) tiesa reakcija ar hlortrietilsilanu (TECS) skabes $kiduma un vienlaicigi ekstrahé ar ksilolu saturosu
cikloheksanu ka ieksgjo standartu.

REAGENTI

Visiem reagentiem vajadz&étu but analitiski tiriem.

Natrija fluorids, kas 120°C izzavéts lidz nemainigai masai.

Udens, divreiz destiléts vai lidzvértigas kvalitates.

Salsskabe, d2° = 1,19 g/ml.

Cikloheksans (CH).

paraugu (6.1.). Péc vajadzibas attira destilgjot (5.8.).

() Norm ISO 5725.
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4.6. Hlortrietilsilans (TECS Merck vai lidzvertigs).
4.7. Fluora standartskidumi
4.7.1. Standartskidums. 0,250 mg F/ml. Precizi nosver 138,1 mg natrija fluorida (4.1.) un izskidina Gdeni (4.2.).

Kvantitativi parnes $kidumu uz 250 ml mérkolbu (5.5.). AtSkaida ar tideni (4.2.) lidz zimei un sajauc.

4.7.2. Atskaidits standartskidums, 0,050 mg F/ml. Ar pipeti parnes 20 ml standartskiduma (4.7.1.) uz 100 ml
mérkolbu (5.5.). Atskaida ar Gdeni lidz zimei un sajauc.

4.8. Iekseja standarta Skidums

Sajauc 1 ml cikloheksana (4.4.) un 5 ml ksilola (4.5.).

4.9. Hlortrietilsilans/iekseja standarta Skidums

Ar pipeti (5.7) parnes 0,6 ml TECS (4.6.) un 0,12 ml ieksgja standarta skiduma (4.8.) uz 10 ml mérkolbu.
Atskaida ar ksilolu (4.5)) lidz zimei un sajauc. Katru dienu gatavo svaigu Skidumu.

4.10. Perhlorskabe, 70 % (m/v).

4.11. Perhlorskabe, 20 % (m/v) Gdeni (4.2.).

5. APRIKOJUMS

5.1. Laboratorijas standartaprikojums.

5.2 Gazu hromatografs, kas aprikots ar liesmas jonizacijas detektoru.

5.3. Virpulmaisitajs vai lidzvertigs.

5.4. Kratitajs, SMB, tipa vai lidzvértigs.

5.5. Meérkolbas, 100 un 250 ml, kas izgatavotas no polipropiléna.

5.6. Centrifigas mégenes (stikla); 20 ml, kam ir ar teflonu parklati skrGvéjami vacini, Sovirel 611-56 vai

lidzvértigas. Iztira mégenes un skriivéjamos vacinus, vairakas stundas turot perhlorskabé (4.11.), péc tam
piecas reizes skalo ar tideni (4.2.) un beidzot zavé 100°C.

5.7. Pipetes, ko var noregulét 50 - 200 pl tilpuma parnesanai, ar vienreizgjas lietoSanas plastmasas uzgaliem.

5.8. Destilacijas iekarta, kam ir Sneidera kolonna ar trim loditém vai lidzvértiga Vigré kolonna.
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6.1.7.

6.1.9.

6.2.

6.2.1.

6.3.

PROCEDURA
Parauga analize

Nem zobu pastas tiibinu, kas iepriek§ nav bijusi atvérta, atver un izpem visu saturu. Parnes uz plastikas
trauku, labi sajauc un glaba tados apstaklos, kuros pasta neizmainas.

Precizi iesver 150 mg (m) parauga centrifigas mégené (5.6.), pievieno 5 ml Gidens (4.2.) un homogenizé
(5.3.).

Pievieno 1 ml ksilola (4.5.).
Pa pilienam pievieno 5 ml salsskabes (4.3.) un homogenizé (5.3.).

Ar pipeti centrifiigas mégené (5.6.) pievieno 0,5 ml hlortrietilsilanafiekséja standarta kiduma (4.9.).

Nosledz mégeni ar skriivéjamo vacinu (5.6.) un ripigi jauc 45 minites ar kratitaju (5.4.), kas noreguléts uz
150 gajieniem miniite.

Centrifugé 10 mindtes tada atruma, lai fazes skaidri atdalas, atskriivé mégeni, iznem organisko slani un
ievada 3 pl organiskas fazes gazu hromatografa (5.2.) kolonna.

Piezime.
Apmeéram péc 20 miniitém visi komponenti ir eluéti.

levada vélreiz, aprékina vidéjo piku laukumu attiecibu (ATEFS/ACH) un no kalibrésanas liknes (6.3.) nolasa
attiecigo fluora daudzumu (miligramos (m.,)).

Aprékina kopgjo fluora saturu paraugd (fluora masas procentos), ka noradits 7. punkta.
Hromatografijas apstakli

Kolonna: ner@isgjoss térauds.

Garums: 1,8 m.

Diametrs: 3 mm.

Nesgjs: Gaschrom Q ar dalinu lielumu no 80 lidz 100.

Nekustiga faze: silikonella DC 200 vai lidzvertiga, 20 %. Pa nakti kondicioné kolonnu 100°C (neséjgazes
plisma - 25 ml slapekla miniite), to atkarto katru nakti. Péc katras ceturtas vai piektas ievadiSanas kolonnu
kondicioné atkartoti, karséjot 30 minites 100°C.

Temperatiira:
kolonna: 70°C,
inzektors: 150°C,
detektors: 250°C.

Nesgjgazes plasma: 35 ml slapekla mindité.
Kalibresanas likne

Ar pipeti sesas centrifigas mégenés (5.6.) iepilina 0, 1, 2, 3, 4 un 5 ml atskaidita fluorida standartskiduma
(4.7.2.). Visas mégenes uzpilda lidz 5 ml ar adeni (4.2.).
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6.3.2. Turpina, ka aprakstits no 6.1.3. lidz 6.1.6. ieskaitot.

6.3.3. levada 3 pl organiskas fazes gazu hromatografa kolonna (5.2.).

6.3.4. levada atkartoti un aprékina vidgjo piku attiecibu (Atefs/Ach).

6.3.5. Konstrué kalibrésanas Iikni, salidzinot fluora masu (miligramos) standartskidumos (6.3.1.) un piku laukumu
attiecibu (Atefs/Ach), ko méra saskana ar 6.3.4. Liknes punktus savieno ar atbilstigako taisno liniju, ko
aprékina péc regresijas analizes.

7. APREKINS
Kopéja fluora koncentraciju parauga (fluora masas procentos) (% (m/m) F) aprékina péc formulas:

% F="1%100%,
m
kur
m = parauga daudzums (miligramos) (6.1.2.),
m, = F daudzums (miligramos), ko nolasa no kalibrésanas liknes (6.1.8.).
8. ATKARTOJAMIBA ()

No viena parauga ar 0,15 % (m/m) fluora saturu divas paralélas kvantitativas noteikSanas iegito rezultatu
starpibai nevajadzétu parsniegt absoliitu 0,012 % (m/m) vértibu.

DZIVSUDRABORGANISKO SAVIENOJUMU PIERADISANA UN NOTEIKSANA
PIEMEROSANAS JOMA UN NOZARE

Se turpmak aprakstito metodi var lietot, lai pieraditu un noteiktu dzivsudraborganiskos atvasinajumus, ko

izmanto ka konservantus acu kosmétikas lidzeklos. Ta ir piemérojama tiomersalij (INN) (natrija 2-
(etildzivsudraba) benzoatam un fenildzivsudrabam un ta saliem.

A. PIERADISANA

2.1

PRINCIPS

Dzivsudraborganiskie savienojumi ir kompleksa ar 1,5-difenil-3-tiokarbazonu. Kad ditizonats ir ekstrahéts ar
tetrahloroglekli, veic silikagéla planslana hromatografiju. Ditizonatu plankumi paradas oranzi.

REAGENTI

Visiem reagentiem vajadzétu but analitiski tiriem.

Sérskabe, 25 % (v[v]).

() Norm ISO 5725.
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2.2

2.3.

2.4.

2.5.

2.6.

2.7.

2.8.

3.1

3.2.

3.3.

4.1.

1,5-difenil-3-tiokarbazons (ditizons): 0,8 mg 100 mililitros tetrahloroglekla (2.4.).

Slapeklis.

Tetrahlorogleklis.

Standartskidums, 0,001 % tdent:

natrija 2-(etildzivsudrabtio)benzoata,

etildzivsudraba hlorida vai metildzivsudraba hlorida,

fenildzivsudraba nitrata vai fenildzivsudraba acetata,

dzivsudraba dihlorida vai dzivsudraba diacetata.

Lietodanai gatavas silikagéla plates (e.g. Merck 5721 vai lidzvertigas).

Natrija hlorids.

APRIKOJUMS

Laboratorijas standartaprikojums.

Planslana hromatografijas standartaiekarta.

Fazu atdaliSanas filtrs.

PROCEDURA

Ekstrakcija

Centrifigas mégené atskaida 1 g parauga, titr§jot ar 20 ml destiléta ddens. legiist maksimalo dispersiju un
sasilda lidz 60°C ddens vanna. Pievieno 4 g natrija hlorida (2.8.). Sakrata. Lauj atdzist.

Centrifugé vismaz 20 mindites ar 4 500 apgriezieniem minité, lai no Skidruma atdalitu lielako dalu
cietvielas. Izfiltré dalamaja piltuvé un pievieno 0,25 ml sérskabes skiduma (2.1.).

Ekstrahé vairakas reizes ar 2 vai 3 ml ditizona $kiduma (2.2.), lidz pédéja organiska faze paliek zala.

Katru organisko fazi péc kartas filtré caur fazu atdaliSanas filtru (3.3.).

letvaicé sasusu slapekla atmosféra (2.3.).

Iz8kidina 0,5 ml tetrahloroglekla (2.4.). So skidumu lieto tiilit, ka aprakstits 4.2.1.
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4.2.

4.2.1.

4.2.2.

AtdaliSana un pieradiSana

Talit klaj 50 pl tetrahloroglekla skiduma, kas iegiits saskana ar 4.1.6., uz silikagéla plates (2.7)). Vienlaicigi
saskana ar 4.1. apstrada 10 ml standartskiduma (2.6.) un klaj 50 pl saskana ar 4.1.6. iegfita $kiduma uz tas
pasas plates.

Liek plati skidinataja (2.5.) un layj attistities 150 mm. Dzivsudraborganiskie savienojumi paradas noturigi
iekrasotu plankumu veida, ja plati talit péc skidinataja iztvaicéSanas parsedz ar stiklu.

Pieméram, iegiist $adas Rf vértibas:

Rf Krasa

Tiomersals 0,33 Oranza
Etildzivsudraba hlorids 0,29 Oranza
Metildzivsudraba hlorids 0,29 Oranza
Fenildzivsudraba sali 0,21 Oranza
Dzivsudraba (Il) sali 0,10 Oranza
Dzivsudraba diacetats 0,10 Oranza
1,5-difenil-3-tiokarbazons 0,09 Roza

B. NOTEIKSANA

3.1

3.2.

3.3.

3.4.

3.5.

3.6.

NOTEIKUMS

Ar 30 metodi noteikto dzivsudraborganisko savienojumu saturu parauga izsaka parauga eso$d dzivsudraba
masas procentos (mj/m).

PRINCIPS

Metodes bitiba ir kopgja dzivsudraba mériSana. Tapéc vispirms japarliecinas, vai parauga nav neorganiska
dzivsudraba, un japierada dzivsudraborganiskais atvasindjums parauga. Péc mineralizacijas atbrivoto dzivsu-
drabu mera, veicot bezliesmas atomu absorbciju.

REAGENTI

Visiem reagentiem vajadzétu but analitiski tiriem.

Koncentréta slapeklskabe, d2° = 1,41 g/ml.

Koncentréta sérskabe, dio = 1,84 g/ml.

Udens bidestilats.

Kalija permanganats, 7 % (m/v) $kidums.

Hidroksilamonija hlorids, 1,5 % (m/v) $kidums.

Dikalija peroksodisulfats, 5 % (m/v) skidums.
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3.7.

3.8.

3.9.

4.1.

4.2.

5.1.

5.1.4.

5.2.

5.2.1.

5.2.2.

Alvas dihlorids, 10 % (m/v) skidums.

Koncentréta salsskabe, dio = 1,18 g/ml

Ar paladija dihloridu piesticinata stikla vate, 1 % (m/m).

APRIKOJUMS

Laboratorijas standartaprikojums.

lekarta, tostarp vajadzigie stikla trauki, dzivsudraba noteiksanai, izmantojot bezliesmas atomu absorbciju
(auksta tvaika panémiens). Kivetes garums vismaz 100 mm.

PROCEDURA

levéro visus mikrodzivsudraba analizes standarta drosibas pasakumus.

Apraksts

Precizi nosver 150 mg parauga (m). Pievieno 10 ml slapeklskabes (3.1) un lauj reagét tris stundas
hermétiska kolba Gidens vanna 55°C, regulari sakratot. Vienlaicigi izdara reagentu tukSo parbaudi.

Péc atdzeséanas pievieno 10 ml sérskabes (3.2.) un vélreiz liek ddens vanna 55°C uz 30 mindatém.

leliek kolbu ledus vanna un uzmanigi pievieno 20 ml ddens (3.3.).

Pievieno 2 ml 7 % kalija permanganata skiduma (3.4.) alikvotas dalas, lidz skidums iekrasojas. Ieliek atpakal
tdens vanna 55°C vél uz 15 mindtém.

Pievieno 4 ml dikalija peroksodisulfata $kiduma (3.6.). Turpina 30 mindites sildit iidens vanna 55°C.

Lauj atdzist un parnes kolbas saturu uz 100 ml mérkolbu. Izskalo kolbu ar 5 ml hidroksilamonija hlorida
(3.5.) un péc tam Cetras reizes izskalo ar 10 ml @dens (3.3.). Skidumam batu jabat pilnigi bezkrasainam.
Uzpilda lidz zimei ar adeni (3.3.).

NoteikSana

Liek 10 ml analizéjama $kiduma (5.1.6.) stikla trauka dzivsudraba noteikSanai ar auksta tvaika panémienu
(4.2.). Atskaida ar 100 ml Gdens (3.3.), péc tam ar 5 ml sérskabes (3.2.) un 5 ml alvas dihlorida $kiduma
(3.7). Péc katras pievienoSanas sajauc. Nogaida 30 sekundes, lai visi dzivsudraba joni reducgjas lidz
metaliskam dzivsudrabam, un veic mérffjumu (n).

leliek ar paladija dihloridu piesiicinatu stikla vati (3.9.) starp dzivsudraba reducéanas trauku un kiveti
(4.2.).Atkarto 5.2.1. un registré mérjjumu. Ja mérfjuma rezultats nav nulle, mineralizacija nav bijusi pabeigta,
un analize jaatkarto.



13/7. sgj. Eiropas Savienibas Oficialais Veéstnesis 159
6. APREKINS
Apziméjumi:
m = parauga masa (miligramos).
n = izméritais dzivsudraba daudzums (ug).
Dzivsudraba daudzumu, kas izteikts dzivsudraba masas procentos, aprékina péc formulas:
n
% dzivsudraba = —.
m
7. PIEZIMES
7.1. Lai uzlabotu mineralizaciju, var bt nepiecieSams sakt ar parauga atskaidisanu.
7.2. Ja ir aizdomas, ka substrats absorbé dzivsudrabu, tad noteik3ana batu javeic ar standarta pievienosanas
metodi.
8. ATKARTOJAMIBA ()
No viena parauga ar aptuveni 0,007 % dzivsudraba koncentraciju divas paralélas noteik$anas iegiito
rezultatu starpibai nevajadzétu parsniegt absolatu 0,00035 % vértibu.
SARMU UN SARMZEMJU SULFIDU NOTEIKSANA
1. PIEMEROSANAS JOMA UN NOZARE
Ar 30 metodi nosaka sulfidus kosmétikas lidzeklos. Tioli vai citi reducéjosi agenti (to skaita sulfiti) netraucé.
2. NOTEIKUMS
Ar 30 metodi noteikto sulfidu koncentraciju izsaka séra masas procentos.
3. PRINCIPS
Péc vides paskabinasanas hidrogénsulfidu aizvada ar slapekla plasmu, péc tam nofiksé kadmija sulfida veida.
Pédgjo izfiltré un izskalo, un péc tam nosaka jodometriski.
4. REAGENTI

)

Visiem reagentiem vajadzétu but analitiski tiriem.

Norm ISO 5725.
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4.1. Koncentréta salsskabe, d2° = 1,19 g/ml.

4.2. Natrija tiosulfats, 0,1 M standartskidums.

4.3. Jods, 0,05 M standartskidums.

4.4. Dinatrija sulfids.

4.5. Kadmija diacetats.

4.6. Koncentréts amonjaks, d2° = 0,90 g/ml.

4.7. Amonjakals kadmija diacetata $kidums: izskidina 10 g kadmija diacetata (4.5.) aptuveni 50 ml ddens.

Pievieno amonjaku (4.6.), lidz nogulsnes izskist (i.e. aptuveni 20 ml). Uzpilda lidz 100 ml zimei ar ddeni.

4.8. Slapeklis.

4.9. Amonjaka M skidums.

5. APRIKOJUMS

5.1. Laboratorijas standartaprikojums.

5.2 100 ml trijkaklu apalkolba ar pieslipétiem kakliem.

5.3. Divas 150 ml koniskas kolbas ar pieslipétiem kakliem, kas aprikotas ar ierici, kurai ir ievadcaurule un

novadcaurule gazes izlaiSanai.

5.4. Viena piltuve ar garu Katu.

6. PROCEDURA

6.1. Sulfidu atdaliSana

6.1.1. Nem iepakojumu, kas iepriek$ nav bijis atvérts. Precizi iesver apalkolba (5.2.) kosmétikas lidzekla masu (m)
(gramos), kas atbilst ne vairak ka 30 mg sulfida jonu. Pievieno 60 ml Gdens un divus pilienus pretputu
skidruma.

6.1.2. Parnes 50 ml skiduma (4.7.) uz abam koniskajam kolbam (5.3.).

6.1.3. Apalkolbu (5.2) apriko ar piltuvi pilinasanai, ievadcauruli un novadcauruli. Novadcauruli pievieno pie

koniskajam kolbam (5.3.), kas savienotas ar teflona caurulém.

NB: Atdalisanas iekartas hermétiskums japarbauda 3adi: imit&jot testa apstaklus, aizstaj nosakamo kosméti-
kas lidzekli ar 10 ml sulfida skiduma (gatavots no 4.4.), kas satur “X mg” sulfida (nosaka jodometriski).
“Y” pienem par sulfida miligramu skaitu $is operacijas beigas. Starpiba starp daudzumu “X” un
daudzumu “Y” nedrikst parsniegt 3 %.
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6.1.4. %aii)cauri slapekli (4.8.) 15 mindtes ar atrumu divi burbuli sekundg, lai izspiestu gaisu, kas ir apalkolba
5.2.).
6.1.5. Karsé apalkolbu lidz 85 + 5°C.
6.1.6. Partrauc slapekla (4.8.) atmosféru un pa pilienam pievieno 40 ml salsskabes (4.1.).
6.1.7. Slapekla (4.8.) atmosféru atjauno, kad gandriz visa skabe ir parnesta, atstajot nelielu $kidruma slani, lai
novérstu hidrogénsulfida noplidi.
6.1.8. KarséSanu partrauc péc 30 minatém. Lauj kolbai (5.2) atdzist un turpina laist cauri slapekla (4.8.)
atmosféru vismaz pusotru stundu.
6.2. Titresana
6.2.1. Izfiltré kadmija sulfidu caur piltuvi ar garu katu (5.4.).
6.2.2. Izskalo koniskas kolbas (5.3.) vispirms ar amonjaka Skidumu (4.9.) un izlej uz filtra. Péc tam izskalo ar
destilétu Gdeni un ar $o Gideni mazga filtra aizturétas nogulsnes.
6.2.3. Nogul$nu mazgasanu pabeidz ar 100 ml Gdens.
6.2.4. Papira filtru lick pirmaja koniskaja kolba, kura bija nogulsnes. Pievieno 25 ml (n) joda skiduma (4.3.),
aptuveni 20 ml salsskabes (4.1.) un 50 ml destiléta tdens.
6.2.5. Nosaka joda parakumu, izmantojot natrija tiosulfata skidumu (n,) (4.2.).
7. APREKINS
Sulfida saturu parauga izteiktu séra masas procentos, aprékina péc $adas formulas:
_ 32 (np x3 —np X
% séra = %
kur
n, = izlietota joda standartskiduma (4.3.) (mililitru) skaits,
x, =4 skiduma molaritate,
n, = natrija tiosulfata standartskiduma (4.2.) (mililitru) skaits,
x, =4 skiduma molaritate,
m = parauga masa (gramos).
8. ATKARTOJAMIBA ()

No viena parauga ar aptuveni 2 % (m/m) sulfida saturu divas paralélas noteikanas iegito rezultatu starpibai
nevajadzétu parsniegt absoliitu 0,2 % (m/m) veértibu.

() Norm ISO 5725.



