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A BIZOTTSAG 93/73/EGK OTODIK IRANYELVE
(1993. szeptember 9.)

a kozmetikai termékek osszetételének ellendrzéséhez sziikséges vizsgdlati médszerekrdl

AZ EUROPAI KOZOSSEGEK BIZOTTSAGA,

tekintettel az Eurépai Gazdasdgi Kozosséget létrehozd szerzd-
désre,

tekintettel a legutébb a 93/35/EGK irdnyelvvel (') moédositott, a
kozmetikai termékekre vonatkozé tagdllami jogszabalyok koze-
litésér8l sz0l6, 1976. jalius 27-i 76/768/EGK tandcsi irdnyelv-
re (%) és kiilonosen annak 8. cikke (1) bekezdésére,

mivel a 76/768/EGK irdnyelv rendelkezik a kozmetikai termé-
kek hivatalos vizsgalatirdl azzal a céllal, hogy biztositsa a
kozmetikai termékek Osszetételére vonatkozd kozosségi rendel-
kezések dltal eldirt feltételek teljesiilését;

mivel minden sziikséges vizsgdlati médszert a lehet§ leggyor-
sabban meg kell dllapitani; mivel e cél elérése érdekében mar
négy lépés megvalésult bizonyos médszereknek a 87/143/EGK
irdnyelvvel () modositott  80/1335/EGK  bizottsdgi irdnyelv-
ben (¥), a 90/207/EGK irdnyelvvel () modositott 82/434/EGK
bizottsdgi irdnyelvben (%), valamint a 83/514/EGK () és a
85/490/EGK (%) bizottsdgi irdnyelvben valé6 meghatdrozasaval;
mivel az eziist-nitrdt azonositdsa és mennyiségi meghatdrozdsa,
a szelén-diszulfid azonositisa és mennyiségi meghatdrozdsa a
korpasodds elleni samponokban, az oldhaté barium és az
oldhaté stroncium mennyiségi meghatdrozdsa festékekben sok
vagy festéklakkok formdjiban, a benzil-alkohol azonositdsa és
mennyiségi meghatdrozdsa, a cirkonium azonositdsa, a cirkoni-
um, aluminium és klér mennyiségi meghatdrozdsa nem aero-
szol izzaddsgdtlokban, valamint a hexamidin, dibrém-hexami-
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din, dibrém-propamidin és klor-hexidin azonositisa és meny-
nyiségi meghatarozasa jelenti az 6todik 1épést;

mivel az ezen irdnyelv dltal megdllapitott rendelkezések Ossz-
hangban vannak a 76/768/EGK irdnyelvnek a miszaki fejl6dés-
hez valé hozzdigazitdsaval foglalkozé bizottsig véleményével,

ELFOGADTA EZT AZ IRANYELVET:

1. cikk

A tagallamok megteszik a sziikséges 1épéseket annak biztosita-
sara, hogy a kozmetikai termékek hivatalos vizsgdlata soran:

— az ezlist-nitrdt azonositdsa és meghatdrozdsa,

— a szelén-diszulfid azonositdsa és mennyiségi meghatdrozdsa a
korpdsodas elleni samponokban,

— az oldhaté bdrium és az oldhat stroncium mennyiségi
meghatdrozdsa pigmentekben sok vagy lakkok forméjaban,

— a benzil-alkohol azonositdsa és mennyiségi meghatdrozasa,

— a cirkénium azonositdsa, a cirkdénium, aluminium és klor
mennyiségi meghatdrozdsa nem aeroszol izzaddsgatlokban,

— a hexamidin, dibrém-hexamidin, dibrém-propamidin és kl6r-
hexidin azonositdsa és mennyiségi meghatdrozdsa,

a mellékletben leirt modszereknek megfelelGen torténjék.
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2. cikk

(1) A tagallamok hatdlyba léptetik azokat a torvényi, rende-
leti és kozigazgatdsi rendelkezéseket, amelyek szitkségesek ah-
hoz, hogy ennek az irdnyelvnek legkésébb 1994. szeptember
30-ig megfeleljenek. Errdl haladéktalanul tdjékoztatjdk a Bizott-
sagot.

Amikor a tagdllamok elfogadjdk ezeket a rendelkezéseket,
azokban hivatkozni kell erre az irdnyelvre, vagy azokhoz
hivatalos kihirdetésitk alkalmaval ilyen hivatkozast kell csatolni.
A hivatkozds maédjat a tagdllamok hatdrozzdk meg.

(2) A tagdllamok kozlik a Bizottsdggal nemzeti joguknak
azokat a fébb rendelkezéseit, amelyeket az ezen irdnyelv dltal
szabalyozott teriileten fogadtak el.

3. cikk

Ennek az irdnyelvnek a tagdllamok a cimzettjei.

Kelt Briisszelben, 1993. szeptember 9-én.

a Bizottsdg részérdl
Christiane SCRIVENER
a Bizottsdg tagja
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MELLEKLET

EZUSTNITRAT AZONOSITASA ES MEGHATAROZASA KOZMETIKAI TERMEKEKBEN

A. Azonositds
Cél és alkalmazdsi teriilet
Ez a médszer a vizes kozmetikai termékekben 1év8 eziist-nitrdt eziistként torténd azonositdsat irja le.
Fogalommeghatdrozds
Az eziistot kloridionokkal képzett, jellemzé fehér csapadékként azonositjuk.
Reagensek
Minden reagensnek analitikai tisztasigunak kell lennie.
2 M-os sésav oldat

Ammonia oldat: higitsunk koncentrdlt ammonium-hidroxid oldatot (d
vizzel és keverjitk Gssze.

5 = 0,88 g/ml) azonos mennyiségti

2 M-os salétromsavoldat

Eszkozok

Szokésos laboratoriumi felszerelés
Centrifuga

Eljdrds

Mintegy 1 g-nyi centrifugacsében 1évé mintdhoz adjunk cseppenként 2M-os sésav oldatot (3.1.), amig a
csapadékképzddés befejezddik; keverjilk meg és centrifugaljuk le.

Ontsitk le a feliiliszd folyadékot, és egyszer mossuk ki a csapadékot ot csepp hideg vizzel. Ontsitk le a
mosodfolyadékot.

Adjunk a centrifugacs6ben 1év6 csapadékhoz azonos mennyiségi vizet. Melegitsiik felforrdsig és keverjik meg.
Forrén centrifugdljuk le; majd ontsiik le a feliiliszé folyadékot.

Adjunk a csapadékhoz néhdny csepp ammonia oldatot (3.2.); keverjilk meg és centrifugaljuk le.

A feliilaszé folyadék egy cseppjéhez adjunk néhdny csepp 2 M-os salétromsavoldatot (3.3.) egy iiveglemezen.

Fehér csapadék eziist jelenlétét jelzi.

B. Mennyiségi meghatirozds
Cél és alkalmazdsi teriilet

Ez a mddszer a szempillafestéknek és szemoldokfestéknek szant kozmetikai termékekben 1év8 eziist-nitrdt
ezistként torténd meghatdrozdsira alkalmas.

Alapely

Az eziistot a termékben atomabszorpcids spektrometridval hatdrozzuk meg.
Reagensek

Minden reagensnek analitikai tisztasigunak kell lennie.

0,02 M-os salétromsav oldat

Eziist méréoldatok

Eziist-nitrdt torzsoldat, 1000 pg/ml-es, 0,5 M-os salétromsavoldatban (,Spectrosol” vagy azzal megegyezd)
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3.2.2.

4.1.
4.2.

5.1.

5.2.

5.3.

5.4.

Eziist mérGoldat, 100 pg/ml-es; pipettdval toltsink 10 ml torzsoldatot (3.2.1.) egy 100 ml-es mér8lombikba.
Toltstik fel jelig 0,02 M-os salétromsavoldattal (3.1.) és keverjitk meg. Ezt a méréoldatot frissen kell késziteni,
és sotétszind tivegben kell tdrolni.

Eszkozok

Szokdsos laboratériumi felszerelés

Eziist véjtkatodos ldmpdval felszerelt atomabszorpcids spektrométer
Eljdrds

Mintael6készités

Mérjink ki pontosan mintegy 0.1 g (m gramm) homogén mintit a termékbdl. Veszteség nélkil toltsik at egy
1 literes mérSlombikba és toltsiik fel a jelig 0,02 M-os salétromsavoldattal (3.1.), majd keverjilk meg.

Feltételek az atomabszorpcids spektrometridhoz
Lang: levegG-acetilén

Hullimhossz: 338,3 nm

Hattérkorrekci: van

Ftitési koriilmények: gyenge; a legnagyobb abszorbancia biztositisahoz sziikség lesz a ldngmagassig és a
ftitési koriilmények optimalizdldsira.
Kalibrdlds

Egy sorozat 100 ml-es mérSlombikba pipettdzzunk bele 1,0; 2,0; 3,0; 4,0 és 5,0 ml eziist mérGoldatot (3.2.2.).
Toltsiik fel mindegyik lombikot a jelig 0,02 M-os salétromsav oldattal (3.1.) és keverjitk meg. Ezek az oldatok
1,0; 2,0; 3,0, 4,0 és 5,0 pg eziistot tartalmaznak milliliterenként.

Mérjikk meg egy 0,02 M-os salétromsav oldat (3.1.) abszorbancidjit, és a kapott értéket a kalibracids gorbe
nulla eziistkoncentrdcidjaként hasznéljuk. Mérjik meg mindegyik eziist mérdoldat (5.3.1.) abszorbancidjat.
Rajzoljuk meg a kalibracios gorbét, dbrazoljuk az abszorbancia értékeket az eziist-koncentraci6 fuggvényében.

Meghatdrozds

Mérjitk meg a mintaoldat (5.1 abszorbancidjit. A kalibriciés gorbérdl olvassuk le a mintaoldatra kapott
abszorbancidhoz tartozd eziistkoncentrdciot.

Szdmitds

Szamitsuk ki a minta eziist-nitrat tartalmdt tomegszazalékban (% m/m) a kovetkez$ képlet segitségével:

1,5748 x ¢
tist-nitrat % =
eziist-nitrdt % (m/m) 10 x m
ahol:
m = a vizsgélathoz kivett minta (5.1) témege grammban
és
¢ = a mintaoldatban (5.1) 1év§ eziistkoncentriciéja mikrogrammj/milliliterben, a kalibraciés gorbe alapjén.

Megismételhetdség (')

4 % (m/m) ezust-nitrdt tartalom esetén azonos mintdn parhuzamosan végzett két mennyiségi meghatdrozds
kozotti eltérés értéke nem lehet nagyobb mint 0,05 % (m/m).

SZELEN-DISZULFID AZONOSITASA ES MENNYISEGI MEGHATAROZASA KORPASODAS ELLENI SAMPO-

NOKBAN

A. Azonositds
Cél és alkalmazdsi teriilet
Ez a mddszer a szelén-diszulfid azonositdsdt irja le korpdsodds elleni samponokban.
Alapely

A szelént jellemz8 sdrgds-narancssirga szine alapjan azonositjuk, amely karbamiddal és kélium-jodiddal val6
reakci6ja sordn alakul ki.

(') ISO 5725 szabvany szerint.
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5.1.

5.2.

5.3.

5.4.

3.1

3.2

3.3.

4.1.

4.2.

4.3.

4.4.

4.5.

Reagensek
Minden reagensnek analitikai tisztasigunak kell lennie.

Koncentralt salétromsav (d,, = 1,42 g/ml)

20
Karbamid

Kdlium-jodid oldat, 10 % (m/v)-os; oldjunk fel 10 g kalium-jodidot 100 ml vizben.

Eszkozok

Szokdsos laboratoriumi felszerelés

Roncsoldcss, 100 ml-es

Blokkhevités roncsold

SzlirGpapir (Whatman 42. szdmu vagy ezzel egyenérték) vagy egy 0,45 pm-es membransziir§
Eljdrds

Koriilbelil 1 g, roncsolécsben (4.2.) 1év8 samponhoz adjunk 2,5 ml koncentrdlt salétromsavat (3.1.) és
roncsoljuk 150 °C -on 30 percig a blokkhevités roncsolén (4.3.).

Higitsuk vizzel 25 ml-re a roncsolt mintdt és sziirjik 4t egy sz(irpapiron vagy egy 0.45 pm-es membran-
szlir6n (4.4.).

2,5 ml szfirlethez adjunk 5 ml vizet, 2,5 g karbamidot (3.2.) és forraljuk fel. Htsiik le és adjunk hozzd 1 ml
kélium-jodid oldatot (3.3.).

A sdrgds-narancssirga szin, ami 4llds kozben gyorsan sotétedik, a szelén jelenlétét jelzi.

B. Mennyiségi meghatirozas
Cél és alkalmazdsi teriilet

Ez a moddszer maximdlisan 4,5 % (m/m) szelén-diszulfid tartalmd, korpdsodds elleni samponokban szelén
formdjdban megtaldlhat6 szelén-diszulfid meghatdrozasdra alkalmas.

Alapely

A mintt salétromsavval roncsoljuk, és az eredményiil kapott digerdtumban a szelént atomabszorpcids
spektrometridval hatdrozzuk meg.

Reagensek
Minden reagensnek analitikai tisztasigunak kell lennie.

Koncentralt salétromsav (d,, = 1,42 g/ml)

20

Salétromsav oldat, 5 %-os (v/v); adjunk 50 ml koncentrdlt salétromsavat (3.1) 500 ml f6zGpohdrban 1évé
vizhez folyamatos keverés mellett. Toltsiik 4t ezt az oldatot egy 1 literes mérdlombikba, és vizzel toltsik fel a

jelig.

Szelén mérg torzsoldat, 1000 pg/ml-es, 0,5 M-os salétromsav oldatban (,Spectrosol” vagy ezzel egyenértékii)
Eszkozok

Szokésos laboratériumi felszerelés

Roncsoldcss, 100 ml-es

BlokkhevitSs roncsol6

SzlirGpapir (Whatman 42-es vagy ezzel egyenértékd) vagy egy 0,45 pm-es membransz{irg

Szelén tiregkatodos ldmpaéval felszerelt atomabszorpcids spektrométer
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5.2.

5.3.

5.4.

Eljdrds
Mintael8készités
Mérjiink be pontosan kb. 0,1 g (m gramm) homogén sampon mintdt egy roncsolocsébe (4.2.).

Adjunk hozzd 5 ml koncentrdlt salétromsavat (3.1.), és roncsoljuk 150 °C -on egy ordn keresztil egy
blokkhevit8s roncsolon (4.3.).

Hagyjuk az oldatot lehilni és higitsuk fel vizzel 100 ml-re. Szirjiik dt egy szir6papiron vagy egy 0.45 pm-es
membrénsz{irén (4.4, és tartsuk meg a szirt oldatot a mennyiségi meghatdrozashoz.

Feltételek az atomabszorpcids spektrometridhoz

Lang: levegG-acetilén
Hulldmhossz: 196,0 nm
Haéttérkorrekcié: van

Ftitési koriilmények: gyenge; a legnagyobb abszorbancia biztositisdhoz sziikség lesz a ldngmagassig és a
ftitési koriilmények optimalizaldsara.
Kalibralds

Egy 100 ml-es mérSlombik sorozatba pipettdzzunk be 1,0; 2,0; 3,0; 4,0 és 5,0 ml szelén mérg torzsoldatot
(3.3.). Toltsiik fel mindegyik lombikot a jelig 5 %-os (v/v) salétromsav oldattal (3.1.) és keverjitk meg. Ezek az
oldatok 10, 20, 30, 40 és 50 pg szelént tartalmaznak milliliterenként.

Mérjitk meg egy 5 %-os (v[v) salétromsav oldat (3.2,) abszorbancidjit és a kapott értéket a kalibriciés gorbe
nulla szelén koncentrdciéjaként haszndljuk. Mérjilk meg mindegyik szelén kalibrdlé mérSoldat (5.3.1,) abszor-

bancidjat. Rajzoljuk meg a kalibricids gorbét, dbrdzoljuk az abszorbancia értékeket a szelén-koncentraci6
fuggvényében.

Mennyiségi meghatdrozds

Mérjitk meg a mintaoldat (5.1.3) abszorbancidjit. A kalibrdciés gorbérdl olvassuk le a mintaoldatra kapott
abszorbancidhoz tartozé szelén koncentraciot.

Szdmitds

Szamitsuk ki a minta szelén-diszulfid tartalmdt tomegszazalékban (% m/m) a kovetkezd képlet segitségével:

1812 xc

szelén-diszulfid % (m/m) = 100 < m

ahol:
m = a vizsgilati minta (5.1.1) tdmege grammban
és
¢ = a mintaoldatban (5.1.3) 1év8 szelénkoncentrdcié mikrogramm/milliliterben, a kalibraciés gorbe alapjan.
Megismételhetdség (")

1 % (m/m) szelén-diszulfid tartalom esetén azonos mintdn, parhuzamos végzett két mennyiségi meghatdrozds
kozotti eltérés értéke nem haladhatja meg a 0,05 %-ot (m/m).

OLDHATO BARIUM ES OLDHATO STRONCIUM MENNYISEGI MEGHATAROZASA PIGMENTEK-
BEN SOK VAGY LAKKOK FORMAJABAN

A. Oldhat6 birium meghatdrozdsa
Cél és alkalmazdsi teriilet

Ez a modszer a pigmentekben 1év6 oldhat6 barium sok vagy lakkok formdjaban torténd extrakcids eljardsat és
mennyiségi meghatdrozdsat irja le.

Alapely

A pigmentet meghatdrozott koriilmények kozott 0,07 M-os sésavval kivonjuk, és az kivonatban 1évé barium
mennyiségét atomabszorpcids spektrometridval hatdrozzuk meg.

') ISO 5725 szabvany szerint.
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3.

3.1.

3.2

3.3.

3.4.

4.1.

4.2.

4.3.

4.4.

4.5.

5.1.

5.1.1.

5.2.

Reagensek

Minden reagensnek analitikai tisztasdgtinak kell lennie.

Abszoliit etil-alkohol

0,07 M-os soésav oldat

0,5 M-os s6sav oldat

8 %-0s (m/v) kélium-klorid oldat; oldjunk fel 16 g kélium-kloridot 200 ml 0,07 M-os sésav oldatban (3.2.).
Barium mérdoldatok

Barium méré torzsoldat, 1000 pg/ml, 0,5 M-os salétromsav oldatban (,SpectrosoL” vagy ezzel egyenértékd)

Barium standard oldat, 200 pg/ml; pipettdval toltsiink 20 ml barium méré torzsoldatot (3.5.1.) egy 100 ml-es
mér6lombikba. Toltsiik fel a jelig 0,07 M-os s6sav oldattal (3.2.) és keverjitk meg.

Eszkozik

Szokésos laboratériumi felszerelések

pH-mérs, £ 0,02 egység pontossiggal

Korkoros razogép

0,45 pm-es pérusméretli membransziirg

Barium iiregkatédos ldmpdval felszerelt atomabszorpcids spektrométer.
Eljdrds

MintaelSkészités

Mérjink be pontosan kb. 0,5 g (m gramm) pigmentet egy Erlenmeyer lombikba. Azért, hogy a hatékony
keveréshez elégséges térfogatot biztositsunk, 150 ml-nél kisebb térfogat lombik nem haszndlhatd.

Pipettdval adjunk hozzd 1,0 ml etil-alkoholt, és forgassuk a lombikot, hogy a festék nedvesitése alapos legyen.
Egy biirettdbol adjunk hozzd pontosan olyan mennyiségti 0,07 M-os sésav oldatot (3.2.), amely pontosan 50
milliliter/gramm savtérfogat/pigment-tomeg ardnyt biztosit. Az etil-alkoholt tartalmazé kivonat teljes térfogata
legyen ,V” ml. Rdzzuk Ossze a lombik tartalmdt 6t mésodpercig, hogy a komponensek tokéletesen Osz-
szekeveredjenek.

Egy pH-mér§ (4.2.) segitségével mérjitk meg a kapott szuszpenzié pH-jdt, és ha az 1,5 felett van, adjunk hozza
cseppenként 0,5 M-os sosavat (3.3.) addig, amig 1,4-1,5-0s tartomdnyba be nem 4dll.

A lombikot dugéval zdrjuk be, és rogton kezdjik el rdzni 60 percen keresztiil egy korkoros razogéppel (4.3.).
A rézdgépnek akkora sebességen kell mikodnie, hogy hab képzédjon. Sztrjik at egy 0,45 pm-es membran-
szlir6n és gytjtsiik Ossze a szirletet. Ne centrifugdljuk a kivonatot sztirés el6tt. Pipettdval toltsiink 5,0 ml
sziirletet egy mérélombikba; toltsik fel a jelig 0,07 M-os sésav oldattal (3.2.) és keverjilk meg. Ezt az oldatot
hasznéljuk a stroncium (B. rész) meghatdrozasara is.

Pipettdval mérjiink be egy 100 ml-es mérdlombikba 5,0 ml kalium-klorid oldatot (3.4.) és a higitott sziirletb6l
(5.1.4) egy varhatéan 3 és 10 pg barium/milliliter kézotti koncentrdcionak megfelels elkiilonitett részt (W,

ml). (Egy 10 ml-es részletnek elégnek kell lennie egy kezdGponthoz). Toltsiik fel 0,07 M-os sésav oldattal (3.2.)
és keverjitk meg.

Iy

napon.

Feltételek az atomabszorpcids spektrometridhoz

Lang: nitrogénoxid-acetilén
Hullimhossz: 553,5 nm
Hittérkorrekcid: nincs

Ftitési koriilmények: gyenge; a maximélis abszorbancia biztositdsiahoz sziikség lesz a lingmagassdg és a ftitési
koriilmények optimalizéldsdra.
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5.3. Kalibralds

5.3.1.  Egy sorozat 100 ml-es mérSlombikba pipettdizzunk be 1,0; 2,0; 3,0; 4,0 és 50 ml bdrium mérdoldatot
(3.5.2). Mindegyik lombikba pipettdzzunk be 5,0 ml kdlium-klorid oldatot (3.4.); toltsik fel mindegyik
lombikot a jelig 0,07 M sésav oldattal (3.2) és keverjilk ossze. Ezek az oldatok 2,0; 4,0; 6,0; 8,0 és 10,0 pg
bariumot tartalmaznak milliliterenként.

Hasonl6képpen készitsiink egy vakoldatot, amibdl hidnyzik a barium méréoldat.

5.3.2.  Mérjiik meg a vakoldat (5.3.1.) abszorbancidjit és a kapott értéket a kalibriciés gorbe nulla bdrium
koncentracidjaként haszndljuk. Mérjitk meg mindegyik barium mérdoldat (5.3.1.) abszorbancidjit. Rajzoljuk
meg a kalibrdcios gorbét, dbrdzoljuk az abszorbancia értékeket a barium-koncentracié fiiggvényében.

5.4. Mennyiségi meghatdrozds
Mérjitk meg a mintaoldat (5.1.3.) abszorbancidjat. A kalibrdcids gorbérdl olvassuk le a mintaoldatra kapott
abszorbancidhoz tartozé barium koncentraciot.

6. Szdmitds
A pigment oldhaté bariumtartalmat (% m/m) a kovetkezd képlet adja meg:

\%
oldhat6 barium % (m/m) = 10\;:ﬁ
ahol:
m = a vizsgélati minta (5.1.1.) tdmege grammban
¢ = a mintaoldatban (5.1.5.) 1év8 barium-koncentrdcié mikrogrammj/milliliterben, a kalibrdciés gorbe alapjin
V = a kivonat 9ssztérfogata milliliterben (5.1.2.)
és
W, = az 5.1.5. pontban kivett kivonat térfogata.

7. Megismételhetdség
Ennck a moédszernek a legjobb becsiilt megismételhetésége 0,3 % (ISO 5725) 2 %-os (m/m) oldhaté bérium
tartalom esetén.

8. Megjegyzések

8.1. Bizonyos koriilmények kozott a barium abszorbancidja megnéhet kalcium jelenlétében. Ez 5 g/l (') magnézi-
um-ion adagoldsaval ellensilyozhaté.

8.2 Az atomabszorpcids langspektrometria mellett megengedett az induktiv kapcsoldsi plazma-emissziés optikai
spektrometria hasznélata.

B. Oldhat6 stroncium mennyiségi meghatirozdsa

1. Cél és alkalmazdsi teriilet
Ez a médszer a festékekben 1év6 oldhaté stroncium extrakcids eljdrdsat és sok vagy lakkok forméjdban torténd
mennyiségi meghatdrozdsat irja le.

2. Alapely
A mintdt meghatdrozott koriilmények kozoétt 0,07 M-os sosavval kivonjuk, és a kivonatban 1évé stroncium
mennyiségét atomabszorpcios spektrometridval hatdrozzuk meg.

3. Reagensek
Minden reagensnek analitikai tisztasdginak kell lennie.

3.1. Abszolat etil-alkohol

3.2 0,07 M-os sésav oldat

3.3. 8 %-0s (m/v) kdlium-klorid oldat: oldjunk fel 16 ¢ kélium-kloridot 200 ml 0,07 M-os sésav oldatban (3.2.).

(") ,A magnézium modositd anyagként viselkedik a barium ldngemissziés atomabszorpcids spektrometridval torténd meghatdrozdsanal”

Jerrow, M. et.al. Analytical Proceedings, 1991, 28,40.
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3.4.

3.4.1.
3.4.2.

4.1.
4.2.
4.3.

5.1.

5.1.1.

5.1.2.

5.2.

5.3.

5.3.1.

5.4.

Stroncium mérdoldatok
Stroncium mérg torzsoldat, 1 000 pg/ml, 0,5 M-os salétromsav oldatban (,SpectrosoL” vagy ezzel egyenérték)

Stroncium mérdoldat, 100 pg/ml: pipettdval toltsink 10 ml stroncium mérg torzsoldatot (3.4.1.) egy 100 ml-es
mérélombikba. Toltsiik fel a jelig 0,07 M-os sésav oldattal (3.2.) és keverjitk ossze.

Eszkozok

Szokdsos laboratoriumi felszerelés

0,45 pm-es porusméreti membransziré

Stroncium véjtkatodos ldmpdval felszerelt atomabszorpcids spektrométer.

Eljdrds

Mintael8készités

Az A.5.1.4. pontban elkészitett oldatot haszndljuk az oldott stroncium tartalom mennyiségi meghatdrozasara.

Pipettdval mérjink be egy 100 ml-es mérdlombikba 5.0 ml kdlium-klorid oldatot (3.4.) és a higitott szdrletbdl
(A.5.1.4.) egy vérhatdan 2 és 5 pg stroncium/milliliter kozotti koncentrdcioj levalasztott részt (WBa ml). (Egy
25 ml-es részletnek elégnek kell lennie a kezddponthoz). Toltsiik fel 0,07 M sésav oldattal (3.2.) és keverjik
Ossze.

Az oldat stroncium koncentracidjat (5.1.5.) atomabszorpcids spektrometridval hatdrozzuk meg még ugyanazon
a napon.

Feltételek az atomabszorpcids spektrometridhoz
Lang: nitrogénoxid-acetilén

Hulldmhossz: 460,7 nm

Haéttér korrekcid: nincs

Fitési koriilmények: gyenge; a legnagyobb abszorbancia biztositdsdhoz sziikség lesz a lingmagassig és a
ftitési korilmények optimalizaldsara.
Kalibrdlds

Egy sorozat 100 ml-es mérSlombikba pipettizzunk be 1,0; 2,0; 3,0; 4,0 és 5,0 ml stroncium mérdoldatot
(3.5.2.). Mindegyik lombikba pipettdzzunk bele 5,0 ml kalium-klorid oldatot (3.3); toltsik fel mindegyik
lombikot a jelig 0,07 M sésav oldattal (3.2.) és keverjitk meg. Ezek az oldatok 1,0, 2,0, 3,0, 4,0 és 5,0 pg
stronciumot tartalmaznak milliliterenként.

Hasonl6képpen készitsiink a vakproba oldatot, amibdl hidnyzik a stroncium mérdoldat.

Meérjitkk meg egy vakproba oldat (5.3.1.) abszorbancidjit, és a kapott értéket a kalibrciés gorbe nulla stroncium
koncentrécidjaként hasznaljuk. Mérjiik meg mindegyik stroncium méréoldat (5.3.1.) abszorbancidjit. Rajzoljuk
meg a kalibraciés gorbét, dbrazoljuk az abszorbancia értékeket a stroncium-koncentricié fiiggvényében.

Mennyiségi meghatdrozds

Mérjiik meg a mintaoldat (5.1.3.) abszorbancidjat. A kalibriciés gorbérél olvassuk le a mintaoldatra kapott
abszorbancidhoz tartozé stroncium koncentraciot.

Szdmitds

A pigment oldhaté stroncium tartalmdt (% m/m) a kovetkezs képlet adja meg:

xV
okdhaté stronicium % (m/m) = ey
IOWSr X m
ahol:
m = a vizsgilathoz kivett minta (A.5.1.1.) tdmege grammban
¢ = a mintaoldatban (5.1.1.) 1év8 stroncium-koncentrdcié mikrogramm/milliliterben, a kalibriciés gorbe

alapjan
V = a kivonat térfogata milliliterben (A.5.1.2.)
és
WSr = az 5.1.1. pontban kivett kivonat térfogata.
Megismételhetdség

Ennek a moédszernek 0,09 % a legjobb becsiilt megismételhetdsége (ISO 5725) 0,6 %-os (m/m) oldhatd
stroncium tartalom esetén.
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8.

Megjegyzés

Az atomabszorpciés langspektrometria mellett megengedett az induktiv kapcsoldsti plazma-emisszids optikai
spektrometria hasznélata.

BENZIL-ALKOHOL AZONOSITASA ES MENNYISEGI MEGHATAROZASA KOZMETIKAI TERMEKEKBEN

3.1.

3.2

3.3.

3.4.

3.5.

3.6.

3.7.

3.8.

4.1.

4.2.

4.3.

4.4.

5.1.

5.2

5.2.1.

5.2.2.

5.2.3.

A. Azonositis
Cél és alkalmazdsi teriilet
Ez a mddszer a kozmetikai termékekben 1évS benzil-alkohol azonositdsat irja le.
Alapely
A benzil-alkoholt szilikagél lemezeken végrehajtott vékonyréteg-kromatografia segitségével azonositjuk.
Reagensek
Minden reagensnek analitikai tisztasigunak kell lennie.
Benzil-alkohol
Kloroform
Abszolit etil-alkohol
n-Pentdn
El6hivé oldészer: dietil-éter

Benzil-alkohol méréoldat: mérjiink be 0,1 g benzil-alkoholt (3.1.) egy 100 ml-es mér6lombikba, toltsiik fel
jelig etil-alkohollal (3.3.) és keverjik ossze.

Vékonyréteg kromatogréfids tiveglemezek, 100 x 200 mm-es vagy 200 x 200 mm-es, 0,25 mm vastag
szilikagél 60 F254 réteggel bevonva.

Detektor: 12-molibdén-foszforsav, 10 % (m/v) etil-alkoholban (3.3.)

Eszkizok

Normdl vékonyréteg kromatografids késziilék

Kromatogréfids kad, kétcsatornds kamraval, kiils6 méretei kb. 80 mm x 230 mm x 240 mm
Kromatogréfids papir: Whatman vagy ezzel egyenértékd

Ultraibolya ldmpa, hullimhossz 254 nm.

Eljdrds

MintaelSkészités

Mérjink be 1,0 g-ot a vizsgilni kivint termékbdl egy 10 ml-es mérSlombikba. Adjunk hozzd 3 ml
kloroformot (3.2) és rdzzuk erésen addig, amig a termék teljesen feloldodik. Toltsiik fel jelig etil-alkohollal
(3.3.) és rdzzuk erdsen addig, mig egy tiszta vagy csaknem tiszta oldatot kapunk.

Vékonyréteg kromatografia

Toltsiik fel a kromatografids kadat (4.2.) n-pentdnnal (3.4.) a kovetkezéképpen: vonjuk be a hdtsé csatorna
melletti kamrafalat a kromatogréfids papirral (4.3.) biztositva, hogy a papir alsé széle a csatorndban legyen.
Toltstink 25 ml n-pentdnt (3.4) a hdtsé csatorndba olya mdédon, hogy a kromatogrifids papir expondlt
felilletére ontjitk az olddszert. Azonnal tegyiik vissza a fedelet és hagyjuk a kddat dllni 15 percig.

Vigytink fel 10 pl mintaoldatot (5.1.) és 10 pl benzil-alkohol mérdoldatot (3.6.) a vékonyréteg kromatografids
lemez (3.7)) alapvonaldnak megfelel§ pontjaira. Hagyjuk megszaradni.

Pipettdzzunk 10 ml dietil-étert (3.5.) a kdd elején 1év6 csatorndba, és kozvetleniil ezutdn tegyik a lemezt
(5.2.2.) ugyanebbe a csatorndba. Gyorsan tegyiik vissza a kid fedelét, és hivjuk el§ a folyadékot a lemezen 150
mm tdvolsdgig. Vegyiik ki a lemezt a kromatogréfids tartdlybol, és hagyjuk megszdradni szobahdmérsékleten.
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5.2.4.

5.2.5.

4.1.

4.2.

4.3.

4.4.

4.5.

4.6.

4.7.

5.1.

5.2.

5.3.

Vizsgaljuk meg a lemezt (5.2.3.) ultraibolya ldmpa alatt, és jeloljitk be a lila foltokat. Permetezzik be a lemezt
a detektorral (3.8.), és azutdn melegitsiik 120 °C-on mintegy 15 percen keresztiil. A benzil-alkohol sotétkék
foltként jelenik meg.

Szamitsuk ki az Rf értéket, amit a benzil-alkohol méroldattal kapunk. Egy ugyanolyan Rf értékkel rendelkezd,
a mintaoldatbdl kapott sotétkék folt benzil-alkohol jelenlétét jelzi.

Detektdldsi hatdrérték: 0,1 pg benzil-alkohol.

B. Mennyiségi meghatirozas
Cél és alkalmazdsi teriilet
Ez a mddszer a kozmetikai termékekben 1évS benzil-alkohol meghatdrozdsit irja le.
Meghatdrozds
Az e modszerrel meghatdrozott benzil-alkohol mennyiségét tomegszazalékban (% m/m) fejezziik ki.
Alapely

A mintdt metil-alkohollal vonjuk ki, és a kivonatban taldlhaté benzil-alkohol mennyiségét nagynyomdsi
folyadék-kromatografidval (HPLC) hatdrozzuk meg.

Reagensek

Minden reagensnek analitikai tisztasigunak kell lennie és alkalmasnak HPLC-re, ahol ez sziikséges.
Metilalkohol

4-Etoxi-fenol

Benzil-alkohol

Mozgé fazis: metil-alkohol (4.1.)[viz (45:55; v/[v)

Benzil-alkohol térzsoldat: mérjiink be nagy pontossdggal koriilbelill 0,1 g benzil-alkoholt (4.3) egy 100 ml-es
mérSlombikba. Toltsiik fel a jelig metil-alkohollal (4.1.) és keverjitk Gssze.

Belsé standard oldat: mérjiink be nagy pontossiggal mintegy 0,1 g 4-etoxifenolt (4.2.) egy 1 ml-es mérSlom-
bikba. Toltsiik fel a jelig metil-alkohollal (4.1) és keverjiik Ossze.

Standard oldatok: egy sorozat 25 ml-es mérélombikba pipettdzzunk benzil-alkohol torzsoldatot (4.5.) és bels§
standard oldatot (4.6.) az aldbbi tdbldzatban megadott mennyiségekben. Toltsiik fel a jelig metil-alkohollal és
keverjik ossze.

Benzil-alkohol kon- 3-etoxi-fenol koncentrdci6 Standard oldat
centricid hozzdadott ml (4.5 pm/ml (%) hozzdadott ml (4.6.) um/ml (%)

[ 0,5 20 2.0 30

1I 1,0 40 2.0 30

Ul 2,0 80 2.0 30

v 3,0 120 2,0 80

v 5,0 200 2,0 80

(*) Ezek az értékek példaként szerepelnek, és olyan standard oldatok koncentracidinak felelnek meg, amelyeket benzil-alkohol
(4.5.) és 4-ctoxi-fenol (4.6.) oldatok felhaszndldsdval készitettiink, amelyek pontosan 0,1 % (m/v) benzil-alkoholt és
pontosan 0,1 % (m/v) 4-etoxi-fenolt tartalmaznak.

Eszkozok
Szokdsos laboratoriumi felszerelés

Nagynyomdst kromatografids berendezés viltoztathaté hullimhosszd ultraibolya detektorral és 10 pl-es
befecskendezd hurok.

Analitikai oszlop: 250 mm x 4,6 mm rozsdamentes acél oszlop 5 pm-es Spherisorb ODS vagy ezzel
egyenértékd toltettel elltva.
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5.4. Vizfiirdg

5.5. Ultrahangos fiirdé

5.6. Centrifuga

5.7. Centrifugacsovek, 15 ml kapacitdssal

6. Eljdrds

6.1. Mintael8készités

6.1.1.  Mérjiink be nagy pontossdggal mintegy 0,1 g (m gramm) mintat egy centrifugacsébe (5.7.) és adjunk hozzd 5
ml metil-alkoholt (4.1.).

6.1.2.  Melegitsiik vizfiirdén (5.4.) 10 percig 50 °C-ot tartva, azutdn tegyilk a csovet ultrahangos fiirdébe (5.5.), amig
a minta teljesen felold6dik.

6.1.3.  Hiitsiik le, azutdn centrifugdljuk 3 500 percenkénti fordulatszdm mellett 6t percig.

6.1.4. A feliiliszé folyadékot toltsiik dt egy 25 ml-es mérSlombikba.

6.1.5.  Ujra vonjuk ki a mintit tovibbi 5 ml metil-alkohollal (4.1). Egyesitsik a kivonatokat egy 25 ml-es
mér6lombikban.

6.1.6.  Pipettdzzunk 2,0 ml bels§ standard oldatot (4.6.) egy 25 ml-es mérSlombikba. Toltsiik fel jelig metil-alkohollal
(4.1.) és keverjitk Ossze. Ezt az oldatot haszndljuk a 6.4 pontban leirt vizsgdlat meghatdrozési szakaszaban.

6.2. Kromatografia

6.2.1.  Szereljik 0ssze a nagynyomdst kromatografids berendezést (5.2) a szokdsos mddon. A mozgd fizis (4.4.)
dramldsi sebességét dllitsuk 2,0 ml/perc értékre.

6.2.2. Az UV detektor (5.2.) hullimhosszét allitsuk 210 nm-re.

6.3. Kalibrdlds

6.3.1  Minden standard oldatbdl (4.7) fecskendezziink 10 pl-t, és mérjik meg a benzil-alkohol teriileteket és a 4-
etoxi-fenol csticsokat.

6.3.2  Minden standard oldatra (4.7.) szdmitsuk ki a benzil-alkoholnak a 4-etoxi-fenolhoz viszonyitott csdcsteriiletek
ardnyat. Vigyik fel ezeket az ardnyokat a kalibrdciés gorbe ordindtdjira, a hozzdtartoz6 benzil-alkohol
koncentracidkat pedig az abszcisszdra pg/milliliterben.

6.4 Mennyiségi meghatdrozds

6.41  Fecskendezziink be 10 pl mintaoldatot (6.1.6.), és mérjitk meg a benzil-alkohol és a 4-etoxi-fenol cstcsteriile-
teit. Szdmitsuk ki a benzil-alkohol és a 4-etoxi-fenol cstcsteriiletek ardnydt. Ismételjik meg ezt a folyamatot
tovébbi 10 pl-es mintaoldat részletekben, amig ellentmonddsmentes eredményeket kapunk.

6.42 A kalibraciés gorbérdl (6.3.2) olvassuk le a benzil-alkohol/4-etoxifenol cstcsteriilethez tartozé benzil-alkohol
koncentréciot.

7. Szdmitds
Szamitsuk ki a minta benzil-alkohol tartalmdt tomegszazalékban a kovetkez$ képlet segitségével:

c
il - alkohol 9 =——

benzil - alkohol % (m/m) 200 % m
ahol:
m = a vizsgdlati minta (6.1.1.) tomege grammban

és
¢ = a mintaoldatban (6.1.6.) 1év6 benzil-alkohol-koncentracié mikrogramm/milliliterben, a kalibraciés gorbe
alapjan.
8. Megismételhetdség (")

1 % (m/m) benzil-alkohol-tartalom esetén azonos a mintdn, parhuzamos végzett két mennyiségi meghatdrozas
eredménye kozotti eltérés értéke nem haladhatja meg a 0,10 %-ot.

(') ISO 5725 szabvany szerint.
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3.1

3.2

4.1.

5.1.

5.2.

5.3.

5.4.

3.1.

3.2

3.3.

CIRKONIUM AZONOSITASA ES CIRKONIUM, ALUMINIUM ES KLOR MENNYISEGI MEGHATARO-
ZASA NEM-AEROSZOL 1ZZADASGATLOKBAN

A modszer 6t 1épést tartalmaz:
A. Cirkénium azonositdsa

B. Cirkénium meghatdrozasa

C. Aluminium meghatdrozisa
D. Kl6r meghatdrozasa

E. Az aluminium atomok cirkénium atomokhoz viszonyitott ardnya, valamint az aluminium és cirkénium
atomok klér atomokhoz viszonyitott ardnydnak szdmitdsa

A. Cirkénium azonositdsa
Cél és alkalmazdsi teriilet
Ez a mddszer a nem-acroszol izzaddsgatld kozmetikai termékekben 1év8 cirkonium azonositdsat irja le. Nem
tortént kisérlet olyan modszer leirdsara, amely az aluminium-cirkénium-klorid komplex [AlxZr(OH),Cl,.nH20]
azonositdsara alkalmas.

Alapely

A cirkéniumot jellemzd, voros-lila csapadéka alapjan azonositjuk, amely alizarin-voros S oldattal képzddik
erGsen savas kornyezetben.

Reagensek

Minden reagensnek analitikai tisztasdgunak kell lennie.

Koncentrélt sésav (d,, = 1,18 g/ml)

Alizarin-voros S (CL 58005) oldat: alizarin-szulfondt 2 %-os (m/v) vizes oldata.

Eszkozik

Szokésos laboratériumi felszerelés

Eljdrds

Koriilbeliil 1 g-nyi, vizsgalati csében 1évé mintdhoz adjunk 2 ml vizet. Dugéval zdrjuk le és rdzzuk fel.

Adjunk hozzd néhdny csepp alizarin-voros S oldatot (3.2.), majd 2 ml koncentrdlt sésavat (3.1.). Dugdval
zarjuk le és rdzzuk ossze.

Hagyjuk dllni kb. két percig.

Voros-ibolya szind feliiliszé folyadék és csapadék a cirkonium jelenlétét jelzi.

B. Cirkénium meghatdrozdsa
Cél és alkalmazdsi teriilet

Ez a médszer nem-aeroszol izzaddsgatlokban 1évé cirkéniumnak aluminium-cirkénium-klorid-hidroxid komp-
lexekben torténd meghatdrozdsdra alkalmas legfeljebb 7,5 % (m/m) cirkénium-koncentracibig.

Alapely

A cirkéniumot savas koriilmények kozott kivonjuk a termékbdl, és atomabszorpcids langspektrometridval
hatdrozzuk meg.

Reagensek
Minden reagensnek analitikai tisztasdginak kell lennie.
Koncentrélt sésav (d,, = 1,18 g/ml)

10 %-0s (v[v) sésav oldat: adjunk 100 ml koncentrdlt sésavat (3.1) 500 ml vizhez egy f6z&poharban,
folyamatos keverés mellett. Toltsiik 4t ezt az oldatot egy 1 literes mérdlombikba és toltsiik fel a jelig vizzel.

Cirkénium standard torzsoldat, 1 000 pg/ml-es, 0,5 M-os sésav oldatban (,SpectrosoL” vagy ezzel megegyezd)
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3.4.

3.5.

4.1.

4.2.

4.3.
4.4.

5.1.

5.1.1.

5.2.

5.3.

5.4.

Aluminium-klorid (hidratalt) [AICL.6H,O] reagens: oldjunk fel 22,6 g aluminium-klorid-hexahidritot 250 ml
10 %-os (v[v) sésav oldatban (3.2.).

Amménium-klorid reagens: oldjunk fel 5,0 g ammoénium-kloridot 250 ml 10 %-os (v[v) sésav oldatban (3.2.).
Eszkozok

Szokdsos laboratoriumi felszerelés

F6z6lap magneses keverdvel

SzlirGpapir (Whatman 41. szdmu vagy ezzel megegyezd)

Cirkénium tiregkatédos lampéval felszerelt atomabszorpcids spektrométer.

Eljdrds

MintaelSkészités

Mérjiink be pontosan kb. 0,1 g (m gramm) homogén mintit a termékbél egy 150 ml-es f6z6pohdrba. Adjunk
hozzd 40 ml vizet és 10 ml koncentrdlt sdsavat (3.1.).

Tegyiik fel a f6z8poharat a mdgneses keverdvel elldtott f6z6lapra (4.2). Inditsuk el a keverést, és forrasig
melegitsiik. A gyors szdradds megel6zése érdekében tegyiink egy oraiiveget a f6z8pohdr tetejére. Forraljuk ot
percig, vegyiik le a f6z8poharat és hiitsiik le szobahdmérsékletre.

A szfirSpapir (4.3.) felhasznaldsdval szirjiik le a f6z6pohar tartalmat egy 100 ml-es mérslombikba. Oblitsiik ki
a f6z6poharat kétszer 10 ml-nyi vizzel, és szlirés utdn ontsik a szdrletet a lombikba. Toltsiik fel a jelig vizzel
és keverjitk meg. Ezt az oldatot haszndljuk az aluminium (C. rész) meghatdrozdsdra is.

Pipettdzzunk 20,00 ml mintaoldatot (5.1.3), 5,00 ml aluminium-klorid reagenst (3.4.) és 5,00 ml amménium-
klorid reagenst (3.5.) egy 50 ml-es mérélombikba. Toltsiik fel a jelig 10 %-os (v[v) sésav oldattal (3.2.) és
keverjitk meg.

Feltételek az atomabszorpcids spektrometridhoz

Lang: nitrogénoxid-acetilén
Hulldmhossz: 360,1 nm
Haéttér korrekcid: nincs

Fiitési kortilmények: dis; a maximdlis abszorbancia biztositdsahoz sziikség lesz a lingmagassag és a fiitési
kortilmények optimalizéldsara.
Kalibralds

Egy 50 ml-es mérSlombik sorozatba pipettizzunk be 5,00; 10,00; 15,00; 20,00 és 25,00 ml cirkénium
standard torzsoldatot (3.3.). Mindegyik mérélombikba pipettdzzunk be 5,00 ml aluminium-klorid reagenst
(3.4) és 5,00 ml ammoénium-klorid reagenst (3.5.) Toltsiik fel mindegyik lombikot a jelig 10 %-os (v[v) sésav
oldattal (3.2) és keverjilk meg. Ezek az oldatok 100, 200, 300, 400 és 500 pg cirkéniumt tartalmaznak
milliliterenként.

Hasonl6képpen készitsiink el egy vakpréba oldatot is, amelybdl kihagyjuk a cirkénium standard oldatot.

Mérjikk meg a vakproba oldat (5.3.1.) abszorbancidjdt, és a kapott értéket a kalibraciés gorbe nulla cirkénium
koncentracidjaként haszndljuk. Mérjikk meg mindegyik cirkonium kalibrdlé standard oldat (5.3.1.) abszorbanci-
djat. Rajzoljuk meg a kalibrdciés gorbét, dbrazoljuk az abszorbancia értékeket a cirkonium-koncentraci6
fuggvényében.

Meghatdrozds

Mérjiik meg a mintaoldat (5.1.4.) abszorbancidjat. A kalibriciés gorbérél olvassuk le a mintaoldatra kapott
abszorbancidhoz tartozé cirkénium-koncentraciot.

Szdmitds

Szdmitsuk ki a minta cirkénium tartalmdt tomegszdzalékban (% m/m) a kovetkezd képlet hasznalatdval:

C

cirkénium (% m/m) = e
m

ahol:
m = a vizsgilathoz kivett minta (5.1.1.) tomege grammban
és

¢ = a mintaoldatban (5.1.) 1év§ cirkénium-koncentrdcié mikrogramm/milliliterben, a kalibrécis gorbealapjan.
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3.1.

3.2

3.3.

3.4.

4.1.

4.2.

5.2.

5.3.

Megismételhetdség (')

3,00 % (m/m) cirkénium-tartalom esetén azonos mintdn, parhuzamos végzett két mennyiségi meghatdrozasa
kozotti killonbség értéke nem haladhatjia meg a 0,10 % -ot (m/m).

Megjegyzés

A atomabszorpcids langspektrometria mellett megengedett az induktiv kapcsoldsti plazma-emisszids optikai
spektrometria hasznélata.

C. Aluminium meghatdrozisa
Cél és alkalmazdsi teriilet

Ez a mddszer nem-aeroszol izzaddsgatlokban 1évé aluminiumnak aluminium-cirkénium-klorid-hidroxid komp-
lexekben torténé meghatdrozasara alkalmas legfeljebb 12 % (m/m) aluminium-koncentraci6ig.

Alapely

Az aluminiumot savas koriilmények kozott kivonjuk a termékbdl, és atomabszorpcids langspektrometridval
hatdrozzuk meg.

Reagensek
Minden reagensnek analitikai tisztasigunak kell lennie.
Koncentrélt sésav (d,, = 1,18 g/ml)

1 %-os (v[v) sésav oldat: adjunk 10 ml koncentralt sésavat (3.1.) 500 ml vizhez egy f6z6pohdrban, folyamatos
keverés mellett. Toltsiik dt ezt az oldatot egy 1 literes mérélombikba és toltsiik fel a jelig vizzel.

Aluminium mér§ torzsoldat, 1000 pg/ml-es, 0,5 M-os salétromsav oldatban (,Spectrosol’” vagy ezzel
megegyez0)

Kalium-klorid reagens: oldjunk fel 10,0 g kélium-kloridot 250 ml 10 %-os (v[v) sésav oldatban (3.2.).
Eszkozok

Szokdsos laboratoriumi felszerelés

Aluminium iiregkatédos lampaval felszerelt atomabszorpcids spektrométer.

Eljdrds

Mintael6készités

A B.5.1.3. pontban elkészitett oldatot hasznédljuk az aluminiumtartalom meghatdrozasdra.

Pipettdzzunk 5,00 ml mintaoldatot (5.1.3) és 10,00 ml kilium-klorid reagenst (3.4.) egy 100 ml-es
mérSlombikba. Toltsiik fel jelig 1 %-os (v[v) sosav oldattal (3.2.), és keverjitk meg.

Feltételek az atomabszorpcids spektrometridhoz

Lang: nitrogénoxid-acetilén

Hullimhossz: 309,3 nm

Hattér korrekcid: nincs

Fiitési kortilmények: ds; a legnagyobb abszorbancia biztositdsihoz sziikség lesz a lingmagassdg és a fiitési
kortilmények optimalizaldsara.

Kalibrdlds

Egy 100 ml-es mérSlombi sorozatba pipettdzzunk be 1,00; 2,00; 3,00; 4,00 és 5,00 ml aluminium mérs

torzsoldatot (3.3.). Mindegyik mérdlombikba pipettdzzunk be 10,00 ml kélium-klorid reagenst, (3.4.) és toltsiik

fel mindegyik lombikot a jelig 1 %-os (v[v) sésav oldattal (3.2.) és keverjitk meg. Ezek az oldatok 10, 20, 30,

40 és 50 pg aluminiumot tartalmaznak milliliterenként.

Hasonl6képpen készitsiink el egy vakpréba oldatot is, amelybdl kihagyjuk az aluminium méréoldatot.

(') ISO 5725 szabvany szerint.
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5.3.2.  Mérjiik meg a vakoldat (5.3.1.) abszorbancidjit, és a kapott értéket a kalibraciés gorbe nulla aluminium

5.4.

3.1

3.2.

3.3.

3.4.

4.

4.1.

4.2.

4.3

4.4.

4.5.

koncentracidjaként haszndljuk. Mérjik meg mindegyik aluminium kalibrdlé mérdoldat abszorbancidjat. Rajz-
oljuk meg a kalibriciés gorbét az abszorbancia értékeknek az aluminium-koncentrdcié flggvényében vald
dbrazoldsdval.

Meghatdrozds

Mérjik meg a mintaoldat (5.1.1.) abszorbancidjit. A kalibrdcids gorbérdl olvassuk le a mintaoldatra kapott
abszorbancidhoz tartozé aluminium-koncentrdciét.

Szdmitds

Szamitsuk ki a minta aluminiumtartalmat tomegszdzalékban (% m/m) a kovetkez§ képlet segitségével:

aluminium (% m/m) =

5xm
ahol:
m = a vizsgilati minta (B.5.1.1.) tdmege grammban
és
¢ = a mintaoldatban (5.1.1.) 1évé aluminium-koncentricié6 mikrogramm/milliliterben, a kalibrdciés gorbe

alapjan.
Megismételhetdség (')

3,5 % (m/m) aluminiumtartalom esetén azonos mintdn, parhuzamosan végzett két mennyiségi meghatdrozas
eredménye kozotti eltérés értéke nem haladhatja meg a 0,10 %-ot (m/m).

Megjegyzés

Az atomabszorpciés langspektrometria mellett megengedett az induktiv kapcsoldsti plazma-emisszis optikai
spektrometria hasznélata.

D. Klér meghatirozisa
Cél és alkalmazdsi teriilet

Ez a mddszer nem-aeroszol izzaddsgatlokban 1évS klornak aluminium-cirkénium-klorid-hidroxid komplexekben
tortén8 meghatdrozdsdra alkalmas.

Alalpely

A termékben 1év8 klorid iont potenciometrikus titrdldssal hatdrozzuk meg eziist-nitrdt mérdoldatra vonatkoz-
tatva.

Reagensek
Minden reagensnek analitikai tisztasigunak kell lennie.
Koncentrélt salétromsav (d,, = 1,42 g/ml)

5 %-o0s (v[v) salétromsav oldat: adjunk 25 ml koncentrdlt salétromsavat (3.1.) 250 ml vizhez egy f6z&poharban,
folyamatos keverés mellett. Téltsiik dt ezt az oldatot egy 500 ml-es mér6lombikba és toltsik fel a jelig vizzel.

Aceton

0,1 M-os eziist-nitrt oldat (,AnalaR” vagy ezzel egyenértéki)
Eszkozik

Szokdsos laboratériumi felszerelések

Mégneses keverdvel elldtott f6z6lap

Eziist elektrod

Kalomel referenciaelektréd

Potenciometrikus titrdldsra alkalmas pH/milivolt mérg

(') ISO 5725 szabvany szerint.
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5.1

5.1.1.

Eljdrds
Mintael6készités

Mérjiink be pontosan kb. 1,0 g-ot (m gramm) a termék homogén mintdjabdl egy 250 ml-es f6z8pohdrba.
Adjunk hozza 80 ml vizet és 20 ml 5 %-os (v[v) salétromsav (3.2.) oldatot.

Tegyitk a f6z8poharat a mdgneses keverdvel elltott f6zdlapra (4.2). Inditsuk el a keverést, és melegitsitk
forrdsig. A gyors kiszdradds elkeriilése érdekében tegylink egy Oraiiveget a fGzGpohdr tetejére. Forraljuk ot
percen keresztill, aztdn vegyiik le a f6zGpoharat a f6z6laprdl és hiitsiik le szobahdmérsékletiire.

Adjunk hozzd 10 ml acetont (3.3.), meritsiik az elektrodokat az oldat felszine ald, és inditsuk meg a keverést.
Titrdljuk potenciometridsan 0,1 M-os eziist-nitrittal (3.4.), és rajzoljuk fel a differencidlgorbét a végpont (,V”
ml) meghatdrozdsahoz.

Szdmitds

Szamitsuk ki a minta klér tartalmdt tomegszdzalékban (% m/m) a kovetkez8 képlet segitségével:

03545 xV

klér (% m/m) -

ahol:
m = a vizsgilati minta (5.1.1.) tomege grammban
és
V = a titrdlds végpontjdban a 0,1 M-os eziist-nitrat térfogata milliliterben (5.1.3.)
Megismételhetdség (")

4 % (m/m) klértartalom esetén azonos mintdn, parhuzamos végzett két mennyiségi meghatdrozds kozotti
eltérés értéke nem haladhatja meg a 0,10 %-ot (m/m).

E. Az aluminium atomok cirkénium atomokhoz és az aluminium és cirkénium atomok klératomokhoz
viszonyitott ardnydnak szdmitdsa
Az aluminium atomok cirkénium atomokhoz viszonyitott ardnydnak szdmitdsa

Az Al: Zr ardnyt a kovetkezd képlettel szdmitjuk ki:

Al % (mfm) x 91,22
Al: Zrara
Y 7 % (m/m) x 26,98

Az aluminium és cirkénium atomok kldratomokhoz viszonyitott ardnydnak szdmitdsa

Az (Al + Zn): Cl ardnyt a kovetkezd képlettel szdmitjuk ki:

Al'% (m/m)  Zr % (m/m)
26,98 91,22
Cl % (m/m)
35,45

(Al + Zr): Cl ardny

HEXAMIDIN, DIBROM-HEXAMIDIN, DIBROM-PROPAMIDIN ES KLOR-HEXIDIN AZONOSITASA ES
MEGHATAROZASA

Cél és alkalmazdsi teriilet

Ez a mddszer a kovetkezd vegyiiletek minGségi és mennyiségi meghatdrozésdt irja le:
— hexamidin és sdi, beleértve az izotianatot és a 4-hidroxi-benzoatot,

— dibrém-hexamidin és soi, beleértve az izotiandtot,

— dibrém-propamidin és séi, beleértve az izotiandtot,

— klor-hexidin-diacetét, -diglikondt és -dihidro-klorid kozmetikai termékekben.

Fogalommeghatdrozds

Az e mddszerrel meghatdrozott hexamidin, dibrom-hexamidin, dibrém-propamidin és kl6r-hexidin koncentra-
ciokat tomegszazalékban (% m/m) fejezzik ki.

Alapely

Az azonositist és meghatdrozdst nagynyomdsd, forditott fézisti ionpar-folyadék-kromatografidval (HPLC)
hatdrozzuk meg, amit ultraibolya spektrofotometrids detektdlds kovet. A hexamidint, dibrém-hexamidint,
dibrém-propamidint és klor-hexidint a kromatogréfids oszlopon mért retencids idejitk alapjan azonositjuk.

') ISO 5725 szabvany szerint.
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4. Reagensek
Minden reagensnek analitikai tisztasdgtinak kell lennie és HPLC-hez megfelel6nek.
4.1. Metil-alkohol
4.2. 1-hepténszulfonsav natriumsdja, monohidrét
4.3. Ecetsav (jégecet), (d,, = 1,05 g/ml)
4.4. Natrium-klorid
4.5. Mozgé fézisok
4.51. L olddszer: 0,005 M-os 1-heptan-szulfonsav ndtrium séja monohidrat (4.2.) metil-alkoholban (4.1.), pH 3,5
értékre bedllitva jégecettel (4.3.).
4.5.2. 1L oldészer: 0,005 M-os 1-heptdn-szulfonsav ndtrium séja monohidrat (4.2) vizben pH 3,5 értékre beillitva
jégecettel (4.3.).
Megjegyzés: Ha szikséges a cstcsok alakjanak javitdsa, a mozgé fazist modositani lehet, és a kovetkezdképpen
lehet elkésziteni:
— L oldészer: oldjunk fel 5,84 g nétrium-kloridot (4.4.) és 1,1013 g 1-heptin-szulfonsav ndtriumsé mono-
hidrétot (4.2.) 100 ml vizben. Adjunk hozzad 900 ml metil-alkoholt (4.1.), és a pH-t jégecettel dllitsuk be 3,5
értékre,
— 1L oldészer: oldjunk fel 5,84 g natrium-kloridot (4.4, és 1.1013 g 1-heptdnszulfonsav ndtriumsé monohid-
ritot (4.2.) 1 liter vizben, és a pH-t jégecettel dllitsuk be 3,5 értékre.
4.6. Hexamidin diizotiandt [C, H, N,O, 2C,H OS]
4.7. Dibrém-hexamidin diizotiandt [C, H, Br,N,0, 2C,H. OS]
4.8. Dibrém-propamidin diizotianat [C_H, Br N,O, 2C,H OS]
4.9. Klér-hexidin diacetat [C,H, CLN, 2CH,0,]
4.10.  Referencia oldatok: készitsiink 0,05 %-os (m/v) oldatokat a négy tartositoszer (4.6-4.9.) mindegyikébdl az I.
oldészer segitségével.
411. 3,4,4'-triklor-karbanilid (triklokarban)
412.  4,4-Dikl6r-3-(trifluormetil)karbanilid (halokarbédn)
5. Eszkozok
5.1. Szokdsos laboratériumi felszerelés
5.2. Nagynyomdsu folyadék-kromatogrifia valtoztathaté hullimhosszi ultraibolya detektorral
5.3. Analitikai oszlop: 30 cm hosszd, 4 mm bels6 dtmérjli rozsdamentes acél oszlop p-Bondapack C,, 10 pm-es
vagy ezzel megegyezd toltetd.
5.4. Ultrahangos fiirds
6. Azonositds
6.1. MintaelSkészités
Mérjink be koriilbeliil 0,5 g mintit egy 10 ml-es mér8lombikba és toltsiik fel a jelig az 1. oldészerrel (4.5.1.).
Tegyitk be a mér8lombikot az ultrahangos furdébe (5.4.) 10 percre. Szdrjitk vagy centrifugdljuk le az oldatot.
Gytijtsitk Ossze a szirletet vagy a feliiliszé részt a kromatografdlashoz.
6.2. Kromatografia
6.2.1. A mozgdfizis gradiense

1d8 I. oldészer II. oldészer
(perc) (% v|v) (4.5.1.) (% v[v) (4.5.2)
0 50 50
15 65 35
30 65 35
45 50 50
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6.2.2.

6.2.3.
6.2.4.

6.2.5.

6.3.

7.1.

7.2.
7.2.1.

7.2.2.

7.3.
7.3.1.

7.3.2.

7.4.

7.4.1.

7.4.2.

7.4.3.

Allitsuk be a mozgé fazis (6.2.1) dramldsi sebességét 1,5 mljmin értékre, az oszlop hémérsékletét pedig 35 °C-
ra.

Allitsuk a detektor hullimhosszit 264 nm-re

Fecskendezziink be 10 pl-t mindegyik referenciaoldatbdl (4.10.), és vegyiik fel a kromatogramokat.
Fecskendezziink be 10 pl-t a mintaoldatbdl (6.1), és vegyiik fel ennek kromatogramjat.

Azonositsuk, hogy hexamidin, dibrém-hexamidin, dibrém-propamidin vagy klér-hexidin ott van-e tgy, hogy a

6.2.5. pontban rogzitett cstcs(ok) retencids idejét(iddit) hasonlitsuk Ossze a 6.2.4. pontban rogzitett referencia
oldatokéval.

Mennyiségi meghatdrozds
Mennyiségi meghatdrozds
Standard oldatok elkészitése.

Bels§ standard oldatként egy olyan tartdsitészert (4.6—4.9.) haszndljunk, amely nincs a mintdban. Ha ez nem
lehetséges, triklokarbdn (4.11.) vagy halokarbdn (4.12.) hasznélhato.

A 6.3. pontban azonositott tartdsitészer 0,05 %-os (m/v) torzsoldata az I. oldészerben (4.5.1.).

A bels6 standardként valasztott tartésitoszer 0.05 %-os (mfv) torzsoldata az 1. oldészerben (4.5.1.).

Mindegyik azonositott tartdsitoszerhez készitsiink négy standard oldatot dgy, hogy egy 10 ml-es mérélombik
sorozatba betoltiink az aldbbi tdbldzatban megadott mennyiségii torzsoldatot az azonositott tartdsitészerbél

(7.1.1.) és megfelel6 mennyiségl torzsoldatot a bels§ standardbdl (7.1.2.). Toltsiik fel a lombikokat a jelig az I.
oldészerrel (4.5.1.), és keverjik meg Gket.

Belsé standard torzsoldat Azonositott tartositoszer torzsoldata
Standard oldat
hozzdadott ml (7.1.2.) hozzéadott ml (7.1.1.) pg/ml (%)
I 1,0 0,5 25
I 1,0 1,0 50
it 1,0 1,5 75
v 1,0 2,0 100

(*) Ezek az értékek példaként szerepelnek, és azonositott tartdsitdszerek olyan standard oldatokban 1évé koncentriciéinak
felelnek meg, amelyek pontosan 0,05 % azonositott tartésitoszer tartalmazé standard torzsoldatbdl késziilnek.

Mintael6készités

Mérjiink be nagy pontossdggal kb. 0,5 ¢ (p gramm) mintdt egy 10 ml-es mér6lombikba, adjunk hozzd 1,0 ml-
t a belsg standard oldatbdl (7.1.2.) és 6 ml olddszert (4.5.1), majd keverjiik dssze.

Tegyiik be a lombikot az ultrahangos fiirdébe (5.4.) 10 percre. Toltsiik fel a jelig az I. olddszerrel és keverjitk
meg. Centrifugdljuk le vagy szirjitk 4t egy hajtogatott sztirGpapiron. Gydijtsitk Ossze a szfitletet vagy a feliiliszo
részt (amit a konkrét eset hatdroz meg) a kromatografildshoz.

Kromatografia

Allitsuk be a mozgéfazis gradiensét, dramldsi sebességét, az oszlop hémérsékletét és a detektor hullimhosszat a
HPLC késziiléken (5.2.) olyan értékekre, mint amilyenekre az azonositds szakaszdban (6.2.1-6.2.3.) sziikség
volt.

Fecskendezziink 10 pl mintaoldatot (7.2.2.), és mérjitk meg a cstcsteriileteket. Ismételjitk meg ezt a folyamatot
tovébbi 10 pl-es mintaoldat részletekkel addig, amig ellentmonddsmentes eredményeket kapunk. Szdmitsuk ki
az elemezni kivant vegyiilet csticsdnak teriilete és a bels§ standard csticsdnak teriilete kozotti ardnydt.

Kalibralds
Fecskendezziink be minden standard oldatbdl (7.1.3) 10 pl-t és mérjitk meg a csticsteriileteket.

Szamitsuk ki minden standard oldatra (7.1.3.) a hexamidin, dibrém-hexamidin, dibrém-propamidin vagy klér-
hexidin csticsok tertiletének és a bels standard cstcs terilletének ardnyét. Vigyik fel a kalibrdciés gorbe
ordindtdjira ezeket az ardnyokat, mig a belsG standard oldatokban 1évS azonositott tartdsitoszerek megfelel§
koncentraciéit, mikrogramm/milliliter értékben, az abszcisszdra.

A kalibriciés gorbérél (7.4.2.) olvassuk le az azonositott tartdsitoszer 7.3.2. pontban szdmitott csticsteriilet



Hexamidin

Hexamidin diizotiandt
Hexamidin di-p-hidroxi-benzodt
Dibrém-hexamidin
Dibrém-hexamidin diizotiandt
Dibrém-propamidin
Dibrém-propamidin diizotiandt
Klér-hexidin

Klér-hexidin diacetat
Klér-hexidin diglukonat
Klér-hexidin dihidroklorid

(') ISO 5725 szabvany szerint.

C H NO

2007260 4 72

¢, H,N,0, 2CHO,S

2007260 472

¢, H,N,0, 2CHO,

2007260 42

C,H,Br)NO,

200 24

C,H,Br,NO, 2CHO,S

200 24

C_H BrNO

177718772 472

C,HBr N O, 2CHO,S

177718

C,H,CLN,
C,H,CLN, 2CH0,
C,H,CLN, 2CH, 0,
C,H,CLN  2HCI

354,45
606,72
630,71
512,24
764,51
470,18
722,43
505,45
625,56
897,76
578,37
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Szdmitds
8.1. Szamitsuk ki a minta hexamidin, dibrém-hexamidin, dibrém-propamidin vagy klér-hexidin tartalmdt tomeg-
szazalékban a kovetkezd képlet segitségével:
_ ¢ « MWl
T 1000 xp T MW,
ahol:
p = a vizsgdlati minta (7.2.1.) tomege grammban
c = a mintaoldatban 1év§ tartdsitdszer koncentracié mikrogramm/milliliterben, a kalibraciés gorbe alap-
jan
MW, = ajelen lév6 tartdsitoszer alapformdjanak molekulastlya
és
MW, = a megfelels s6 (ldsd a 10. pont) molekulastlya.
9. Megismételhetdség (')
0,1 % (m/m) hexamidin-, dibrém-hexamidin-, dibrém-propamidin- vagy klér-hexidin-tartalom esetén azonos
mintdn, parhuzamosan végzett két mennyiségi meghatdrozds kozotti killonbség értéke nem haladhatja meg a
0,005 %-ot.
10. A képlet szerinti silyok tdbldzata



