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L 231/34 EIROPAS KOPIENU OFICIALAIS VESTNESIS 14.9.1993.

KOMISIJAS PIEKTA DIREKTIVA 93/73/EEK
(1993. gada 9. septembris)

par tadu analizu metodém, kas vajadzigas, lai parbauditu kosmétikas lidzeklu sastavu

EIROPAS KOPIENU KOMISIJA,

nemot veéra Eiropas Ekonomikas kopienas dibinasanas ligumu,

nemot véra Padomes 1976. gada 27. jalija Direktivu
76/768[EEK par dalibvalstu tiesibu aktu tuvinaSanu attieciba
uz kosmétikas lidzekliem ('), kura jaunakie grozijumi izdariti ar
Direktivu 93/35/EEK (3, un 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 ievérosanu, kas attiecas uz
kosmétikas lidzeklu sastavu;

ta ka iesp&jami isa laika batu japaredz visas vajadzigas analizu
metodes; ta ka Cetri pasakumi jau ir paredzeti ar Komisijas
Direktiva ~ 80/1335/EEK (), kas grozita ar Direktivu
87/143[EEK (%), Komisijas Direktivu 82/434/EEK (), kas grozita
ar  Direktivu  90/207/EEK () un Komisijas Direktivam
83/514[EEK () un 85/490/EEK (®); ta ka sudraba nitrata piera-
disana un noteikSana, seléna disulfida pieradisana un noteik-
Sana pretblaugznu Sampinos, $kistosa barija un $kistosa stron-
cija noteik§ana pigmentos salu un laku forma, benzilspirta
pieradisana un noteikana, cirkonija pieradisana un cirkonija,
aluminija un hlora noteiksana pretsviedru lidzeklos, kas nav
aerosola forma, un heksamidina, dibromheksamidina, dibrom-
propamidina un hlorheksidina pieradisana un noteikSana ir
piektais pasakums;

OV L 262, 27.9.1976, 169. Ipp.
OV L 151, 23.6.1993, 32. Ipp.
OV L 383, 31.12.1980, 27. Ipp.
OV L 57, 27.2.1987, 56. Ipp.
OV L 185, 30.6.1982, 1. Ipp.
OV L 108, 28.4.1990, 92. Ipp.
OV L 291, 24.10.1983, 9. Ipp.
OV L 295, 7.11.1985, 30. Ipp.
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Toolouooelo

ta ka Saja direktiva paredzétie pasakumi ir saskapa ar atzi-
numu, ko sniegusi komiteja, kas izveidota saskana ar Direktivu
76/768[EEK, lai analizes metodes pielagotu tehnikas attistibai,

IR PIENEMUSI SO DIREKTIVU.

1. pants

Dalibvalstis veic visus pasakumus, kas vajadzigi, lai nodrosinatu
to, ka kosmeétikas lidzeklu oficialaja testésana:

— pierada un nosaka sudraba nitratu,

— pierada un nosaka seléna disulfidu pretblaugznu sampiinos,

— nosaka $kistoSo bariju un $kistoSo stronciju pigmentos salu
un laku forma,

— pierada un nosaka benzilspirtu,

— pierada cirkoniju, ka arl pretsviedru lidzeklos, kas nav
aerosola forma, nosaka cirkoniju, aluminiju un hloru,

— pierada un nosaka heksamidinu, dibromheksamidinu, di-
brompropamidinu un hlorheksidinu

saskana ar pielikuma aprakstitajam metodém.
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2. pants

1.  Dalibvalstis stajas spékd normativie vai administrativie
akti, kas vajadzigi, lai velakais lidz 1994. gada 30. septembrim
izpilditu §is direktivas prasibas. Par to dalibvalstis talit informe
Komisiju.

Kad dalibvalstis pienem $os noteikumus, tajos ietver atsauci uz
So direktivu vai arf atsauci pievieno noteikumu oficialai publi-
kacijai. Sadas atsauces pievienosanas kartibu nosaka dalibvalstis.

2. Dalibvalstis dara Komisijai zinamus savus tiesibu aktu
noteikumus, ko tas pienem joma, uz kuru attiecas §1 direktiva.

3. pants

Si direktiva ir adreséta dalibvalstim
Briselé, 1993. gada 9. septembri
Komisijas varda —

Komisijas locekle
Christiane SCRIVENER
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PIELIKUMS

SUDRABA NITRATA PIERADISANA UN NOTEIKSANA KOSMETIKAS LIDZEKLOS
A. PieradiSana

PiemeroSanas joma un nozare
Si metode ir paredzéta, lai pieraditu sudraba nitratu ki sudrabu kosmétikas lidzeklos uz @idens bazes.
Princips
Sudrabu pierada raksturigas baltas nogulsnes, kas veidojas ar hlorida joniem.
Reagenti
Visiem reagentiem jabat analitiski tiriem.
Salsskabes skidums, 2 M

Amonjaka $kidums: koncentrétu amonija hidroksida skidumu (d,; = 0,88 g/ml) atskaida ar tadu pasu daudzu-
mu adens un sajauc.

Slapeklskabes skidums, 2 M
Aprikojums

Laboratorijas standarta aprikojums
Centrifaga

Procediira

Apmeéram 1 gramam parauga centrifigas mégené pa pilienam pievieno 2 M salsskabes skidumu (3.1.), lidz
beidzas izgulsnésanas; sajauc un centrifuge.

Nolej centrifugatu un nogulsnes vienreiz skalo ar pieciem pilieniem auksta fidens. Nolej mazgajumus.
Centrifigas mégené nogulsném pielej nedaudz tdens. Karsé lidz virSanai un maisa.

Centrifugé karstu; nolej centrifugatu.

Nogulsném pievieno dazus pilienus amonjaka $kiduma (3.2.); sajauc un centrifuge.

Vienam pilienam centrifugata uz priek$metstiklina pievieno dazus pilienus 2 M slapek]skabes skiduma (3.3.).

Baltas nogulsnes liecina par sudraba klatbatni.

B. NoteikSana
PiemeroSanas joma un nozare

Si metode ir piemérota sudraba nitrata ka sudraba noteiksanai kosmétikas lidzeklos, kas paredzéti skropstu vai
uzacu krasosanai.

Princips

Sudrabu produkta nosaka, veicot atomu absorbcijas spektrometriju.
Reagenti

Visiem reagentiem jabiit analitiski tiriem.

Slapeklskabes skidums, 0,02 M

Sudraba standartskidumi

Rezerves sudraba standartskidums, 1 000 pg/ml 0,5 M slapeklskabes skiduma (“Spectrosol” vai lidzvértiga)
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Sudraba standartskidums, 100 pg/ml: ar pipeti 10 ml sudraba standartskiduma (3.2.1) parnes uz 100 ml
mérkolbu. Uzpilda lidz atzimei ar 0,02 M slapeklskabes skidumu (3.1) un sajauc. Sim standartskidumam
vajadzétu but svaigam, un tas biitu jaglaba tumsa stikla pudelé.

Aprikojums

Laboratorijas standarta aprikojums

Atomu absorbcijas spektrofotometrs, kas aprikots ar doba sudraba katoda lampu
Procediira

Parauga sagatavosana

Precizi nosver aptuveni 0,1 g (m gramu) vienmériga produkta parauga. Kvantitativi parnes uz viena litra
mérkolbu, uzpilda lidz atzimei ar 0,02 M slapeklskabes skidumu (3.1.) un sajauc.

Atomu absorbcijas spektrometrijas apstakli

Liesma: gaisa—acetiléna
Vilpu garums: 338,3 nm
Fona korekcija: vajadziga

Degganas apstakli: nabadziga liesma; maksimalai absorbcijai - optimals degla garums un degSanas apstakli.

Kalibrésana

Ar pipeti vairakas 100 ml mérkolbas iepilda attiecigi 1,0, 2,0, 3,0, 4,0, un 5,0 ml sudrabaVstandartélgiduma
(3.2.2.). Katru kolbu uzpilda lidz atzimei ar 0,02 M slapeklskabes skidumu (3.1.) un sajauc. Sie $kidumi satur
attiecigi 1,0, 2,0, 3,0, 4,0 un 5,0 mg sudraba uz mililitru.

Izméra 0,02 M slapeklskabes skiduma (3.1.) absorbciju un iegiito vértibu kalibrésanas likné izmanto ka sudraba
nulles koncentraciju. Izméra katra sudraba kalibréSanas standarta (5.3.1.) absorbciju. Uzzimé kalibréSanas likni,
attiecinot absorbcijas vértibas pret sudraba koncentraciju.

Noteiksana

[zméra paraugskiduma (5.1.) absorbciju. No kalibrésanas liknes nolasa sudraba koncentraciju, kas atbilst
paraugskiduma absorbcijas vértibai.

Aprekins

Aprékina sudraba nitrata saturu paraugd masas procentos (% mjm) péc formulas:

1,5748 x
% (m/m) sudraba nitrata = 107><mc’
kur:
m = analizéama parauga (5.1.) masa gramos;
un
¢ = sudraba koncentracija paraugskiduma (5.1.) mikrogramos uz mililitru, ko nosaka péc kalibrésanas liknes.

Atkartojamiba (")

No viena parauga ar 4 % (m/m) sudraba nitrata saturu divas paralélas noteikanas iegiito rezultatu starpibai
nevajadzétu parsniegt 0,05 % (m/m).

SELENA DISULFIDA PIERADISANA UN NOTEIKSANA PRETBLAUGZNU SAMPUNOS
A. PieradiSana
PiemeroSanas joma un nozare
Si metode paredzéta seléna disulfida ka seléna pieradisanai pretblaugznu §ampiinos.
Princips

Selénu pierada raksturiga dzeltenigi - oranza krasa, kas rodas, reag€jot ar urinvielu un kalija jodidu.

) ISO 5725.
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3. Reagenti

Visiem reagentiem jabat analitiski tiriem.
3.1. Koncentréta (d,, = 1,42 g/ml) slapeklskabe
3.2. Urinviela

3.3. Kalija jodida $kidums, 10 % (m/v): 100 ml Gdens izskidina 10 g kalija jodida.

4. Aprikojums

4.1. Laboratorijas standarta aprikojums

4.2. Reakcijas kamera, kuras tilpums ir 100 ml

4.3. Reaktors ar apsildisanas bloku

4.4. Filtrpapirs (Vatmans Nr. 42 vai lidzveértigs) vai 0,45 pm membranfiltrs

5. Procediira

5.1. Reakcijas kamerd (4.2)) aptuveni 1 g Sampiina pievieno 2,5 ml koncentrétas slapeklskabes (3.1.) un lauj reagét

30 mindtes aptuveni 150° C reaktora ar apsildiSanas bloku.
5.2 Izreag&juso paraugu atskaida lidz 25 ml ar Gideni un izfiltré caur filtrpapiru vai 0,45pm membranfiltru (4.4.).

5.3. Filtrata daudzumam, kas vienads ar 2,5 ml, pievieno 5 ml Gdens, 2,5 g urinvielas (3.2.) un vara. Atdzesé un
pievieno 1 ml kalija jodida $kiduma (3.3.).

5.4. Dzelteni oranza krasa, kas strauji klast tumsaka, liecina par seléna klatbitni.

B. Noteiksana
1. PiemeroSanas joma un nozare

ST metode ir piemérota selena disulfida ki seléna noteik3anai pretblaugznu $ampiinos, kuros seléna disulfida
saturs ir lidz 4,5 % (m/m).

2. Princips

Paraugam Jauj reagét ar slapeklskabi un reakcijas produkta selénu nosaka, veicot atomu absorbcijas spektro-
metriju.

3. Reagenti
Visiem reagentiem jabat analitiski tiriem.
3.1. Koncentréta (d,, = 1,42 g/ml) slapeklskabe

3.2 Slapeklskabes skidums, 5 % (v/v): 500 ml {idens varglazé, nepartaukti maisot, pievieno 50 ml koncentrétas
slapeklskabes (3.1.). So skidumu parnes uz vienlitra mérkolbu un uzpilda lidz atzimei.

3.3. Seléna rezerves standartskidums, 1 000 pg/ml 0,5 M slapeklskabes skiduma (“SpectrosoL” vai lidzvértiga)

4. Aprikojums

4.1. Laboratorijas standarta aprikojums

4.2. Reakcijas kamera, kuras tilpums ir 100 ml

4.3, Reaktors ar apsildisanas bloku

4.4. Filtrpapirs (Vatmans Nr. 42 vai lidzvértigs) vai 0,45 pm membranfiltrs

4.5. Atomu absorbcijas spektrofotometrs, kas aprikots ar doba seléna katoda lampu
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Procediira
Parauga sagatavosana
Reakcijas kamera (4.2.) precizi iesver aptuveni 0,2 g (m gramus) homogéna Sampiina parauga.

Pievieno 5 ml koncentrétas slapeklskabes (3.1.) un Jauj 150 C temperatiira reagét vienu stundu reaktora ar
apsildisanas bloku (4.3.).

Skidumam lauj atdzist un atskaida [idz 100 ml ar @deni. Izfiltré caur filtrpapiru vai 0,45 pm membranfiltru
(4.4.) un izfiltréto skidumu saglaba noteiksanai.

Atomu absorbcijas spektrometrijas apstakli

Liesma: gaisa—acetiléna
Vilnu garums: 196,0 nm
Fona korekcija: vajadziga

Degganas apstakli: nabadziga liesma; maksimalai absorbcijai - optimals degla garums un degSanas apstakli.

Kalibrésana

Ar pipeti vairakas 100 ml mérkolbas iepilda attiecigi 1,0, 2,0, 3,0, 4,0, un 5,0 ml selénaVstandartélgiduma
(3.3.). Katru kolbu uzpilda lidz atzimei ar 5 % (v/v) slapeklskabes $kidumu (3.2.) un sajauc. Sie Skidumi satur
attiecigi 10, 20, 30, 40 un 50 pg seléna uz mililitru.

Izméra 5 % slapeklskabes $kiduma (3.2.) absorbciju un iegiito vértibu kalibréSanas [ikné izmanto ka seléna
nulles koncentraciju. Izméra katra seléna kalibréSanas standarta (5.3.1.) absorbciju. Uzzimé kalibré$anas likni,
attiecinot absorbcijas vértibas pret seléna koncentraciju.

NoteikSana

Izméra paraugskiduma (5.1.3.). absorbciju. No kalibrésanas liknes nolasa seléna koncentraciju, kas atbilst
parauga Skiduma absorbcijas vértibai.

Aprekins

Aprékina seléna disulfida saturu parauga masas procentos (% m/m), izmantojot formulu:

1,812 x ¢
% lena disulfida = —————,
6 (m/m) seléna disulfida 100 X’
kur:
m = analiz€jama parauga (5.1.1.) masa gramos;
un
¢ = seléna koncentracija paraugskiduma (5.1.3.) mikrogramos uz mililitru, ko nosaka péc kalibrésanas liknes.

Atkartojamiba (')

No viena parauga ar 1 % (m/m) seléna disulfida saturu divas paralélas noteik3anas iegiito rezultatu starpibai
nevajadzétu parsniegt 0,05 % (m/m).

SKISTOSA BARIJA UN STRONCIJA NOTEIKSANA PIGMENTOS, KAS IR SALU UN LAKU FORMA
A. Skistosa barija noteiksana

PiemeroSanas joma un nozare

ST metode ir paredzéta $kistosa barija ekstrakcijai un noteiksanai pigmentos salu un laku forma.

Princips

Pigmentu ekstrahé ar 0,07 M salsskabes skidumu noteiktos apstaklos un barija daudzumu ekstrakta nosaka,
veicot atomu absorbcijas spektrometriju.

) ISO 5725.
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Reagenti

Visiem reagentiem jabit analitiski tiriem.

Absolitais etanols

Salsskabes skidums, 0,07 M

Salsskabes skidums, 0,5 M

Kalija hlorida 8 % (m/v) skidums: 16 g kalija hlorida izskidina 200 ml 0,07 M salsskabes skiduma (3.2.).
Barija standartskidumi

Barija rezerves standart$kidums, 1 000 pg/ml 0,5 M slapeklskabes skiduma (“SpectrosoL” vai lidzvertiga)

Barjja standartskidums, 100 pg/ml: ar pipeti 20,0 ml barija standartskiduma (3.5.1.) parnes uz 100 ml
meérkolbu. Uzpilda lidz atzimei ar 0,07 M slapeklskabes skidumu (3.2.) un sajauc.

Aprikojums

Laboratorijas standartaprikojums

pH metrs ar + 0,02 vienibu precizitati

Mehaniskais kratitajs

Membranfiltrs, kura poru lielums ir 0,45 pm

Atomu absorbcijas spektrofotometrs, kas aprikots ar doba barija katoda lampu
Procediira

Parauga sagatavoSana

Koniska kolba precizi iesver aptuveni 0,5 g (m gramus) pigmenta. Lai nodrodinatu pietickamu tilpumu
efektivai kratiSanai, nelieto kolbas, kuru tilpums ir mazaks par 150 ml.

Ar pipetes palidzibu pievieno 1,0 ml etanola (3.1.) un pagroza kolbu ta, lai pigments pilnigi saslapinas. No
biretes pievieno precizi tadu daudzumu 0,07 M salsskabes skiduma (3.2.), kas vajadzigs, lai skabes tilpuma
attieciba pret pigmenta masu ir precizi 50 mililitri uz gramu. Kopéjais ekstrah&josas vielas un etanola tilpums
ir V. ml. Kolbas saturu krata piecas sekundes, lai nodrosinatu, ka sastavdalas labi sajaucas.

Ar pH metru (4.2.) izméra iegiitas suspensijas pH, un, ja tas ir virs 1,5, pa pilienam pievieno 0,5 M salsskabes
skidumu (3.3.), lidz sasniedz pH limeni no 1,4 lidz 1,5.

Kolbu noslédz un 60 mindtes krata ar mehanisko kratitaju (4.3.). Kratitajs jadarbina pietickami atri, lai rastos
putas. Izfiltré caur 0,45 mm membranfiltru (4.4) un savac filtratu. Ekstraktu necentrifugé pirms filtréSanas. Ar
pipeti 5,0 ml filtrata parnes uz 50 ml mérkolbu; uzpilda lidz atzimei ar 0,07 M salsskabes skidumu (3.2.) un
sajauc. So $kidumu lieto arf stroncija noteiksanai (B dala).

Ar pipeti 5,0 ml kalija hlorida $kiduma (3.4.) un atskaidita filtrata (5.1.4.) alikvoto dalu (W, ml) parnes uz
100 ml mérkolbu, lai nodrosinatu koncentraciju no 3 lidz 10 pg barija uz mililitru. (Sakumam bitu piemérota
10 ml alikvota dala.) Uzpilda lidz atzimei ar 0,07 M salsskabes $kidumu (3.2.) un sajauc.

Taja pasa diena, veicot atomu absorbcijas spektrometriju, nosaka barija koncentraciju skiduma (5.1.5.).

Atomu absorbcijas spektrometrijas apstakli

Liesma: gaisa—acetiléna
Vilpu garums: 553,5 nm
Fona korekcija: vajadziga

Deg3anas apstakli: nabadziga liesma; maksimalai absorbcijai - optimals degla garums un degSanas apstakli.
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5.3. Kalibrésana

5.3.1.  Ar pipeti vairakas 100 ml mérkolbas iepilda attiecigi 1,0, 2,0, 3,0, 4,0, un 5,0 ml barija standarta $kiduma
(3.5.2). Uz katru kolbu ar pipeti parnes 5,0 ml kalija hlorida skiduma (3.4.); uzpilda lidz atzimei ar 0,07 M
salsskabes Skidumu (3.2.) un sajauc. Sie $kidumi satur attiecigi 2,0, 4,0, 6,0, 8,0 un 10,0 mg barija uz mililitru.
Lidzigi sagatavo tuk$u $kidumu, bez barija standarta $kiduma.

5.3.2. Izméra tuk$da Skiduma (5.3.1) absorbciju un iegito vértibu kalibréSanas likné izmanto ka barija nulles
koncentraciju. Izméra katra barija kalibréSanas standarta (5.3.1.) absorbciju. Uzzimé kalibrésanas likni, attieci-
not absorbcijas vértibas pret barija koncentraciju.

5.4. Noteik$ana
[zméra parauga Skiduma (5.1.5.) absorbciju. No kalibrésanas liknes nolasa barija koncentraciju, kas atbilst
parauga Skiduma absorbcijas vértibai.

6. Aprekins
Skistosa barija saturu (% m/m) pigmenta izsaka péc formulas:

cxV
% (m/m) 3kistosa barija = T0Wy,
kur:
m = analiz§ama parauga (5.1.1.) masa gramos;
¢ = 3kistosa barijja koncentracija parauga $kiduma (5.1.5.) mikrogramos uz mililitru, ko nosaka péc
kalibrésanas liknes.
V = ekstrahgjosas vielas kopgjais tilpums mililitros (5.1.2.);
un
W, = ekstrakta tilpums mililitros (5.1.5.)

7. Atkartojamiba
Labaka $is metodes atkartojamibas prognoze (ISO 5725), ja 3kistosa barija saturs ir 2 % (m/m), ir 0,3 %.

8. Piezimes

8.1. Konkrétos apstaklos barija absorbciju var uzlabot ar kalciju. To var neitralizét, pievienojot magnija jonus
koncentracija 5 g uz litru ().

8.2. Induktivi savienotas plazmas-optiskas emisijas spektrofotometrija ir pielaujama liesmas atomu absorbcijas
spektrometrijas alternativa.

B. Skistosa stroncija noteiksana

1. PiemeroSanas joma un nozare
S1 metode ir paredzéta $kistosd stroncija ekstrah&Sanai un ta noteiksanai pigmentos, kas ir silu un laku forma.

2. Princips
Pigmentu ekstrahé ar 0,07 M salsskabes $kidumu noteiktos apstaklos, un stroncija daudzumu ekstrakta
kvantitativi nosaka, veicot atomu absorbcijas spektrometriju.

3. Reagenti
Visiem reagentiem jabiit analitiski tiriem.

3.1. Absolitais etanols

3.2. Salsskabes skidums, 0,07 M

3.3. Kalija hlorida 8 % (m/v) skidums: 16 g kalijja hlorida izskidina 200 ml 0,07 M salsskabes skiduma (3.2.).

(') “Magnesium as modifier for the determination of barium by flame atomic emission spectrometry”. Jerrow, M. et al., Analytical

Proceedings, 1991, 28, 40.
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5.2.
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5.4.

Stroncija standartskidums
Stroncija rezerves standartskidums, 1 000 pg/ml 0,5 M slapekiskabes skiduma (“SpectrosoL” vai lidzvértiga)

Stroncija standartskidums, 100 pg/ml: ar pipeti 10,0 ml stroncija rezerves standartskiduma (3.4.1.) parnes uz
100 ml mérkolbu. Uzpilda lidz atzimei ar 0,07 M salsskabes $kidumu (3.2)) un sajauc.

Aprikojums

Laboratorijas standarta aprikojums

Membranfiltrs, kura poru lielums ir 0,45 pm

Atomu absorbcijas spektrofotometrs, kas aprikots ar doba stroncija katoda lampu

Procediira

Parauga sagatavoSana

Skidumu, kas sagatavots saskana ar A.5.1.4., izmanto $kistosd stroncija satura noteiksanai.

Ar pipeti parnes 5,0 ml kalija hlorida $kiduma (3.3.) un alikvoto dalu (W, ml) atskaidita filtrata (A.5.1.4.) uz
100 ml mérkolbu, nodrosinot koncentraciju no 2 lidz 5 mg stroncija uz mililitru. (Sakumam bitu piemérota
25 ml alikvota dala.) Uzpilda lidz atzimei ar 0,07 M salsskabes skidumu (3.2.) un sajauc.

Taja pasa diena, veicot atomu absorbcijas spektrometriju, nosaka stroncija koncentraciju $kiduma (5.1.1.).

Atomu absorbcijas spektrometrijas apstakli

Liesma: slapekla oksida-[acetiléna-
Vilpu garums: 460,7 nm
Fona korekcija: nav vajadziga

Degsanas apstakli: nabadziga liesma; maksimalai absorbcijai - optimals degla garums un degSanas apstakli.

Kalibrésana

Ar pipeti vairakas 100 ml mérkolbas iepilda attiecigi 1,0, 2,0, 3,0, 4,0, un 5,0 ml stroncija standartskiduma
(3.4.2). Uz katru kolbu ar pipeti parnes 5,0 ml kalija hlorida Skiduma (3.3.); uzpilda lidz atzimei ar 0,07 M
salsskabes skidumu (3.2.) un sajauc. Sie $kidumi satur attiecigi 1,0, 2,0, 4,0, un 5,0 pg stroncija uz mililitru.

Lidzigi sagatavo tukso $kidumu bez stroncija standartskiduma.

Izméra tuksa Skiduma (5.3.1) absorbciju, un iegiito vértibu kalibrésanas likné izmanto ka stroncija nulles
koncentraciju. Izméra katra stroncija kalibréSanas standarta (5.3.1) absorbciju. Uzzimé kalibrésanas likni,
attiecinot absorbcijas maksimuma vértibas pret stroncija koncentraciju.

Noteiksana

Izméra paraugskiduma (5.1.1.). absorbciju. No kalibrésanas liknes nolasa stroncija koncentraciju, kas atbilst
parauga Skiduma absorbcijas vértibai.

Aprekins

Skistosa stroncija saturu (% m/m) pigmenta aprékina péc formulas:

B cxV
% (m/m) 3kistosa stroncija = T0We xm
kur:
m = analiz§jama parauga (A.5.1.1.) masa gramos;
¢ = 3kistoda stroncija koncentracija paraugskiduma (5.1.1.) mikrogramos uz mililitru, ko nosaka péc
kalibrésanas liknes;
V= ekstrahgjosas vielas kopégjais tilpums mililitros (A.5.1.2));
un
W, = ckstrakta tilpums mililitros (5.1.1.).
Atkartojamiba

Labaka 3is metodes atkartojamibas prognoze (ISO 5725), ja $kistosa stroncija saturs ir 0,6 % (m/m), ir 0,09 %.
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8. Piezime
Induktivi savienotas plazmas-optiskas emisijas spektrofotometrija ir pielaujama liesmas atomu absorbcijas
spektrometrijas alternativa.

BENZILSPIRTA PIERADISANA UN NOTEIKSANA KOSMETIKAS LIDZEKLOS
A. PieradiSana

1. PiemeroSanas joma un nozare
ST metode ir paredzéta benzilspirta pieradisanai kosmétikas lidzeklos.

2. Princips
Benzilspirtu pierada planslana hromatografija uz silikagela plaksném.

3. Reagenti
Visiem reagentiem jabit analitiski tiriem.

3.1 Benzilspirts

3.2 Hloroforms

3.3. Absoliitais etanols

3.4. n-Pentans

3.5. AttistiSanas $kidinatajs: dietileteris

3.6. Benzilspirta standartskidums: 100 ml mérkolba iesver 0,1 g benzilspirta (3.1.), uzpilda lidz atzimei ar etanolu
(3.3.) un sajauc.

3.7. Stikla planslana hromatografijas plaksnes 100 x 200 mm vai 200 x 200 mm, kas parklatas ar 0,25 mm
silikagéla 60 F,, slani.

3.8. Attistitajs: 10 % (m/v) 12-molibdénfosforskabe etanola (3.3.).

4. Aprikojums

4.1. Planslana hromatografijas standarta aprikojums.

4.2. Hromatografojas tvertne, kamera ar diviem nodalijumiem, kuru kopgjie izméri ir aptuveni 80 mm x 230 mm
x 240 mm

4.3. Hromatografijas papirs: Vatmans vai lidzvértigs

4.4. Ultravioleta lampa ar vilpu garumu 254 nm.

5. Procediira

5.1. Parauga sagatavosana
1,0 g analizéjama produkta iesver 10 ml mérkolba. Pievieno 3 ml hloroforma (3.2.) un spécigi krata, lidz
produkts ir disperggjies. Uzpilda lidz atzimei ar etanolu (3.3.) un spécigi krata, lidz rodas dzidrs vai gandriz
dzidrs skidums.

5.2. Planslana hromatografija

5.2.1.  Hromatografijas tvertni (4.2) piesatina ar n-pentanu (3.4.): aizmuguréjam nodaljumam piegulodas kameras
sienu izklaj ar hromatografijas papiru (4.3.) ta, lai papira apak3gja mala ir nodalfjuma. 25 ml n-pentana (3.4.)
parnes uz aizmuguréjo nodalijjumu, lejot So $kidinatdju uz hromatografijas papira redzamas virsmas. Nekave-
joties uzliek vaku un atstaj tvertni uz 15 mindtém.

5.2.2. Liek 10 pl parauga $kiduma (5.1) un 10 pl benzilspirta standartskiduma (3.6.) piemérotos punktos uz
planslana hromatografijas plaksnes (3.7.) sakuma linijas. Lauj nozt.

5.2.3.  Ar pipeti tvertnes prieksgja nodalijuma iepilina 10 ml dietilétera (3.5.) un tdlit taja pasa nodaljjuma ielick

plaksni (5.2.2.). Atri uzliek tvertnei vaku un attista plaksni 150 mm garuma. Iznem plaksni no hromatografijas
tvertnes un layj tai izZat istabas temperatiira.
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5.2.4. Apskata plaksni (5.2.3.) ultravioleta gaisma un atzimé violeto plankumu stavokli. Apsmidzina plaksni ar
attistitaju (3.8.) un 15 mindites karsé 120 °C. Benzilspirts paradas tumszila plankuma veida.

5.2.5. Aprekina benzilspirta standartskiduma R vértibu. Tumszils plankums ar tadu pasu R vértibu liecina par
benzilspirta klatbitni.

PieradiSanas robeza: 0,1 pg benzilspirta

B. NoteikSana
1. PiemeroSanas joma un nozare
$i metode ir paredzéta benzilspirta noteiksanai kosmétikas lidzeklos.
2. Definicija
Ar 30 metodi noteikto benzilspirta daudzumu izsaka masas procentos (% mj/m).
3. Princips

Paraugu ekstrahé ar metanolu un benzilspirta daudzumu ekstrakta nosaka augstas izskirtspéjas skidruma
hromatografija (HPLC).

4. Reagenti
Visiem reagentiem jabit analitiski tiriem un attiecigos gadijumos piemérotiem HPLC.
4.1. Metanols
4.2.4.  4-Etoksifenols
4.3. Benzilspirts
4.4, Kustiga faze: metanols (4.1.)[adens (45: 55; v/v)

4.5. Benzilspirta rezerves $kidums: 100 ml mérkolba precizi iesver aptuveni 0,1 g benzilspirta (4.3.). Uzpilda lidz
zimei ar metanolu (4.1.) un sajauc.

4.6. leksgja standarta rezerves skidums: 100 ml meérkolba precizi iesver aptuveni 0,1 g 4-etoksifenola (4.2.).
Uzpilda lidz atzimei ar metanolu (4.1.) un sajauc.

4.7. Standartskidumi: ar pipeti uz vairakam 25 ml mérkolbas saskana ar Se turpmak ieklauto tabulu parnes
benzilspirta rezerves Skidumu (4.5) un iek$gja standarta rezerves Skidumu (4.6.). Uzpilda lidz zimei ar
metanolu (4.1.) un sajauc.

Benzilspirta koncentricija 4-etoksifenola koncentracija

StandartSyidums (4.5.) pievienotais til- " (4.6)) pievienotais til- .
pums ml pg/ml (%) pums ml pg/ml ()

I 0,5 20 2,0 80

II 1,0 40 2,0 80

111 2,0 80 2,0 80

v 3,0 120 2,0 80

\ 5,0 200 2,0 80

(*) Sis vertibas atbilst to standartskidumu koncentracijai, kas ir gatavoti, izmantojot benzilspirta $kidumu (4.5) un 4-
etoksifenola (4.6.) skidumu, kur§ attiecigi satur tiesi 0,1 % (m/v) benzilspirta un tiesi 0,1 % (m/v) 4-etoksifenola.

5. Aprikojums
5.1. Laboratorijas standarta aprikojums
5.2 Augstas iz3kirtsp&jas Skidruma hromatografijas iekarta ar mainama vilpu garuma ultravioleto staru detektoru

un 10 pl injekcijas cilpu

5.3. Analitiska kolonna: 250 mm x 4,6 mm neriis¢josa térauda kolonna, kas pildita ar 5 pm Spherisorb ODS vai
lidzveértigu
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5.4.

5.5.

5.6.

5.7.

6.2.

6.2.1.

6.2.2.

6.3.

6.4.

6.4.1.

6.4.2.

Udens vanna

Ultraskanas vanna

Centrifaga

Centrifigas mégenes, tilpums 15 ml

Procediira

Parauga sagatavo$ana

Centrifiigas mégené (5.7.) precizi iesver aptuveni 0,1 g (m gramu) parauga un pievieno 5 ml metanola (4.1.).

Kars¢ 10 mindtes Gdens vanna (5.4.) 50 °C temperatiird, péc tam mégeni liek ultraskanas vanna (5.5.), lidz
paraugs ir pilnigi dispergéts.

Atdzesé un 5 miniites centrifugé ar 3 500 apgriezieniem mindté.
Centrifugatu parnes uz 25 ml mérkolbu.
Atkartoti ekstrahé paraugu ar 5 ml metanola (4.1.). Ekstraktus apvieno 25 ml mérkolba.

Ar pipeti parnes 2,0 ml iekigja standarta rezerves skiduma (4.6.) uz 25 ml mérkolbu. Uzpilda lidz zimei ar
metanolu (4.1.) un sajauc. So $kidumu izmanto noteikana, kas aprakstita punkta 6.4.

Hromatografija

Uzstada augstas izskirtspéjas Skidruma hromatografijas ickartu (5.2.). Noregulé kustigas fazes (4.4.) plasmas
atrumu 2,0 ml minfté.

Ultravioleto staru detektora (5.2.) vilnu garumu noregulé uz 210 nm.
Kalibrésana

No katra benzilspirta standartskiduma (4.7.) iesmidzina 10 pl un izméra benzilspirta un 4-etoksifenola piku
laukumus.

Katram benzilspirta standartskidumam (4.7.) aprékina benzilspirta un 4-etoksifenola pika laukumu attiecibu.
Uzzimé kalibréSanas likni, §is attiecibas izmantojot ka ordinatu un attiecigas benzilspirta koncentracijas pg uz
mililitru ka abscisu.

Noteik3ana

No katra benzilspirta paraugskiduma (6.1.6.) iesmidzina 10 pl un izméra benzilspirta un 4-etoksifenola piku
laukumus. Aprékina benzilspirta un 4-etoksifenola piku laukumu attiecibu. So procediiru atkarto ar parauga

skiduma 10 pl alikvotam dalam, lidz iegiist konsekventus rezultatus.

No kalibrésanas liknes (6.3.2.) nolasa benzilspirta koncentraciju, kas atbilst benzilspirta piku laukuma attiecibai
pret 4-etoksifenola piku laukumu.

Aprekins

Aprékina benzilspirta saturu parauga un izsaka masas procentos, izmantojot formulu:

c
% benzilspirta = ———
6 (m/m) benzilspirta 200 xm
kur:
m = analiz€ama parauga (6.1.1.) masa gramos;
un
¢ = benzilspirta koncentracija paraugskiduma (6.1.6.) mikrogramos uz mililitru, ko nosaka péc kalibrésanas

liknes.
Atkartojamiba (')

No viena parauga ar 1 % (m/m) benzilspirta saturu divas paralélas kvantitativas noteikSanas iegtito rezultatu
starpibai nevajadzétu parsniegt 0,10 %.

() IS0 5725.
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3.1.

3.2

4.1.

5.1.

5.2.

5.3.

5.4.

3.1.

3.2.

3.3.

CIRKONIJA PIERADISANA UN CIRKONIJA, ALUMINIJA UN HLORA NOTEIKSANA PRETSVIEDRU
LIDZEKLOS, KAS NAV AEROSOLA FORMA

Metodei ir piecas stadijas:
A. Cirkonija pieradisana
B. Cirkonija noteiksana
C. Aluminija noteiksana
D. Hlora noteik$ana

E. Aluminija atomu attiecibas pret cirkonija atomiem aprékinasana, un aluminija un cirkonija atomu attiecibas
pret hlora atomiem aprékinasana.

A. Cirkonija pieradiSana
PiemeroSanas joma un nozare

Metode ir paredzéta cirkonija pieradiSanai pretsviedru kosmétikas lidzeklos, kas nav aerosola forma. Nav
izdariti méginajumi aprakstit metodes, kas ir piemérotas aluminija cirkonija hlorida hidroksida kompleksa
[Aler(OH)yCIZ.nHzo] pieradisanai.

Princips

Cirkoniju pierada raksturigas sarkanvioletas nogulsnes, kas rodas ar alizarinarkano S stipri skaba vide.
Reagenti

Visiem reagentiem jabiit analitiski tiriem.

Koncentréta (d,, = 1,18 g/ml) salsskabe

Alizarinsarkana S (CI. 58005) skidums: 2 % (m/v) natrija alizarina sulfonata Gdens skidums.
Aprikojums

Laboratorijas standarta aprikojums

Procediira

Aptuveni 1 g parauga mégené pievieno 2 ml tdens. Mégeni noslédz un krata.

Pievieno tris pilienus alizarinsarkana S skiduma (3.2.) un péc tam 2 ml koncentrétas salsskabes (3.1.). Mégeni
noslédz un krata.

Nostadina apméram divas mindites.

Sarkanviolets uzpeldéjums un nogulsnes liecina par cirkonija klatbatni.

B. Cirkonija noteiksana
PiemeroSanas joma un nozare

Si metode ir piemérota cirkonija noteiksanai aluminija cirkonija hlorida hidroksida kompleksos lidz maksima-
lajai cirkonija koncentracijai 7,5 % (m/m) pretsviedru lidzeklos, kas nav aerosola forma.

Princips

Cirkoniju ekstrahé no produkta skaba vidé un nosaka, veicot liesmas atomu absorbcijas spektrometriju.
Reagenti

Visiem reagentiem jabiit analitiski tiriem.

Koncentréta (d,, = 1,18 g/ml) salsskabe

Salsskabes skidums, 10 % (v/v): 500 ml Gdens varglaze, nepartaukti maisot, pievieno 100 ml koncentrétas
salsskabes (3.1.). So $kidumu parlej vienlitra mérkolba un uzpilda lidz atzimei ar tdeni.

Stroncija rezerves standartskidums, 1 000 pg/ml 0,5 M salsskabes skiduma (“SpectrosoL” vai lidzveértiga).
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3.4.

3.5.

4.1.
4.2.
4.3.
4.4.

5.1.4.

5.2.

5.3.

5.4.

Aluminija hlorids (hidréts) [AICL.6H,O]: reagents: 22,6 g aluminija hlorida heksahidrata izskidina 250 ml
10 % (v[v) salsskabes skiduma (3.2.).

Amonija hlorida reagents: 5,0 g amonija hlorida izskidina 250 ml 10 % (v/v) salsskabes skiduma (3.2.).
Aprikojums

Laboratorijas standarta aprikojums

Silditajs ar magnétisko maisitaju

Filtrpapirs (Vatmans Nr. 41 vai lidzvértigs)

Atomu absorbcijas spektrofotometrs, kas aprikots ar doba cirkonija katoda lampu

Procediira

Parauga sagatavo3ana

Precizi iesver aptuveni 1,0 g (m gramu) homogéna produkta parauga 150 ml varglaze. Pievieno 40 ml tdens
un 10 ml koncentrétas salsskabes (3.1.).

Liek varglazi uz silditaja ar magnétisko maisitaju (4.2.). Sak maisit un karsé lidz virSanai. Lai novérstu strauju
izzG8anu, varglazi parsedz ar stiklu. Vara piecas miniites, nonem varglazi no silditaja un atdzesé lidz istabas
temperatiirai.

Varglazes saturu caur filtrpapiru (4.3) izfiltré 100 ml mérkolba. Varglazi izskalo ar divam 10 ml @idens devam
un mazgajumus péc filtréSanas pievieno kolbas saturam. Uzpilda ar Gdeni lidz atzimei un sajauc. So $kidumu
lieto arT aluminija noteikSanai (C dala).

Ar pipeti uz 50 ml mérkolbu parnes 20,00 ml paraugskiduma (5.1.3.), 5,00 ml aluminija hlorida reagenta
(3.4.) un 5,00 ml amonija hlorida reagenta (3.5.). Uzpilda lidz atzimei ar 10 % (v/v) salsskabes skidumu (3.2.)
un sajauc.

Atomu absorbcijas spektrometrijas apstakli

Liesma: slapekla oksida-[acetiléna-
Vilpu garums: 360,1 nm
Fona korekcija: nav vajadziga

Degganas apstakli: bagata liesma; maksimalai absorbcijai - optimals degla garums un degSanas apstakli.

Kalibrésana

Ar pipeti vairakas 50 ml mérkolbas iepilda attiecigi 5,00, 10,00, 15,00, 20,00, un 25,00 ml cirkonija rezerves
standartskiduma (3.3.). Ar pipeti katra mérkolba iepilda 5,00 ml aluminija hlorida reagenta (3.4.) un 5,00 ml
amonija hlorida reagenta (3.5.). Uzpilda lidz atzimei ar 10 % (v/v) sdlsskabes skidumu (3.2) un sajauc. Sie
$kidumi satur attiecigi 100, 200, 300, 400 un 500 pg cirkonija uz mililitru.

Lidzigi sagatavo tukSo $kidumu bez cirkonija standartskiduma.

Izméra tuksa Skiduma (5.3.1) absorbciju un iegito vértibu kalibréSanas likné izmanto ki cirkonija nulles
koncentraciju. Izméra katra cirkonija kalibrésanas standarta (5.3.1.) absorbciju. Uzzimé kalibrésanas likni,
attiecinot absorbcijas vértibas pret cirkonija koncentraciju.

Noteik$ana

Izméra paraugskiduma (5.1.4.). absorbciju. No kalibréSanas liknes nolasa cirkonija koncentraciju, kas atbilst
paraugskiduma absorbcijas vértibai.

Aprekins

Aprékina cirkonija saturu paraugd masas procentos (% m/m), izmantojot formulu:

% (m/m) cirkonija =

40 x m
kur:
m = analiz§ama parauga (5.1.1.) masa gramos;
un
¢ = cirkonija koncentracija paraugskiduma (5.1.4.) mikrogramos uz mililitru, ko nosaka péc kalibrésanas

liknes.
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3.1.

3.2

3.3.

3.4.

4.1.

4.2.

5.1.

5.1.1.

5.2.

5.3.

Atkartojamiba (')

No viena parauga ar 3,00 % (m/m) cirkonija saturu divas paralélas noteikSanas iegito rezultatu starpibai
nevajadzétu parsniegt 0,10 % (m/m).

Piezime

Induktivi savienotas plazmas - optiskds emisijas spektrometrija ir pielaujama liesmas atomu absorbcijas
spektrometrijas alternativa.

C. Aluminija noteikSana
PiemeroSanas joma un nozare

Si metode ir piemérota aluminija noteiksanai aluminija cirkonija hlorida hidroksida kompleksos lidz maksima-
lajai aluminija koncentracijai 12 % (m/m) pretsviedru lidzeklos, kas nav aerosola forma.

Princips

Aluminiju ekstrahé no produkta skaba vidé un nosaka, veicot liesmas atomu absorbcijas spektrometriju.
Reagenti

Visiem reagentiem jabiit analitiski tiriem.

Koncentréta (d,, = 1,18 g/ml) salsskabe

Salsskabes skidums, 1 % (v/v): 500 ml {idens varglazé, nepartaukti maisot, pievieno 10 ml koncentrétas
salsskabes (3.1.). So $kidumu parlej vienlitra mérkolba un uzpilda lidz atzimei ar tdeni.

Aluminija rezerves standartskidums, 1 000 pg/ml 0,5 M slapeklskabes skiduma (“SpectrosoL” vai lidzvértiga).
Kalija hlorida reagents: 10,0 g kalija hlorida izskidina 250 ml 1 % (v/v) salsskabes $kiduma (3.2.).
Aprikojums

Laboratorijas standarta aprikojums

Atomu absorbcijas spektrofotometrs, kas aprikots ar doba aluminija katoda lampu.

Procediira

Parauga sagatavoSana

Aluminija satura noteikSanai izmanto $kidumu, kas sagatavots saskana ar B.5.1.3.

Ar pipeti 100 ml mérkolba parnes 5,00 ml paraugskiduma (B.5.1.3.) un 10,00 ml kalija hlorida reagenta
(3.4.). Uzpilda lidz atzimei ar 1 % (v/v) salsskabes $kidumu (3.2.) un sajauc.

Atomu absorbcijas spektrometrijas apstak]i

Liesma: slapekla oksida-[acetiléna-
Vilpu garums: 309,3 nm
Fona korekcija: nav vajadziga

Degganas apstakli: bagata liesma; maksimalai absorbcijai - optimals degla garums un degSanas apstakli.

Kalibrésana

100 ml mérkolbas iepilda attiecigi 1,00, 2,00, 3,00, 4,00 un 5,00 ml aluminija rezerves standartskiduma
(3.3.). Ar pipeti uz katru mérkolbu parnes 10,00 ml kalija hlorida reagenta (3.4.), uzpilda lidz atzimei ar 1 %
(v[v) salsskabes skidumu (3.2.) un sajauc. Sie 3kidumi satur 10, 20, 30, 40 un 50 pg aluminija uz mililitru.

Lidzigi sagatavo tukSo $kidumu bez aluminija standartskiduma.

() IS0 5725.
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5.3.2.

5.4.

3.1.

3.2.

3.3.

3.4.

4.

4.1.

4.2.

4.3.

4.4.

4.5.

Izméra tuksa skiduma (5.3.1) absorbciju un iegito vértibu kalibréSanas likné izmanto ki aluminija nulles
koncentraciju. Izméra katra aluminija kalibréSanas standarta absorbciju. Uzzimé kalibrésanas Iikni, attiecinot
absorbcijas vértibas pret aluminija koncentraciju.

Noteiksana

[zméra paraugskiduma (5.1.1)) absorbciju. No kalibréSanas liknes nolasa aluminija koncentraciju, kas atbilst
parauga Skiduma absorbcijas vértibai.

Aprekins

Aprékina aluminija saturu parauga masas procentos péc formulas

% (m/m) aluminija = SXL
m

kur:
m = noteikanai nemta parauga (B.5.1.1.) masa gramos;
un
¢ = aluminija koncentracija paraugskiduma (5.1.1.) mikrogramos uz mililitru, ko nosaka péc kalibrésanas

liknes.
Atkartojamiba (')

No viena parauga ar 3,5 % (m/m) aluminija saturu divas paralélas noteikSanas iegfito rezultatu starpibai
nevajadzétu parsniegt 0,10 % (m/m).

Piezime

Induktivi savienotas plazmas - optiskas emisijas spektrofotometrija ir piclaujama liesmas atomu absorbcijas
spektrometrijas alternativa.

D. Hlora noteikSana
PiemeroSanas joma un nozare

$i metode ir piemérota hlora ka hlorida jonu noteiksanai aluminija cirkonija hlorida hidroksida kompleksos
pretsviedru lidzeklos, kas nav aerosola forma.

Princips

Hlorida jonus produkta nosaka, potenciometriski titréjot ar standarta sudraba nitrata $kidumu.
Reagenti

Visiem reagentiem jabat analitiski tiriem.

Koncentréta slapeklskabe (d, = 1,42 g/ml)

20

Slapeklskabes skidums, 5 % (v/v): 250 ml ddens varglaze, nepartraukti maisot, pievieno 25 ml koncentrétas
slapeklskabes (3.1.). So $kidumu parnes uz 500 ml mérkolbu un uzpilda lidz atzimei ar tdeni.

Acetons

Sudraba nitrats, 0,1 M volumetrisks $kidums (‘AnalaR” vai lidzvértigs).
Aprikojums

Standarta laboratorijas aprikojums

Silditajs ar magnétisko maisitaju

Sudraba elektrods

Kalomela standartelektrods

pH/milivoltmetrs, kas piemérots potenciometriskai titréSanai

() IS0 5725.
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5.1.

5.1.1.

Procediira
Parauga sagatavosana

Precizi iesver aptuveni 1,0 g (m gramu) homogéna produkta parauga 250 ml varglaze. Pievieno 80 ml Gdens
un 20 ml 5 % (v/v) slapeklskabes skiduma (3.2.).

Liek varglazi uz silditaja ar magnétisko maisitaju (4.2.). Sak maisit un karsé lidz virSanai. Lai novérstu strauju
izzGSanu, varglazi parsedz ar stiklu. Vara piecas mindtes, nopem varglazi no silditaja un atdzesé lidz istabas
temperatiirai.

Pievieno 10 ml acetona (3.3.), iegremdé elektrodus (4.3. un 4.4) zem skiduma virsmas un sak maisit.
Potenciometriski titré ar 0,1 M sudraba nitrata $kidumu (3.4) un uzzimé diferencialu likni, lai noteiktu
lidzsvara punktu (V ml).

Aprekins

Aprékina hlora saturu parauga masas procentos, izmantojot formulu:

0,3545 x V
% (m/m) hlora = —————
m
kur:
m = noteik§anai nemta parauga (5.1.1.) masa gramos
un
V = 0,1 M sudraba nitrata tilpums mililitros, titr§jot lidzsvara punkta (5.1.3.).
Atkartojamiba (')
No viena parauga ar 4 % (m/m) hlora saturu divas paralélas noteikSanas iegiito rezultatu starpibai nevajadzétu
parsniegt 0,10 % (m/m).
E. Aluminija atomu attiecibas pret cirkonija atomiem un aluminija un cirkonija atomu attiecibas pret
hlora atomiem apréekins
Aluminija atomu attiecibas pret cirkonija atomiem aprekins

Al Zr attiecibu aprékina péc formulas:

Al % (mfm) x 91,22
Zr % (m/m) x 26,98

Al : Zr attieciba =

Aluminija un cirkonija atomu attiecibas pret hlora atomiem aprekins

(Al + Zn): Cl attiecibu aprékina péc formulas:

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

Al : Zr attieciba =

HEKSAMIDINA, DIBROMHEKSAMIDINA, DIBROMPROPAMIDINA UN HLORHEKSIDINA PIERADI-
SANA UN NOTEIKSANA

PiemeroSanas joma un nozare

Ar 30 metodi kvantitativi un kvalitativi nosaka:

— heksamidinu un ta salus, tai skaita izetionatu un 4- hidroksibenzoatu,

— dibromheksamidinu un ta salus, tai skaita izetionatu,

— dibrompropamidinu un ta salus, tai skaita izetionatu,

— hlorheksidina diacetatu, diglukonatu un dihidrohloridu kosmétikas lidzeklos.

Noteikums

Ar 30 metodi noteikto heksamidina, dibromheksamidina, dibrompropamidina un hlorheksidina koncentraciju
izsaka masas procentos (% m/m).

Princips

PieradiSanu un noteikSanu veic jonu paru apgrieztas fazes augstas izskirtspéjas Skidruma hromatografija

(HPLC), kam seko ultravioleta spektrofotometrija. Heksamidinu, dibromheksamidinu, dibrompropamidinu un
hlorheksidinu pierada izdaliSanas laiks hromatografijas kolonna.

) ISO 5725.
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4. Reagenti
Visiem reagentiem jabat analitiski tiriem un attiecigos gadijumos piemérotiem HPLC.

4.1. Metanols

4.2. 1-Heptansulfoskabes natrija sals monohidrats

4.3. Ledus etikskabe (d,, = 1,05 g/ml)

4.4. Natrija hlorids

4.5. Kustigas fazes

4.5.1.  Skidinatajs I: 0,005 M 1-heptansulfoskabes natrija sils monohidrata (4.2.) skidums metanola (4.1.), kas lidz pH
3,5 korigéts ar ledus etikskabi (4.3.).

4.52. Skidinatajs Il: 0,005 M 1-heptansulfoskabes natrija sals monohidrata (4.2) $kidums @deni, kas lidz pH 3,5
korigéts ar ledus etikskabi (4.3.).
Piezime: Ja jauzlabo piku forma, mobilas fazes var modificét un gatavot $adi:
— skidinatajs I: iz8kidina 5,84 g natrija hlorida (4.4.) un 1,1013 g 1-heptansulfoskabes natrija sals mono-

};igréta (4.2) 100 ml adens. Pievieno 900 ml metanola (4.1.) un ar ledus etikskabi (4.3.) korigé lidz pH
— 3kidinatajs II: 5,84 g natrija hlorida (4.4) un 1,1013 g 1-heptansulfoskabes natrija sals monohidrata (4.2.)
iz8kidina vina litra Gdens un korigé ar ledus etikskabi (4.3.) lidz pH 3,5.

4.6. Heksamidina diizetionats [C, H, N,0,.2C,H OS]

4.7. Dibromheksamidina diizetionats [C, H, Br,N,0,.2C. H.O,S]

4.8. Dibrompropamidina diizetionats [C,,H, Br,N,0,.2C,H.O,S]

4.9. Hlorheksidina diacetats [C,,H, CIN, .2C,HO.]

4.10. (S;a;uia)r@kidumi: sagatavo attiecigi visu Cetru konservantu (4.6. lidz 4.9.) 0,05 % (m/v) skidumus $kidinataja I

4.11. 3,4,4" — Trihlorkarbanilids (triklokarbans).

412. 4,4 - Dihlor-3-(trifluormetil)karbanilids (halokarbans)

5. Aprikojums

5.1. Standarta laboratorijas aprikojums

5.2 Augstas izskirtspéjas skidruma hromatografs ar mainama vilpu garuma ultravioleto staru detektoru

5.3. Hromatografijas kolonna: neriisgjosa térauda, 30 cm gara, ar 4 mm icksGjo diametru, pildita ar 10 pm p—
Bondapack C,, vai lidzvértigu

5.4. Ultraskanas vanna

6. Kvalitativa noteikSana

6.1. Parauga sagatavosSana
Precizi iesver aptuveni 0,5 g parauga 10 ml mérkolba un uzpilda lidz atzimei ar $kidinataju I (4.5.1). Kolbu
uz 10 mindtém icliek ultraskanas vanna (5.4). Skidumu centrifugé vai izfiltré. Filtratu vai centrifugatu savac
hromatografijai.

6.2. Hromatografija

6.2.1.  Mobilas fazes gradients

Laiks Skidinatajs 1 Skidinatajs 1T
(min.) (% 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.

7.4.

7.4.1.

7.4.2.

7.4.3.

Mobilas fazes (6.2.1.) plismas atrumu noregulé 1,5 ml/min. un kolonnas temperatiru 35 °C.
Detektora vilnu garumu noregulé 264 nm.

No katra standartskiduma (4.10.) iesmidzina 10 pl, un registré to hromatogrammas.
lesmidzina 10 pl paraugskiduma (6.1.) un registré ta hromatogrammu.

Salidzinot 6.2.5. registréta(o) pika(u) izdaliSanas laiku(s) ar to (tiem), kas iegiits(i) attieciba uz standartskidu-
miem (6.2.4.), pierada heksamidina, dibromheksamidina, dibrompropamidina vai hlorheksidina klatbiitni.

Noteiksana
Noteik$ana
Standarta skidumu gatavoSana.

[zmanto vienu no konservantiem (4.6. lidz 4.9.), kura nav parauga iekséja standarta veida. Ja tas nav iespgjams,
var izmantot triklokarbanu (4.11.) vai halokarbanu (4.12.).

6.3. pieradita konservanta 0,05 % (m/v) rezerves skidums 3kidinataja I (4.5.1.).

0,05 % (m/v) rezerves $kidums konservanta, kas izvéléts, ka iekséjais standarts $kidinataja I (4.5.1.).

Katram pieraditajam konservantam sagatavo Cetrus standartskidumus, parnesot uz vairakam 10 ml mérkolbam
attiecigo konservantu (7.1.1) rezerves skidumus un attiecigus daudzumus ick3gja standarta rezerves skiduma

(7.1.2.) saskana ar tabulu, kas ieklauta $e turpmak. Katru kolbu uzpilda lidz atzimei ar skidinataju I (4.5.1.) un
sajauc.

lelséja sta [}darta rezerves Pieradita konservanta rezerves skidums
- skidums
Standartskidums

(7.1.2.) pievienotie ml (7.1.1.) pievienotie ml ng/ml (*)

I 1,0 0,5 25

I 1,0 1,0 50

I 1,0 1,5 75

\% 1,0 2,0 100

(*) Sis vértibas atbilst pieradito konservantu koncentracijai standartskidumos, kas ir gatavoti, izmantojot rezerves skidumu, kas
satur tiesi 0,05 % pieradita konservanta.

Parauga sagatavosana
Precizi iesver aptuveni 0,5 g (p gramus) parauga 10 ml mérkolba, pievieno 1,0 ml icksgja standarta skiduma
(7.1.2.) un 6 ml 3kidinataja I (4.5.1.) un sajauc.

Kolbu uz 10 mindtém ieliek ultraskanas vanna (5.4). Atdzesé. Uzpilda lidz atzimei ar $kidinatdju I un sajauc.
Centrifugé vai filtré caur kroku filtrpapiru. Savac attiecigi centrifugatu vai filtratu hromatografijai.

Hromatografija

Noregulé mobilas fazes gradientu, plismas atrumu, kolonnas temperatiiru un HPLC iekartas (5.2.) detektora
vilnu garumu atbilstigi nosacijumiem pieradisanas stadija (6.2.1. lidz 6.2.3.).

lesmidzina 10 pl paraugskiduma (7.2.2.) un izméra piku laukumus. So procediiru atkarto ar parauga skiduma
10 pl alikvotam dalam, lidz iegist konsekventus rezultatus. Aprékina ta pika laukuma, kas radies no
analizgjama savienojuma, attiecibu pret ta pika laukumu, ko rada ieksgjais standarts.

Kalibrésana
lesmidzina 10 pl no katra standart$kiduma (7.1.3.) un izméra piku laukumus.

Atbilstigi katram standartskidumam (7.1.3.) aprékina heksamidina, dibromheksamidina, dibrompropamidina vai
hlorheksidina piku laukuma attiecibu pret iekséja standarta piku laukumu. Uzzimé kalibréSanas likni, sis
attiecibas izmantojot par ordinatu un attiecigas kvalitativi noteikta konservanta koncentracijas standartskidumos

mikrogramos uz mililitru - par abscisu.

No kalibrésanas liknes (7.4.2.) nolasa pieradita konservanta koncentraciju, kas atbilst piku laukumu attiecibai,
kas aprékinata saskana ar 7.3.2.
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Aprekins
8.1. Aprekina heksamidina, dibromheksamidina, dibrompropamidina vai hlorheksidina saturu parauga masas
prek hek d dibromhek d dibrompropamid hlorheksid paraug

procentos, izmantojot formulu:

% (mfm) = —— x MWy
1000 x p MW,
kur:
P = parauga (7.2.1.) masa gramos;
c = konservanta koncentracija paraugskiduma mikrogramos uz
liknes;
MW, = konservanta pamatformas molekularais svars;
un
MW, = attieciga sals molekularais svars (skatit 10. punktu).
9. Atkartojamiba (")

No viena parauga ar 0,1 % (m/m) heksamidina, dibromheksamidina,
saturu divas paralélas noteikSanas iegiito rezultatu starpibai nevajadzétu

10. Molekularo svaru tabula

Heksamidins

Heksamidina diizetionats
Heksamidina di-p-hidroksibenzoats
Dibromheksamidins
Dibromheksamidina diizetionats
Dibrompropamidins
Dibrompropamidina diizetionats
Hlorheksidins

Hlorheksidina diacetats
Hlorheksidina diglukonats
Hlorheksidina dihidrohlorids

() IS0 5725.

C H,NO

2007260 472

C,H,N,0, - 2CHO,S

2007260 472

C,H,N,0, - 2CH0,

2007260 42

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

C,H,CN - 2CHO,
C,H, CLN - 2CH,,0,

C,H,CLN,, - 2HCI

227730

mililitru, ko nosaka péc kalibrésanas

dibrompropamidina vai hlorheksidina
parsniegt 0,005 %.

354,45
606,72
630,71
512,24
764,51
470,18
722,43
505,45
625,56
897,76
578,37



