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L 231/34 IL-GURNAL UFFICJALI TAL-KOMUNITAJIET EWROPE] 14.9.1993

HAMES DIRETTIVA TAL-KUMMISSJONI 93/73/KEE
tad-9 ta’ Settembru 1993

dwar il-metodi ta’ l-analizi mehtiega sabiex tigi ¢cekkjata l-kompozizzjoni tal-prodotti kosmetici

IL-KUMMISSJONI TAL-KOMUNITAJIET EWROPE],

Wara li kkunsidrat it-Trattat li jistabbilixxi [-Komunita Ekono-
mika Ewropea,

Wara li kkunsidrat id-Direttiva tal-Kunsill 76/768KEE tas-27 ta’
Lulju 1976 dwar l-approssimazzjoni tal-ligijiet ta” I-Istati Mem-
bri li ghandhom xjagsmu mal-prodotti kosmetici ('), kif l-ahhar
emendata bid-Direttiva 93/35/KE (), u b'mod partikolari I-
Artikolu 8(1) taghha,

Billi d-Direttiva 76/768/KEE tipprovdi sabiex il-prodotti kosme-
tici jigu ttestjati ufficjalment bil-ghan li jigi zgurat illi jigu
sodisfatti l-kondizzjonijiet stabbiliti mid-dispozizzjonijiet Komu-
nitarji dwar il-kompozizzjoni tal-prodotti kosmetici;

Billi l-metodi kollha mehtiega ta’ l-analizi ghandhom jigu
stabbiliti malajr kemm jista’ jkun; billi diga ttiehdu erba’ passi
bid-Direttiva tal-Kummissjoni 80/1335/KEE (}), kif emendata
bid-Direttiva ~ 87/143/KEE (*), id-Direttiva  tal-Kummissjoni
82/434/KEE (°), kif emendata bid-Direttiva 90/207KEE (°) u d-
Direttivi tal-Kummissjoni 83/514/KEE () u 85/490/KEE (%); billi
l-mod kif jigi identifikat u stabbilit in-nitrat tal-fidda, il-mod kif
jigi identifikat u stabbilit id-disulfid tas-selenju fix-shampoos ta’
kontra l-brija, il-mod kif jigu stabbiliti I-barju solubbli u I-
istrontium solubbli fil-pigmenti fil-ghamla ta’ mluh jew ghadaj-
jar, il-mod kif jigi identifikat u stabbilit il-benzil ta’ l-alkol, il-
mod kif jigi identifikat iz-zirkonju, il-mod kif jigu stabbiliti z-
zirkonju, l-aliminju u I-klorin fil-prodotti kontra I-gharaq li
mhumiex aerosols u l-mod kif jigu identifiti u stabbiliti I-
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eksamidin, id-dibromoeksamidin, id-dibromopropamidin u I-
kloreksidin, jikkostitwixxu l-hames pass;

Billi [-mizuri pprovvduti fdin id-Direttiva huma skond l-opin-
joni tal-Kumitat ta’ l-addattament tad-Direttiva 76/768/KEE
ghall-progress tekniku,

ADOTTAT DIN ID-DIRETTIVA:

Artikolu 1

L-Istati Membri ghandhom jiehdu l-passi kollha mehtiega sa-
biex jizguraw illi matul it-testijiet uffi¢jali tal-prodotti kosmetici:

— il-mod kif jigi identifikat u stabbilit in-nitrat tal-fidda,

— il-mod kif jigi identifikat u stabbilit id-dislufid tas-selenju
fix-shampoos kontra l-brija,

— il-mod kif jigu stabbiliti I-barju solubbli u l-istrontium so-
lubbli fil-pigmenti fil-ghamla ta’ mluh jew ghadajjar,

— il-mod kif jigi identifikat u stabbilit l-alkol tal-benzil,

— il-mod kif jigi identifikat iz-zirkonju u l-mod kif jigu
stabbiliti z-zirkonju, l-aliminju u l-klorin fil-prodotti kontra
l-gharaq mhumiex aerosols,

— il-mod kif jigu identifikati u stabbiliti l-eksamidin, id-dibro-
moeksamidin, id-dibromopropamidin u I-kloreksidin,

ghandhom jitwettqu skond il-metodi deskritti fl-Anness.
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Artikolu 2

1. L-Istati Membri ghandhom idahhlu fis-sehh il-ligijiet, ir-
regolamenti u d-dispozizzjonijiet amministrattivi mehtiega sa-
biex jikkonformw ma’ din id-Direttiva mhux aktar tard mit-30
ta’ Settembru 1994. Ghandhom jgharrfu b’dan minnufih lill-
Kummissjoni.

Meta l-Istati Membri jadottaw dawn id-dispozizzjonijiet, dawn
ghandu jkollhom referenza ghal din id-Direttiva jew ghandhom
ikunu akkumpanjati minn din ir-referenza fil-waqt tal-pubbli-
kazzjoni ufficjali taghhom. Il-procedura ghal din ir-referenza
ghandha tigi adottata mill-Istati Membri.

2. L-Istati Membri ghandhom jikkomunikaw lill-Kummissjo-
ni d-dispozizzjonijiet tal-ligijiet nazzjonali li huma jadottaw fil-
gasam kopert b’din id-Direttiva.

Artikolu 3

Din id-Direttiva hija indirizzata lill-Istati Membri.

Maghmula fi Brussel, fid-9 ta’ Settembru 1993.

Ghall-Kummissjoni
Christiane SCRIVENER

Membru tal-Kummissjoni
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ANNESS

IL-MOD KIF JIGI IDENTIFIKAT U STABBILIT IN-NITRAT TAL-FIDDA FIL-PRODOTTI KOSMETICI

A. Identifikazzjoni
L-iskop u I-firxa ta" l-applikazzjoni
Dan il-metodu jiddeskrivi I-mod kif jigi identifikat in-nitrat tal-fidda bhala fidda fil-prodotti kosmetici akwei.
Il-principju
Il-fidda tigi identifikata mill-karatteristika ta’ precipitat abjad maghmula mill-joni tal-klorur.
Ir-reagenti
Ir-reagenti kollha ghandhom ikunu ta’ safa analitika.
Is-soluzzjoni ta’ l-acidu idrokloriku, 2 M

Is-soluzzjoni ta’ l-ammonja: Iddilwa soluzzjoni kkoncentrata ta’ l-idrossidu ta’ l-ammonju (d20 = 0,88 g/ml) bi
kwantita egwali ta’ ilma u hallat.

Is-soluzzjoni ta’ l-acidu nitriku, 2 M
L-apparat

L-apparat normali tal-laboratorju
Centrifugu

II-procedura

Ma' madwar 1g tal-kampjun ftubu centrifugu zid 2 M tas-soluzzjoni ta’ l-acidu idokloriku (3.1) gatra qatra
sakemm il-precipitazzjoni tkun ikkompletata; hallat u ¢centrifuga

Warrab il-likwidu supernatant u ahsel il-precipitat darba wahda b’hames qatriet ta’ ilma kiesah. Nehhi l-oggetti
mahsulin.

Zid kwantitd ta’ ilma egwali ghal-massa tal-precipitat fit-tubu ¢entrifugu Ghalli u hawwad.

Iecentrifuga shun; nehhi l-likwidu supernatant.

Mal-precipitat zid ftit gatriet tas-soluzzjoni ta’ l-ammonja (3.2); hawwad u ¢centrifuga.

Ma’ gatra wahda ta’ likwidu supernatant fuq hgiega zid ftit qatriet tas-soluzzjoni 2 M ta’ l-acidu nitriku (3.3).

Precipitat abjad jindika l-prezenza tal-fidda.

B. Il-mod kif jigi stabbilit
L-iskop u I-firxa ta" l-applikazzjoni

Dan il-metodu huwa xieraq sabiex jigi stabbilit in-nitrat tal-fidda bhala fidda fil-prodotti kosmeti¢i mahsuba li
jizbghu x-xaghar ta’ xfar il-ghajnejn u x-xaghar ta’ fuq il-hugbejn.

Il-principju

[I-fidda tigi stabbilita fil-prodott bl-ispettrometrija ta’ l-assorbiment atomiku.
Ir-reagenti

Ir-reagenti kollha ghandhom ikunu ta’ safa analitika.

Is-soluzzjoni ta’ l-acidu idrokloriku, 0,02 M

Is-soluzzjonijiet standard tal-fidda

Ahzen soluzzjoni standard tal-fidda, 1000 mg/ml f 0,5 M soluzzjoni ta’ l-acidu nitriku (‘Spectrosol’ jew I-
ekwivalenti)
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3.2.2.  Is-soluzzjoni standard tal-fidda, 100 mg/ml: ittrasferixxi permezz tal-pipetta 10 ml tas-soluzzjoni standard tal-

4.1.
4.2.

5.1.

5.2.

5.3.

5.3.1.

5.4.

fidda fil-hazna (3.2.1) ghal go flixkun tal-laboratorju volumetriku ta'100-ml Zid il-volum 10,02 M tas-
soluzzjoni ta’ l-a¢idu nitriku (3.1) u hallat. Din is-soluzzjoni standard ghandha tkun imhejjija friska u mahzuna
fi flixkun tal-laboratorju tal-hgieg b’kulur skur

L-apparat

L-apparat normali tal-laboratorju

Spettrotometru ta’ l-assorbiment atomiku imghammar b’bozza tal-fidda bil-katodu mohfi
Il-procedura

[t-thejjija tal-kampjun

Izen b'mod preciz madwar 0,1 g (m gram) ta’ kampjun omogenju tal-prodott. Ittrasferixxi b'mod kwantitattiv
gewwa I-flixkun tal-laboratorju volumetriku tal-litru u ikkompleta ghall-volum 10,02 M tas-soluzzjoni ta’ I-
acidu nitriku (3.1) u hallat.

II-kondizzjonijiet ghall-ispettrometru ta’ I-assorbiment atomiku
[I-fiamma: acitilena ta’ l-arja

[l-wavelength: 338,3 nm

Il-korrezzjoni ta’ l-isfond: iva

ll-kondizzjoni tal-karburant: irqiq; ghall-assorbanza massima, iridu jkunu mehtiega l-ottimizzazzjoni tal-
gholi ta’ l-ispiritiera u l-kondizzjonijiet tal-karburant.

II-kalibrazzjoni

Fserje ta’ fliexken tal-laboratorju volumetrici ta’ 100-ml ittrasferi permezz tal-pipetta 1,0, 2,0, 3,0, 4,0 and
5,0 ml tas-soluzzjoni standard tal-fidda (3.2.2). Imla kull flixkun tal-laboratorju ghall-volum b’0,02 M tas-
soluzzjoni ta’ l-acidu nitriku u hallat. Dawn is-soluzzjonijiet ikun fihom 1,0, 2,0, 3,0, 4,0 u 5,0 mg fidda kull
millilitru, rispettivament.

Kejjel 1-assorbanza ta’ 0,02 M tas-soluzzjoni ta’ l-a¢idu nitriku (3.1) u uza l-valur miksub bhala l-koncentraz-
zjoni zero ghall-kurva tal-kalibrazzjoni. Kejjel l-assorbanza ta’ kull standard tal-kalibrazzjoni tal-fidda (5.3.1).
Ipplottja I-kurva tal-kalibrazzjoni li tirrelata l-valuri ta’ l-assorbanza mal-koncentrazzjoni tal-fidda.

[I-mod kif jigi stabbilit

Kejjel l-assorbanza tas-soluzjoni tal-kampjun (5.1). Mill-kurva tal-kalibrazzjoni aqra l-koncentrazzjoni kollha tal-
fidda li tikkorrispondi mal-valur ta’ l-assorbanza miksub ghas-soluzzjoni kampjun.

Il-kalkolu

Ikkalkola l-kontenut tan-nitrat tal-fidda tal-kampjun, {’percentwali bil-massa (% m/m), billi tuza l-formola:

% (m/m) tan- nitrat tal-fidda %
fejn:
m = il-massa fi grammi tal-kampjun mehud ghall- analizi (5.1);
u
¢ = il-koncentrazzjoni tal-fidda fis-soluzzjoni kampjun (5.1), fmikrogrammi fkull millilitru, miksuba mill-

kurva tal-kalibrazzjoni.
Ir-rata ta’ repetizzjoni (')

Ghal kontenut ta' nitrat tal-fidda ta’ 4 % (m/m) id-differenza bejn ir-rizultati taz-zewg modi kif jigi stabbilit
imwettqa b'mod parallel fuq l-istess kampjun ma ghandhiex tagbez iz-0,05 % (m/m).

IL-MOD KIF JIGI IDENTIFIKAT U STABBILIT ID-DISULFID TAS-SELENJU FIX-SHAMPOOS KONTRA
L-BRIJA,

A. Identifikazzjoni
L-iskop u I-firxa ta" l-applikazzjoni
Dan il-metodu jiddeskrivi l-identifikazzjoni tad-disulfid tas-selenjui bhala selenju fix-xampuwoijirt kontra 1-brija
Il-principju
Is-selenju jigi identifikat bil-karatteristika tal-kulur isfar ghall-mionn lewn il-laringa prodott bir-reazzjoni ma’ I-
urea u l{jodur tal-potassju.

) ISO 5725
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3. Ir-reagenti
Ir-reagenti kollha ghandhom ikunu ta’ safa analitika.

3.1. L-a¢idu nitriku, ikkoncentrat (d,, = 1,42 g/ml)

3.2 L-urea

3.3. Is-soluzzjoni tal-jodur tal-potassju, 10 % (m/v): dewweb 10 g tal-jodur tal-potassju £100 ml ilma
4. L-apparat

41. L-apparat normali tal-laboratorju

4.2. Tubu tad-digestjoni, li jesa’100-ml

4.3. Digestur tal-blokka msahhna

4.4. Karti tal-filtru (Whatman No 42 jew l-ekwivalenti) jew 0,45 mm ta’ filtru tal-membrana
5. II-procedura
5.1. Ghal madwar 1 g tax-xampu ftubu tad-digestjoni (4.2) zid 2,5 ml acidu nitriku kkoncentrat (3.1) u ddigerixxi

£150 °C ghal 30 minuta fuq digestur tal-blokka msahhna (4.3).

5.2 Iddilwa il-kampjun iddigestit ghal 25 ml ma’ lilma u ffiltra minn gol-karta tal-filtru jew filtru tal-membrana ta’
0,45 mm (4.4).
5.3. Ma' 2,5 ml tal-filtrat zid 5 ml ilma, 2,5 g urea (3.2) u ghalli. Kessah u zid 1 ml tas-soluzzjoni tal-jodur tal-

potassju (3.3).

5.4. Kulur isfar ghal minn lewn il-laringa li jiskura bil-heffa meta joqghod jindika I-prezenza tas-selenju.

B. Il-mod kif jigi stabbilit
1. L-iskop u I-firxa ta" l-applikazzjoni

Dan il-metodu huwa xieraq sabiex jigi stabbilit id-disuilfid tas-selenju bhala selenju fix-xampiwijiet kontra I-
brija li jkun fihom sa 4,5 % (m/m) disulfid tas-selenju.

2. Il-principju

ll-kampjun jigi digestit bl-acidu nitriku u s-selenju fid-digestjoni li tirrizulta stabbilit permezz ta’ l-ispettrome-
trija ta’ l-assorbiment atomiku.

3. Ir-reagenti
Ir-reagenti kollha jridu jkunu ta’ safa analitika.
3.1. L-acidu nitriku, ikkoncentrat (d20 = 1,42 g/ml)

3.2. is-soluzzjoni ta’ l-acidu nitriku, 5 % (v/v): zid 50 ml acidu nitriku kkoncentrat (3.1) ma’ 500 ml ilma ftazza
tal-laboratorju biz-zennuna, billi thawwad kontinwament. Ittrasferixxi din is-soluzzjoni fi flixkun tal-laboratorju
volumetriku tal-litru u ikkompleta ghall-volum bl-ilma.

3.3. Ahzen is-soluzzjoni standard tas-selenju, 1000 mg/ml £0,5 M tas-soluzzjoni ta’ l-acidu nitriku (‘Spectrosol’
jew l-ekwivalenti)

4. L-apparat

4.1. L-apparat normali tal-laboratorju

4.2. Tubu tad-digestjoni, li jesa’100-ml

4.3. Digestur tal-blokka msahhna

4.4. Karti tal-filtru (Whatman No 42 jew l-ekwivalenti) jew filtru tal-membrana ta’ 0,45 mm

4.5. Spettrofotometru ta’ l-assorbiment atomiku imghammar b'bozza tas-selenju tal-katodu mohfi
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5.3.

5.4.

Il-procedura
[t-thejjija tal-kampjun
Izen b'mod prec¢iz madwar 0,2 g (m gram) ta’ kampjun omogenju tax-xampu gewwa tubu tad-digestjoni (4.2).

Zid 5 ml ta’ l-a¢idu nitriku kkonéentrat (3.1) u ddigerixxi £150 °C ghal siegha fuq digestur tal-blokka
msahhna (4.3).

Halli li s-soluzzjoni tiksah u dewweb 100 ml ilma. Iffiltra permezz tal-karta tal-filtru jew filtru tal-membrana
ta’ 0.45 mm (4.4) u zomm is-soluzzjoni ffiltrata sabiex tigi stabbilita.

II-kondizzjonijiet ghall-ispttrometrija ta’ l-assorbiment atomiku

[I-fiamma: l-acitilena ta’ l-arja
Il-wavelength: 196,0 nm
ll-korrezzjoni ta’ l-isfond: iva

Il-kondizzjoni tal-karburant: irqiq; ghall-assorbanza massima, trid tkun mehtiega l-ottimizzazzjoni tal-gholi
ta’ l-ispiritiera u tal-kondizzjoni tal-karburant.

[I-kalibrazzjoni

Fserje ta’ fliexken tal-laboratorju volumterici ta’ 100-ml, ittrasferiti permezz ta’ pipetta 1,0, 2,0, 3,0, 40 u
5,0 ml tas-soluzzjoni standard tal-hazna tas-selenju (3.3). Zid kull flixkun tal-laboratorju ghall-volum bi’5 %
(v[v) tas-soluzzjoni ta’ l-a¢idu nitriku(3.2) u hallat. Dawn is-soluzzjonijiet ikun fihom 10, 20, 30, 40 u 5,0 mg
fidda kull millilitru, rispettivament.

Kejjel l-assorbanza ta’ 5 % (v[v) tas-soluzzjoni ta’ l-acidu nitriku (3.2) u uza l-valur miksub bhala I-
koncentrazzjoni zero tas-selenju ghall-kurva tal-kalibrazzjoni. Kejjel l-assorbanza ta’” kull standard tal-kalibraz-
zjoni tas-selenju (5.3.1). Ipplottja l-kurva tal-kalibrazzjoni li ghandha x’tagsam mal-valuri ta’ l-assorbanza mal-
koncentrazzjoni tas-selenju.

[I-mod kif jigi stabbilit

Kejjel l-assorbanza tas-soluzzjoni kampjun (5.1.3). Mill-kurva tal-kalibrazzjoni aqra 1-koncentrazzjoni kollha tas-
selenju li tikkorrispondi ghall-valur ta’ l-assorbanza miksub ghas-soluzzjoni kampjun.

Il-kalkolu

Ikkalkola 1-kontenut tad-disulfid tas-selenju tal-kampjun, b’percentwal bil-massa (% m/m), billi tuza I-formola:

1,812 x ¢
0 16 e calomi —
% (m/m) tad-disulfid tas-selenju 100 xm
Fejn:
m = il-massa fi grammi tal-kampjun mehud ghall- analizi (5.1.1);
u
¢ = il-konc¢entrazzjoni tas-selenju fis-soluzzjoni kampjun (5.1.3), fmikrogrammi fkull millilitru, miksuba

mill-kurva tal-kalibrazzjoni
Ir-rata ta’ repetizzjoni (')

Ghal kontenut ta’ disulfid tas-selenju ta’ 1 % (m/m) id-differenza bejn ir-rizultati taz-zewg modi paralleli ta’ kif
jigu stabbiliti fuq l-istess kampjun m’'ghandhiex tagbez iz-0,05 % (m/m).

IL-MOD KIF JIGU STABBILITI L-BARJU SOLUBBLI U L-ISTRONTIUM SOLUBBLI FIL-GHAMLA TA’
MLUH JEW GHADAJJAR

A. Il-mod kif jigi stabbilit il-barju solubbli
L-iskop u I-firxa ta’ l-applikazzjoni

Dan il-metodu jiddeskrivi l-procedura ghalbiex jigi estratt u jigi stabbilit il-barju solubbli minn pigmenti tal-
ghamla ta’ mluh jew ghadajjar.

Il-prinéipju

Il-pigment jigi estratt b’ 0,07 M tas-soluzzjoni ta’ l-acidu nitriku taht kondizzjonijiet iddefiniti u l-ammont tal-
barju fl-estrattant stabbilit bl-ispettrometrija ta’ l-assorbiment atomiku.

) ISO 5725
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3.

3.1

3.2.

3.3.

3.4.

3.5.

4.1.
4.2.
4.3.
4.4.

4.5.

5.1.2.

5.2.

Ir-reagenti

Ir-reagenti kollha ghandhom ikunu ta’ safa analitika.
L-Etanol, assolut

Is-soluzzjoni ta’ l-acidu idrokloriku, 0,07 M
Is-soluzzjoni ta’ l-acidu idrokloriku, 0,5 M

Is-soluzjoni tal-klorur tal-potassju, 8 % (m/v): dewweb 16 g tal-klorur tal-potassju £200 ml ta’ 0,07 M tas-
soluzzjoni ta’ l-acidu idrokloriku (3.2).

Is-soluzzjonijiet standard tal-barju

Ahzen 1000 mg/ml tas-soluzzjoni standard tal-barju £0,5 M tas-soluzzjoni ta’ l-acidu nitriku (‘SpectrosoL jew
l-ekwivalenti)

Is-soluzjoni standard tal-barju, 200 mg/ml: ittrasferixxi permezz ta’ pipetta 10 ml tal-hazna tas-soluzzjoni
standard tal-barju (3.5.1) fi flixkun tal-laboratorju volumetriku ta'100-ml. Zid sal volum 10,07 M tas-
soluzzjoni ta’ l-acidu idrokloriku (3.2) u hallat.

L-apparat

L-apparat normali tal-laboratorju

Strument tal-kejl tal-pH bi precizjoni ta + 0,02 unitajiet

Flixkun tal-laboratorju tat-tahwid bl-azzjoni tal-polz

Filtru tal-membrana bil-gies tal-pori ta’ 0,45 mm

Spettrofotometru atomiku ta’ l-asorbiment atromiku mghammar b’bozza tal-barju bil-katodu mohfi
1l-procedura

It-thejjija tal-kampjun

Izen b'mod prec¢iz madwar 0,5 g (m gram) ta’ pigment ghal gewwa flixkun tal-laboratorju koniku. Ghalbiex
tizgura volum bizzejjed ghal agitazzjoni effettiva ma ghandux jintuza flixkun tal-laboratorju ta’ kapacita inqas
minn 150-ml.

Zid permezz tal-pipetta 1,0 ml ta’ etanol (3.1) u dawwar tond il-flixkun tal-laboratorju sabiex tizgura illi I-
pigment jixxarrab sewwa. Zid minn buretta l-ammont ezatt ta’ 0,07 M tas-soluzzjoni ta’ l-acidu idrokloriku
(3.2) mehtieg sabiex jaghti I-poporzjon ta’ volum ta’ ac¢idu ghall massa tal-pigment ta’ ezattament 50 millilitri
kull gramma. Halli l-volum totali ta’ l-estratt inkluz l-etanol ikun V ml. Dawwar il-kontenut tal-flixkun tal-

laboratorju ghal hames sekondi biex tizgura t-tahlit sewwa tal-kontenut.

Bl-uzu ta’ strument tal-kejl tal-pH (4.2) kejjel il-pH tas-sospensjoni li tirrizulta u, jekk dan ikun aktar minn 1,5,
zid 0,5 M tas-soluzzjoni ta’ l-acidu idrokloriku (3.3) qatra qatra sakemm ikun fil-firxa ta’ 1,4 sa 1,5

Aghlaq bit-tapp u xengel minnufih il-flixkun tal-laboratorju ghal 60 minuta bl-uzu ta’ flixkun tal-laboratorju
tac-caqliq bl-azzjoni tal-polz (4.3). Il-flixkun tal-laboratorju tac-cagliq irid jithaddem fvelocita qawwija bizzejjed
ghalbiex jipproduci r-raghwa. Iffiltra permezz ta’ filtru tal-membrana ta’ 0,45 mm (4.4) u igbor il-filtrat.
Ticcentrifugax l-estratt qabel tiffiltrah. Ittrasferixxi bil-pipetta 5,0 ml tal-filtrat ghal go flixkun tal-laboratorju
volumetriku ta’ 50 ml; ikkompleta ghall-volum b’0,07 M tas-soluzzjoni ta’ l-acidu idrokloriku (3.2) u hallat.
Din is-soluzzjoni tigi wzata wkoll sabiex jigi stabbilit l-istrontium (il-Parti B).

Ittrasferixxi bil-pipetta ghal gol-flixkun tal-laboratorju volumetriku 100-ml tas-soluzzjoni tal-klorur tal-potassju
(3.4) u alikwota (WBa ml) tal-filtrat iddilwit (5.1.4) sabiex iggib il-koncentrazzjoni mistennija ta’ bejn it-3 u I-
10 mg barju fkull millilitru. (Alikwota ta’ 10 ml ghandha tkun punt sodisfacenti tal-bidu) Zid mal-volum
b'0,07 M tas-soluzzjoni ta’ l-acidu idrokloriku (3.2) u hallat.

Istabilixxi l-koncentrazzjoni tal-barju (5.1.5) permezz ta’ l-ispettrometrija ta’ l-assorbiment atomiku fl-istess
jum.

I-kondizzjonijiet ghall-ispettrometrija ta’ l-assorbimnt atomiku

Il-fjlamma: l-ossidu nitrju/l-acetilena
1I-Wavelength: 553,5 nm
Il-korrezzjoni ta’ l-isfond: le

ll-kondizzjoni tal-karburant irqiq; ghall-assorbanza massima, huma mehtiega l-ottimizzazjoni tal-gholi ta’ I-
ispiritiera u l-kondizzjonijiet tal-karburant.
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5.3.

5.4.

8.1.

8.2.

3.1

3.2

3.3.

[1-Kalibrazzjoni

Fserje ta fliexken tal-laboratorju volumetri¢i ta’ 100-ml ittrasaferixxi permezz ta’ pipetta 1,0, 2,0, 3,0, 4,0 and
5,0 ml tas- soluzzjoni standard tal-barju (3.5.2). Ghal go kull flixkun tal-laboratorju ittrasferixxi bil-pipetta
5,0 ml tas-soluzzjoni tal-klorur tal-potassju (3.4); ikkompleta ghall-volum b’0,07 M tas-soluzjoni ta’ l-acidu
idrokloriku (3.2) u hallat. Dawn is-soluzzjonijiet ikun fihom 4,0, 2,0, 6,0, 8,0 u 5,0 mg fidda fkull millilitru,
rispettivament.

B'mod simili, hejji soluzzjoni in bjank fejn thalli barra s-soluzzjoni standard tal-barju.

Kejjel l-assorbanza tas-soluzzjoni in bjank (5.3.1) u uza l-valur miksub bhala l-koncentrazzjoni zero tal-barju
ghall-kurva tal-kalibrazzjoni. Kejjel l-assorbanza ta’ kull kalibrazzjoni standard tal-barju (5.3.1). Ipplottja kurva
tal-kalibrazzjoni li jkollha x'tagsam mal-valuri ta’ l-assorbanza ghall-koncentrazzjoni tal-barju.

[I-mod kif jigi stabbilit

Kejjel l-assorbanza tas-soluzzjoni kampjun (5.1.5). Mill-kurva tal-kalibrazzjoni aqra I-koncentrazzjoni kollha tal-
barju li tikkorrispondi mal-valur ta’ l-assorbanza miksub ghas-soluzzjoni kampjun.

Il-kalkolu
Il-kontenut tal-barju solubbli (% m/m) tal-pigment jigi moghti bil-formola:

cxV

% (m/m) tal- barju solubbli = T0W,. »m

fejn:
m = il-massa fi grammi tal-kampjun mehuda ghall-analizi (5.1.1);
¢ = il-koncentrazzjoni tal-barju fis-soluzzjoni kampjun (5.1.5), fmikrogrammi fkull millilitru, miksuba mill-
kurva tal-kalibrazzjoni;
V = il-volum totali tal-estrattant fmillilitri (5.1.2);
u
W = il-volum ta’ l-estratt, fmillilitri, mehud fil-5.1.5.

Ba

Ir-rata ta’ repetizzjoni

L-agwa stima disponibbli tal-kapacita tat-tennija (I-ISO 5725) ghal dan il-metodu hija ta’ 0,3 % ghall-kontenut
tal-barju solubbli ta’ 2 % (m/m).

Kummenti

Taht certi kondizzjonijiet l-assorbanza tal-barju tista’ tittejjeb bil-prezenza tal-kal¢ju. Dan jista’ jigi opponut biz-
zieda ta’ jonu tal-manjezju fkoncentrazzjoni ta’ 5 ¢ fkull litru (7).

L-uzu ta’ l-ispettrometrija ta’ l-emissjoni plazma — ottika indotta akkoppjata huwa permess bhala alternattiva
ghall-ispettrometrija ta’ l-assorbanza atomika bil-famma

B. I-mod kif jigi stabbilit listrontium solubbli
L-iskop u I-firxa ta" l-applikazzjoni

Dan il-metodu jiddeskrivi I-procedura sabiex jigi estratt u stabbilit l-istrontium solubbli mill-pigmenti fil-ghamla
ta’ mluh jew ghadajjar.

Il-prinéipju

Il-pigment jigi estratt b’ 0,07 M tas-soluzzjoni ta’ l-acidu idrokloriku taht kondizzjonijiet definiti u I-ammont
ta’ l-istrontium fl- estrattant stabbilit permezz ta’ l-ispettrometrija ta’ l-assorbiment atomiku.

Ir-Reagenti

Ir-reagenti kollha ghandhom ikunu ta’ safa analitika.
L-Etanol, assolut

Is-soluzzjoni ta’ l-acidu idrokloriku, 0,07 M

Is-soluzzjoni tal-klorur tal-potassju, 8 % (m/v): dewweb 16 g tal-klorur tal-potassju £200 ml ta’ 0,07 M tas-
soluzzjoni ta’ l-acidu idrokloriku (3.2).

(') manjezju bhala modifikatur biex jigi stabbilit il-barju bl-ispettrometrija mill-emissjoni ta’ fjamma atomika.
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3.4.

3.4.1.

3.4.2.

4.1.
4.2.
4.3.

5.1.

5.2.

5.3.

5.3.1.

5.4.

Is-soluzzjonijiet standard ta’ l-istrontium

Ahzen 1000 pg/ml tas-soluzzjoni standard ta’ l-istrontium £ 0,5 M tas-soluzzjoni ta’ l-acidu nitriku (‘Spectro-
soL jew l-ekwivalenti)

Is-soluzzjoni standard ta’ l-istrontium, 100 pg/ml: ittrasferixxi permezz ta’ pipetta 10,0 ml tas-soluzzjoni
standard ta’ l-istrontium (3.4.1) fi flixkun tal-laboratorju volumetriku ta'100-ml. ikkompleta ghall-volum b’0,07
M tas-soluzzjoni ta’ l-acidu idrokloriku (3.2) u hallat.

L-apparat

L-apparat normali tal-laboratorju

Filtru tal-membrana b'qies tal-pori ta’ 0,45 mm

Spettrofotometru imghammar b’bozza ta’ l-istrontium bil-katodu mohfi

II-Procedura

[t-Thejjija tal-kampjun

Is-soluzzjoni mhejjija fil-A.5.1.4 hija wzata biex tistabbilixxi l-kontenut ta’ l-istrontium solubbli.

Ittrasferrixxi bil-pipetta ghal go flixkun tal-laboratorju volumetriku ta’ '100-ml 5,0 ml tas-soluzzjoni tal-klorur
tal-potassju (3.3) u alikwota (WSr ml) tal-filtrat dilwit (A.5.1.4) sabiex iggib koncentrazzjoni mistennija ta’ bejn
2 u 5 mg ta’ stronzju fkull millilitru. (Alikwota ta’ 25 ml ghandha tkun sodisfacenti.) Zid mal-volum b’0,07 M
tas-soluzzjoni ta’ l-acidu idrokloriku (3.2) u hallat.

Istabilixxi l-koncentrazzjoni ta’ l-istrontium tas-soluzzjoni (5.1.1) permezz ta’ l-ispettrometrija ta’ l-assorbiment
atomiku fl-istess jum.

II-kondizzjonijiet ghall-ispettrometrija ta’ l-assorbiment atomiku
[I-flamma: l-ossidu nitrju/l-acitilena

[l-wavelength: 460,7 nm

ll-korrezzjoni ta’ l-isfond: le

ll-kondizzjoni tal-karburant: irqiq; ghal assorbanza massima, trid tkunu mehtiega l-ottimizzazzjoni tal-gholi
ta’ l-ispiritiera u I-kondizzjonijiet tal-karburant.

I1-Kalibrazzjoni

Ittrasferixxi bil-pipetta fil-fliexken tal-laboratorju volumetri¢i ta’ 100-ml 1,0, 2,0, 3,0, 4,0 and 5,0 ml tas-
soluzzjoni standard ta’ l-istrontium (3.4.2). Ittrasferixxi bil-pipetta ghal go kull flixkun tal-laboratorju 5,0 ml tas-
soluzzjoni tal-klorur tal-potassju (3.3); ikkompleta ghall-volum b'0,07 M tas-soluzzjoni ta’ l-a¢idu idrokloriku
(3.2) u hallat. Dawn is-soluzzjoniijiet ikun fihom 1,0, 2,0, 4,0, 4,0 u 5,0 mg ta’ stronzju fkull millilitru,
rispettivament.

B'mod simili, hejji soluzzjoni in bjank billi thalli barra s-soluzzjoni standard ta’ l-istrontium.

Kejjel l-assorbanza tas-soluzzjoni in bjank (5.3.1) u uza l-valur miksub bhala l-koncentrazzjoni Zero ta’ I-
istrontium ghall-kurva tal-kalibrazzjoni. Kejjel l-assorbanza ta’ kull wiched mill-istandards tal-kalibrazzjoni ta’ 1-
istrozju (5.3.1). Ipplottja kurva tal-kalibrazzjoni li tirrelata l-valuri ta’ l-oghla assorbanza mal-koncentrazzjoni
ta’ l-istrontium.

[I-mod kif jigi stabbilit

Kejjel l-assorbanza tas-soluzzjoni kampjun (5.1.1). Mill-kurva tal-kalibrazzjoni aqra I-koncentrazzjoni kollha ta’
l-istrontium 1i tikkorrispondi mal-valur ta’ l-assorbanza miksub ghas-soluzzjoni kampjun.

Il-kalkolu
Il-kontenut ta’ l-istrontium solubblii (% m/m) tal-pigment jigi moghti bil-formola:
\Y%
% (m/m) ta’ | istrontium solubbli = Xy
lOWgr X m
fejn:
ilm = il-massa fi grammi tal-kampjun mehuda ghall-analizi (A.5.1.1);
il-c = il-koncentrazzjoni ta’ l-istrontium fis-soluzjoni kampjun (5.1.5), fmikrogrammi fkull millilitru, miksuba
mill-kurva tal-kalibrazzjoni;
il-V = il-volum totali ta’ l-esrattant millilitri (A.5.1.2);

u W, = il-volum tal-estratt, fmillilitri, mehud f5.1.1.
Ir-rata ta’ repetizzjoni

L-agwa stima disponibbli tal-kapacita tat-tennija (ISO 5725) ghal dan il-metodu hija ta’ 0,09 % ghal kontenut
ta’ stronzju solubbli ta’ 0,6 % (m/m).
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8. Kummenti
L-uzu ta’ l-ispettrometrija indotta bl-akkoppjar ta’ l-emissjoni plazma - ottika huwa permess bhala alternattiva
ghall-ispettrometrija ta’ I-assorbiment atomiku.

IL-MOD KIF JIGI IDENTIFIKAT U STABBILIT L-ALKOL TAL-BENZIL FIL-PRODOTTI KOSMETICI
A. L-Identifikazzjoni

1. L-iskop u I-firxa ta’ l-applikazzjoni
Dan il-metodu jiddeskrivi l-identifikazzjoni ta’ I-alkol tal-benzil fil-prodotti kosmetici.

2. 1I-Prinéipju
L-alkol tal-benzil jigi identifikat permezz tal-kromatografija tas-saft irqiq fuq il-folji tal-gel tas-silika.

3. Ir-reagenti
Ir-reagenti kollha ghandhom ikunu ta’ safa analitika.

3.1 L-alkol tal-benzil

3.2. Il-kloroform

3.3. L-Etanol, assolut

3.4. [l-n-Pentan

3.5. Is-solvent ta’ l-izvilupp: l-etere dietil

3.6. Is-soluzzjoni standard ta’ l-alkol tal-benzil: izen 0,1 g ta’ alkol tal-benzil (3.1) gewwa flixkun tal-laboratorju
volumetriku ta’ 100-ml, ikkompleta ghall-volum bl-etanol (3.3) u hallat.

3.7. Folji tal-kromatografija tas-saff irqiq, hgieg, 100 x 200 mm jew 200 x 200 mm, miksija b'saff ta’ 0,25 mm tal-
gel tas-silika 60 F,,

3.8. L-agent tal-vizwalizzazjoni: l-a¢idu 12-molibdofosforiku, 10 % (m/v) fl-etanol (3.3).

4. L-apparat

4.1. L-apparat normali ghall-kromatografija tas-saff irqiq

4.2. Tank tal-kromatografija, kamra b'zewt ihwat, qisien generali ta’ madwar 80 mm x 230 mm x 240 mm

4.3 Karta tal-kromatografija: Whatman, jew l-ekwivalenti

4.4, Bozza ultra-violet, ta” wavelength 254 nm.

5. 1I-Procedura

5.1. [t-thejjija tal-kampjun
Izen 1,0 g tal-prodott i jrid jigi analizzat fi flixkun tal-laboratorju volumetriku ta' 10-ml. Zid 3 ml tal-
kloroform (3.2) u hawwad bil-qawwi sakemm il-prodott jigi dispers. Zid mal-volum l-etanol (3.3) u xengel bil-
gawwi biex tipproduci soluzzjoni cara, jew kwazi cara.

5.2 Il-kromatografija tas-saff irqiq

5.2.1.  Issatura t-tank tal-kromatografija (4.2) bl-n-pentan (3.4) kif gej: iksi l-hajt tal-kamra magenb li jmiss mad-dahar
bil-karta tal-kromatografija (4.3), filwaqt li tizgura illi t-tarf ta’ isfel tal-karta ikun fil-hawt. Ittrasferixxi 25 ml ta’
I-n-pentan (3.4) ghal gol-hawt ta’ wara billi tferragh dan is-solvent fuq il-wic¢ espost tal-kisja tal-karta tal-
kromatografija. Erga’ minnufih gieghed il-ghatu fpostu u halli t-tank joqghod ghal 15-il minuta.

5.2.2.  Iddeposita 10 pl tas-soluzzjoni kampjun (5.1) u 10 pl tas-soluzzjoni standard ta’ l-alkol tal-benzil (3.6) fpunti
xierqa fuq il-linja tal-bidu ta’ folja kromatografika tas-saff irqiq (3.7). Halli sakemm jinxef.

5.2.3. Ippipettja 10 ml ta’ etere dietil (3.5) ghal gol-hawt ta’ quddiem tat-tank u minnufih wara qieghed il-folja (5.2.2)

fl-istess hawt. Erga’ qieghed il-ghatu tat-tank minnufih fpostu u zviluppa I-folja kromatografika fuq distanza ta’
150 mm. Nehhi I-folja mit-tank tal-kromatografija u stenna sakemm tinxef ftemperatura ambjentali.
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5.2.4.

5.2.5.

4.1.

4.2.4.

4.3.

4.4.

4.5.

4.6.

4.7.

5.1.

5.2.

5.3.

Osserva I-folja (5.2.3) taht dawl ultra-violet u mmarka l-pozizzjoni tat-tikek vjola. Isprejja I-folja bl-agent tal-
vizwalizzazzjoni (3.8) u mbaghad sahhan il-folja ftemperatura ta’ 120 °C ghal madwar 15-il minuta. L-alkol
tal-benzil jidher bhala dabra blu skura.

Ikkalkola l-valur tar-R; miksub mis-soluzzjoni standard ta" l-alkol tal-benzil. Dabra blu skura bl-istess valur tar-
R, miksub mis-soluzzjoni kampjun tindika l-prezenza ta’ l-alkol tal-benzil.

[-limitu tal-kxif: 0,1 m pg alkol tal-benzil

B. Il-mod kif jigi stabbilit
L-iskop u I-firxa ta" l-applikazzjoni
Dan il-metodu jiddeskrivi il-mod kif jigi stabbilit l-alkol tal-benzil fil-prodotti kosmetici.
Id-definizzjoni
L-ammont ta’ l-alkol tal-benzil stabbilit b'dan il-metodu huwa espress bhala percentwali tal-massa (% m/m).
1I-Prinéipju

Dan il-kampjun jigi estratt bil-metanol u l-ammont ta’ l-alkol tal-benzil fl-estratt jigi stabbilit bil-kromatogradija
tal-qadi qawwi tax-xoghol likwida (HPLC).

Ir-reagenti

Ir-reagenti kollha ghandhom ikunu ta’ safa analitika u xierqa ghall-HPLC, meta approprjat.
Il-metanol

1I-4-etossifenol

L-alkol tal-benzil

[I-fazi mobbli: metanol (4.1)/ilma (45: 55; v[v)

Is-soluzzjoni ta’ l-alkol tal-benzil tal-hazna: izen b'mod preciz madwar 0,1 g ta’ alkol tal-benzil (4.3) fi flixkun
tal-laboratorju volumetriku ta’ 100-ml. Ikkompleta ghall-volum bil-metanol (4.1) u hallat.

Is-soluzzjoni interna standard tal-hazna: izen b'mod pre¢iz madwar 0,1 g ta’ l-4-etossifenol(4) fi flixkun tal-
laboratorju volumetriku ta’ 100-ml. Ikkompleta ghall-volum bil-metanol (4.1) u hallat.

Is-soluzzjon standard: fserje ta’ fliexken tal-laboratorju volumetrici ta’ 25-ml, ittrasferixxi bil-pipetta ammonti
tas-soluzzjoni ta’ l-alkol tal-benzil tal-hazna (4.5) u s-soluzzjoni interna standard tal-hazna (4.6) skond it-tabella
ddikjarata hawn taht. Ikkompleta ghall-volum bil-metanol (4.1) u hallat.

Il-koncentrazzjoni ta’ l-alkol tal-benzil Il-kon¢entrazzjoni ta’ 1-4-etossifenol
Is-soluzzjoni standard

ml (4.5) mizjuda pg/ml (%) ml (4.6) mizjuda pg/ml (*)

I 0,5 20 2,0 80

I 1,0 40 2,0 80

il 2,0 80 2,0 80

I\% 3,0 120 2,0 80

\ 5,0 200 2,0 80

(*) Dawn il-valuri huma moghtija bhala indikazzjoni u jikkorrispondu mal-koncentrazzjoni tas-soluzzjonijiet standard imhejjija
bl-uzu tas-soluzzjonijiet ta’ l-alkol tal-benzil (4.5) u l-4-etossifenol (4.6) li fihom ezattament 0,1 % (m/v) ta’ alkol tal-benzil
u ezattament 0,1 % (m/v) ta’ 4-etossifenol, rispettivament.

L-apparat
L-apparat normali tal-laboratorju

L-apparat tal-kromatografija tal-qadi gawwi tax-xoghol b’istrument tal-kxif ta’ wavelengths varjabbli ultra-violet u
¢irku ta’ l-injezzjoni ta” 10 ul

Kolonna analitika: kolonna ta’ l-azzar stainless 250 mm x 4,6 mm ippakkjata b’5 pm Spherisorb ODS, jew I-
ekwivalenti.
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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.

Banju ta’ lilma

Banju ultrasoniku

Centrifugu

Tubi tac-Centrifugazzjoni, li jesghul5-ml
II-Procedura

[t-thejjija tal-kampjun

Izen b'mod preciz madwar 0,1 g (m gram) tal-kampjun ftubu tac-centrifugazzjoni (5.7) u zid 5 ml metanol
(4.1).

Sahhan ghal 10 minuti fbanju ta’ l-ilma (5.4) mizmum ftemperatura ta’ 50 °C, imbaghad it-tubu fbanju
ultrasoniku (5.5) sakemm il-kampjun ikun dispers ghal kollox.

Kessah, imbaghad iccentrifuga fi 3 500 rpm ghal hames minuti.
Ittrasferixxi l-likwidu supernatant ghal go flixkun tal-laboratorju volumetriku tal-25-ml.

Erga’ aghmel estrazzjoni tal-kampjun b’5 ml ohra tal-metanol (4.1). Ghaqqad l-estratti fi flixkun tal-laboratorju
volumetriku tal-25-ml.

Ittrasferixxi bil-pipetta 2,0 ml tas-soluzzjoni interna standard tal-hazna (4.6) ghal gol-flixkun tal-laboratorju
volumetriku tal-25-ml. Ikkompleta ghall-volum bil-metanol (4.1) u hallat. Din is-soluzzjoni hija wzata fl-istadju
tal-mod kif tigi stabbilita ta’ l-analizi deskritta £6.4.

II-kromatografija

Ibni l-apparat tal-kromatografija tal-qadi qawwi tax-xoghol likwida (5.2) bil-mod tas-soltu. Aggusta r-rata tac-
cirkolazzjoni tal-fazi mobbli (4.4) ghal 2,0 ml kull minuta.

Issettja l-wavelength ta’ l-istrument tal-kxif UV (5.2) ghal 210 nm.
Il-kalibrazzjoni

Injetta 10 pl ta’ kull wahda mis-soluzzjonijiet standard ta’ l-alkol tal-benzil (4.7) u kejjel iz-zoni ta’ I-alkol tal-
benzil u z-zoni l-iktar gholja ta’ 1-4-etossifenol

Ghal kull wahda mis-soluzzjonijiet standard ta’ l-alkol tal-benzil (4.7) ikkalkola l-proporzjon taz-zona l-iktar
gholja/iz-zona tal-benzil alkol ma’ I-4-etossifenol. Ipplottja l-kurva tal-kalibrazzjoni billi tuza dawn il-proporz-
jonijiet bhala l-ordinat u l-koncentrazzjonijiet korrispondenti ta’ l-alkol tal-benzil f pg fkull millilitru bhala I-
axxissa.

[I-mod kif jigi stabbilit
Injetta 10 pl tas-soluzzjoni kampjun (6.1.6) u kejjel iz-zoni ta’ l-alkol tal-benzil u z-zoni l-iktar gholja ta’ 1-4-
etossifenol Ikkalkola I-proporzjon taz-zona l-iktar gholjafiz-zona ta’ I-alkol tal-benzil ma’ I-4-etossifenol. Irrepeti

dan il-process biiktar alikwoti tal-10 pl tas-soluzzjoni kampjun sakemm jinkisbu rizultati konsistenti.

Mill-kurva tal-kaliobrazzjoni (6.3.2) aqra l-koncentrazzjoni kollha ta’ l-alkol tal-benzil li tikkorrispondi mal-
propozjon taz-zona l-iktar gholjajzona ta’ l-alkol tal-benzil ma’ I-4-etossifenol.

Tl-kalkolu

Ikkalkola I-kontenut ta’ l-alkol tal-benzil tal-kampjun, bhala percentwali bil-massa billi tuza l-formola:

) ) o
% (m/m) ta’ benzyl alcohol = 200 %m
fejn:
m = il-massa fi grammi tal-kampjun mehuda ghall-analizi (6.1.1);
u
¢ = il-koncentrazzjoni ta’ l-alkol tal-benzil fis-soluzzjoni kampjun (6.1.6), fmikrogrammi fkull millilitru,

miksub mill-kurva tal-kalibrazzjoni;
Ir-rata ta’ repetizzjoni (')

Ghal kontenut ta’ l-alkol tal-benzil ta’ 1 % (m/m) id-differenza bejn ir-rizultati taz-zewg modi paralleli ta’ kif
jigu stabbiliti fuq l-istess kampjun ma ghandhiex tagbeg i2-0,10 %.

() 1SO 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.

IL-MOD KIF JIGI IDENTIFIKAT IZ-ZIRKONJU U STABBILITI Z-ZIRKONJU, L-ALUMINJU U L-
KLORIN FIL-PRODOTTI KONTRA L-GHARAQ LI MHUMIEX AEROSOLS

Dan il-metodu jikkonsisti fhames stadji:
A. L-Identifikazzjoni tz-zirkonju
B. Il-mod kif jigi stabbilit iz-zirkonju

. II-mod kif jigi stabbilit l-aluminju

o N

. Il-mod kif jigi stabbilit il-klorin

E. Il-kalokolui tal-proporzjonijiet ta’ l-atomi ta’ l-aluiminju ghall-atomi taz-zirkonju, u ta’ l-atromi ta’ I-
aliuminju flimkien ma’ taz-zirkonju ghall-atomi talklorin

A. L-identifikazzjoni taz-zirkonju
L-iskop u I-firxa ta" l-applikazzjoni
Il-metodu jiddeskrivi l-identifikazzjoni taz-zirkonju fil- prodotti kosmeti¢ci mhux aerosols kontra l-gharaq. Ma sar
l-ebda tentattiv sabiex jiddeskrivi I-metodi xierqa ghall-identifikazzjoni tal-kumpless aluminju Zirkonju idrossidu
tal-klorur (AlXZr(OH)yCIZ.nHZO).
II-Prinéipju

Iz-zirconju jigi identifikat bil-kratteristika tal-precipitat ahmar-vjola protdol bl-alizarin ahmar S taht kondiz-
zjonijiet aciduzi qawwija.

Ir-reagenti

Ir-reagenti kollha jridu jkunu ta’ safa analitika.

L-acidu idrokloriku, ikkoncentrat (d,, = 1,18 g/ml)

L-Alizarin ahmar S (CL 58005) is-soluzzjoni: 2 % (m/v) is-sulfonat ilmi tas-sodju alizarin.
L-apparat

L-apparat normali tal-laboratorju

1I-Procedura

Ma’ madwar 1 g tal-kampjun got-tubu tat-test zid 2 ml ilma. Aghlaq bit-tapp u hawwad.

Zid tliet taqtiriet tas-soluzzjoni ta’ l-alizarin ahmar S (3.2) segwit b'2 ml ta’ l-idrokloriku kkoncentrat (3.1).
Aghlaq bit-tapp u hawwad.

Halli joqghod ghal madwar zewg minuti.

Is-soluzzjoni u l-precipitat ikkuluriti ahmar-vjola u supernatanti jindikaw il-prezenza taz-zirkonju.
B. I-mod kif jigi stabbilit iz-zirkonju

L-iskop u I-firxa ta" l-applikazzjoni

Dan il-metodu huwa xieraq sabiex jigi stabbilit iz-zirkonju fil-kumplessi aluminju zirkonju idrossidu tal-klorur
sa koncentrazzjoni massima ta’ 7,5 % (m/m) Zirkonju dil-prodotti mhux aerosols kontra l-gharaq.

II-Prinéipju

Iz-zirkonju jigi estratt mill-prodott tahtkondizzjonijiet aciduzi u stabbilit bl-ispettrometrija bil-fjfamma ghall-
assorbiment atomiku.

Ir-reagenti

Ir-reagenti kollha jridu jkunu ta’ safa analitika.

L-a¢idu idrokloriku, ikkoncentrat (d,, = 1,18 g/ml)

Is-soluzzjoni ta’ l-acidu idrokloriku, 10 % (v/v): zid 100 ml acidu idrokoriku kkoncentrat (3.1) ma’ 500 ml
ilma ftazza tal-laboratorju biz-zennuna, filwaqt li thawwad kontinwament. Ittrasferixxi din is-soluzzjoni ghal

go flixkun tal-laboratorju volumetriku ta’ litru u ikkompleta ghall-volum bl-ilma.

Ahzen is-soluzzjoni standard taz-zirkonju, 1000 mg/ml f 0,5 M tas-soluzzjoni ta’ l-acidu idrokloriku
(SpectrosoL jew l-ekwivalenti)
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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.

5.3.1.

5.4.

Il-klorur ta” l-aluminju (idrat) (AICL.6H,0): ir-reagent: dewweb 22,6 g ta’ l-eksadrat tal-klorur ta’ l-aluiminju
£250 ml ta’ 10 % (v/v) tas-soluzzjoni ta’ l-acida idrokloriku (3.2).

Ir-reagent tal-klorur ta’ l-ammonju reagent: dewweb 5,0 g klorur ta’ l-ammonju £250 ml ta’ 10 % (v/v) tas-
soluzzjoni ta’ l-acidu idrokloriku (3.2).

L-Apparat

L-apparat normali tal-laboratorju

Heater b'ghodda tat-tahwid manjetika

Karta tal-filtru (Whatman Nru 41 jew l-ekwivalenti)

Spettrometru ta’ l-ssorbiment atomiku mghammar b’bozza taz-zirkonju bil-katodu mohfi
1I-Procedura

[t-thejjija tal-kampjun

Izen b'mod preciz madwar 1,0 g (m gram) ta’ kampjun omogenju tal-prodott gewwa tazza tal-laboratorju biz-
zennuna li tesa’ 150-ml. Zid 40 ml ilma u 10 ml ta’ I-¢idu idrokloriku kkoncentra (3.1).

It-tazza tal-laboratorju biz-zennuna fuq heater li jkollu ghodda tat-tahwid manjetika (4.2). Ibda hawwad u
sahhan sakemm jghali. Ghalbiex tipprevjient l-inxif bil-heffa hgiega-arlogg fuq it-tazza tal-laboratorju biz-
zennuna. Ghalli ghal hames minuti, nehhi t-tazza tal-laboratorju biz-zennuna mis-shana u kessah ftemperatura
ambjentali.

Bl-uzu tal-karta tal-filtru (4.3), iffiltra l-kontenut tat-tazza tal-laboratorju biz-zennuna ghal gewwa flixkun tal-
laboratorju volumetriku ta’ 100-ml. Lahlah it-tazza tal-laboratorju biz-zennuna b'zewg porzjonijiet ta’ 10 ml
ilma u zid il-hasliet wara li jigu ffiltrati ghal gol-flixkun tal-laboratorju. Zid l-ilma mal-volum u hallat. Din is-
soluzzjoni hija wzata wkoll sabiex jigi stabbilit l-aluminju (il-Parti C).

Ittrasferixxi bil-pipetta ghal gol flixkun tal-laboratorju volumetriku tal- 50-ml 20,00 ml tas-soluzzjoni
kampjun (5.1.3), 5,00 tar-reagent tal-klorur ta’ l-aluminju (3.4), u 5,00 ml tar-reagent tal-klorur ta’ l-ammonju
(3.5). Zid mal-volum 10 % (v[v) tas-soluzzjoni ta’ l-acidu idrokloriku (3.2) u hallat.

I-kondizzjonijiet ghall-ispettromtrija ta’ l-assorbiment atomiku
[I-fiamma: l-ossiku nitrju/l-acitikena

Il-wavelength: 360,1 nm

ll-korrezzjoni ta’ l-isfond: le

Il-kondizzjoni tal-karburant: = sinjura; ghal assobanza massima, trid tinhtieg l-otimizzazzjoni tal gholi ta’ I-
ispiritiera.

[1-Kalibrazzjoni

Ittrasferixxi bil-pipetta ghal serje ta’ fliexken tal-laboratorju volumtri¢i ta’ 50-ml 5,00, 10,00, 15,00, 20,00 u
25,00 ml tas-soluzzjoni standard taz-zirkonjui (3.3).Ittrasferixxi bil-pipetta thal go kull wiched mill-fliexken tal-
laboratorju volumetrici 5,00 ml tar-reagent tal-klorur ta’ l-aluminju (3,4) u 5,00 ml tar-reagent tal-klorur ta’ I-
ammonju (3.5) Zid mal-volum 10 % (v/v) tas-soluzzjoni ta’ l-a¢idu idrokloriku (3.2) u hallat. Dawn is-
soluzzjonijiet ikun fihom 100, 200, 300, 400 u 500 mg taz-zirconju fkull millilitru, rispettivament.

Bl-istess mod, hejji soluzzjoni in bjank billi thalli barra s-soluzzjoni standard taz-zirkonju.

Kejjel issoluzzjoni in bjank ta’ l-assorbazal (5.3.1) u uza l-valur miksub bhala l-koncentrazzjoni zero taz-
zirkonju ghall-kurva tal-kalibrazzjoni. Kejjel l-assorbanza ta’ kull standard taz-zirkonju tal-kalibrazzjoni(5.3.1).
Ipplottja kura tal-kalibrazzjoni li tirreleata l-valuri ta’ l-assorbanza mal-valuri tal-koncentrazzjoni taz-zirkonju.

[I-mod kif jigi stabbilit

Kejjel l-assorbanza tas-soluzzjoni kampjun (5.1.4). Mill-kureva tal-kalibrazzjoni aqra l-koncentrazzjoni kollha
taz-zirkonju li tikkorrispondi mal-valur ta’ l-assorbanza miksub ghassluzzjoni kampjun.:

1l-Kalkolu

Ikkalkola I-kontenut taz-zirkonju tal-kampjun, fil-percentwal fil-massa, billi tuza l-formola:

. o
% (m/m) ta’ zirconium = 0%
fejn:
m = il-massa fi grammi tal-kampjun mehud ghall-analizi (5.1.1);
u
¢ = il-koncentrazzjoni taz-zirkonju fis-soluzzjoni kampjun (5.1.4), fmikrogrammi fkull millilitru, miksuba

mill-kurva tal-kalibrazzjoni.
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3.1

3.2.

3.3.

3.4.

4.1.

4.2.

5.2.

5.3.

Ir-rata ta’ repetizzjoni (')

Ghal kontenut taz-zirkonju ta’ 3,00 % (m/m) id-differenza bejn ir-rizultati taz-zewg modi paralleli ta’ kif jigi
stabbiliti fuq l-istess kampjun ma ghandhiex tagbez iz-0,10 % (m/m).

Kumment

L-uzu ta’ l-ispettrometrija ta’ l-emisjoni indotta bl-akkoppjar plazma ottika huwa permess bhala alternattiva
ghal l-ispettrometrija tal-flamma ghall-assorbiment atomiku.

C. Il-mod kif jigi stabbilit l-aluminju
L-iskop u I-firxa ta" l-applikazzjoni
Dan il-metodu huwa xieraq sabiex jigi stabbilit l-aluminju prezenti fil-kumplessi aluminju zirkonju idrossidu
tal-klorur sa koncentrazzjoni massima ta’ 12 % (m/m) ta’ l-aluminju fil-prodotti kontra l-gharaq li mhumiex
aerosols.
II-Principju

L-aluminju jigi estratt mill-prodott taht kondizzjonijiet aciduzi u stabbilit bl-ispettrometrija bil-flamma ta’ I-
assorbiment atomiku.

Ir-reagenti

Ir-reagenti kollha jridu jkunu ta’ safa analitika.

L-ac¢idu idrokloriku, ikkoncentrat (d20 = 1,18 g/ml)

Is-soluzzjoni ta’ l-acidu idrokloriku, 1 % (v/v): zid 10 ml acidu idrokloriku kkoncentrat (3.1) ma’ 500 ml ta’
ilma ftazza tal-laboratorju biz-zennuna, filwaqt li thawwad kontinwament. Ittrasferixxi din is-soluzzjoni ghal

go flixkun tal-laboratorju volumetriku ta’ litru u ikkompleta ghall-volum bl-ilma.

Ahzen is-soluzzjoni standard ta’ l-aluminju, 1 000 pg/ml f 0,5 M tas-soluzzjoni ta’ l-acidu nitriku (‘Spectrosol’
jew l-ekwivalenti)

Ir-reagent tal-klorur tal-potassju: dewweb 10,0 g tal-klorur tal-potassju £250 ml ta’ 1 % (v/v) tas-soluzzjoni ta’
l-acidu idrokloriku (3.2).

L-Apparat

L-apparat normali tal-laboratorju

Spettrofotometru ta’ l-assorbiment atomiku mghammar b’bozza ta’ l-aluminji bil-katodu mohfi

II-Procedura

[t-thejjija tal-kampjun

Is-soluzzjoni mhejjija fil-B.5.1.4 hija wzata sabiex tistabbilixxi I-kontenut ta’ l-aluminju.

Ittrasferixxi bil-pipetta ghal go flixkun tal-laboratorju volumetriku ta’ 100-ml 5,00 ml tas-soluzzjoni kampjun
(B.5.1.3) u 10,00 ml tar-reagent tal-klorur tal-potassju (3.5). Ikkompleta ghall-volum b'1 % (v[v) tas-soluzzjoni

ta’ l-acidu idrokloriku (3.2) u hallat.

II-kondizzjonijiet ghall-ispettrometrija ta’ l-assorbiment atomiku

[I-fiamma: l-ossidu nitrju/l-acitilena
ll-wavelength: 309,3 nm
ll-korrezzjoni ta’ l-isfond: le

Il-kondizzjoni tal-karburant sinjur; ghal assorbanza massima, iridu jinhtiegu l-ottimizzazzjoni tal-gholi ta’ -
ispiritiera u I-kondizzjonijiet tal-karburant.

[1-Kalibrazzjoni

Ittrasferixxi bil-pipetta ghal go serje ta’ fliexken tal-laboratorju volumetri¢i ta’ 100-ml 1,00, 2,00, 3,00, 4,00 u
5,00 ml tas-soluzzjoni standard ta’ l-aluminju (3.3). Ittrasferixxi bil-pipetta ghal go kull wiehed mill-fliexken
tal-laboratorju volumetri¢i 10,0 ml tas-soluzzjoni tal-klorur tal-potassju (3.4); ikkompleta ghall-volum b'1 %
(v[v) tas-soluzzjoni ta’ l-acidu idrokloriku (3.2) u hallat. Dawn is-soluzzjonijiet ikun fihom 10, 20, 30, 40 u 50
pg ta” aluminju fkull millilitru, rispettivament.

B'mod simili, hejji soluzzjoni in bjank filwaqt li thalli barra s-soluzzjoni standard ta’ l-aluminu.

() 1SO 5725
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5.3.2.  Kejjel l-assorbanza tas-soluzzjoni in bjank (5.3.1) u uza l-valur miksub bhala l-koncentrazzjoni zero ta’ I-

5.4.

3.1

3.2

3.3.

3.4.

4,

4.1.

4.2.

4.3.

4.4.

4.5.

aluminju ghall-kurva tal-kalibrazzjoni. Kejjel l-assorbanza ta’ kull wiehed mill-istandards tal-kalibrazzjoni ta’ 1-
aluminju. Ipplottja I-kurva tal-kalibrazzjoni li tirrelata l-valuri ta’ l-assorbanza mal-koncentrazzjoni ta’ I-
aluminju.

1l-mod kif jigi stabbilit

Kejjel l-assorbanza tas-soluzzjoni kampjun (5.1.1). Mill-kurva tal-kalibrazzjoni aqra l-koncentrazzjoni ta’ I-
aluminju li tikkorrispondi mal-valur ta’ l-assorbanza miksub ghas-soluzzjoni kampjun.

Tl-kalkolu

Ikkalkula 1-kontenut ta’ l-aluminju tal-kampjun, fpercentwal bil-massa, billi tuza 1-formola:

0, ’ ini — ¢
% (m/m) ta’ l-aluminju = Sxm

fejn:
m = ilmassa fi grammi tal-kampjun mehud ghall-analizi (B.5.1.1);
u
¢ = il-koncentrazzjoni ta’ l-aluminju fis-soluzzjoni kampjun (5.1.1), fmikrogrammi fkull millilitru, miksuba

mill-kurva tal-kalibrazzjoni.
Ir-rata ta’ repetizzjoni (')

Ghal kontenut ta’ aluminju ta’ 3,5 % (m/m) id-differenza bejn ir-rizultati taz-zewg modi paralleli ta’ kif jigu
stabbiliti fuq l-istess kampjun ma ghandhiex tagbez iz-0,10 % (m/m).

Kumment

L-uzu ta' l-ispettrometrija ta’ l-emissjoni indotta bl-akkoppjar plazma - ottika huwa permess bhala alternattiva
ghall-ispettrometrija tal-flTamma ta’ l-assorbiment atomiku.

D. I-mod kif jigi stabbilit il-klorin
L-iskop u I-firxa ta’ kif jigi stabbilit

Dan il-metodu huwa xieraq ghall-mod kif jigi stabbilit il-klorin prezenti bhala jonu tal-klorur fil-kumplesi
aluminju Zirkonkju idrossid tal-klorur fil-prodotti kontra l-gharaq mhumiex aerosols.

1I-Prinéipju

Jonu tal-klorur fil-prodott jigi stabbilit bit-titrazzjoni potenzjometrika kontra s-soluzzjoni standard tan-nitrat
tal-fidda.

Ir-reagenti

Ir-reagenti kollha jridu jkunu ta’ safa analitika.

L-ac¢idu nitriku, ikkoncentrat (dw = 1,42 g/ml)

Is-soluzzjoni ta’ l-acidu nitriku, 5 % (v/v): zid 25 ml ta’ l-acidu nitriku kkoncentrat (3.1) ma’ 250 ml ilma
ftazza tal-laboratorju biz-zennuna, filwaqt li thawwad kontinwament. Ittrasferixxi din is-soluzzjoni ghal go
flixkun tal-laboratorju volumetriku ta’ 500-ml u ikkompleta ghall-volum bl-ilma.

L-Acetone

In-nitrat tal-fidda, soluzzjoni volumterika ta’ 0,1 M (‘AnalaR’ jew l-ekwivalenti).

L-Apparat

L-apparat normali tal-laboratorju

Heater b'ghodda tat-tahwid manjetika

Elettrodu tal-fidda

Elettrodu tal-kalomel tar-referenza

Arlogg pH/milli-volt xieraq ghat-titrazzjoni potenzjonetrika

() 1SO 5725
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5. II-Procedura

5.1. [t-thejjija tal-kampjun

51.1. Tzen b'mod preciz ftazza tal-laboratorju biz-zennuna ta’ 250 ml madwar 1,0 g (m gram) ta’ kampjun
omogenju tal-prodott. Zid 80 ml ilma u 20 ml ta’ 5 % (v/v) tas-soluzzjoni ta’ l-acidu nitriku (3.2).

5.1.2.  Qieghed it-tazza biz-zennuna fuq heater li jkollu ghodda li thawwad manjetika (4.2). Ibda hawwad u sahhan
sakemm jaghli. Sabiex tipprevjieni l-inxif bil-heffa qieghed hgiega-arlogg fuq it-tazza tal-laboratorju biz-
zennuna. Ghalli ghal hames minuti, nehhi t-tazza tal-laboratorju biz-zennuna mis-shana u kessah ghal
temperatura ambjentali.

51.3.  Zid 10 ml ta’ l-acetone (3.3), ghaddas l-elettrodi (4.3 and 4.4) taht il-wi¢¢ tas-soluzzjoni u ibda hawwad. Ittitra
potenzjometrikament kontra 0,1 M tas-soluzzjoni tan-nitrat tal-fidda (3.4) u ipplottja l-kurva differenzjali
sabiex tistabilixxi l-punt tat-tmiem (il-V ml).

6. Il-kalkolu

Ikkalkola 1-kontenut tal-klorin fil-kampjun, f’percentwal bil-massa, billi tuza I-formula:

% (m/m) ta’ chlorine = 0.3545 x v
m
fejn:
m = il-massa fi grammi tal-kampjun mehud ghall-analizi (5.1.1);
u

V= il-volum ta’ 0,1 M nitrat tal-fidda, f millilitri, ittitrat fil-punt tat-tmiem (5.1.3).
7. Ir-rata ta’ repetizzjoni (')
Ghal kontenut ta’ klorin ta’ 4 % (m/m) id-differenza bejn ir-rizultati taz-zewg modi paralleli ta’ kif jigu
stabbiliti mwettqa fuq l-istess kampjun ma ghandhomx jagbzu iz-0,10 % (m/m).
E. Ilkalkolu tal-proporzjonijiet ta’ l-atomi ta’ l-aluninju ghall-atomi taz-zirkonju, u ta’ l-atomi ta’ I-
aluminju flimkien ma’ l-atomi taz-zirkonju ghall-atomi tal-klorin
1. Tl-kalkolu tal-proporzjon ta’ l-atomi ta’ l-aluminju ghall-atomi taz-Zirkonju
Ikkalkola 1-A1: il-proporzjon taz-Zr billi tuza I-formola:
Al % (m/m) x 91,22
Zr % (m/m) x 26,98

Al': il-proporzjon taz-ZR =

2. II-kalkolu tal-proporzjon ta’ I-atomi ta’ I-aluminju flimkien ma’ I-atomi taz-zirkonju ghall-atomi tal-klorin

Ikkalkola 1-(Al + Zr): il-proporzjon tal-Cl billi tuza I-formola:

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

(Al + Zr): Cl ratio =

IL-MOD KIF JIGU IDENTIFIKATI U STABBILITI L-EKSAMIDIN, ID-DIBROMOEKSAMIDIN, IS-DI-
BROMOPROPAMIDIN U L-KLOREKSIDIN

1. L-iskop u firxa ta’ l-applikazzjoni
Dan il-metodu jiddeskrivi il-mod kif jigu identifikati u stabbiliti kwalitattivament u kwantitattivament:
— l-eksamidin u l-imluh tieghu, inkluzi l-isetjonat u l-4-idrossibenzoat
— id-dibromoeksamidin u l-imluh tieghu, inkluz l-isetjonat,
— id-dibromopropamidin u l-imluh tieghu, inkluz l-isetjonat,
— id-diacetat, id-diglukonat u d-diidroklorur tal-kloreksidin fil- prodotti kosmetici.

2. Id-Definizzjoni
ll-koncentrazzjonijiet ta’ l-eksamidin, id-dibromoeksamidin, id-dibromopropamidin u I-kloreksidin stabbiliti
b'dan il-metodu huma espressi bhala percentwali bil-massa (% m/m).

3. 1I-Prinéipju
II-mod kif jigu identifikati u stabbiliti jigi mwettaq bil-kromatografija likwida ta’ par joni, fazi maqluba tal-qadi
gawwi tax-xoghol (HPLC) segwita bil-kixfa bl-ispettrofotometru ultra-violet. L-eksamidin, id-dibromoeksamidin,
id-dibromopropramidin u l-kloreksidin jigu identifikati permezz tal-hinijiet taghhom tar-retenzjoni fuq il-
kolonna kromatografika.

) ISO 5725
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4.1.
4.2.
4.3.
4.4.
4.5.
4.5.1.

4.6.
4.7.
4.8.
4.9.
4.10.

4.11.
4.12.

5.1.
5.2.
5.3.

5.4.

6.1.

6.2.
6.2.1.

Ir-Reagenti

Ir-reagenti kollha jridu jkunu ta’ safa analitika u xierqa ghal HPLC, fejn ikun xieraq.
[I-Metanol

L-acidu 1 -Eptansulfoniku, il-melh tas-sodju, monoidrat

L-acidu acetiku, glagjali (d,, = 1,05 g/ml)

20
Il-klorur tas-sodju
[-fazijiet mobbli

Is-Solvent I: 0,005 M tas-soluzzjoni ta’ 1-acidu 1 -Eptansulfoniku, il-melh tas-sodju, monoidrat (4.2) fil-
metanol (4.1), aggustat ghal pH apparenti ta’ 3,5 bl-acidu acetiku glagjali (4.3).

Is-Solvent II: 0,005 M tas-soluzzjoni ta’ 1-acidu 1-Eptansulfoniku, il-melh tas-sodju, monoidrat (4.2) fl-ilma,
aggustat ghal pH apparenti ta’ 3,5 bl-acidu acetiku glagjali (4.3).

Nota: Jekk ikun mehtieg li tigi mtejba l-ghamla taz-zoni k-iktar gholja, il-fazijiet mobbli jistghu jigu
mmodifikati u mhejjija kif gej:

— Is-Solvent I: dewweb 5,84 g tal-klorur gas-sodju (4.4) u 1,1013 g ta’ 1-acidu 1l-eptansulfoniku, il-melh tas-
sodju, monoidrat (4.2) £100 ml ilma. Zid 900 ml metanol (4.1) u aggusta ghal pH apparenti ta’ 3,5 bl-
acidu acetiku glagjali (4.3),

— Is-Solvent II: dewweb 5,84 g klorur tas-sodju (4.4) u 1,1013 g ta’ 1-acidu 1-eptansulfoniku, il-melh tas-
sodju, monoidrat (4.2) flitru ilma u aggusta ghal pH ta’ 3,5 bl-acidu acetiku glacjali (4.3).
L-eksamidin diisetjonat (C, H N, O..2C H O,S)

2007260 4 2T T2 06 4

Id-dibromoeksamidin diisetjonat (C, H, Br,N,0,.2C,HO,S)

200 724 2776 4

Id-dibromopropamidin diisetjonat (C,,H Br,N,0,.2C.H O,S)

177718 2776 4

Il-kloreksidin diacetat (C, H, CLN 2C H,0))

227730 2 107 2074

Is-soluzzjonijiet tar-referenza: hejji 0,05 % (m/v) tas-soluzzjonijiet ta’ wiched mill-erba’ priservattivi (4.6 to 4.9)
fis-Solvent 1 (4.5.1).

It-3,4,4';-Triklorokarbanilid (triklokarban)

L-4,4'-Dikloro-3-(trifluorometil)karbanilid (alokarban)

L-Apparat
L-apparat normali tal-laboratorju
Kromatografu likwidu tal-qadi qawwi tax-xoghol b'istrument tal-kxif ta’ 1-UV ta’ wavelength varjabbli

Kolonna analitika: azzar stainless, tul 30 ¢m, dijametru intern 4 mm, ippakkjat b'p-Bondapack €18, 10 mm,
jew l-ekwivalenti

Banju ultrasoniku

L-identifikazzjoni
[t-thejjija tal-kampjun

Izen madwar 0,5 g tal-kampjun ghal go flixkun tal-laboratorju volumetriku ta” 10 ml u ikkompleta ghall-
volum bis-Solvent 1 (4.5.1). Qieghed il-flixkun tal-laboratorju volumetriku fil-banju ultrasoniku (5.4) ghal 10
minuti. Iffiltra jew iccentrifuga s-soluzzjoni. Igbor il-filtrat jew is-supernatant ghall-kromatografija.

[I-Kromatografija

[l-pendil tal-fazi mobbli

I-Hin Is-Solvent 1 Is-Solvent 1
(min) % vjv) (4.5.1) % vlv) (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.

Aggusta r-rata tac-cirkolazzjoni tal-fazi mobbli (6.2.1) ghal 1,5ml/min u t-temperatura tal-kolonna ghal 35 °C.
Issettja l-wavelength ta’ l-istrument tal-kxif ghal 264 nm.

Injetta 10 pl ta’ kull wahda mis-soluzzjonis tar-referenza (4.10) u rregistra I-kromatogrammi taghhom.

Injetta 10 pl tas-soluzzjoni kampjun (6.1) u rregistra l-kromatogramma taghha.

Identifika jekk ikunux prezenti l-eksamidin, id-dibromoeksamidin, id-dibromopropamidin jew il-klorheksidin

billi tipparaguna l-hinfijiet tar-retenzjoni taz-zonali l-iktar gholja rregistrati fis-6.2.5 ma’ dawk miksuba mis-
soluzzjonijiet tar-referenza fis-6.2.4

II-mod kif jigu stabbiliti
[I-mod kif tigi stabbilita
It-thejjija tas-soluzzjonijiet standard.

Uza wiehed mill-priservattivi (4.6 to 4.9) li jkun nieqes mill-kampjun bhala standard intern. Jekk dan ma jkunx
possibbli, jista’ jintuza t-triklokarban (4.11), jew l-alokarban (4.12).

0,05 % (m/v) tas-soluzzjoni tal-hazna fis-Solvent I (4.5.1) tal-priservattiv identifikat fis-6.3.
0,05 % (m/v) tas-soluzzjoni tal-hazna fis-Solvent I (4.5.1) tal-priservattiv maghzul bhala standard intern.

Ghal kull priservattiv identifikat, hejji erba’ soluzzjonijiet standard billi tittrasferixxi ghal go serje ta’ fliexken
tal-laboratorju volumetri¢i ta® 10 ml ammonti mis-soluzzjoni tal-hazna tal-priservattiv identifikat (7.1.1) u
ammonti xierqa tas-soluzzjoni tal-hazna ta’ l-istandard intern (7.1.2) skond it-tabella ddikjarata hawn taht.
Ikkompleta ghall-volum ta’ kull flixkun tal-laboratorju bis-Solvent I (45.1) u hallat.

Is-Soluzzjoni ;:;l-haZna inter- Is-Soluzzjoni tal-hazna tal-preiservattiv identifikat
Is-Soluzzjoni Standardi
mihjuda ml (7.1.2) mizjuda (7.1.1) pg/ml (*)
[ 1,0 0,5 25
I 1,0 1,0 50
11 1,0 1,5 75
I\% 1,0 2,0 100

(*) Dawn il-valuri huma moghtija bhala indikazzjoni u jikkorrispondu mal-koncentrazzjonijiet tal-priservattiv identifikat fis-
soluzzjonijiet standard imhejjija bl-uzu ta’ soluzzjoni tal-hazna li jkun fiha ezattament 0,05 % tal-priservattiv identifikat.

Preparazzjoni tal-kampjun

Izen b'mod preciz madwar 0,5 g (p gram) tal-kampjun ghal go flixkun tal-laboratorju volumetriku ta” 10 ml,
zid 1,0 ml tas-soluzzjoni interna standard (7.1.2) u 6 ml tas-Solvent I (4.5.1) u hallat.

Qieghed il -lixkun tal-laboratorju fbanju ultrasoniku (5.4) ghal 10 minuti. Kessah. Ikkompleta ghall-volum bis-
Solvent I u hallat. I¢centrifuga jew iffiltra minn go karta tal-filtru mitwija. Igbor is-supernatant jew il-filtrat, kif
ikun il-kaz, ghall-kromatografija.

[I-Kromatografija

Aggusta l-pendil tal-fazi mobbli, ir-rata tac-cirkolazzjoni, it-temperatura tal-kolonna u l-wavelength ta’ I-
istrument tal-kxif tat-taghmir tal-HPLC (5.2) ghall-kondizzjonijiet kif mehtiega fl-istadju ta’ l-identifikazzjoni
(6.2.1 sa 6.2.3).

Injetta 10 pl tas-soluzzjoni kampjun (7.2.2) u rregistra z-zoni l-iktar gholja. Tenni dan il-process b’iktar
alikwoti ta’ 10 pl tas-soluzzjoni kampjun sakemm jinkisbu rizultati konsistenti. Ikkalkola I-proporzjoni taz-
zona l-iktar gholja podott mill-kompost li jrid jigi analizzat maz-zona l-iktar gholja prodotta bl-istandard
intern.

[1-Kalibrazzjoni
Injetta 10 pl ta’ kull wahda mis-soluzzjoniet standard (7.1.3) u rregistra z-zona l-iktar gholja.

Ghal kull soluzzjoni standard (7.1.3), ikkalkola l-proporzjon taz-zona l-iktar gholja ta’ l-eksamidin, id-
dibromoeksamidin, is-dibromopropamidin jew il-klorheksidin maz-zona l-iktar gholja interna standard. Ipplott-
ja l-kurva tal-kalibrazzjoni billi tuza dawn il-proprozjonijiet bhala l-ordinat u I-koncentrazzjonijiet korrispon-
denti ta’ priservattivi identifikati fis-soluzzjonijiet standard, fmikrogrammi fkull millilitru bhala l-axxissa.

Mill-kurva tal-kalibrazzjoni (7.4.2) aqra l-koncentrazzjonijiet kollha tal-priservattiv identifikat li jikkorispondi
mal-proporzjon taz-zona l-iktar gholja kkalkolat fis-7.3.2.



MW2 = il-piz molekulari tal-melh korrispondenti (ara l-punt 10).

9. Ir-rata ta’ repetizzjoni (')

Ghal koncentrazzjoni ta’ l-eksamidin, id-dibromoeksamidin, id-dibromopropamidin jew il-kloreksidin ta’ 0,1 %
(m/m) id-differenza bejn ir-rizultati taz-zewg modi paralleli ta’ kif jigu stbbiliti mwettqa fuq l-istess kampjun
ma ghandhiex tagbez i2-0,005 %.

10. Tabella tal-pizijiet fil-formoli

Eksamidin C,H,N,0, 354,45
Eksamidin diisetjonat C,H,N,0,. 2CHO,S 606,72
Eksamidine di-p-idrossibenzoat C,H,N,0,. 2CH,0, 630,71
Dibromoeksamidin C,,H,Br,N,O, 512,24
Dibromoeksamidin diisetjonat C,H,BrNO,. 2CHO,S 764,51
Dibromopropamidin C,H,Br)N,O, 470,18
Dibromopropamidin diisetjonate C.H,BrNO, 2CHO,S 722,43
Kloreksidin C,H, CLN 505,45
Kloreksidin diacetat szHwCl N,. 2CH,0, 625,56
Kloreksidin diglukonat szH;oCI N,. 2CH, 0, 897,76
Kloreksidin diidroklorur C22H30C1 N, 2HCI 578,37

() 1SO 5725
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I1-Kalkolu
8.1. Ikkalkola l-kontenut ta’ I-eksamidin, id-dibromoeksamidin, id-dibromopropamidin jew il-kloreksidin tal-kamp-
jun, bhala percentwali bil-massa, billi tuza I-formula:
o _ C MW]
% (mfm) = 75505 Mw,
fejn:
p = il-massa fi grammi tal-kampjun mehud ghall-analizi (7.2.1);
c = il-koncentrazzjoni tal-priservattiv fis-soluzzjoni kampjun (5.1.5), fmikrogrammi fkull millilitru,
miksuba mill-kurva tal-kalibrazzjoni;
MW1 = il-piz molekulari tal-ghamla bazika tal-priservattiv prezenti;



