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A BIZOTTSAG 96/45/EK HETEDIK IRANYELVE
(1996. jilius 2.)

a kozmetikai termékek osszetételének ellendrzéséhez sziikséges vizsgilati médszerekrdl

(EGT vonatkozisii szoveg)

AZ EUROPAI KOZOSSEGEK BIZOTTSAGA,
tekintettel az Eurdpai Kozosséget létrehozd szerzddésre,

tekintettel a legutébb a 95/34/EK bizottsgi irdnyelvvel ()
modositott, a kozmetikai termékekre vonatkozé tagallami jog-
szabdlyok kozelitésérdl sz6l6, 1976. jalius 27-1 76/768/EGK
tandcsi irdnyelvre (%) és kiilonosen annak 8. cikke (1) bekezdé-
sére,

mivel a 76/768/EGK irdnyelv rendelkezik a kozmetikai termé-
kek hivatalos vizsgdlatdrdl azzal a céllal, hogy biztositsa a
kozmetikai termékek Osszetételére vonatkozd kozosségi rendel-
kezések dltal el6irt feltételeknek betartdsat;

mivel minden szikséges vizsgalati mddszert a lehetS leggyor-
sabban meg kell hatdrozni; mivel bizonyos modszereket a
87/143[EGK irdnyelvvel () moddositott 80/1335/EGK bizottsdgi
irdnyelv (), a  90/207/EGK (), a  83/514/EGK (%), a
85/490/EGK ('), a 93|73/EGK (®) és a 95/32[EK () bizottsagi
irdnyelvek altal modositott 82/434/EGK irdnyelv ('°) révén maér
elfogadtak;

mivel a kozmetikai termékekben 1év8 2-fenoxietanol, 1-feno-
xipropdn-2-ol, metil-, etil-, propil-, butil- és benzil-4-hidroxi-
benzodt azonositisa és mennyiségi meghatdrozdsa jelenti a
hetedik 1épést;

mivel az ebben az irdnyelvben megdllapitott intézkedések ossz-
hangban vannak a 76/768/EGK irdnyelvnek a miiszaki fejlédés-
hez val6 hozzdigazitdsaval foglalkozd bizottsdg véleményével,

ELFOGADTA EZT AZ IRANYELVET:

1. cikk

A tagdllamok megtesznek minden sziikséges intézkedést annak
biztositdsdra, hogy a kozmetikai termékek hivatalos vizsgélata
sordn a 2-fenoxietanol, 1-fenoxipropan-2-ol, metil-, etil-, pro-

) HLL 167, 1995.7.18., 19. o.
) HL L 262, 1976.9.27., 169. o.
) HLL 57.,1987.2.27., 56. o.

) HL L 383, 1980.12.31., 27. o.

°) HL L 108., 1990.4.28., 92.

) HL L 291., 1983.10.24., 9.
) HL L 295, 1985.11.7,, 30.
) HL L 231, 1993.9.14,, 34.
) HLL 178., 1995.7.28., 20.
0

S

pil-, butil- és benzil-4-hidroxibenzodt azonositdsa és meny-
nyiségi meghatdrozasa a mellékletben leirt modszerek szerint
torténik.

2. cikk

(1) A tagallamok hatédlyba léptetik azokat a torvényi, rende-
leti és kozigazgatdsi rendelkezéseket, amelyek sziikségesek ah-
hoz, hogy ennek az irdnyelvnek legkésébb 1997. szeptember
30-ig megfeleljenek. Errdl haladéktalanul tdjékoztatjdk a Bizott-
sagot.

(2)  Amikor a tagdllamok elfogadjak ezeket a rendelkezéseket,
azokban hivatkozni kell erre az irdnyelvre, vagy azokhoz
hivatalos kihirdetésitk alkalmaval ilyen hivatkozast kell fiizni.
A hivatkozds modjat a tagdllamok hatdrozzdk meg.

(3) A tagallamok kozlik a Bizottsdggal nemzeti joguknak
azokat a f6bb rendelkezésit, amelyeket az ezen irdnyelv dltal
szabalyozott teriileten fogadnak el.

3. cikk

Ez az irdnyelv az Eurdpai Kozosségek Hivatalos Lapjdban vald
kihirdetését kovetd 20. napon 1ép hatdlyba.

4. cikk

Ennek az irdnyelvnek a tagdllamok a cimzettjei.

Kelt Briisszelben, 1996. jalius 2-dn.

a Bizottsdg részérdl
Emma BONINO
a Bizottsdg tagja
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MELLEKLET

2-FENOXIETANOL, 1-FENOXIPROPAN-2-OL, METIL-, ETIL-, PROPIL-, BUTIL- ES BENZIL-4-HIDROXIBEN-

ZOAT AZONOSITASA £ES MEGHATAROZASA KOZMETIKAI TERMEKEKBEN

A. AZONOSITAS

1.

3.2.

3.3.

3.4.

3.5.

3.6.

3.7.

3.8.

3.9.

3.19.

Cél és alkalmazisi teriilet

Ez a modszer egy vékonyréteg-kromatografids (TLC) eljdrdst hatdroz meg, amely a B. szakaszban leirt
meghatdrozdsi modszerrel egyiittesen lehetévé teszi 2-fenoxietanol, 1-fenoxipropan-2-ol, metil-, etil-, propil-,
butil- és benzil-4-hidroxibenzodt azonositdsit a kozmetikai termékekben.

Alapelv

A tartdsitoszereket acetonnal vonjuk ki a megsavanyitott vizsgdlati mintdbol. Sztirés utdn az acetonos oldatot
vizzel elegyitjiik, és ltigos kozegben a zsirsavakat kalciumséik formdjdban csapadékként levélasztjuk. A ligos
aceton|viz elegyet dietil-éterrel kivonjuk a lipofil anyagok eltdvolitisa céljdbol. Savanyitds utdn a tartositd-
szereket dietil-éterrel kivonjuk. A dietil-éteres kivonat egy részét szilikagéllel bevont vékonyréteg lemezre
cseppentjiik. A lemez el6hivisa utdn a kapott kromatogramot UV fény alatt vizsgdljuk meg, és a foltokat
Millon reagenssel tesszik lithat6va.

Reagensek
Altaldnos rész

Minden reagensnek analitikai tisztasdgtinak kell lennie. A felhaszndlt viznek desztilldlt viznek vagy legaldbb
ezzel egyenértékd tisztasdgi viznek kell lennie.

Aceton

Dietil-éter

n-pentan

Metil-alkohol

Ecetsav (Jégecet)

Sésav oldat, c(HCI) = 4 mol/l

Kalium-hidroxid oldat, ¢(KOH) = 4 mol/l

Kalcium-klorid dihidrat (CaCl,2H,0)

. Detektalé szer: Millon reagens

A Millon reagens (higany(Il)-nitrdt egy készen, a kereskedelemben beszerezhetd oldat (69820 Fluka).

. 2-Fenoxietanol

. 1-Fenoxipropén-2-ol

. Metil 4-hidroxibenzodt (metilparaben)

. Etil 4-hidroxibenzodt (etilparaben)

. n-Propil 4-hidroxibenzoét (propilparaben)
. n-Butil 4-hidroxibenzodt (butilparaben)

. Benzil 4-hidroxibenzodt (benzilparaben)

. Referencia-oldatok

Készitsiink 0,1 %-os (m[v) oldatokat mindegyik referencia-oldatbdl (3.11., 3.12., 3.13., 3.14. 3.15, 3.16. és
3.17.) metanollal.

ElShivoszer

Elegyitsiink 88 térfogatrész n-pentdnt (3.4.) 12 térfogatrész ecetsavat jégecet) (3.6.).
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4.

4.1.

4.2

4.3.

4.4.

4.5.

4.6.

4.7.

4.8.

4.9.

5.1.

5.2.

Eszkozok

Szokésos laboratériumi berendezés, és:

60 °C hémérséklet tartdsdra alkalmas vizfiirdg
El6hivé kdd (szlrGpapir bevonat nélkiil)
Ultraibolya fényforrds, 254 nm

Vékonyréteg lemezek, 20 x 20 c¢m, 0,25 mm 60F,, szilikagéllel bevonva, koncentrdl6 zénéval (Merck 11798,
Darmstadt, vagy ezzel egyenértékd)

Maximum 105 °C hémérséklet tartdsira alkalmas szaritoszekrény
MeleglevegGs hajszaritd

Gyapju fest6henger, hossza kb. 10 cm, kiils§ dtmérgje kb. 3,5 cm. A gyapjiréteg vastagsiga 2-3 mm. Nyirjuk
le a gyapjut, ha sziikséges.

Lasd az 5.2. alatti megjegyzést.
50 ml-es iiveges§ csavaros kupakkal.

Elektromos fiit6lap termosztitos hémérséklet-szabalyozéval. HSmérséklet-bedllitds: kb. 80 °C. A fiitSlapot
fedjikk le egy 20 x 20 cm-es, kb. 6 mm vastagsdgd aluminium lemezzel, az egyenletes héeloszlds érdekében.

Eljérds
Mintaelkészités

Mérjiink be hozzdvetSlegesen 1 g mintdt egy 50 ml-es csavaros tetejii iivegcsSbe (4.8.). Adjunk hozzd négy
csepp sosavat (3.7) és 40 ml acetont.

Erésen ligos termékeknél, mint amilyen a pipereszappan, 20 csepp sosav oldatot kell adagolni. Zarjuk le a
csovet, melegitsiik fel az elegyet kb. 60 °C-ra, hogy elGsegitsiik a tartdsitoszerek kivondsdt az acetonos fazisba,
majd rézzuk erGsen egy percig.

Mérjitk meg az oldat pH-jat pH-indikdtorpapirral, és dllitsuk be < 3 értékre sésav oldattal. Ismét erésen razzuk
egy percig.

Hitsiik le az oldatot szobahdmérsékletre, és szfirjitk dt egy sztirGpapiron egy Erlenmeyer lombikba. Toltsiink
20 ml szirletet egy 200 ml-es Erlenmeyer lombikba, adjunk hozzd 60 ml vizet és keverjitk meg. Allitsuk be a
pH-t koriilbeliil 10-es értékre kalium-hidroxiddal (3.8.) tgy, hogy a pH mérésére indikdtorpapirt hasznalunk.

Adjunk hozzd 1 g kalcium-klorid-dihidrdtot (3.9.) és rdzzuk fel erdsen. SziirGpapiron szdrjitk at egy 250 ml-
es Erlenmeyer lombikba, amely 75 ml dietil-étert tartalmaz, és rdzzuk er8sen egy percig. Hagyjuk szétvilni a
fazisokat, és a vizes réteget gydjtsik Ossze egy 200 ml-es Erlenmeyer lombikba. Indikdtorpapir segitségével
allitsuk be a vizes oldat pH-jat hozzdvetSlegesen 2-re sésav oldattal. Ezt kovetéen adjunk hozzd 10 ml dietil-
étert, és razzuk erésen egy percig. Hagyjuk szétvélni a fdzisokat, és a dietil-éteres rétegbdl 2 ml-t toltsiik 4t
egy 5 ml-es mintatarté ampulldba.

Vékonyréteg kromatogréfia (TLC)

Tegyiink egy TLC lemezt (4.4.) a megmelegitett aluminium lapra (4.9.). Minden referencia oldatbdl (3.18.) kb.
10 pl-t, a mintaoldatbdl (5.1.) pedig 100 pl-t vigyiink fel a TLC lemez koncentricids zéndjanak alapvonaldra.

Ha sziikséges, haszndlhatunk légdramot az olddszer pérolgdsinak el@segitésére. Vegyik le a TLC lemezt a
melegitSlaprél, és hagyjuk lehiilni szobahSmérsékletre. Toltsiink 100 ml el6hivo olddszert (3.19.) egy el6hivo
kddba (4.2.).

Tegyitk a TLC lemezt azonnal a telitetlen kddba, és szobahémérsékleten végezzik el az elShivést addig, amig
az oldészerfront mintegy 15 cm-re eltdvolodik az alapvonaltdl. Vegyikk ki a lemezt az el6hivokddbdl, és
szdritsuk meg meleg levegGdramban egy melegleveg@s hajszarité segitségével.

Vizsgaljuk meg a lemezt UV fény (4.3.) alatt, és jeloljikk be a foltok helyét. Melegitsiik a lemezt 30 percig egy
szdritészekrényben (4.5) 100 °C -on a felesleges ecetsav eltdvolitdsa érdekében. A tartésitdszereket Millon
reagenssel (3.10.) tegyiik lthatévd a kromatogramon tgy, hogy a festShengert (4.7.) belemeritjitk a reagensbe,
és addig gorgetjikk a TLC lemezen, ameddig az egyenletesen benedvesedik.

Megjegyzés: Vagylagosan a foltok gy is lathatéva tehetdk, hogy egy csepp Millon reagenst visziink fel minden,
UV fény alatt kijelolt foltra.

A 4-hidroxibenzoesav észterek piros foltokként, mig az 2-fenoxipropanol és az 1 fenoxipropdn-2-ol sirga
foltokként jelennek meg. Megjegyezziik ugyanakkor, hogy maga a 4-hidroxibenzoesav, amely a mintdban
tartositoszerként vagy a parabének bomldstermékeként jelen lehet, ugyancsak voros foltként fog megjelenni.
Lasd a 7.3. és 7.4. pontot.
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7.2.

7.3.

7.4.

1.

4.2.

4.3.

4.4.

Azonositis

Széamitsuk ki az R, értéket minden egyes foltra. Hasonlitsuk Gssze a mintaoldatra kapott foltokat az referencia-
oldatokra kapott foltokkal az R, értékek, az UV sugdrzds alatti viselkedésiik, és a lithatovd tett sziniik
szempontjabdl. Vonjunk le el6zetes kovetkeztetéseket a tartdsitdszerek azonossdgdra vonatkozdan.

Ha dagy tlinik, hogy parabének vannak jelen, akkor a B. szakaszban leirt HPLC vizsgdlatot kell végrehajtani.
Vessilk 0ssze a TLC-vel és a nagynyomdsd folyadék-kromatografidval (HPLC) kapott eredményeket, hogy
megerdsitsiik a 2-fenoxietanol, az 1-fenoxipropdn-2-ol és a parabének jelenlétét.

Megjegyzések

A Millon reagens mérgez$ volta miatt ezt a reagenst legjobb a leirt eljdrdsok egyikének megfelelen hasznélni.
Permetezése nem ajanlott.

Hidroxil-csoportokat tartalmazé egyéb vegyiletek is kelthetnek szint Millon reagenssel. N. de Krujif, M.A.H.
Rijk, L.A. Pranato-Soetardhi és A. Schouten (1987): Determination of preservatives in cosmetic products I:
Thin-layer chromatographic procedure for the identification of preservatives in cosmetic products (J. Chroma-
tography 410, 395-411.) cikkében szdmos tartdsitészerre vonatkozd szintdbldzat és a TLC eljards a hasznala-
taval kapott R, értékekre vonatkozé taldlhatéak.

A kovetkezd tdbldzatban felsorolt R, értékek a vizsgalatban kaphat6 értékek jelzésére szolgdlnak:

Vegyiilet hR, Szin
4-hidroxibenzoesav 11 piros
metil-parabén 12 piros
etil-parabén 17 piros
propil-parabén 21 piros
butil-parabén 26 piros
benzil-parabén 16 piros
2-fenoxietanol 29 sarga
1-fenoxipropan-2-ol 50 sarga

A 4-hidroxibenzoesav és metil-parabén vagy a benzil-parabén és etil-parabén esetén nem kapunk szétvaldst.
Ezeknek a vegyiileteknek az azonositdsat gy kell megerdsiteni, hogy elvégezziik a B. szakaszban leirt HPLC
vizsgdlatot, és a mintdra kapott retencids idéket egybevetjitk a referencia-oldatok retencids idGivel.

. MENNYISEGI MEGHATAROZAS

Cél és alkalmazdsi teriilet

Ez a modszer eljdrdst hatdroz meg a 2-fenoxietanol, 1-fenoxipropan-2-ol, metil 4-hidroxibenzodt, etil-4-
hidroxibenzodt, propil-4-hidroxibenzodt, butil-4-hidroxibenzodt és benzil-4-hidroxibenzodt kozmetikai termé-
kekben torténd meghatdrozasara.

Fogalommeghatirozis

Az e moédszerrel meghatdrozott tartdsitdszerek mennyiségét tomegszazalékban fejezziik ki.

Alapelv

A mintdt kénsav hozzdaddsaval megsavanyitjuk, majd pedig etil-alkohol és viz elegyével szuszpendaljuk.
Miutdn gyengén melegitettiik a keveréket a lipid fdzis megolvasztisa és a kvantitativ kivonds elGsegitése
céljabol, a keveréket megsziirjiik.

A sziirletben 1év8 tartdsitoszereket forditott fazisi HPLC-vel hatdrozzuk meg, belsé standardként izopropil-4-
hidroxibenzodt haszndljunk.

Reagensek

Altaldnos rész

Minden reagensnek analitikai tisztasdgunak kell lennie, és HPLC-re alkalmasnak ott, ahol erre sziikség van. A
felhaszndlt viznek desztilldlt viznek vagy legaldbb ezzel megegyezd tisztasigt viznek kell lennie.
Abszolat etil-alkohol

2-fenoxietanol

1-fenoxipropén-2-ol
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4.5.

4.6.

4.7.

4.8.

4.9.

4.10.

4.13.

4.14.

4.15.

4.16.

4.17.

4.18.

4.19.

5.1.
5.2.
5.3.

5.4.
5.5.

6.1.
6.1.1.

Metil-4-hidroxibenzodt (metil-parabén)
Etil-4-hidroxibenzodt (etil-parabén)
n-propil-4-hidroxibenzodt (propil-parabén)
Izopropil-4-hidroxibenzodt (izopropil-parabén)
n-butil-4-hidroxibenzodt (butil-parabén)

Benzil-4-hidroxibenzodt (benzilparabén)

. Tetrahidrofurdn

. Metil-alkohol

Acetonitril
Kénsav oldat ¢(H,SO,) = 2 mol/l

Etil-alkohol/viz elegy
Keverjiink ossze kilenc térfogatrész etil-alkoholt (4.2.) és egy térfogatrész vizet.
Bels6 standard oldat

Nagy pontossiggal mérjiink be kb. 0,25 g izopropil-parabént (4.8.), toltsiik 4t egy 500 ml-es mérlombikba,
oldjuk fel és toltsiik fel a jelig etil-alkohol/viz eleggyel (4.15.).

Mozgé fazis: tetrahidrofurdn/viz/metil-alkohol/acetonitril elegy

Keverjiink dssze 5 térfogatrész tetrahidrofurdnt, 60 térfogatrész vizet, 10 térfogatrész metil-alkoholt és 25
térfogatrész acetonitrilt.

TartOsitoszerek torzsoldata

Nagy pontossiggal mérjiink be kb. 0,2 g 2-fenoxietanolt, 0,2 g 1-fenoxipropdn-2-ol-t, 0,05 g metil-parabént,
0,05 g etil-parabént, 0,05 g propil-parabént, 0,05 g butil-parabént és 0,025 g benzil-parabént egy 100 ml-
es mérSlombikba, oldjuk fel és toltsiik jelig etil-alkohol/viz eleggyel.

HiitGszekrényben tartva az oldat egy hétig stabil.

Tartdsitoszerek standard oldatai

A torzsoldatbdl (4.18.) toltsiink 4t 20,00 ml-t, 10,00 ml-t, 5,00 ml-t, 2,00 ml-t és 1,00 ml-t egy-egy 50 ml-
es mér6lombikba. Minden mérélombikhoz adjunk 10 ml bels standard oldatot (4.16.) és 1,0 ml kénsav
oldatot (4.14.), majd toltsiik fel a jelig etil-alkohol/viz eleggyel. Ezeket az oldatokat frissen kell késziteni.
Eszkozok

Hagyomanyos laboratoriumi felszerelés, és még:

60 + 1 °C fenntartdsdra alkalmas vizfirdd

Nagynyomdsu folyadék-kromatograf 280 nm hullimhosszt UV detektorral

Analitikai oszlop

Rozsdamentes acél, 25 cm x 4,6 mm bels§ atmérs (vagy 12,5 cm x 4,6 mm belsé dtmérd), Nucleosil 5C18
vagy ezzel egyenértéki toltettel toltve (ldsd a 10.1. pontot)

100 ml-es iivegesovek csavaros kupakkal

Forrk$, 2-4 mm méretd vagy ezzel egyenértéki
Eljiras

MintaelSkészités

A minta el6készitése bels§ standard hozzdaddsa nélkiil

Mérjink be koriilbelil 1 g-nyi mintdt egy 100 ml-es csavaros tetejii tivegesSbe. Pipettdzzunk 1,0 ml kénsav
oldatot (4.14.) és 50,0 ml etil-alkohol/viz elegyet (4.15.) a csébe. Adjunk hozzd koriilbeliil 1 g forrkovet
(5.5.), zdrjuk le a csovet és razzuk erdsen addig, amig homogén szuszpenziét nem kapunk. Rézzuk legalibb
egy percig. Tegyilk a csovet 6t percre vizfiird6be (5.1.), és tartsuk 60 * 1 °C-on a tartdsitoszerek etil-
alkoholos fézisba torténd kivondsdnak elGsegitése céljabol.

Azonnal hitsiik le a csovet hideg vizdramban, és tartsuk a kivonatot hdtdszekrényben egy 6rdn keresztiil.
Sziirjik le a kivonatot egy sziirpapiron keresztiil. Toltsiink 4t koriilbeliil 2 ml kivonatot egy 5 ml-es
mintatarté kiivettdba. Tartsuk a kivonatot hitSszekrényben, és 24 6rdn belil végezzik el a HPLC-s meg-
hatdrozést.
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6.1.2. A minta el6készitése bels§ standard hozzdaddsaval

6.2.

6.2.1.

Mérjiink be hdrom tizedes pontossiggal 1 + 0,1 g mintdt egy 100 ml-es csavaros tetejd iivegcsSbe.
Pipettdzzunk 1,0 ml kénsav oldatot és 40,0 ml etil-alkohol/viz elegyet a csébe. Adjunk hozza koriilbelil 1 g
forrkovet (5.5.) és pontosan 10,00 ml belsS standard oldatot. Zarjuk le a csovet, és rdzzuk er8sen addig, amig
homogén szuszpenziét nem kapunk. Rdzzuk legaldbb egy percig. Tegyiik a csovet 6t percre vizfiirdSbe (5.1.),
és tartsuk 60 + 1 °C-on a tartositoszerek etil-alkoholos fézisba torténd kivondsdnak eldsegitése céljabol.

Azonnal hitsiik le a csovet hideg vizdramban, és tartsuk a kivonatot hdtdszekrényben egy 6rdn keresztiil.
Sztirjiik le a kivonatot egy sztirGpapiron keresztiil.

Toltstink dt koriilbeliil 2 ml kivonatot egy 5 ml-es mintatarté kiivettdba (vakoldat). Tartsuk a kivonatot
hiitészekrényben, és 24 6ran beliil végezziik el a HPLC-s meghatdrozdst.

Nagynyomadsu folyadék-kromatografia (HPLC)

Kromatografaldsi feltételek:

— Mozgb fazis: tetrahidrofurdn/viz/metil-alkohol/acetonitril elegy (4.17.)
— Aramldsi sebesség: 1,5 ml/perc

— A detektdlds hullimhossza: 280 nm

. Kalibréls

Minden tartésitoszer standard oldatibol (4.19.) fecskendezziink 10 pl-t. A kapott kromatogramokbol
hatdrozzuk meg a vizsgdlt tartdsitszer standard oldat csticsmagassdgdnak a belsé standard csticsmagassdga-
hoz viszonyitott arinyat. Abrdzoljuk gorbén az egyes tartésitdszerekhez tartozé csticsmagassigok aranydt az
egyes standard oldatok koncentrdcidjanak fiiggvényében.

. Mennyiségi meghatdrozds

Fecskendezziink 10 pl belsd standard nélkilli mintaoldatot (6.1.1.) a kromatogrifba, és vegyik fel a
kromatogramot.

Fecskendezziink az egyik tart6sitészer standard oldatbdl (4.19.) 10 pl-t, és vegyik fel a kromatogramot.
Hasonlitsuk ossze a kapott kromatogramokat.

Ha a minta kivondsanak (6.1.1.) kromatogramjdn nincs cstics nagyjabol ugyananndl a retenciés id6nél, mint
az izopropil-parabének (ajanlott bels standard), akkor azzal folytassuk, hogy fecskendezziink 10 ul belsd
standardt tartalmazé minta kivonatot (6.1.2.). Vegyiik fel a kromatogramot, és mérjik meg a csticsmagassa-
gokat.

Ha zavar6 cstcsot taldlunk a minta kivonatinak kromatogramjan ugyananndl a retenci6s idénél, mint az
izopropil-parabénnél, akkor egy masik megfelel§ belsG standardot kell vélasztani.

Ha a vizsgalt tartdsitoszerek egyike hidnyzik a kromatogramrol, akkor ez a tartdsitoszer haszndlhat6 fel belss
standardként.

Szamitsuk ki a vizsgélt tartdsitoszerek csticsmagassdgainak a belsé standard cstcsmagassdgaihoz viszonyitott
ardnyat.

Gy6z6djiink meg arrdl, hogy kalibrdldsndl a felhasznalt belsG standardokra linedris gorbét kaptunk.

Gy6z6djiink meg arrdl, hogy a tartdsitoszerek standard oldatdra és a mintaoldatra kapott kromatogramok
kielégitik a kovetkezd elvardsokat:

— csucsszétvaldsandl a leggyengébben szétvalt parnak legaldbb 0,90-nek kell lennie.

csticsszétvilds

p=flg

1. dbra: Csticsszétvalds
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10.

10.1.

10.2.

Ha a sziikséges szétvaldst nem értiik el, akkor vagy egy hatékonyabb oszlopot kell haszndlni, vagy a mozgd
fazis osszetételét kell addig allitgatni, amig az elvdrdsokat kielégiti.

— Minden kapott cstics As aszimmetria faktordnak 0,9-1,5 kozotti tartomdnyban kell lennie. (A csticsaszim-
metria-faktor definiciéjat 1dsd a 2. dbrdn). Az aszimmetria-faktor meghatdrozdsira szolgdlé kromatogram
felvételéhez legaldbb 2 cm/perc papiradagoldsi sebesség ajanlott.

Aszimmetria-faktor

A, ,=bla

o[ ) | S

2. 4bra: Cstcsaszimmetria-faktor

— Stabil alapvonalat kell kapnunk.
Szamitas

Haszndljuk a kalibrdciés gorbét (6.2.2) és a vizsgdlt tartésitoszerek csticsmagassdganak a bels§ standard
csticsmagassagdhoz viszonyitott ardnyait a mintaoldatban 1évé tartdsitoszerek koncentricidjanak kiszdmitdsa-
hoz. Szdmitsuk ki a minta 2-fenoxietanol, 1-fenoxipropan-2-ol, metil 4-hidroxibenzodt, etil-4-hidroxibenzodt,
propil-4-hidroxibenzodt, butil-4-hidroxibenzodt és benzil-4-hidroxibenzodt tartalmat (w) tomegszazalékban
(%m/m) a kovetkez$ képlet segitségével:

wi(mlm) = 5o

ahol:
b = a vakoldatban 1év§ i-edik tartdsitoszer koncentracidja (ug/ml) a kalibracids gorbe alapjan, és
a = a vizsgdlt adag tomege (g).

Megismételhetdség (')

Lasd a megjegyzések 10.5. pontjat.

Reprodukilhatésag (1)

Lasd a megjegyzések 10.5. pontjat.

Megjegyzések
All6 fazis

HPLC meghatdrozdsoknal az oldatok retencids viselkedése erdsen figg az allo fazis tipusdtdl, markdjatdl és
elééletétsl. Azt, hogy egy oszlop hasznilhaté-e a vizsgélt tartositoszerek szétvalasztdsara, a standard oldatokra
kapott eredményekbdl tudjuk megéllapitani (ldsd a megjegyzések 6.2.3. pontjdt). A javasolt toltGanyagon kiviil
a Hypersil ODS és a Zorbax ODS is ugyanigy hasznélhato.

Vagylagosan az ajdnlott mozgd fizis Gsszetételét lehet optimalizdlni az elvirt szétvdlasztds elérése érdekében.

A detektdlds hullimhossza

A leirt médszerrel végzett egyenetlenségi vizsgdlat azt mutatta, hogy a detektdlds hullimhosszanak kismértékd
megvaltozasa jelentds hatdssal bir a meghatdrozds eredményeire.

Ezért ezt a paramétert az elemzés sordn igen alaposan kell szabélyozni.

() 1SO 5725
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. Zavard hatdsok

Az ebben a modszerben leirt korilmények kozott sok mds vegyiilet, mint példdul tartdsitoszerek és
kozmetikai adalékanyagok is kioldodnak. A kozmetikai termékekrdl szOlé tandcsi irdnyelvhez tartozd VI
mellékletben emlitett nagyszdma tartositoszer retencids ideje fel van sorolva N. de Kruijf, M.A.H. Rijk, L.A.
Pranato-Soetardhi and Schouten, (1989): Determination of preservatives in cosmetic products I High-
performance liquid chromatographic identification (J. Chromatography 469, 317-398) cikkében.

Az analitikai oszlop védelmére egy megfelel§ védGoszlop is hasznélhaté.

A modszert egy egyiittmtikodési kisérlet sordn vizsgdltdk, amelyben kilenc laboratérium vett részt. Hirom
mintat vizsgdltak. A kovetkezd tdbldzat mindhdrom mintdra felsorolja a vizsgdlt mintdkra kapott % m/m
atlagokat (m), a megismételhetSségeket (r) és a reprodukalhatosdgokat (R):

Minta 2-Fer;0;(li-eta- ! -l:;n(?);i:glr O | Metil-parabén Etil-parabén | Propil-parabén | Butil-parabén | Benzil-parabén
Vitamin krém 1,124 0,250 0,0628 0,031 0,0906
0,016 0,018 0,0035 0,0028 0,0044
0,176 0,030 0,0068 0,0111 0,0034
Nappali arckrém 1,196 0,266 0,076
0,040 0,003 0,002
0,147 0,022 0,004
Masszazs krém 0,806 0,180 0,148 0,152
0,067 0,034 0,013 0,015
0,112 0,078 0,012 0,016




