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DIRECTIVA A SAPTEA 96/45/CE A COMISIEI
din 2 iulie 1996
privind metodele de analizi necesare pentru controlul compozitiei produselor cosmetice

(Text cu relevantd pentru SEE)

COMISIA COMUNITATILOR EUROPENE,

avand in vedere Tratatul de instituire a Comunitdtii Economice
Europene,

avand in vedere Directiva 76/768/CEE a Consiliului din 27 julie
1976 privind apropierea legislatiei statelor membre cu privire la
produsele cosmetice (1), modificatd ultima dati de Directiva
95/34/CE a Comisiei (), in special articolul 8 alineatul (1),

intrucdt Directiva 76/768/CEE prevede testarea oficiald a
produselor cosmetice cu scopul constatdrii indeplinirii conditiilor
stabilite de dispozitile Comunitdtii privind compozitia
produselor cosmetice;

intrucat toate metodele de analizd necesare trebuie si fie stabilite
cat mai repede posibil; intrucat anumite metode au fost deja adop-
tate de Directiva 80/1335/CEE a Comisiei (*), modificatd de Direc-
tiva 87/143[EEC (*), de Directiva 82/434/CEE a Comisiei (°),
modificatd de Directiva 90/207/CEE (°), si de Directivele
83/514/CEE (7), 85/490/CEE (%), 93/73|CEE (%) si 95/32/CE (19)
ale Comisiei;

intrucat identificarea i determinarea 2-fenoxietanolului,
1-fenoxipropandiolului, 4-hidroxibenzoatului de metil, etil,
propil, butil si benzil in produsele cosmetice constituie o a saptea
etapd;

intrucat mdsurile prevdzute de prezenta directivd sunt in
conformitate cu avizul Comitetului privind adaptarea Directivei
76/768|CEE la progresul tehnic,

ADOPTA PREZENTA DIRECTIVA:

Articolul 1

Statele membre adoptd toate masurile necesare pentru a asigura ca
in timpul testdrii oficiale a produselor cosmetice identificarea si
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determinarea  2-fenoxietanolului,  1-fenoxipropandiolului,
4-hidroxibenzoatului de metil, etil, propil, butil si benzil s fie
efectuate In conformitate cu metodele descrise in anexa.

Atrticolul 2

(1) Statele membre pun in aplicare actele cu putere de lege si
actele administrative necesare pentru a se conforma prezentei
directive pand la 30 septembrie 1997. Statele membre informeaza
de indatd Comisia cu privire la aceasta.

(2) Atunci cand statele membre adoptd aceste acte, acestea
cuprind o trimitere la prezenta directivd sau sunt insotite de o ase-
menea trimitere la data publicdrii lor oficiale. Statele membre sta-
bilesc modalitatea de efectuare a acestei trimiteri.

(3) Comisiei 1i sunt comunicate de citre statele membre textele
dispozitiilor de drept intern pe care le adoptd in domeniul regle-
mentat de prezenta directivi.

Articolul 3

Prezenta directivd intrd in vigoare in a doudzecea zi de la data
publicdrii in Jurnalul Oficial al Comunitdtilor Europene.

Atrticolul 4

Prezenta directiva se adreseazd statelor membre.

Adoptatd la Bruxelles, 2 iulie 1996.

Pentru Comisie
Emma BONINO

Membru al Comisiei
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ANEXA

IDENTIFICAREA $I DETERMINAREA 2- FENOXIETANOLULUL, 1-FENOXIPROPANDIOLULU]J,
4-HIDROXIBENZOATULUI DE METIL, ETIL, PROPIL, BUTIL $I BENZIL IN PRODUSELE COSMETICE

A. IDENTIFICARE

3.1.

3.2

3.3.

3.4.

3.5.

3.6.

3.7.

3.8.

3.9.

3.19.

Obiectul si domeniul de aplicare

Prezenta metoda specificd un procedeu TLC care, in combinatie cu metoda de determinare descrisa in
sectiunea B, permite identificarea 2-fenoxietanolului, 1-fenoxipropandiolului, 4-hidroxibenzoatului de
metil, 4-hidroxibenzoatului de etil, 4-hidroxibenzoatului de propil, 4-hidroxibenzoatului de butil si
4-hidroxibenzoatului de benzil in produsele cosmetice.

Principiu

Conservantii sunt extrasi din probele cosmetice acidificate cu acetond. Dup filtrare, solutia de acetond
este amestecatd cu apa si, intr-un mediu alcalin, acizii grasi sunt precipitati sub forma sarurilor lor de
calciu. Amestecul alcalin acetond/apd este extras cu dietileter pentru a indeparta substantele lipofilice.
Dupi acidificare, conservantii sunt extrasi cu dietileter. O portiune din extractul dietileteric este picuratd

pe o placd pentru cromatografie in strat subtire acoperitd cu silicagel. Dupd developarea plicii,
cromatograma obtinutd este observatd in lumind UV si vizualizatd prin utilizarea reactivului Millon.

Reactivi

Generalitati

Toti reactivii utilizati trebuie s fie de puritate analiticd. Apa este apd distilatd sau apa de cel putin aceeasi
puritate.

Acetond

Dietileter

n-pentan

Metanol

Acid acetic glacial

Solutie de acid clorhidric, ¢(HCl) = 4 mol/l
Solutie de hidroxid de potasiu, ¢(KOH) = 4 mol/l
Clorurd de calciu dihidratatd (CaCl,-2H,0)

Reactiv de detectare: reactiv Millon

Reactivul Millon [azotat de mercur (II)] este o solutie gata preparatd, disponibild in comert (Fluka 69820).
2-fenoxietanol

1-fenoxipropandiol

4-hidroxibenzoat de metil (metilparaben)

4-hidroxibenzoat de etil (etilparaben)

4-hidroxibenzoat de n-propil (propilparaben)

4-hidroxibenzoat de n-butil (butilparaben)

4-hidroxibenzoat de benzil (benzilparaben)

Solutii de referintd

Se prepara solutii 0,1 % (m/v) in metanol din fiecare din substantele de referintd 3.11, 3.12, 3.13, 3.14,
3.15,3.16 si 3.17.

Solvent de developare

Se amestecd 88 volume de n-pentan (3.4) cu 12 volume de acid acetic glacial (3.6).
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4.1.

4.2.

4.3.

4.4.

4.5.

4.6.

4.7.

4.8.

4.9.

5.1.

5.2.

Aparatura

Echipament obisnuit de laborator si:

Baie de apd, capabild de mentinerea unei temperaturi de 60 °C
Tanc de developare (neciptusit cu hartie de filtru)

Sursd de lumind UV, 254 nm

Plici pentru cromatografie in strat subtire, 20 cm x 20 cm, preacoperite cu 0,25 mm silicagel 60F, s,
cu zond concentratoare (Merck nr. 11798, Darmstadt sau echivalent)

Cuptor capabil de mentinerea unei temperaturi pani la 105 °C
Uscdtor pentru par cu aer fierbinte

Rold pentru vopsirea lanii, lungime aproximativ 10 cm, diametru exterior aproximativ 3,5 cm. Grosimea
stratului de 1and va fi de 2 pand la 3 mm. Daci este necesar, lana se ajusteaza.

A se vedea nota de la punctul 5.2.
Epubete de sticld de 50 ml cu dop filetat

Plitd cu incdlzire electricd, cu termostat pentru controlul temperaturii. Reglarea temperaturii:
aproximativ 80 °C. Plita se acoperd cu o placi de aluminiu de 20 cm x 20 cm si grosime de aproximativ
6 mm, pentru a obtine o distributie uniforma a temperaturii.

Procedurd

Pregitirea probei

Intr-o eprubetd de sticld de 50 ml cu dop filetat (4.8) se cantdreste aproximativ 1 g de probd. Se adaugi
patru picdturi de solutie de acid clorhidric (3.7) si 40 ml de acetond.

Pentru produsele cosmetice puternic bazice, cum ar fi sipunul de toaletd, se adaugd 20 de picaturi de
solutie de acid clorhidric. Se inchide eprubeta, se incilzeste usor amestecul pana la aproximativ 60 °C
pentru a facilita extragerea conservantilor in faza de acetond si se agitd puternic timp de un minut.

Se masoard pH-ul solutiei cu hartie indicatoare de pH si se regleazd pH-ul solutiei < 3 cu solutie de acid
clorhidric. Se agitd din nou puternic timp de un minut.

Se riceste solutia la temperatura camerei si se filtreazd prin hartie de filtru intr-un pahar conic. Se
transferd 20 ml din filtrat intr-un pahar conic de 200 ml, se adaugd 60 ml apd si se amestecd. Se regleazd
pH-ul amestecului la aproximativ 10 cu hidroxid de potasiu (3.8), folosind hartie indicatoare de pH.

Seadaugi 1 g clorurd de calciu dihidratata (3.9) si se agitd puternic. Se filtreaza solutia prin hartie de filtru
intr-o palnie de separare de 250 ml continand 75 ml dietileter si se agitd puternic timp de un minut. Se
lasa fazele si se separe si se colecteazd stratul apos intr-un pahar conic de 200 ml. Se regleazd pH-ul
solutiei la aproximativ 2 cu solutie de acid clorhidric, folosind hartie indicatoare de pH. Ulterior se adauga
10 ml dietileter si se agitd puternic timp de un minut. Se lasd ca fazele sd se separe si se transferd
aproximativ 2 ml din stratul dietileteric intr-o fiold de proba de 5 ml.

Cromotografie in strat subtire (TLC)

Se pune o placd pentru TLC (4.4) pe placa de aluminiu incilzitd (4.9). Se pun 10 pl din fiecare dintre
solutiile de referintd (3.18) si 100 pl de solutie de probd (5.1) pe linia de start a zonei concentratoare a
placii pentru TLC.

Dacd se doreste, se poate folosi un curent de aer care faciliteazd evaporarea solventului. Se indepdrteaza
placa pentru TLC de pe plitd si se lasd sd se rdceasca la temperatura camerei. Se transferd 100 ml solvent
de developare (3.19) intr-un tanc de developare (4.2).

Se pune imediat placa pentru TLC in camera nesaturatd si se developeazd la temperatura camerei pana
cand frontul de solvent avanseazd aproximativ 15 cm fatd de linia de pornire. Se indeparteazd placa din
tancul de developare si se usucd intr-un curent de aer fierbinte cu ajutorul unui uscitor pentru par cu
aer fierbinte.

Se examineazd placa in lumind UV (4.3) si se marcheazd pozitia petelor. Se incilzeste placa timp de 30
de minute intr-un cuptor (4.5) la 100 °C pentru a indepdrta excesul de acid acetic. Se vizualizeaza
conservantii din cromatograma cu ajutorul reactivului Millon (3.10), prin inmuierea in reactiv a rolelor
pentru vopsire (4.7) si rularea peste placa pentru TLC pand la udare uniforma.

Notd: Ca alternativd, petele pot fi vizualizate in lumind UV prin aplicarea cu grijd a unei picituri din
reactivul Millon pe fiecare patd marcati.

Esterii acidului 4-hidroxibenzoic apar ca pete rosii, 2-fenoxietanolul si 1-fenoxipropandiolul ca pete
galbene. De remarcat cd acidul 4-hidroxibenzoic insusi, care poate fi prezent in probe drept conservant
sau drept produs de descompunere al derivatilor hidroxiparabenzoatici, apare, de asemenea, ca o patd
rosie. A se vedea punctele 7.3 si 7.4.
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6. Identificare
Se calculeazd valoarea R pentru fiecare patd. Se compard petele obtinute pentru solutia de probd cu
acelea ale solutiilor de referintd, din punct de vedere al valorilor R al comportamentului in radiatie
ultravioletd si al culorii dupd vizualizare. Se trag concluzii preliminare asupra identititii conservantilor.
Dacd apar ca prezenti derivati hidroxiparabenzoatici, trebuie realizatd procedura prin HPLC descrisd in
sectiunea B. Se combind rezultatele obtinute prin TLC si prin cromatografiei de lichid de inaltd
performantd (HPLC) pentru a confirma prezenta a 2-fenoxietanolului, 1-fenoxipropandiolului si a
derivatilor hidroxiparabenzoatici.

7. Observatii

7.1.  Din cauza toxicitdtii reactivului Millon, acesta se aplicd cel mai bine printr-unul dintre procedeele
descrise. Nu este recomandatd pulverizarea.

7.2. Alti compusi continind grupdri hidroxil pot de asemenea colora reactivul Millon. Un tabel continind
culori si valori ale R obtinute pentru un numdr de conservanti folosind aceasta procedura prin TLC poate
fi gdsit in: N. de Kruijf, M.A.H. Rijk, L.A. Pranato-Soetardhi si A. Schouten (1987): Determination of
preservatives in cosmetic products I: Thin-layer chromatographic procedure for the identification of
preservatives in cosmetic products (J. Chromatography 410, 395-411).

7.3. Valorile Ry enumerate in urmdtorul tabel servesc ca indicatie a valorilor care ar putea fi obtinute.

Compus hR, Culoare
acid 4-hidroxibenzoic 11 rosu
metilparaben 12 rosu
etilparaben 17 rosu
propilparaben 21 rosu
butilparaben 26 rosu
benzilparaben 16 rosu
2-fenoxietanol 29 galben
1-fenoxipropandiol 50 galben

7.4.  Nu se obtine nici o separare pentru acidul 4-hidroxibenzoic si metilparaben sau pentru benzilparaben
si etilparaben. Identificarea acestor compusi trebuie confirmatd prin aplicarea procedurii prin HPLC
descrise in sectiunea B si compararea timpilor de retentie obtinuti pentru proba cu cei ai standardelor.

B. DETERMINARE

1. Obiectul si domeniul de aplicare
Prezenta metodd specificd un procedeu pentru determinarea 2-fenoxietanolului, 1-fenoxipropandiolului,
4-hidroxibenzoatului de metil, 4-hidroxibenzoatului de etil, 4-hidroxibenzoatului de propil,
4-hidroxibenzoatului de butil si 4-hidroxibenzoatului de benzil in produsele cosmetice.

2. Definitie
Cantitdtile de conservanti determinate prin aceastd metodd sunt exprimate ca procente masice.

3. Principiu
Proba este acidificatd prin addugare de acid sulfuric si apoi suspendatd intr-un amestec de etanol si apa.
Dupd incilzirea usoard a amestecului pentru topirea fazei grase in vederea sustinerii extractiei cantitative,
amestecul este filtrat.

Conservantii din filtrat sunt determinati prin HPLC cu fazd inversa utilizind 4-hidroxibenzoat de
izopropil ca standard intern.

4. Reactivi

4.1.  Generalitati
Toti reactivii trebuie sa fie de puritate analiticd si adecvati pentru HPLC, atunci cand este cazul. Apa este
apd distilatd sau apd de puritate cel putin echivalenta.

4.2.  Etanol absolut

4.3, 2-fenoxietanol

4.4.  1-fenoxipropandiol
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4.5.
4.6.
4.7.
4.8.

4.9.

4.10.
4.11.
4.12.
4.13.
4.14.

4.15.

4.16.

4.17.

4.18.

4.19.

5.1.
5.2.

5.3.

5.4.

5.5.

4-hidroxibenzoat de metil (metilparaben)
4-hidroxibenzoat de etil (etilparaben)
4-hidroxibenzoat de n-propil (propilparaben)
4-hidroxibenzoat de izopropil (izopropilparaben)
4-hidroxibenzoat de n-butil (butilparaben)
4-hidroxibenzoat de benzil (benzilparaben)
Tetrahidrofuran

Metanol

Acetonitril

Solutie de acid sulfuric ¢(H,SO,) = 2 mol/l
Amestec etanol/apd

Se amestecd noud volume de etanol (4.2) si un volum de apa.

Solutie de standard intern

Se cantdresc cu precizie 0,25 g izopropilparaben (4.8), se transferd intr-un balon cotat de 500 ml, se
dizolvi si se aduce la semn cu amestec etanol/apa (4.15).

Faza mobila: amestec tetrahidrofuran/apd/metanol/acetonitril

Se amestecd 5 volume de tetrahidrofuran, 60 volume de ap3, 10 volume de metanol si 25 volume de
acetonitril.

Solutie stoc de conservant

Intr-un balon cotat de 100 ml se cantiresc cu precizie 0,2 g 2-fenoxietanol, 0,2 g 1-fenoxipropandiol,
0,05 g metilparaben, 0,05 g etilparaben, 0,05 g propilparaben, 0,05 g butilparaben si 0,025 g
benzilparaben, se dizolvi si se aduce la semn cu amestec de etanol/apa.

Pastratd in frigider, solutia este stabild timp de o siptimana.
Solutii standard de conservant

Din solutia stoc (4.18) se transferd in baloane cotate de 50 ml, 20,00 ml, 10,00 ml, 5,00 ml, 2,00 ml
si, respectiv, 1,00 ml. In fiecare balon se adauga 10,00 ml solutie standard intern (4.16) si 1,0 ml solutie
de acid sulfuric (4.14) si se aduce la semn cu amestec etanol/apa. Aceste solutii trebuie sa fie proaspat
preparate.

Aparaturd

Echipament de laborator obisnuit si:
Baie de apd, capabild de mentinerea temperaturii la 60 °C £ 1 °C
Cromatograf de lichid de inaltd performantd cu detector UV, lungime de undd 280 nm

Coloani analitica:

Otel inoxidabil, 25 ¢cm x 4,6 mm diametru interior (sau 12,5 cm x 4,6 mm diametru interior), umplutd
cu Nucleosil 5C18 sau echivalent (a se vedea punctul 10.1).

Eprubete de sticld de 100 ml cu dop filetat.

Granule pentru omogenizarea fierberii, carborundum, dimensiuni 2-4 mm sau echivalent.

Proceduri
Prepararea probei

Pregitirea probei fird adaos de standard intern

Intr-o eprubetd de sticld de 100 ml cu dop filetat se cantireste aproximativ 1,0 g de probd. Se pun cu
pipeta in eprubetd 1,0 ml solutie de acid sulfuric (4.14) si 50,0 ml amestec etanol/apa (4.15). Se adauga
1 g de granule pentru omogenizarea fierberii (5.5), se inchide eprubeta si se agitd puternic pand la
obtinerea unei suspensii omogene. Se agitd timp de cel putin un minut. Se introduce eprubeta pentru
cinci minute intr-o baie de apa (5.1) mentinutd la 60 °C £ 1 °C pentru a facilita extractia conservantilor
in faza de etanol.

Eprubeta se riceste imediat intr-un curent de apd rece si se depoziteazd extractul in frigider pentru o ora.
Se filtreazd extractul folosind hartie de filtru. Se transferd aproximativ 2 ml de filtrat intr-o fiold de proba
de 5 ml. Se depoziteazd extractele in frigider si se realizeaza determinarea HPLC intr-un interval de 24
de ore.
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6.2.
6.2.1.

Pregitirea probei cu adaos de standard intern

Intr-o eprubetd de sticld de 100 ml cu dop filetat se cantireste cu precizie de trei zecimale 1,0 g + 0,1 g
de proba.

Se pipeteazd in eprubetd 1,0 ml solutie de acid sulfuric si 40,0 ml amestec etanol/apa. Se adaugi
aproximativ 1 g de granule pentru omogenizarea fierberii (5.5) si exact 10,00 ml solutie de standard
intern. Se inchide eprubeta si se agitd puternic pand la obtinerea unei suspensii omogene. Se agitd timp
de cel putin un minut. Se introduce eprubeta pentru cinci minute intr-o baie de apd mentinutd la
60 °C = 1 °C pentru a facilita extractia conservantilor in faza de etanol.

Se riceste imediat tubul intr-un curent de apd rece si se depoziteaza extractul in frigider pentru o ora.
Se filtreazd extractul folosind hartie de filtru.

Se transferd aproximativ 2 ml de filtrat intr-o fiold de proba de 5 ml (solutie de analizat). Se depoziteaza
in frigider si se realizeazd determinarea HPLC intr-un interval de 24 de ore.

Cromatografie de lichid de inaltd performanta (HPLC)

Conditii pentru cromatografie

— Faza mobild: amestec tetrahidrofuran/apd/metanol/acetonitril (4.17)
— Debit: 1,5 ml/minut

— Lungime de undi a detectiei: 280 nm

Etalonare

Se injecteazd 10 pl din fiecare dintre solutiile standard de conservant (4.19). Din cromatogramele
obtinute se determind rapoartele dintre indltimile varfurilor pentru solutiile standard de conservant si
indltimea varfului pentru standardul intern. Se trateazd o curba pentru fiecare conservant, punand in
relatie aceste rapoarte cu concentratiile solutiilor standard.

Determinare

Se injecteazd 10 pl solutie de proba fird standard intern (6.1.1) in cromatograf si se inregistreazd
cromatograma.

Se injecteazd 10 pl din una dintre solutiile standard de conservant (4.19) si se inregistreazd
cromatograma. Se compard cromatogramele obtinute.

Dacd in cromatograma extractului proba (6.1.1) nu este prezent nici un varf avand aproximativ acelasi
timp de retentie ca cel corespunzitor izopropilparabenului (standardul intern recomandat), se continui
prin injectarea a 10 pl solutie de probd cu standard intern (6.1.2). Se inregistreazd cromatograma si se
mdsoard inaltimile varfurilor.

Daci se observd un varf ce interfereazd in cromatograma solutiei probd avand aproximativ acelasi timp
de retentie ca cel corespunzitor izopropilparabenului, trebuie selectat alt standard intern.

Dacd unul dintre conservantii examinati este absent in cromatograma probei, acest conservant poate fi
utilizat ca standard intern alternativ.

Se calculeaza rapoartele dintre indltimile varfurilor pentru conservantii investigati i inaltimea varfului
standardului intern.

Se verificd dacd pentru solutiile standard folosite in procedura de etalonare se obtine un raspuns liniar.

Se verificd dacd urmdtoarele cerinte sunt indeplinite de cromatogramele obtinute pentru o solutie
standard si solutia de proba:

— Separarea varfurilor celei mai prost separate perechi trebuie si fie de cel putin 0,90 (Pentru definitia
varfului de separare, a se vedea figura 1).

vérf de separare (p)

p=flg

Figura 1: Varf de separare
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10.

10.1.

10.2.

Daci nu se realizeaza separarea cerutd, fie trebuie folositd o coloand mai eficientd, fie trebuie ajustatd
compozitia fazei mobile pana la indeplinirea cerintei.

— Factorul de asimetrie al tuturor varfurilor obtinute, A, trebuie s fie cuprins intr-un interval de la 0,9
pand la 1,5. (Pentru definitia factorului de asimetrie A, a se vedea figura 2). pentru a inregistra
cromatograma pentru determinarea factorului de asimetrie se recomandai o viteza a graficului de cel
putin 2 cm/minut.

Factor de asimetrie (A)

wio [ 7 | o~

Figura 2: Factor de asimetrie a varfurilor

— Trebuie si se obtind o linie de bazd continud.

Calcul

Pentru a calcula concentratiile conservantilor in solutia de probi se folosesc curba de etalonare (6.2.2)
si rapoartele dintre inaltimile varfurilor corespunzitoare conservantilor investigati si indltimea varfului
corespunzdtor standardului intern. Se calculeaza continutul, w;, de 2-fenoxietanol, 1-fenoxipropandiol,
4-hidroxibenzoat de metil, 4-hidroxibenzoat de etil, 4-hidroxibenzoat de propil, 4-hidroxibenzoat de
butil si 4-hidroxibenzoat de benzil ca procent masic (% m/m), folosind formula urmatoare:

b,

% w,(m/m) = ————
200 x a
in care:
b, = concentratia (ug/ml) conservantului ,i” in solutia analizatd, cititd de pe curba de etalonare si
a = masa (g) portiunii analizate.

Repetabilitate (')

A se vedea observatiile de la punctul 10.5.

Reproductibilitate (?)

A se vedea observatiile de la punctul 10.5.

Observatii

Faza stationard

Comportarea de retentie a substantelor dizolvate in determindrile HPLC este puternic dependenta de
tipul, calitatea si istoria fazei stationare. Dacd o coloand poate fi folositd pentru separarea conservantilor
examinati se poate concluziona din rezultatele obtinute pentru solutiile standard (a se vedea observatiile
de la punctul 6.2.3). In plus fatd de materialul propus pentru umplutura coloanei, s-a descoperit ci sunt
adecvate si Hypersil ODS si Zorbax ODS.

Alternativ, compozitia fazei mobile recomandate poate fi optimizata in vederea obtinerii separarii cerute.

Lungimea de unda a detectiei

Un test de robustete pe metoda descrisd a ardtat cd o usoard schimbare in lungimea de unda a detectiei
poate avea un efect major asupra rezultatelor determindrii.

De aceea, acest parametru trebuie controlat cu atentie pe durata analizelor.

ISO 5725.
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10.3. Interferente
In conditiile descrise pentru prezenta metoda, muli alti compusi, cum ar fi conservantii si aditivii
cosmetici, sunt de asemenea eluati. Timpii de retentie ai unui mare numdr de conservanti mentionati in
anexa VIla Directiva Consiliului privind produsele cosmetice sunt enumerati in: N. de Kruijf, M.A.H. Rijk,
L.A. Pranato-Soetardhi si A. Schouten, (1989): Determination of preservatives in cosmetic products II.
High-performance liquid chromatographic identification (J. Chromatography 469, 317-398).
10.4.  Pentru a proteja coloana analiticd, se poate folosi o coloand de sigurantd adecvatd.
10.5. Metoda a fost cercetatd intr-un test in colaborare la care au participat noud laboratoare. Au fost analizate
trei probe. Urmitorul tabel contine, pentru fiecare dintre cele trei probe, media in % m/m (m),
repetabilititile (r) si reproductibilitatile (R) descoperite pentru substantele analizate pe care acestea le
contin:
Probi itr;ﬁi_ pi(_)f;:ggii(_)l Metilparaben | Etilparaben | Propilparaben | Butilparaben | Benzilparaben
Crema cu vitamine m 1,124 0,250 0,0628 0,031 0,0906
r 0,016 0,018 0,0035 0,0028 0,0044
R 0,176 0,030 0,0068 0,0111 0,0034
Cremd antirid m 1,196 0,266 0,076
r 0,040 0,003 0,002
R 0,147 0,022 0,004
Cremi de masaj m 0,806 0,180 0,148 0,152
r 0,067 0,034 0,013 0,015
R 0,112 0,078 0,012 0,016




