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Art. 7. Dit besluit heeft uitwerking met ingang van 1 april 1986.

Art. 8. Onze Minister van Tewerkstelling en Arbeid is belast met
de uitvoering van dit besluit.

Gegeven te Brussel, 4 juli 1986.

BOUDEWIJN

Van Koningswege :
De Minister van Tewerkstelling en Arbeid,
M. HANSENNE

MINISTERIE VAN VOLKSGEZONDHEID EN VAN HET GEZIN

N. 86 — 1077

30 JUNI 1986. — Koninklijk besluit tot wijziging van het koninklijk
besluit van 26 november 1981 betrefiende de modaliteiten van

t ing van tica in eorspronkelijke verpakking en
“betreffende refer ly thod die ¢ worden
toegepast om de samenstelling van cosmetica te controleren

BOUDEWUJN, Koning der Belgen,
Aan allen, die nu zijn en hierna wezen zullen, Onze Groet.

"

Gelet op de wet van 24 januari 1977 betreffende de bescherming
van de gezondheid van de verbruikers op het stuk van de voedings-
middelen en andere produkten, inzonderheid op artikel 12;

Gelet. op de vierde richtlijn van de Commissie van de Europese
Gemeenschappen 85/490/E.E.G. van 11 oktober 1985 betreffende de
onderlinge aanpassing van de wetgevingen der lid-Staten inzake
analysemethoden die moeten worden toegepast om de samenstel-
ling van cosmeticaprodukten te controleren;

Gelet op het koninklijk besluit van 96 november 1981 betreffende
de modaliteiten van monsterneming van cosmetica in oorspronice-
lijke verpakking en betreffende referentieanalysemethoden die
moeten worden toegepast om de samenstelling van cosmetica te
controleren, gewijzigd door de koninklijke besluiten van 19 februa-
ri 1985 en 5 november 1985. :

Gelet op de wetten op de Raad van&tate, gecobrdineerd op
12 januari 1973, inzonderheid op artikel 3, § 1, gewijzigd bij de wet
van 9 augustus 1980;

Gelet op de dringende noodzakelijkheid;

" Overwegende, dat de hoogdringendheid verantwoord is door de
toepassingstermijn wetke dwingend is;

Op de voordracht van Onze Minister van Sociale Zaken en van
Onze Staatssecretaris voor Volksgezondheid en Leefmilieu,

Hebben Wij besloten en besluiten Wij s

Artikel 1. De bijdrage onder B van het koninklijk besluit van
26 november 1981 betreffende de modaliteiten van monsterneming
van cosmetica in oorspronkelijke verpakking en betreffende refe-
rentieanalysemethoden die moeten worden toegepast. om de
samenstelling van cosmetica te controleren, gewijzigd door de
koninklijke besluiten van 19 februari 1985 en 5 november 1985,
wordt met de analysemethoden, opgenomen in bijlage van dit
besluit, aangevuld. .

Art. 2. Onze Minister van Sociale Zaken en Onze Staatssecretaris
voor Volksgezondheid zijn belast met de uitvoering van dit besluit.
. N o

Gegeven te Brussel, 30 juni 1986.
BOUDEWIJN

Van Koningswege :.
De Minister van Sociale Zaken,
J.-L. DEHAENE

De Staats;secretaris voor Volksgezondheid,
Mevr. W. DEMEESTER-DE MEYER

Art, 7. Le présent arrété produit ses effets le ler avril 1986.

Ari. 8. Notre Ministre de 'Emploi et du Travail est chargé de
Fexécution du présent arrété.

Donné a Bruxelles, le 4 juillet 1086,

BAUDOUIN

Par le Roi:
Le Ministre de 'Emplol et du Travail,
M. HANSENNE

i

MINISTERE DE LA SANTE PUBLIQUE ET DE LA FAMILLE

F. 86 — 1077 :

30 JUIN 1986, — Arrété royal modifiant arrété royal du 26 novem-
bre 1981 relatif aux modalités de préld ¢t des échantillons de
produits stiques conditionnés dans leur emballage d’origine
et relatif aux meéthodes danalyse de référence nécessaires au
controle de la composition des produits cosmétiques .

BAUDOUIN, Roi des Belges,
A tous, présents et & venir, Salut.

Vu la loi du 24 janvier 1977 relative & la protection de la santé des
consommateurs en ce -qui concerne les denrées alimentaires et les
autres produits.'notamment Yarticle 12;

Considérant la quatridme directive de la Compmmission des Commu- *
mautés européennes 85/480/C.E.E. du 11 octobre 1985 concernant le
rapprochement des législations des Etats-membres relatives aux
méthodes d'analyse nécessaires au contrdle de la composition des
produits cosmétiques; .

Vu Tarrété royal du 26 novembre 1681 relatif aux modalités de
prélévement des échantillons de produits cosmétiques conditionnés
dans leur emballage d'origine et relatif aux méthodes d'analyse de
référence nécessaires au contréle de la composition des produits
cosmétiques, modifié par les arrétés royaux des 19 février et
5 novembre 1985;

Vu les lois sur le Conseil d'Etat, coordonnées le 12 janvier 1973,
notamment article 3, § ler, modifié par la loi du 8 aofit 1980;

Vu l'urgence; .

Considérant que 'urgence se justifie par le délai d'application qui
est impératif;

Sur la proposition de Notre Ministre des Affaires sociales et de
Notre Secrétaire d'Etat 4 la Santé publique et & I'Environnement,

Nous avons arrété et arrétons ;

Article 1¢v, L'annexe sous B de I'arrété royal du 26 novembre 1881
relatif aux modalités de prélevement des échantillons de produits
cosmétiques conditionnés dans Jeur emballage d'origine et relatif
aux méthodes d'analyse de référence nécessaires au contrdle de la
composition des produits cosmétiques, modifié par les arrétés
royaux des 19 février 1985 et 5 novembre 1985, est complétée par les
méthodes d'analyse fixées en annexe du présent arréte.

Art. 2, Notre Ministre des Affaires sociales et Notre Secrétaire
d'Etat 4 la Santé publique sont chargés de Y'exécution du présent
arrété. . B o

Donné a Bruxelles, le 30 juin 1986.

BAUDOUIN

Par le Roi :
Le Ministre des Affaires sociales,
3L DEHAENE
Le Secrétaire d'Etat & la Santé publique,
Mme W. DEMEESTER-DE MEYER
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BIJLAGE

IDENTIFICATIE EN GEHALTEBEPALING VAN GLYCERYL-1-(4-AMINOBENZOAAT)

A. IDENTIFICATIE

DOEL EN TOEPASSINGSGEBIED

Deze methode beschrijft de identificatie van glyceryi-1-(4-aminob ). Ethyl-4.aminobenzoaat (ben-
zocaine INN) dat als verontreiniging sanwezig kon zijn, wordt ook aangetoond.

PRINCIPE

De identificatie wordt uitgevoerd middels dunnelaagchromatografie op siticagel met fluorescentie~
indicator en het aantonen van de viije primaire aminegroep via vorming van een diazoverbinding op de
plaat.

REAGENTIA
Alle reagentis moeten van snalytische kwaliteit zijn

Ipropan-2-ol/dichloormeth { biliseerd) : 48 ~— 64 — 9 (v/v/v).

W

3o

Oplosmiddel : ¢y

i.oopvléeislof H pwolcuni ether (40-60)/benzeen/aceton/ammonia (minimaal 25 % NH;): 35— 35 ~35
- 1 (vIvIvIv) . X

Spuitresgentia : 2} mt.riumniuie!, 1 g in 100 ml zoutzuur 1 M, voor gcbm{k- vers te bereiden;
b) 2-naphtol, 0,2 g'in 100 ml kaliumhydroxide 1 M.

Standaardoplossingen
— glyceryl-1-{4-aminobenzoaat) : 0,05 g in 100 mi oplosmiddel (3.1);
— ethyl-4-aminobenzoast : 0,05 g in 100 mi oplosmiddet (3.1).

Silicage! 60 F254 dunnelaagplaten, lasgdikte 0,25 mm, 200 mm X 200 mm

APPARATUUR EN HULPMIDDELEN

_ Gebruikelijke uitrusting voor dunnelaagchromatografie.

Ultrasoon bad. .

Mitlipore filter FH 0,5 pm, of equivalent.

WERKWIJZE

Monstervoorbereiding

Weeg 1,5 g van het te analyscren produkt in cen 10 ml maatkolf voorzien van een stop, Vul aan tot de
streep met het oplosmiddel (3.1). Sluit de kolf af en laat deze gedurende een uur in het ultrasoon bad (4.2)
staan, Filtreer vervolgens door een millipore filter (4.3) €n gebruik het filtrast voor de chromatografie.
Dunnelaagchromatografie .

Breng van de monsteroplossing {5.1) en van elk der standairdoplossingen (. 4) 10 p! op de plaat (3.5).
Ontwikkel de plaat in een tevoren met de damp van de loopvloeistof (3.2) verzadigde bak tot de loop-
vioeistof een afstand van 150 mm heeft afgelegd. Laat de plaat bij kamertemperatuur drogen. « °
Detectie ‘

Bekijk de plaat onder UV-ticht van 254 nm.

Bespuit de plaat, wanneer deze geheel droog is, met oplossing 3.3'a).

Laat gedurende 1 mi d bij k peratuur en bespuit dan onmiddeilijk met oplossing 3.3 b).
DroogAde plaat in een stoof bij €0 °C. De vlekken worder: zichtbaar met een oranje Keur :

glyceryl-1-(4-aminobenzoaat), Rf 6,073

" ethyl-4-aminobenzoaat, Rf 0,55.
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4.13.

4.14.

B. BEPALING

DOEL EN TOEPASSINGSGEBIED
Deze methode beschrijft de gehaltebepaling van glyceryl-1-{4-aminobenzo&zuu). Tevens kan ethyl-4-

_a-minobenzoézuur met deze methode bepaald worden. Van deze twee stoffen kan maximaal § % (m/m)

respectievelijk 1% {m/m) worden bepaald.

DEFINITIE

De met deze methode bepaalde gehaltes glyceryl-1-{4-aminobenzoaat) en ethyl-4-aminobenzoaat worden
uitgedrukt in massapercenten (% m/m} van het produkt.

PRINCIPE

Het te analyseren produkt wordt gesuspendeerd in methanol en na een geschikte voorbewerking met
behulp van hogedruk-vioristofchromatografie bepaald. ’

REAGENTIA

Alle reagentia moeten van analytische kwaliteit zijn en geschikt voor hogedruk-voei 8
indien van toepassing

Methanol.

Katiumdi forthofosfaat, KH,POy.
Zinkdiacetaat, Zn(CH;COO0);-2H;0.

Azijnzuur, d24° = 1,05,
Tetrakaliumhexacyanoferraat, K4[Fe(CN)g]:3H,0.
Eth-yl-4-hy¢!xoxybcnmaat-.
Glyceryl-1-{4-aminobenzoazat).

Ethyl-4-aminobenzoaat.

Fosfaat bufferoplossing (0,02 M): los 2,72 g kaliumdiwaterstoforthofosfaat (4.2) op in 1 liter water,
Mobiele fase : fosfaat bufferoplossing (45)/methanol ‘(4.!)‘: 61 ~= 39 (V/¥).

De simenstelling van de mobicle fase mag gewijeigd worden tei einde esn resolutie groter of gelijk 1 te
bewerkstelligen :

d'R,—d'R,

R=2 W, + W,

waarbij :

R; en Ry = retentictijden in minuten,

W) en W, = breedte dec. pieken op halve hoogte in mm,

d - papiersnethieid van de recorder in mm/minuut.

Stamoplossing van glyceryl-1{4-aminobenzoaat) : breng ong 40 mg glyceryl-1-{4-aminobenzoaat),
nauwkeurig gewogen, in een 100 ml maatkolf. Los op in 40 m! methanol {4.1), vul aan tot de streep met
bufferoplossing (4.9) en meng. :
Stamoplossing van ethyl-4-aminobenzoaat: breng ongeveer 40 mg ethyl-4-aminobenzoaat (4.8), nauw-
keurig gewogen, in een 100 ml maatkolf. Los op in 40 m! methanol {4.1), vul 2an tot de streep met.
bufferoplossing {49) en meng.

Intetne standaardoplossing : breng ongeveer 50 mg ethyl-4-hyd yb {4.6), keurig gewogen,
in een 100 ml maatkolf, los.op in 40 mi methanol (4.1), vul aan tot de steeep met bufferoplossing (4.9) en
meng.

Standaardoplossingen : bereid vier daarddplossingen door verd: tot 100 ml met mobielé fase
(4.10) van de in ond de tabel aangeg hoeveelheden (in millititer) van de stamoplossingen,
L Glycerit-1-{4-aminot ) | Ethyl4-aminob ) Ethyl-4-hydroxyb

ml @11y | pg/ml() mt (4.12) ng/mi() m 13 | wm

I 20 8 20 8 10,0 30
|H 40 16 30 12 10,0 - 50
Tl 60 24 40 16 100 - | 50
v 10,0 40 50 20 10,0 50

() Deze waarden zijn indicatief en correspondesen exact met de in 4.11, 4.12 en 4.13 opgegeven hoeveel-
heden.
NB: De standaardoplossingen mogen ook op andere wijze worden bereid.
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4.16.

4.17.

S.1.

52
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54,

6.1,

6.1.1.

6.1.2.

62
62.1.
6.2.2.

62.3.

63,
631,

63.2.

633. -

7.4

" Carrez 1 oplossing : los 26,5 g tetrakaliumhexacy fecraat (4.5) op in water en vul aan tot 250 ml.

Carrez 1l oplossing : los 54,9 g zinkdiacetaat (4.3} en 7.5 ml szijnzuur (4.4) op in water en vul aan tot 250
ml.

Merck Lichrosorb RP-18, of equivalent, met gemiddelde deeltjesgrootte 5 pm.

APPARATUUR EN HULPMIDDELEN

De geb- ih 'l:' fab f itru: ling
Hugedtuk-vloeislofchromatognaf met variabele-golflengted: en kolomth t, ingesteld op
45°C. -

Kolom : stainless steel, lengte 250 mm, interne diameter 4,6 mm, gepakt met Lichrosorb RP-18 (4.17).

Ultrasoon bad.

WERKWIJZE

Monstervoorbereiding

_Breng ongeveer 1 g monster, nauwkeurig gewogen, in een bekerglas van 100 ml en voeg 10 mi methanol

{4.) toe.

Plaats het bekerglas gedurende 20 mi in het ul bad (5.4) ten cinde eén suspensie te bereiden.
Breng de aldus verkregen suspensic met niet meer dan 75 m! mobiele fase (4.10) kwantitatief over in een
100 mi. maatkolf. Voeg ach 1gens toe 1 ml Carrez I oplossing {4.15) en 1 ml Carrez Il oplossing

(4.16). Meng na elke toevoeging. Vul aan tot de streep met mobiele fase (4.10), meng nogmaals en filtreer.
Breng met cen pipet 3,0 mi-van het bij 6.1.2.verkregen filtraat en 5,0 ml intene standaardoplossing 413)

in een 50 m! maatkolf, Vul san met mobiele fase (4.10) en meng. Gebruik de verkregen oplossing voor de
chromatografische analyse beschreven onder 6.2.

Chromatografie
Stel de flow rate van het eluens (4.10) in op 1,2 ml/min en stel de kolomtemperatuur in op 45 °C.
Stel de detector (5.2) in op 274 nm.’

Injecteer tei minste tweemaal 20 Wl van oplossing (6.1.3) in de vioeistofchromatograaf en meet de
pickoppervlaktes. .

 IJklijn

Injecteer 20 1 van elk der standaardoplossingen (4.14) en meet de pickopperviaktes.

Bereken voor elke concentratie de verhouding tussen het piekopperviak van glyceryl-1-(4-aminobenzoaat)
en het piekopperviak van de interne standaard. Construeer een grafick met deze verhouding op de abscis
en op de ordinaat de verhouding van de corsesponderende massa's.

Herhaal deze werkwijze voor ethyl-4-aminobenzoaat.

BEREKENING

Lees uit de onder 6.3 verkregen ijklijn de massaverhoudingen (RPy, RP3), overeenkomend met de vethou-
dirigen van de piekopperviaktes berekend onder 623 af, waar:
RPy = massa van glyce‘ryl-l‘(4-£minobenzoaat)lmass3 ethyl-4-hydroxybenzoaat,

en
RP; = massa van cthyl-4-aminobenzoaat/massa van cthyl-4-hydroxybenzoaat.
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7.2

8.2.

9.2,

3.

41
42.
43.
44,
45.

51
5.2,

Beceken uit de verkregen- massaverhoudingen de gehaltes aan glyceryl-1-(4-aminobenzoaat) en ethyl-4-
inob t, in ge (Yo m/m) met de volgende formule:

Rp % (m/m) glyceryl-1{(4-aminobenzoaat) = RPy x q/ép
Rp % (m/m) ethyl-4-aminobenzoaat = KP; X q/6p
waarbij :
q = hoeveetheid ethyl-4-hydroxybenzoaat (interne standaard) in mg, afgewogén onder 4.13,
p = hoeveelheid monster in g, afgewogen onder 6.1.1. .
HERHAALBAARHEID (')

Bij een gehalte van 5 % (m/m) aan glyccryl-1{4»amino$enzoaal) mag het verschil tussen de meetuitkom-
sten van twee bepalingen, gelijktijdig uitgevoerd door dezelfde analist onder zoveel mogelijk identieke
omstandigheden op hetzelfde monster, niet groter zijn dan 0,25 %.

Bij ¢en gehalte van 1 % (m/m) aan ethyl-4-aminobenzosat mag het verschil tussen de meetuitkomsten
van twee bepalingen, gelijktijdig uitgevoerd door dezelfde analist onder zoveel mogelijk identieke
omstandigheden op hetzeifde monster, niet groter dan 0,10 %.

OPMERKINGEN

Alvorens de analyse uit te voeren, moet nagegaan worden of het monster verbindingen bevat die mogelijk
een met de inteme standaard (ethyl-4-hydroxybenzoaat) overlappende pick geven.

Herhaal de bepaling na verandering van het methanolgehalte van het eluens met 10 % relatief, ten einde
de afwezigheid van interfererende verbindingen na te gaan.

XXIV GEHALTEBEPALING VAN CHLOORBUTANOL )

DOEL EN TOEPASS!NG&GBB[ED

Deze methode be;chrijft de bepaling van chloorb 1 in alle kosmetische produkten met uitzondering
van aérosolen. De maximaal met deze methode te bepalen concentratie bedrasgt 0,5 % (m/m).

DEFINITIE

Het met deze methode bepaalde chloorbutanolgehalte words uitgedrukt in massapercenten (% m/m) van
het produkt. .
PRINCIPE

Na een geschikte voorbehandeling van het monster wordt het gehalte gaschromatografisch bepaald,
waarbij 2,2,2-trichloorethanol als interne standaard wordt gebruikt. .
REAGENTIA )

Alle reagentia moeten van analytische kwaliteit zijn
Chloorbutanol. {1,1,1-trichioor-2-methyipropan-2-of).
2,2,2-Trichloorethanol.

Ethanol, absoluut.

Chloorbutanol standaatdoPIossiﬁg: 0,025 g in 100 ml ethanol {(4.3) (m/v).
2,2,2-Trichloorethanot standaacdoplossing: 0,004 g in 100 m! ethanol (4.3) (m/v).

APPARATUUR EN HULPMIDDELEN

Gebruikelijke laboratoriumuitrusting.

. Gaschromatograaf, uitgerust met een Electron-Captuse Detector, Ni 63.

WERKWIJZE

Monstervoorbereiding

Breng ongeveer 0,2 3 0,3 g (p g) monster, nauwkeutig gewogen, in een maatkolf van 100 ml, en los op in
ethanol (4.3). Voeg 1 ml interne standaardoplossing (4.5) toe en vul aan tot de strgep met ethanol (4.3).

() 15O 5725.
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62.
62.1.

62.2,

63.

64.

7.
7.1.

7.2

Gaschromatografie

De gaschromatografische condities moeten zodanig worden gekozen, dat de gemeten resolutie R groter of
gelijk. is aan 1,5: .

d’Rz—d'Rx )
Row 23322000
W, + W,
waarbij :
RienRy = jetijden in t .
W; en W; = breedte der pieken op halve hoogte in mm,
d = papiersnelheid van de der in mm/minuut

Als voorbeeld worden de volgende gaschromatografische condities gegeven, welke de geveaagde resolutie
bewerkstelligen ¢ . -

1 11
Kolom : R
Materiaal Glas Stainless steel
Lengte 1,80 m . 3m
Diameter 3 mm : 3 mm
Stationaire fase ’ 10 % Catbowax 20M TPA op| 5% OV .17 op Chromosorb
Gaschrom Q 80-100 mesh WAW DMSC 80-100 mesh
Conditionering 2 i 3 dagen op 190°C
Temperatuir :
— injecticblok .1200°C 1156 °C
- kolom 150°C 100°C
— detector 200°C 150°C
Dragergas Stikstof Argon-methaan (95/5 v/v)
Debiet 35 ml/min 32 ml/min
IJklijn-

Voeg aan t ml interne standaardoplossing (4.5) in § maatkolven van 100 ml respectievelifk 0,20, 0,30,
0,40, 0,50 en 0,60 ml van oplossing 4.4 toe, wvul aan tot de streep met cthanol (4.3) en meng. Injecteer
1 il van deze oplossing in de gaschromatograaf, ingesteld zoals beschreven onder 6.2.2 en construeer ¢en
ijklijn dopr op de abscis de vethouding tussen de massa chloorbutanol .en 2,2,2-trichloorethanol uit te
zetten, en op de ordinast de verhouding van de corresponderende piekopperviaktes.

Injecteer 1 pl van de onder 6.1 verksegen oplossing in de volgens 6.2.2 ingestelde gaschr g

BEREKENING
Bereken uit de ijklijn (63) de hocveelheid chloott 1 (a) in oplossing 6.3, vitged ukt in pg-

Het gehalte aan chloorb 1 in het monster wordt berekend met de formule !

% chloorbutanol (m/m) = (2 % 109/ (p x 109 = a/ {p x 109

HERHAALBAARHEID (}) )

Bij een gehalte van 0,5 % (m/m) aan chlootbutanol mag het verschil tussen de meetuitkomsten van twee
bepalingen, gelijktijdig vitgevoerd door dezelfde analist onder zoveel mogelijk identicke omstandigheden
op hetzelfde monster, niet meer bedragen dan 001 %.

Opmerking :
Indien het gehalte gelijk is aan of groter dan het toegestane gehalte moet worden vitgesloten dat interfe- -
renties aanwezig zijn. ’ .

—_
{) 150 5725.
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XXV IDENTIFICATIE EN GEHALTEBEPALING VAN KININE
A. IDENTIFICATIE

DOEL EN TOEPASSINGSGEBIED .

Deze methode beschrijfc de identificatie van kinine in shampoos en haalotions.

PRINCIPE

De identificatie wordt uitgevoeed met behulp van dunnelaagchromatografie D‘p siticagel, waarbij kinin¢
wordt aangetoond door de blauwe fluorescentie in zuur milieu bij 360 am.

Voor bevestiging kan de fluorescentie worden opgeheven door middel van broomdamp, waatna ammoni-
Lit .

adamp een gele fl entie doet 0

REAGENTIA

Alle reagentia moeten van analytische kwaliteit zijn R

Silicage! platen, zonder fluorescentie-indicator, faagdikte 0,25 mm, 200.mm x 200 rhm.
Loopvloeistof : tblueen/diEthylctherldichloormethaan/dié!hy!amine: 20 — 20 — 20 — 8 {v/v/vh).
Methanol.

Zwavelzuur 96 % (d%?: 1,84).

Diéthylether.

Sproeireagens : voeg in een gekoeld vat voorzichtig 5 ml swavelzuur (3.4) toe aan 95 mi diéthylether {3.5).
Broom. ’

Ammonia 28 % (4% : 0,90).

Kinine, watcrvrii); . .
Standaardoplossing : breng ongeveer 100 mg waterveije kinine (3.9), nauwkeurig gewogen, in een maatkolf
en los op in 100 mi methanol (3.3). :

APPARATUUR EN HULPMIDDELEN
De gebruikelijke vitrusting voor dunnelaagchromatografie
Ultrasoon bad.

Millipore filter, FH 0,5 pm of eq ivalent, met de geschikte filtreert digdheden.

'WERKWIJZE

Monstervoorbereiding

Breng cen nauwkeurig gewogen hoeveelheid monster, welke ongeveer 100 mg kinine bevat, in een maat-
Kolf van 100 ml, los op en vul san met methanol (3.3).

Sluit de fles af en laat gedurende een uur bij kamectemperatuur in cen ultrasoon bad (4.2) staan. Filtreer
door een millipore filter (4.3) en gebruik het filtraat voor de dunnelasgchromatografie.

Dunnelaagchromatografie

Breng 1,0 i standaardoplossing (3.10) en 1,0 ui monsteroplossing (5.1) .op de silicagel plaat (3.1).
Ontwikkel het chromatogram over een afstand van L5 cm met ioopmiddel (3.2) in een tevoren met de
damp van het loopriddel (3.2) verzadigde bak. :

Detectic '

Droog de plaat bij kamertemperatuur.

Bespuit de plaat met reagens 36.

Laat de plaat gedurende een uur bij kamertemperatuur drogen.

Bekijk de plaat onder UV-licht van 360 am. Kinine verschijat als ecn intens blauwfluorescerende viek.

Als voorbeeld geeft de volgende tabel de Rf den van de,voor cinchona-alkaloiden, zoals
verksegen met loopraiddel 3.2.

Alkaloide Rf
Kinine -+ 0,20
Kinidine < 0,29
Cinchonine 0,33
Cinchonidine - 0,27
Hydrochinidine 0,17
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41
42,
43,
44,
45
48.
47,

4.8,

49,

410.

4.11.
412,

pAN
52,
53
54,
5.5

Voor nadere bevestiging dat kinine aanwezig is wordt de plaat gedurende ongeveer cen uur aan broom-
damgp (3.7) blootgesteld. De fluorescentie verdwijnt. Wanneer dezelfde plaat vervolgens wordt blootgesteld
2an smmoniadamp (3.8) verschijnen de viekken opnieuw, nu met een bruine kleur, die onder UV licht

bij 360 rim bekeken een gele fluorescentic vertoond. Detecticlimiet : 0,1 pug kinine.

B. GEHALTEBEPALING

DOEL EN TOEPASSINGSGEBIED

Deze methode beschrijft de gehaltebepaling van kinine in shampoos en haarlotions. De methode kan
gebruikt worden om maximaal 0,5 % m/m kinine in shampoos en 0,2 % m/m in lotions te bepalen.

DEFINITIE N

Het met deze methode gemeten gehalte aan kinine wordt uitgedrukt in percenten (% m/m) van
het produke.

PRINCIPE
Na geschikte voorbehandeling var het te bepalen produkt wordt het gehalte bepaald met behulp van
istofch: fie (HPLC).

havedruk-vl
&

REAGENTIA

Alle reagentia moeitn vent analytische kwaliteit zijn en mosten geschikt zijn voor hogedruk-
vioeistofchromatografie indien van toepassing

Acetonitril.

Kaliumdi forthofosfaat, KH,PO.

Orthofosforzuur 85 °/v\(d7f - 1,7). ’
Tetpamethy! jumbromide

. Kinine, watervrij.

Methanol.
Orthofosforzuutoplossing, 0,1 M : breng 11,53 g orthofosforzuur {4.3) in een maatkolf en los op in 1000
ml witer.

liumdi forthofosfeatoplossing, 01 M: breng 13,6 g kaliumdi forthofosfaat (4.2) in een
maatkelf en los op in 1000 ml water. :

Tet hylammonijumbsomide- plossing: breng 1540 g tetramethylamimeniumbromide (4.4) in een
maatkolf en los op in 1000 mi water. . c.
Mobicle fase: orthofosforzuur 01 M (47)/kaliumdi forthofosf: 08 M @8y

tetramethyfammoniumbromide 0,1 M (45)/water/acetonitsil (4.1): 10 = 50 = 10 — 340 — 90 (vl
v). De samenstelling van, de mobiele fase mag veranderd worden ten einde een resolutie R te bewerkstel-
ligen, die gelijk is aan "of groter dan 1,5

d'Ry —d'R,
Re2 W, + W,
waarbij :

Ryen R, = retentietijden in minuten,

W, en W, = breedte der picken op halve hoogte in mm,
d = papiersnelheid van de recorder in mm/minuut.

Silica beharideld met octadecylsilane, deeltjesgrootte 10 pum.

Standaardoplossingen : breng achtereenvolgens 50, 10,0, 150 en 20,0 mg kinine (4.5), nauwkeurig gewo-
gen, in maatkolven van 100 ml. Vul san tot de streep met methanol (4.8) en schudt tot de kinine is opge-
Tost. Filtreer elke oplossing door ¢en millipore filter (5.5), met poriéngrootie 0,5 pm.
APPARATUUR

De gebruikelijke Jaboratoriumuitrusting.

Ulrasoon  bad. .

HogedmE—v’!ocislofchromztograa(' voorzien van cen variobele-golftengtedetector (UV).

Kolom : stainless stec, lengte 250 mm, interne diameter 4,6 mm, gepakt met octadecylsilane-silica (4.11).

Millipore filter FH 0,5 pwm, of equivalent, met cen geschikie fileeeropstelling.
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6.2

6.3,

7.2
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WERKWIJZE

Monstervoorbereiding

Breng een hoeveclheid produkt, overeenk d met ong 10’ mg watervrije kinine, nauwkeutig
gewogen, in een maatkolf van 100 ml. Voeg toe 20 mi methanot (4.6) en plaats de kolf gedurende 20
minuten in een ultrasoon bad (5.2). Vul aan tot de streep met methanol (4.6). Meng de oplossing en
filtreer een gedeelte (5.5). '

Chromatografie

Flow rate: 1,0 ml/minuut.

Golflengte van de detector (5.3): 332 nm.

Injectievolume: 10 yl van de gefiltreerde oplossing (6.1).

Gemeten wordt het piekopperviak. ’

1Jklijn )

Injecteer ten minste drie maal 10,0 pl van elk der standaardoplossingen (4.12), meet de piekopperviaktes
en bereken het gemiddelde opperviak voor elke concentratie. '

Teken de ijklijn. .

BEREKENING - ) ‘

Bepaal met behulp van de ijkiijn (63) de hoeveelheid waterveij kinine, vitgedrukt in kg, ig in het
geinjecteerde volume (6.2). )

Het gehalte aan watervrije kinine in het itgedrukt in percenten (m/m), words berekend
me‘l 3y '.— van d‘ l° de o ¢

% (m/m) waterveije kinine = B/A

waarin 3

B = de hoeveelheid watervrije kinine in ug in 10 pl van de gefilireerde oplossing (6.1},
A = de massa van het monster (6.1) uitgedruke in g

HERHAALBAARHEID ()

Bij cen gehalte aan watervrij kinine van 0,5 % {m/m) mag het verschil tussen de meetuitkomsten van
twee bepalingen, gelijktijdig uitgevoerd door dezelfde analist onder zoveel mogelijk identicke omstandig-
heden op hetzelfde monster, niet groter zijn dan 0,02 %.

Bij een gehalte aan wste;vﬁj kinine van 0,2 % (m/m) mag het verschil russen de meetuitkomsten van
cwee bepalingen, gelijktijdig uitgevoerd door dezelfde analist onder zoveel mogelijk identicke omstandig-
heden op hetzelide monster, niet groter zijn dan 0,01 %. :

EN BISULFIETEN

IDENTIFICATIE EN GEHALTEBEPALING VAN ANORGANISCHE SULFIETEN

DOEL EN TOEPASSINGSGEBIED

Deze methode beschrijft de identificatie em bepaling van tnorganiséhe sulfieten en bisulficten in-kosmetische
produkten. De methode is slechts toepasbar bij produkten met een slcoholische of waterige fase en concentraties
tot 0,2 % zwaveldioxide. . - R

21
2.2
3.
3L
32.
4.
4.1
4.2,
43

A. IDENTIFICATIE

PRINCIPE .
Het monster wordt verwarmd in zoutzuur en het ontwijkende zwaveldioxide wordt sangetoond asn de
hand van de geur of het effect op een indicatorpapiertje.

REAGENTIA ]

Alle reagentia moeten van analytische kwaliteit zijn

Zoutzuur, 4 M

Kaliumjodaat-stijfselpapier of ander g hil indicatocpapier‘

APPARATUUR EN HULPMIDDELEN

Gebruikelijke laboratoriumuitrusting

Kolf (25 ml), voorzien van een korte terugvioeikoeler

WERKWIJZE -

Breng ongeveer 2,5 g monster in de kolf (3.2) en voeg 10 ml zoutzuus (2.1) toe.

.Meng de inhoud van de kolf en verhit tot koken.

Bepaal aan dg hand van-de geur of het indicatorpapier (2.2) of et zwaveldioxide vrijkomt.

() 15O §725.
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32
33
34
35,
36.

4.
41,
42.

S

LA
s2.
53,

54.
5.5.
56.
57,
58.

0. BEYALING

DEFINITIE

Het sulfiet- of bisulfietgehalte van het zoals bepaald met deze methode wordt uitgedrukt in
massepercenten (m/m) zwaveldioxide.

PRINCIPE - . .
Na van het wordt de vrijgekomen zwaveldioxide overgedestilleerd in een waterstofpe-
roxideoplossing. Het ge d 1 wordt getitreerd met een gesteld loogoplossing.
REAGENTIA

Alle reagentia moeten van analytische kwaliteit zijn.
Waterstofperoxide 0,2 % (m/v), bereid op de dag van gebruik.
Orthofosforzuur (dz‘.s - 1,75).

Methanol.

Gestelde oplossing van natriumhydroxide, 0,01 M.

Stikstof.
Indicator : mengsel van gelifke delen (v/vv) methylrood (0,03 % mi/v in ethenol) en methyleenblauw

(0,05% m/V in ethanol). Filtreer de oplossing. .
APPARATUUR EN HULPMIDDELEN ‘
Gebruikelijke Isboratoriumuitrusting.

Destillatieapparaat. (zie figuur).

WERKWIJZE
Breng ongeveer 2,5 g monster, nauwkeurig gewogen, in destillatickolf A (zie figuur).
Voeg toe 60 ml water en 50 ml methanol (33) 2n meng.

Breng 10 m} waterstofperoxide (3.1), 60 ml water en enkele druppels indicator (3.6) in opvangkolf D (zie
figuur). Voeg zoveel druppels natriumhydroxide (3.4} toe, totdat de indicator juist groen. kleust. .

Herhaal 53 voor wasfles E (zie figuur).
Assembleer de opstelling en stel de stikstofstroom (3.5 in op ongeveer €0 bellen per minuut,

Breng via de druppeltrechter 15 ml orth fosf (3.2) in destillatickolf A.

Breng snel san de kook en laat vervolgens gedurende- 30 minuten rustig doorkoken.

Ontkoppel opvangkolf D. Spoel het glaswerk na en titreer met natriumhy droxide oplossing (3.4) tot de
indicator naar groen omslaat (3.6).

BEREKENING

Het sulfiet- of bisulfietgehalte (m/m) in het monster wordt berel d met de volgende formule:
% m/m zwaveldioxide = 3,2 MV/m

wazrin :

M = molire tie natriumhydroxideoplossing (3.4)

V = het bij de titratie (5.8) verbruikte volume (in mi) natriumhydroxide (3.4),
m = massa (in g) van het monster (s.1).

HERHAALBAARHEID (')

Bij een zwaveldioxidegehslte van 0,2 % {m/m) mag het verschil tussen de meetuitkomsten van twee
bepalingen, gelijktijdig uitgevoerd door dezelfde anslist onder zoveel mogelijk identicke omstandigheden
op hetzelfde monster, niet groter zijn dan 0,006 %.

———————
() 15O 5725,
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Destillatieapparaat voor zwaveldioxide volgens Tanner

- Alle afmetingen in mm
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XXVII IDENTIFICATIE EN GEHALTEBEPALING VAN ALKALICHLORATEN
DOEL EN TOEPASSINGSGEBIED

Deze methode beschrijft de identificatie e gehaltebepaling van chloraten in tandpasta’s en andere kosmetische
produkten. :

A. IDENTIFICATIE

1. PRINCIPE

Chiotaten worden van andere halogenaten gescheiden met behulp. van dunnelasgchromatografie en
geidentificeerd via de oxidatie van jodide tot jood.

2, REAGENTIA
Alle reagentia moeten van analytische kwaliteit zijn.

i.l. Referenticoplossingen : vers bereide oplossingen van kaliumchloraat, kaliumbromaat en kaliumjodaat
0.2 % m/¥} in water.

22, Lo;pvloeistof : ammonia (28 % m/) / aceton/butanol : 60—130—-30 (v/v/Y).

23. Kaliumjodideoplossing in. water (5 % miv)

24, Stijfseloplossing {1 3 5 % m/v).

2.5. Zoutzuur, 1 M.

26. Kant-en-klare dunnclaagplaten, cellulose (la;gdiktc 0.25 mm). ’

3, APPARATUUR EN HULPMIDDELEN

Gebruikelijke laboratoriumuitrusting voor dunnelaagchromatografie.

.4 WERKWIJZE
4.1, Extraheer ongeveer 1 g monster met water, filtreer, en verdun tot ongeveer 2§ ml.
4.2. Breng 2 jul van oplossing 4.1 op de plaat (26), evenals 2 pt van etk der drie referenticoplossingen (2.1).
4.3. Plaats de plaat in een bak en chromatografeer tot de toopvloeistof (2.2) ongeveer driekwart de lengte van
de plaat (2.6) heeft afgelegd.
44, Neem de plaat vit de bak en laat de loopvioeistof verdampen (NB: Dit kan tot 2 uur dureﬁ).
4.5, Bespuit de plaat met kaliumijodide (2.3) en laat ongeveer 5 minuten drogen.
4.6. Bespuit de plaat met stijfseloplossing (24) en laat ongeveer $ minuten drogen.
47. Bespuit de plaat met zoutzuur (2.5).

s. BEOORDELING
Wanneer chlorat aanwezig is, verschijnt na een half uur een blauwe, eventueel bruine, viek.

De Ri-waarden zijn als volgt:

R
Chloraat 0,7 ~— 08
Brormaat 0,5 — 06
Jodaat 0 — 0,2

Opgemerkt zij dat bromaat en jodsat onmiddellijk reageren, en dat de vliekken van bronfaat en chloraat
niet verward mogen worden, : :
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41,
42,
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B. GEHALTEBEPALING

DEFINITIE

Het volgens deze methode bepaalde chlocaatgehalte worde uitgedrukt in massapercenten.

PRINCIPE

Chloraat wordt in zuuc milieu met zinkpoeder gereduceerd. Het gevormde chloride wordt potentiome-
trisch getitreerd met zilvernitraat. Een blanco titeatie vaor de reductie staat de aanwezighéid van halides
toe.

REAGENTIA

Alle reagentia mocten van analytische kwaliteit zijn
Azijnzuur, 80 % m/m.

Zinkpoeder.

Zitverni plossing, gesteld, 0,1 M.
APPARATUUR EN HULPMIDDELEN

De gebruikelijke laboratoriumuitcusting.

Potentiometes, uitgerust met een zilverelektrode als indicatorelektcade

WERKWIJZE

Monstervoorbereiding

Breng ong 2g t keurig gewogen (m g), in een centrifugebuis, Voeg ongeveer 15 ml

azijnzuur (3.1) toe en men, 'zc;;;vuldig. Wacht 30 minuten en centrifugeer gedurende 15 minuten bij
2000 tpm. Breng de bovenstaande vloeistof over in een 50 mi miaatkolf, Herhaal het centrifugeren twee-
mast, na toevoegen van telkens 15 ml azijnzuur (3.1) aan het residu, Verzamel de chloridebevattende

oplossing in dezelfde maatkolf. Vul aan tot de streep met azijnzuur (3.1),

Reductie van het chl "

Neem 20 mi van oplossing 5.1:en voeg toe 06 g zinkpocdér (3.2). Breng aan de kook in een kol voor-
zien van een terugvioeikoeler. Laat na 30 minuten koken de inhoud van de kolf afkoelen en filtreer.
Spoel de kolf na met water, filiceer en verzamel het filtraat en’de spoelvioeistof.

Bepaling van chloride

- Titreer de oplossing 5.2 met zilverniteaat (3.3) met behulp van de potentfomete: {4.2). Titreer op dezelfde

0 m! oplossing S.1 met zilvernitraat (3.3)

Wanneer het produkt broom- of joodderivaten bevat, die na reductie bromide of jodide & y
28l de titratiecutve verscheidene buigpunten bevatten. In dat geval is het volume van de getitreesde oplos-
sing (3.3) dat-overeenkomt met chloride, gelijk aan het verschil tussen het laatste en het op een na laatste
buigpunt.

BEREKENING

Het chloraatgehalte van het monster (% m/m) wordt besekend volgens de formule:
% chloraat m/m = 209 (V—V') M/m

waarin :
V = volume in mi zilvernitraatoplossing (3.3) verbruike bij de titratie van oplossing 5.2,
V' = vol in ml zilverni plossing (3.3) verbruikt bij de titratie ;van 20 mi oplossing 5.1,

M = molariteit van de zitvernitraatoplossing (3.3)
m = massa van het monster in g (5.1).

HERHAALBAARHEID ()

Bij een gehalte van 3 tot § % m/m mag het verschil tussen de meetuitkomsten van twee bepalingen,
gelijktijdig uitgevoerd door dezelfde analist onder zoveel mogelijk identieke omstandigheden op het
zelide monster, niet groter zijn dan 0,07 % m/m. .

{) 1O $725.
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XXVIII IDENTIFICATIE EN GEHALTEBEPALING VAN NATRIUMJODAAT
DOEL EN TOEPASSINGSGEBIED

Deze methode beschrijft de identificatie en de gehaltebepaling van natrivmjodaat in kosmetische produkten die na
gebruik worden afgespocld. .

A. IDENTIFICATIR

1 PRINCIPB
Natriumjodast wordt van sndere halogenaten gescheiden door middel ven d laagch fie en
sangetoond. san de hand van de oxidatie van jodide tot jood. "

2 REAGENTIA '
Alle reagentia moeten van anelytische kwaliteit zijn

21 Referenticoplossingen : vers bereid plossingen van kaliumchl ¢, kaliumbromaat en kaliumjodast in
water {001 % m/v).

22 Loopvloeistof : ammonia (28 % m/v)faceton/butanol : 60 — 130 — 30 (vlv/v)..

23, Kaliumjodideoplossing in water (S % miv).,

24, Stijfseloplossing (1 tot § % mh).

2.5, Zoutzuur, 1 M.

. 4 -

3 APPARATUUR EN HULPMIDDELEN 7

3L Kant-en-kiare ceftulose d laagplaten (0,25 mm).

32, Gebruikelijke uitrusting voor dunnelaagchromatopralie.

4. WERKWIJZE

4.1, Extraheer ongeveer lig monster met water, filtreer en verdun tot ongeveer 10 mL

4.2, Breng 2 pl van deze oplossing op de startlijn van de plaat (3.1), evenals telkens 2 pl van etk der drie refe-
rentieoplossingen (2.1).

43. Plaats de plast in een bak en chromatogtafeer verticasl tot de loopvioeistof (2.2) ongeveer driekwart van
de lengie van de plaat heelt afgelegd. .

4.4 Neem de plaat uit de bak en laat de loopvloeistof bij kamestemp : dampen (NB: Dit kan tot 2
uur duren). ’ . :

4.5. Bespuit de plaat met kalivmijodide (2.3) en laat ongeveer 5 miauten drogen.

46. Bespuit de plaat vervolgens met stijfseloplossing (24) en laat ongeveer 5 minuten drogen.

47. Bespuit de plaat ten slotte met zoutzuur 2.9).

s BEOORDELING

Wanneer jodaat aanwezig is vesschijnt er onmiddellijk een blauwe viek (de kieur kan ook bruin zijn of
bruin worden na staan) met ecn Rf-waarde van ongeveer 0 tot 0,2

Ter vergelijking : bromaten geven iddellijke reacties bij Rf-waarden van 0,5 tot 0,6 en chioraten
geven reacties na ongeveer 30 minuten met Rf-waarden van 0,7 tot 0,8.

B. BEPALING

1. DEFINITIE
Het volgens deze methode bepaalde natriumjodsatgehalte wordt uitgedrukt in massapercenten,

2. PRINCIPE

: Natrismjodaat wordt in water opgelost en bepaald door middel van hogedruk-vloeistofchromatografie
met behulp van een in serie geschakelde reversed phase Ci 8-kolom en een anionenwisselende kolom.
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EXN
32,
33
34.
3s.
16.

37

4.

41,
42
43,

s1.
LARN

si2

52.

53.

‘REAGENTIA

Alle reagentia inoetcn van analytische kwaliteit zijn en, indien van toepassing, geschike voor hogedruk-
vioeistofchromatografie (HPLC).

Zoutzuur, 4 M.

Oplossing van natriumsulfiet in water, §% m/v.

Natriumjodaat plossing : bereid een oplossing met S0 mg natriumjoddat per 100 mi water.
Raliumdi PSR Ir)

Nioased forthofosfaat* 2 H;O

Mobiele fase voor HPLC ¢ los op 388 g kaliumdi forthofosfaat (3.4) en 1,19 g dinatriumwatetstof-

orthofosfaat + 2H,0 (3.5) in 1 liter water.
De pH van de viteindelijke oplossing is 6,2.

-Universeel indicatorpapier, pH 1-11.

APPARATUUR EN HULPMIDDELEN

Gebruikelijke lab jumiuitcusting, tenzij anders aangegeven

- Rond filtrecrpapier, d de 110 mm, Schleicher en Schull nr. 575 of gelijkwaardig.

Hogedmk—vloeis(o(chwma(ogmf. uitgerust met cen variabele-golflengtedetector.

Kolommen : lengte- 120 mm, inwendige doox;nede ;1,6 mm, twee in serie geschakeld; pakking eerste
kolom : Nucleosil RS C18 of gelijkwaardig materiaal ; tweede kolom : Vydac TM301SB of gelijkwaardig
materiaal. . .

WERKWIJZE

Monstervoorbereiding
Vioeibare monsters (shampoos)

in een éekalib:eerde buis met glazen stop of maatkolf

Breng ongeveer1 8 keurig g

van 10 ml. Vul de buis of kolf 2an met water tot de streep en meng. Filtreer de oplossing zonodig.

Bepaal de jod ie in de oplossing met behulp van hog_edruk‘vloeistofchxomaxog.nﬁe zoals
beschreven in 5.2

Vaste monsters (zeep)

Een gedeclte van het ter fijn verdelen en van het fijaverdeclde ter Ong: 1 g, nauwkeurig
gewogen, in een ylinder van 100 ml met glazen stop brengen. Vul de ylinder tot 50 ml met
water en schud krachtig gedurende 1 minuut. C ifugeer en filtreer de bovenstaande vloeistof door een

filtreerpapier (4.1).

Of : 1aat het mengsel gedurendé ten minste een nacht staan. Schud de geleiachtige vloeistof vervolgens
krachtig en filtreer door een filtreerpapier (4.2).

Bepasl de jodaatconcentratie in het filtraat met behulp van hogedmk-vloeistofchromatogniie zoals
beschreven in 5.2.

Chromatografic

Flow rate: 1 mi/minuut.
Golflengtedetector (4.2): 210 nm.
Injectievolume : 10 pl.

Gesmeten wordt het piekoppenvlak.

Jklijn

Bereid nattiumjodaat standaardoplossingen door in 50 ml maatkolven respectievelijk 1.0, 2.0, 50,100 en
20,0 ml natriumjodaat stamoplossing (3.3) te pipetteren. Vul aan tot de maatstreep met water en meng.
De aldus verkregen oplossingen bevatten ach igens 0,01, 0,02, 0,05, 0,10 en 0,20 mg natriumjo-
daat per ml. Injecteer van iedere standaard-jodaatoplossing 10 ul in de yloeistofchromatograaf (4.3) en
neem een chromatogram op. Bepaal het pickopperviak voor jodaat uit het chromatogram en zet dit uit in
een grafiek tegen de jodaatconcentratie van de standaardoplossing.




10294

BELGISCH STAATSBLAD — 18.07.1986 — MONITEUR BELGE

8.2.

BEREKENING

Bereken het natriumjodaatgehalte van het monster in massapercentén
(¢ m/m) met behulp van de volgende formule:
% (m/m) natriumjodaat = vc/10 m

waarin:

m = de massa van de monsterhoeveelheid (5.1) in g, .

¥ = het totaalvolume nonsteroplossing in ml, zoals verkregen volgens
(5.1),

C = de concqntratie in mg/ml natriumjodaat, afgelezen uit de ijkgra-
fiek (5.3},

HERHAALBAARHEID (Volgens de norm ISO 5725)

Bij een natriumjodaatgehalte van 0,1 & (m/m} mag het verschil tussaen
de meetultkomsten van twee bepalingen, gelijktijdig ultgevoerd door
dezelfde analist onder zoveel mogelijk identieke omstandigheden op het
zelfde monster, niet groter zi4n dan 0,002 %.

BEVESTIGING

Principe

In een aangezuurde oplossing van een kosmetische produk:t wordt jodaat
(103") gereduceerd tot Jodide (") door migdel van sulfiet en
de “resulterende oplossing onderzocht met HPLC. Wanneer eeh plek met
een retentietijd, die overeenkomt met de retentietijd van jodaat ver-
dwijnt na de reactie met sulfist, kan de corspronkelijke plek met
grote waarachijnlidkheid worden toegekend aan jodaat.

Werkwijze ) .

Pipetteer 5 ml van de volgens 5.1 verkregen moqsteroplossing in een
erlenmeyer. Breng de pH van de oplossing met zoutzuur (3.1) met behulp
van universeel indicatorpapier (3.7) op een waarde. van 3 of lager.
Voeg vervolgens 3 druppels sulfietoplossing (3.2) toes en meng. Injec-
teer 10 - ul van de verkregen oplossing in de viceistofchromatograaf
(4.2) en neem het chromatogram OP. Vergelijk het verkregen chromator
gram met het volgens paragraaf 5 verkregen chromatogram van het zelfde
monster. . .

Gezien om te worden gevoegd bij Ons besluit van 30 juni 1986

BOUDEWIIN

Van Koningswege :
De Minister van Sociale Zaken,
J.-L. DEHAENE

L}
De Staatssecretaris voor Volksgezondheid,
Muvr. W. DEMEESTER-DE MEYER
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XXIII IDENTIFICATION ET DOSAGE DU 1-{(4-AMINOBENZOATE) DB GLYCEROL

N

A. IDENTIFICATION

1. OBJET ET CHAMP D'APPLICATION.

Cette méthode est destinée & mettre en évidence le 1-(4-aminobenzoate) de glycérol ou 4-sminobenzoate
J'a-monoglycéryle. Elle permet également d'identifier le 4 inob d'éthyle (b ine DCI)
éventuell t pré comme impureté

2. PRINCIPE

L'identification se fait par chromatographie sur couche mince de silicagel avec indicateur fluorescent et
mise en évidence de la fonction amine primaire libre par formation sur la plague d’un colorant

diazoique.

3. REACTIFS _
Tous les réactifs doivent &tre de qualité analytique.

3l Mélange solvant : cycloh fisopropanol/dichl éthane stabilisé : 48/64/9 (v/v/v).

3.2 Solvant de développement: éther de pérole/benze facétone jaque (mini 25% NHy)«
35/35/351% (vIvIviN). :

33. Révélateur : solution a): nitrite de sodium : 1,0 g dans 100 ml HCl 1 M, & préparer extemporanément,

solution b): 2-naphtol : 0,2 g dans 100 ml KOH 1 M.

34, Solutions étalons :
-~ 4-aminobenzoate d’o-monoglycéryle : 0,050 g dans 100 ml du mélange ‘solvant (3.1),
__ 4-aminobenzoate d'éthyle: 0,050 g dans 100 ! du mélange solvant (3.1).

3.5. Plaque de silicagel 60 F254 dépaisseur 0,25 mm et du format 20 x 20 cm.
4, APPAREILLAGE

4.1, Equipement coutant de chromatographie sur couche mince.

4.2. Appareil vibreur 3 ultra-sons.

43. Filtre Millipore FH 0,5 pm ou équivalent.

5. MODE OPERATOIRE

5. Prépatation de Péchantilion

Peser 1,5 g d'échantillon dans une fiole jaugée bouchée & I'émeri de 10 ml. Portet & 10 ml avec l¢
élange sol 3.1). Boucher et laisser pendant 1 heure 3 température ambiante dans un appareil
vibreut & ultra-sons (4.2). Filtrer sur filtre millipore (4.3). Utiliser Je filtrat pour la chromatographie.

e

5.2, Chr phie sur

Déposer sur Ja plaque (3.5) 10 pt du filtrat 51 et 10 pl de chague solution étaton (3.4). Développer le
chromatogramme sur 15 em dans une cuve préalablement saturée avec le solvant (3.2). Laisser sécher i la

température ambiante.
53. ) Révélation
531 Observer la plaque sous ultraviolets i 254 nm.

53.2 Sur la plaque parfaitement séche, vaporiser la solution {3.3 2).

“Lajsser sécher & la températuse ambiante pendant 1 ma et vaporiser imr édi 1a solution (3.3 b).

Sécher la plaque & I'étuve & 60 °C. Les tiches apparaissent colorées en orange avec les Ry suivants : 4-ami-
nob te d'a- glycéryle : 0,07 ; 4-aminobenzoate d'éthyle: 0,55,
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4.1,
A2
43.
44,
45,
46
47.
48,
49,

4.10,

411,

442,

413.

414

7 Solution-mére de 4

B, DOSAGE

OBJET BT CHAMP D'APPLICATION

Cette méthode décrit le dosge du }.(4-sminobenzoate) de glycérol (4-amincbenzoste d'a-monoglycé-

tyle), Elle permet également le dossge du 4-aminobenzoste d'éthyle, Blle convient pout doser au

gezﬂn-l\um $% (m/m) de 4-aminobenzoste d'n-monoglycéryle et 1 % {m/m) de 4-aminobenzoste.
thyle,

DEFINITION

La tencur en 4aminobenzoate d'a-monoglycéryle et en 4-aminobenzoate d'éthyle mesuséo par cetto
méthode est exprimée en poutcentage de masee (% m/m) du produit.

PRINCIPE

Le produit 3 analyser est mis en suspension dans du éthanol et, aprds traitement approprié, le dossge

est effectué par chromatographie liquide & haute pression {CLHP). .

REACTIFS

Tous les réactifs doivent &tre de qualité analytique et, potamment, convenir pour 12 chromatographie
Tiquide 3 haute pression.

Méthanol.

Dihydrogénoorthophosphate de’ potassium KHPO4

Diacétate) de zinc Za(CH;C00);-2H,0

Acide acétique: a%P= 105

Hexacyanoferrate de tétrapotassium : K {Fe(CN))-3H,0

4-hydroxybenzoate d'échyle.

4-aminobenzoate d’a-monoglycéryle-

4-aminob d'éthyte (b ine).

f'?luﬁon uhpon (6,02 M): dissoudre 2.72,.g de dihydrogénoorthophosphite de potassium (4.2) dans 1 1
cau.

Eluant: solution tampon (49) méthancl (4;[): 61/39 (v/v). La composition de cette phase mobile peut
ttre modifiée de telle manidre que le facteur de résolution R soit égal ou supérieur 3 1,5:
’ d'R;—d'Ry
R=2 W, + W

ob:

R; et Ry = temps de rétention exprimé en minute de deus pics,
W, et W = largeur exprimée en mm des mes pics 3 mi-t

d = vitesse de déroulement du papier en’ mm/mn.

inob te d'c glycéryle : peser t environ 40 mg de 4-aminoben-

pe
20ate d'a-monoglycéryle. Les introduire dans une fiole jaugée de 100 ml. Dissoudre dans 40 ml de
méthanol (4.1), Compléter jusquau trait avec [a solution tampon (4.9)-et mélanger.
Solution-mére de 4-aminobenzoate d'éthyle : peser exactement environ 40 mg de 4-aminobenzoate
d'éthyle. Les introduire dans une fiole jaugée de 100 ml Dissoudre dans 40 ml de méthanal (4.1).
Compléter jusqu'au trait avec la solution tampon (49) et mélanger.
Solution étalon i et peser exac t environ S0 mg de 4-hydroxybenzoate d'éthyle (4.6), les
dissoudge par 40 ml de méthanol (4.1). latroduire la solution dans une fiole jaugée de 100 ml, complétes
jusqu'au trait avec In solution tampon (49) et mélanger.

- Solutions étalons 3 par dissolution dans 100 ml d’éluant (4.10), préparer quatre solutions étalons selon le

tableau suivant:

52‘“‘5"" decmonoglycéryle s-aminobenzoate Qéthyle | #hydroxybenzone déthyle

taion =

. ml {4.11) pg/ml () mt (412) ug/mi () ml (413) ug/ml ()
1 ’ 2 8 - 8 10 50
1 .4 16 3 12 10 50
m . 6 24 4 16 10 50
v 10 40 5 20 10 50

{) Ces valeurs sont données & titre indicatif et correspondent 3 une pesée exacte des solutions 411, 412
et 4.13. .
Note: Ces solutions peuyent ftre obtedues de facon différente.
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415
4.16
417

s
5L

5.2
53
54,

6.

6.13.

6.2.
62.1.
6.2.2.

623.

6.3.
63.1.

6.3.2.

6.3.3.

7.5

.

Solution de Carrez 1: dissoudre 26,5 de hexacysnoferrate de tétrapotassium (4.5) dans T'eau et compléter
3 250 ml

Solution de Casrez 111 dissoudre 549 g de difscétate) de zinc (43) et 7,5 mi dacide acétique (4.4) dans
Peau et compléter 3 250 ml.

Lichrosorb RP-18, ou équivalent, de 5 pm.

APPAREILLAGE

Matériel courant de laboratoire.

Chromatographe en phase liquide; & haute pression avec détecteur ultraviolets, 2 longueur d’onde vasiabl
¢t chimbre thermostatique 3 45 °C. ‘

Colonne en acier inoxydable : longueur 250 ‘mm, dismétre intérieur 4,6 mm. La ‘colonne est remplie de
Lichrosorb RP-18 (4.17). N

Bain # ultra-sons.

MODE OPERATOIRE

Préparation de I'échantillon

Peser exactement environ 1 g déchantillon dans un bécher de 100 mt et ajouter 10 ml de méthanol (4.1).

Placer le bécher pendant 20 minutes dans un bain  ultra-sons {5.4). T quantitati t'ha
suspension ainsi obtenue dans un ballon, jaugé de 100 ml avec 75 ml d'éluant (4.10) au maximum.
Ajouter successi t 1 ml de solution de Carrez I (4.15) et 1 ml de solution de Carrez II (4.16) en

mélangeant aprés chaque opération. Compléter jusqu’au trait avec I'éluant (4.10), mélanger de nouveau et

filtrer sur un filtre plissé.
Au moyen d'une pipette, introduire, dans une fiole jaugée de 50 ml, 3,0 mt du filtrat obtenu en 612¢t

5,0 ml de Is solution étalon inteme (4.1 3). Compléter au trait avec Péluant (4.10) et mélanger. Utiliser la
solution ainsi obtenue pout_procéder 3 l'analyse chromatographique décrite au point 6.2.

Chromatographie
Régler e débit de fa phase mobile (4.10) & 1,2 mi/mn et fixer la température de la colonne 245°C,
Régler le détecteur (5.2} sur 274 nm.

Au moyen d'une microseringue, faite au moins deux injections de 20 pl de fa solution (6.1.3) et mesurer
ia surface des pics.

Courbes d’étalonnage

Injecter 20 pi de chacune des solutions étalons (4.14) et mesurer la surface des pics,
Pour chaque concentration, calculer le rapport entre la surface du pic de 4-aminobenzoate d'a-monogly-
céryle et la surface du pic de Pétslon inteme. Traer la courbe d’étalonnage en plagant ce rapport en

ordonnée et le rapport des masses correspondantes en abscisse,

Procéder de la méme maniére pour le 4-aminobenzoate d'éthyle.

CALCUL

Sur Jes courbes d'étalonnage obtenues au point 6.3, lire les rapports de masse RP; et RP2 correspondant

aux rapports entre les susfaces des pics calculés au ‘point 623 od:
RP; = rapport des de 4-aminob d'a- glycéryle et 4-hydroxybenzoate d'éthyle,
RP; = rapport des masses de 4-aminobenzoate d'éthyle et 4-hydroxybenzoate d'ethyle.
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8.1

8.2.

9.
9.1,

9.2

3

4.

41

42
43.
44,
4.5.

S

s

6l

* (m/m) pour tous les P

A partir des rapports de masse sinsi obtenus, calculer la teneur en 4-aminob d'a- glycéryle et
en 4-aminobenzoate d'éthyle, en pourcentage de masse (% m/m), su moyen des formules:

g % (m/m) @mirmbenzone d'a-monoglycéryle = RP1 X 3%
8 % {m/m) 4-aminobénzoate d'éthyle = RP1 x -6%
ol

q = quentité en mg de 4-hydroxybenzoate d'éthyle (éralon interne) pesée eu point 4.13,

p = quantitt en g d'échantillon pesée au point 1.8

REPETABILITE (')

Pour une teacur de 5§ % {m/m) en 4-aminobenzoate d'a- glycéryle, la différence entre les résultats
de deux dosages pacalldles effectués sur le méme échantillon ne doit pas dépasser 0,25 %.

Pour une teneus de 1 % (m/m) de 4-aminobenzoate d'éthyle, la différence ‘entre les résultats de deux
dosages paralldles effectués sur le méme échantilion ne doit pas dépasser 0,10 %.

REMARQUES
Avant d'entreprendre U'anal dite, il ient de déterminer si Péchantillon ne contient pas

de composé susceptible de colncider avec le pic de Pétalon inteme (4-aminobenzoate d'éthyle) sur le
chromatogramme. -

" Pour vérifier l'absence d'interférences éventuelles, répéter le dosage en modifiant de plus ou moins 10 %

1a proportion de méthanol dans la phase mobile.
XXIV DOSAGE DU CHLOROBUTANOL

OBJET ET CHAMP D'APPLICATION
La présénte méthode convient pour le dosage du chlorob 1dlac ion maximale de 0,5 %
F3 " i lI 2 £ 1.

i des

L 4

DEFINITION

La teneus en chlorobutanol mesurée par cette méthode est exprimée en pourcentage de masse (% m/m)
du produit. .

PRINCIPE

Aprds ﬁaitement approprié du produit 3 analyser, le dosage est effectué par chromatographie en ph:ge
gazeuse en utilisant le 2,2,2-trichloroéthanol comme étalon interne.

REACTIFS

Tous les réactifs doivent &tre de qualité analytique,

Chlorobutanol 1,1,1-trichloro-2-méthyl propanol-2.

2,2,2-trichloroéthanol. )

FEthanol absolu.

Solution étalon de chlorcbutanol :'0,025 g dans 100 ml d’éthanol (4.3) (m/v)-

Solution étalon de 2,2,2-trichloroéthanol : 6,004 g dans 100 ml d'éthanol {(4.3) (m/v}.

APPAREILLAGE
Matériel courant de laboratoire.

Chromatogtaphe en phase gazeuse avec détecteur 3 capture d'électrons 63Ni.

MODE OPERATOIRE
Préparation de Péchantillon

Peser exactement de 0,1 g 3 0,3 g d'échantillon.(p g). L'introduire dans une fiole jaugée de 100 mi, le
dissoudre dans I'éthanol (4.3), 3j 1 m! de la solution étalon inteene (4.5) et compléter au trait avec de

Péthanol (4.3).

I
() Selon 1a norme 1SO 5725.
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6.2.
6.2.1.

62.2.

63,

64.

Conditions de Ia chromatographic en phase gazeuse
Les conditions opératoires doivent &tre telles que le facteur de résolmion,l-! de la colonne soit ég'al ou
supéricur 4 1,5: .
d'Ry— d'Ry
R ™ 2 ——e
2V, W,

ol
Ry et R; = temps de rétention exprimé ep minute de deux pics consécutifs,
W et W, = largeur des pics & mi-hauteur exprimée en mm,

d’ = vitesse de déroulement du papies en mm/mn.
A titre d'exemple, les conditi pétato ivantes fournissent le résultat recherché:
Colonne 1 1
Nature Verre L Acier inoxydable
Longueur 1,80 m 3m
Diamétre 3 mm 3 mm
“Remplissage 10 % carbowax 20 M TPA sur f5% OV 17 sur Chyomosorb
Gaschrom Q 80-100 mesh WAW DMCS 80-100 mesh
Conditionnement 24 3 jours & 150 °C
Températures : _ ’
— injecteur 200 °C - 150 °C.
w- colonne 150 °C‘ . 100 °C‘
" = détecteur 200 °C 150 °C
Gaz vecteur - Azote Argon/méthane (95/5 v/v)
. Débit . 35 ml/mn 32 ml/mn

Courbe étalon

Dans § fioles jaugées de 100 ml, sjouter & 1 ml de 1a solution étalon interne (4.5) respectivement 0,20,
0,30, 0,40, 0,50 et 0,60'ml de la solution {4.4) et compléter & 100 ml avec de P'éthanol (4.3). Injecter-1 pi
de ch de ces solutions dans le chr graphe selon les conditions opératoires décrites au point

62.2 et tracer la courbe étalon en portant en abscisse le rapport des masses du chlorobutanol au 2,2,2-tfi-
chloroéthanol et en ordonnée le sappott des surfaces corsespondantes. .

Injecter | il de la solution obtenue en 6.1 et opérer selon les conditions. décrites au point 6.2.2.

CALCUL,

Calculer & partir de la courbe étalon (6.3) 1a quantité <a » exprimée en pg de chlorobutanol de la solution
©.9).

La teneur en chlorobutanol de l'échantillon % m/m est calculée selon la formule:

Y ']
% chlorobutano) m/m = -:—:‘(—l'%‘- = ;_XLIBT

REPETABILITE ()

Pour une teneur en chlorobutano! -de 0,5 % (m/m), la différence eitre les résultats de deux dosages
paralitles effectués sur le méme échantillon ne doit pas dépasser 0,01 %.

Note ‘ .
Si fe résultat est égal ou supérieur 4 1a concentration maximale autorisée, il convient de vérifief I'absence
d'interférences,

{") Selon la norme 15O 5725.
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31
32

33
34.
3.5.
3.6

3.7
3.48.
39.
.10

4.1,
42
4.3,

AR

S

.53,

531
532
533,
534,

XXV IDENTIFICATION ET DOSAGE DE LA QUININE
A. IDENTIFICATION

«OBJET ET CHAMP D’APPLICATION

Cette méthode est destinée 3 mettre en évid fa présence de qui line dans les shampooings et fotions
capillaires,

PRINCIPE

L'identification s'effectue par chromatograpﬁie sur couche mince de siticagel et mise en évidence de Ia
fluorescence bleue de la quinine en milieu acide 4 360 nm.

Pour confirmation ultéri on peut suppri cette fl ce au moyen. de vap de b et
faise apparaitre une fluorescence jaunitse par les vapeurs d'ammoniac.

REACTIFS

Tous les séactifs doivent &tre de qualité analytique. B

Plaques de silicaget d'une épaisseur de 0,25 min sans indi defl ence, format 20 x 20 <m.
Solvant de développ : toludneféther diéthylique/dicht éthane/diéthylamine : 20/20/20/8
(v/vIvis). : Lo

Méthanol.

_Acide sulfurique 96 % (d%) = 1,84).

Ether diéthylique.

Réactif révélateur : ajouter avec précaution § mi d'acide sulfurique (34) 3 95 m! d'éther diéthylique (3.5)
dans un récipient réfrigéré. - ’ ,
Brome, .

Ammoniaque 3 28 % (dz‘0 = 090).

Quinine anhydre. .

Sofution étalon : peser exactement environ 100 mg de quinine anhydre (3.9) et les dissoudre avec du
méthanol (3.3) dans une fiole jaugée de 100 ml

APPAREILLAGE
Bquipement courant de chromatographie sur couche mince.

Bain 3 ultra-sons. ‘
Filtres Millipore FH 0,5 pi ou équivalent avec appareillage de filtration adéquat.

MODE OPERATOIRE
Préparation de l'échantillon

Peser avec précision une quantité de produit cosmétique susceptible de contenic environ 100 mg de
quinine. Lintroduire dans une fiole jaugée de 100 mi, dissoudre et porter au trait de jauge avec du
méthanol (3.3). Boucher et laisser pendant | heure & pérature ambi dans le bain 3 ultra-sons (4.2).
Filtrer sur filtce (4.3) et utiliser ce filtrat pour la chromatographie.

1. .

Chr (2 hie sur

Déposer sur la pl:tiue de siticagel (3.1) 1,0 ul de solution étalon (3.10) et 1,0 pi de solution échantillon
(5.1). Développer le chromatogramme sur 15 cm dans une cuve préalablement saturée aux vapeurs du
solvant (3.2).

Révélation

Sécher la plaque 3 température ambiante.

Pulvériser le réactif (3.6).

Laisser sécher la plaque pendant 1 heure 3 température ambiante. .

Observer la plaque sous rayonnement ultraviolet 3 360 nm. La quinine apparait sous forme d'une tache
fluorescente bleu intense. .

A titre d ple, le tableau ci-aprés reproduit les Rf des principauk alcaloides du quinguina, développés
au moyen du solvant (3.2).

Alcaloides RE
Quinine . 0,20
Quinidine 0,29
Cinchonine 0,33
Clachonidine 0,27
Hydroquinidine 017
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§3.5.

4.1,
4.2
43.
44,
4.5,

- 46,

47,
4.8.
4.9,

4.10.

4.11,
412,

5.
52,
53.
sS4,

5.5.

Pour confirmation ultérieure de I'identification de la qumme, on expose pendant environ | heure la
plague avx vapeurs de brome (3.7); la fl e disparait. En exposant ite 1a méme plaque aux
vapeurs d'ammoniaque (3.8), les taches réapparai avec une col brune ¢t, si 'on réexamine la

plague sous ultraviolets & 360 nm, on constate une ﬂuorescence jaundtre.

"Limite d'identification: 0;} pug de quinine.

B. DOSAGE

OBJET ET CHAMP D'M’PL!CATION

Cette méthode décrit le dosage de la quinine dans les shampooings et les lotions capillaires. Elle convient
pour doser su maximum 0,5 % ™/m dans les shampooings et 0% m/m dans les lotions.

DEFINITION

La teneur en quinine mesurée par cette méthodc est exprimée en pourcennge de masse (% m/m) du
produit,

PRINCIPE

Aprs traitement approprié du produit 4 analyser, le doszge est
haute pression (CLH[’)

4, 3 par <h

(ol & a

REACTIFS

Tous les réactifs doivent #tre de qualité analytique. Iis doivent notamment convenis pour 1a chrdmatogra-
phie liquide & haute pression.

Acétonitrile..

Dihydrogé hophosphate de potassium KH;PO,

Acide orthophosphorique i 85 % (dm - 1,7).
Bromure de tétraméthylammonium.

Quinine anhydre.

Méthanol. .
Solution d'scide orthophosphorique’ 0,1 M dissoudre 11,53 g dlacide orthophosphorique (4.3) dans
1000 m! d'ean dlsuﬂée dans une fiole jaugée. '

Solution de dthydro hophosphat dep jum 0,1 M : dissoudre 13,6 g de dihydrogénoorthophos-
phate de potassium (4.2)* dans 1 000 ml d'eau distillée dans une fiole jaugée.

Solution de ¢ de tétraméthyl ium 0,1 M : dissoudre 15,40 g de bromure de tétraméthyl-
ammomum (4.4) dans 1000 ml deav distillée dan! une fiole )augée

tlmm acide ouhophosphonque 0,1 M (47) / dihy oorthophosphate de potassium 0,1 M (43)/
de tét 01 M (49) / eau pouf CLHP 1 acktonitrile (4 1): 10/50/100/340/90

(v/vivIviv).

Ls composition de 1a phase mobile peut étre modifiée de telle manidre que le facteur de sésolution R soit

égal ou supérieur & 1,5:

dR;—d Ry

['H

R et Ry = temps de rétention exprimé en minute de deux pics consécutifs,
W, et W; = lasgeur des pics & mi-hauteus exprimée en mm,

d = vitesse de déroulement du papier en mm/mn.

Silice octadécylsilanisée de granulométri IO pm.

Solution étalon : dans une série de fioles 1augees de 100 ml, peser Ecision 5,0, 10,0,
150 et 200 mg de quinine anhydre (4.5). Ajuster avec du méthanol (4 6) et :gucr ;usqu'l dissolution.
Piltrer chaque solution sur filtre (5.5) de 0,5 pm. :

APPAREILLAGE
Matériel courant de labosatoire,

' _Bain' 4 -ultra-sons.

Chromatographe en phase liquide & haute pression avec détecteur ultraviolets 3 longueur d'onde variable.

Colonne en acier inoxydable : longusur 25 cm, diamatre intérieur : 4,6 mm, remplissage : silice octadéeyl-
silanisée (4.11).

" Filtre Millipore FH 0,5 pm ou -équivalent avec appareil de filtration adéquat.
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6.3.

7.2

MODE OPERATOIRE

Préparation de Péchantillon
Peser avec précision dans une fiole jougée de 100 mi une quantité d'échantillon correspondant A enviton
10 mg de quinine anhydre. Ajoutes 20 mi de méthanol (4.6) et placer fa fiole pendant 20 minutes dans
udn bain 3 ultra-sons {5.2). Compléter au teait au moy de méthanol (4.6). Homogénéiser fa solution et
filtrer une partie aliquote sur le filtre (5.5). -

Conditions de: la chromatographie

— Débit de la phase mobile (4.10): 1,0 ml/mn.

- Détection ; 332 am.

— Quantité A injecter: 10,0 il de 3 solution filtcée (6.1). .
— Mesure de ls susface du pic. .

Courbe d'étalonnage

Jatcodisize au moins trois fois 10,0 pl de ch des solutions étalons (4.12). M fa surface du pic et

en calculer la valeur moy poue ch conc i

Teacer la droite d'étalonaage.

CALCUL

A partic de fa courbe d'étalonnage (63), calculer la quantité de quini hydee, exprimée en ug,
dans le vol injecté

Ls concentration en quinine anhydre dans ['échantillon, en pourcentage de masse, est obtenue par fa
fofmule suivante :
% {m/m) de quinine anhydre = %
olt; . R
B = quantité en pg de quinine snhydre contenue dans 10 wl de ta solution filtrée (6.1.1),
A = masse de P'échantilion 6.1 exprimée en g

REPETABILITE ()
Pour une teneut en quinine anhydre de I'ordre de 0,5 % (m/m), Ja différence entee les ésultats de deux
dosages paralldles effectués sur le méme échantilion ne doit pas dtre supérieure 3 0,02 %.

Pour une teneur en quinine anhydre de Vordre de 0,2 % (m/m), 1a différence entre les résultats de deux
dosages paralidles effectués sur le méme échantillon ne doit pas dtee supérieure 3 001 %.

XXVI IDENTIFICATION ET DOSAGE DES SULFITES ET BISULFITES INORGANIQUES

OBJET x;‘r CHAMP D’APPLICATION

La méthode décrit l'identification et le dosage des sulfites et des hydrogénosulfites inorganiques dans les produits
cbsmétiques. Elle est applicable seulement aux produits contenant une*phase aqueuse ou alcootique et pour des
teneurs jusqu’3 0,2 % exprimé en SOz

2.1
2.2

L
32
4

41
42,
43,

A. IDENTIFICATION

PRINCIPE
L'échantillon est chautfé dans de l'acide chlorhydrique et Panthydride sulfureux libéré est identifié pac
son odeus ou 4 l'aide d'un papier indicateur.

REACTIFS
Tous les réactifs doivent étre de qualité analytique.

Acide hydrochlorique (4 M). _
Papier indicateur 3 Piodate de potassim-amidon, ou autce papier indicateur.

APPAREILLAGE
Matéciel courant de laboratoire. .
Ballon de 25 mi pourvu d'un rélrigérant 2 reflux coutt.

MODE OPERATOIRE
Introduise dans le flacon (3.2} 2,5 g déchantilton et 10 ml d'acide hydrochlorique (2.1).

Mélanger et porter & ébullition.
Détecter lanhydride sulfureux 3 Podeur au au moyen du papier indicateur {2.2).

(") Selon 1a norme ISO 5725,



BELGISCH STAATSBLAD — 18.07.1986 — MONITEUR BELGE 10303

1

kAN
32.
33.
34
3.5,
36.

41
42.

Sk

52
53.

54.
55.
56.
57,
58.

B. DOSAGE

DEFINITION 4

La teneur de I'échantilion en sulfite ou en hydrogénosulfite déterminée selon cette méthode est exprimée
en pourcentage de la masse de dioxyde de soufre.

PRINCIPE

Aprés acidification de V'échantillon, le dioxyde de soufre libéré est distillé et recueitli dans une solution
de peroxyde d’hydrogéne. L'acide sulfurique formé est titeé 3 Faide J'une solution tittée d'hydroxyde de
sodiush. N

REACTIFS

Tous les séactifs doivent étre de qualité analytique.

Peroxy&e d'hydrogéne 0,2 % (m/v). Ce réactif doit &re préparé quotidiennement.

Acide orthophosphorique (d?'rs = 175).

Méthanol.
Solution titrée d'hydroxyde de sodium : 0,01 M.
Azote.

Indicateur : mélange 1: 1 (v/v) de rouge de méthyle (0,03 % m/v dans de Péthanol).et de bleu de méthy-
léne (0,05 % mfv dans de Véthanol). Filtrer la solution.

APPAREILLAGE

“Matérciel courant de laboratoire.

Appareil i distiller (voir schéma).

MODE OPERATOIRE

_ Peser avec précision environ 2,5 g Jéchantition et les introduire dans le ballon de distillation A {voit

schéma).
Ajouter 60 ml dean et 50 ml de méthanol (33), et mélanger.

Intsoduire- 10 ml de peroxyde d'hydrogéne (3.1), 60 ml d'eau et q 1ques gouttes dlindicateur (3.6) dans le
récipient D destiné 4 cecevoir le distillat (voir schéma). Ajouter g Iques gouttes d'hydroxyde de sodium
(34) jusqu3 ce que Vindicateur vire au vert.

Procéder de méme dans le flacon laveur E (voir schéma).

Assembler Pappareil et régler le débit d'azote {(3.5) & environ 60 bulles par minute. -
Introduire par Fentonnoir 15 m! d'acide orthophosphorique (3.2) dans le flacon de distillation A.
Porter rapidement & ébullition et Jaisser bouillir régulitrement pendant 30 minutes.

Déconnecter le récipient D contenant le distiflat. Rincer le tube et, ensuite, titrér au moyen d'une solu-
tion d’hydroxyde de sodium {34) jusqu’d ce que Vindicateur (3.6) vire au vert.

CALCUL .
Calculer la teneur en sulfite ou en hydrogénosulfite de P'échantillon en pourcentage de masse 3 I'aide de
la formule suivante: -
’ 32 MV

m

% m/m de dioxyde de soufre =

olt: . .

M = concentration molaire d 1a solution’ d’hydroxyde de sodium (3.4),

V = volume (en mi) d’hydroxyde de sodium (34) nécessaire pour le titrage (5.8),
m = masse {en g) de I'échantillon {s.1). . .

REPETABILITE ()

Pour une teneur en dioxyde de soufre de 0,2 9 m/m, la différence entre les résultats de deux dosages
paralléles effectués sur le méme échantillon ne doit pas dépasser 0,006 %.

[
() Selon la norme 1SO 5725,
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Appaceil & distiltation de Panhydride sulfureux selon Tanner

Toutes les di ions sont données en millimetres
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XXVII IDENTIFICATION ET DOSAGE DES CHLORATES DE METAUX ALCALINS

OBJET ET CHAMP D'APPLICATION‘

La méthode décrit I'identification et le dosage des chlorates dans les dentifrices et autres produits cosmétiques.

1.

2.1
22
23,

24.
2.5

26.

4.1.
4.2,

"a3.

44.
4.5,

4.6.
47,

A. IDENTIFICATION

.

PRINCIPE

Les chiorates ‘sont séparés des autres halogénates par chromatographie sur couche mince et détectés par
formation de Fiode obtenue par oxydation.de liodure de potassium.

" REACTIFS

Tous les réactifs doivent étre de qualité analytique.

Solution de référence : solutions aqueuses de chlorate, bromate et iodate de potassium (0,2 % m/v) frai-
chement préparées. .

. Solvant de développement : solution d'ammoniaque (28 % m/v)facétone/butanol (60/130/30 viviv).

Solution aqueuse d'iodure de potassium (S % m/v).
Solution d’amidon (3 & 5% m/v).
Acide chlothydrique ‘M.

Plaques de chromatographie sur couche mince prétes 3 'emploi, revétues de cellulgse (épaisseur:

-0,25 mm). .

APPAREILLAGE

Matériel courant de laboratoire pour chromatographie sur couche mince.

MODE OPERATOIRE
Extraire environ 1 g de Péchantillon avec de I'eay, filtrer et diluer jusqu'a 2§ ml environ.'

Déposer sur la plaque (26) 2 p! de la solution (4.3) et 2 pi de chacune des trois solutions de référence
@1). -

Introduire la plaque dans une cuve et développer par chromatographie ascendante .sul‘ trois quarts
enviton de la longueur de la plaque a I'aide du solvant {2.2).

Retirer la plaque de la cuve et laisser évaporer le solvant (2 heures -environ).

Pulvériser sur la plaque la solution diodute de potassium (2.3) et laisser sécher pendant environ 5
minutes.

Pulvériser sur la plaque 1a solution d'amidon (24) et laisser sécher pendant environ § minutes.

Pulvériser sur la plaque de P'acide chlorhydrique (2.5). R

LECTURE

En présence de chlorate, il apparait une tache bleue (éventuellement brune) aprés une demi-heure.

Les valeurs de Rf sont les suivantes:

R{
Todate 0 — 02
Bromate . 05 — 0,6
Chlorate - 0,7 ~ 0,8

On notera que les bromates et les jodates produisent des réactions immédiates et on veillera @ ne pas
confondre les taches de bromate et de chlorate.
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32
33

4.1.

4.2.

5.2

53

B. DOSAGE

DEFINITION

La teneur de Féchantillon en chiorate déterminée selon cette méthode est exprimée en pourcentage de
masse de chlorate.

PRINCIPE

Le chlorate est réduit par du zinc en poudre en milieu acide. Le chlorure formé est titee potentiométri-
quement par le nitrate d'argent. Un dosage similaire avant la réduction permet de déceler la présence
éventuelle d’halogénures. R

REACTIFS

Tous les réactifs doivent &tre de qualité analytique.
Acide acétique 80 % m/m.

Zinc en poudre.

Solution titrée de nitrate d'argent 0,1 M.

APPAREILLAGE
Matériel courant de [aborataire.

Potentiographe équipé d'unc électrade indicatrice d'argeat.

MODE OPERATOIRE

Préparation de léchantitlon

Peser avec précision une quantité (m) de 2 g environ dans un tube & centrifuger. Ajouter environ 15 ml
Yacide acétique (3.1) et mélanger soigr Attendre 30 mi et centrifuger pendant 15 minutes
4 2 000 tours/mn. Tt fa solution surnageaante dans une fiole jaugée de 50 ml. Répéter deux fois la
centrifugation en ajoutant 1S ml d'acide acétique (3.1) au résidu. Recueillir les solutions contenant le

chlorate dans a méme fiole jaugée. Compléter au trait de jauge avec de 'acide acétique (3.1).

Réduction du chlorate

Prélever 20 mi de la solution (5.1) et ajouter 0,6 g de zinc en poudre (3.2). Porter 3 ébullition dans un
ballon surmonté dun réfrigérant ascendant. Apres 30 minutes d'ébullition, laisser refeoidir et filtrer.
Rincer le ballon avec de l'eau, filtrer et combiner le filtat et les eaux de ringage.

Dosege du chlorure .

Titrer la solution (5.2) avec du nitrate d'argent {3.3) au moyen du potentiographe (4.2). Titcer de la méme
maniére 20 ml de solutiorr (5.1) avec du nitrate d'argent’(3.3).

$i le produit contient des dérivés de brome ou d'iode susceptibles de libérer des bromures ou des iodures
aprés la téduction, 1 courbe de titrage pré pl points d'inflexion. Dans ce cas, fe volume de la
solution titrée (3.3) correspondant au chlorure est représenté par la différence entre les volumes cormes-
dant aux demier et avant-dernier points d'inflexion. '

¥

CALCUL

La teneur en chlorate de I'échantillon (% m/m) est calculée selon fa formule:
' 209 (V- V)M

% chlorate m/m = oy

ol .
V = volume en ml de 1a solution de nitrate d’asgent (3.3) utilisée pour le titrage de 1 solution (5.2),
V' = volume en mi de la solution de nitrate d’argent (3.3) utilisée pour le titrage de fa solution (S.1),
M = molarité de la solution de nitrate d'argent (3.3),

m = masse en g de I'échantillon (5.1).

REPETABILITE () ' )

Pour une teneur en chlorate de 33 5 % m/m, la différence entee les résultats des deux dosages paralitles
effectués sur le méme échantillon ne doit pas dépasser 0,07 % m/m.

(") Sefon la norme ISO 5725.



BELGISCH STAATSBLAD — 18.07.1986 — MONITEUR BELGE

10307

XXVIII IDENTIFICATION ET DOSAGE DE L'IODATE SODIQUE
OBJET ET CHAMP D’APPLICATION

La méthode convient & I'identification et au dosage de I'iodate sodique dans les produits cosmétiques rincés aprés
usage.

B A. IDENTIFICATION

1. PRINCIPE

L'iodate sodique est séparé des autces halogé par ¢t graphie sur couche mince et identifié par
Poxydation de Piodure en iode.

2. REACTIFS
Tous les réactifs doivent étre de qualité analytique.
2.!,7 Solutions de référence ; solutions aq de chlorate, de bromate et d'iodate de potassium (0,01 % m/v)
fraichement préparées. -
22, Sol de développ t: solution d"ammoniaque {28 % m/¥)/acétone/butanol (60/130/30 v/v/v).
23, Solution aqueuse d'iodure de potassium {5 % m/v).
24. - Solution d’amidon (1 3 $% m/A).

2.5 Acide chlorhydrique M.

3. APPAREILLAGE

3. Plaques de chromatographie sur couche mince prétes & I'emploi revétues de cellulose (0,25 mm).

32 Matériel courant de chromatographie sur couche ‘mince. :

4. MODE OPERATOIRE

4.1. ‘ Extraire environ 1 g de P'échantillon avec de Ueay, filtrer et diluer 3 environ 10 ml.

4.2, Déposer 2 pl de cette solution sur la ligne de base de la plaque (3.1) ainsi que 2 pl de chacune des trois
solutions de référence (2.1).

4.3. Placer Ja plaque dans une cuve de développ t et développer par ch graphie ascendante sur les
trois quarts environ de la longueur de la plaque & I'aide du solvant 2.2).

4.4, Retirer la plaque de la cuve et laisser s'évaporer Je solvant 3 la température ambiante. (Noze : L'opération
peut demander 2 heures) :

4.5. Pulvériser la plaque avec de Viodure de potassium (2.3) et laisser sécher p dant environ §

4.6 " Pulvériser ensuite avec la solution d'amidon (2.4) et laisser sécher pendant environ 5 minutes.

4.7. ‘ Pulvériser finalement avec de T'scide ‘chlorhydrique (2.5). ’

s EVALUATION

" En présence diodate, une tache bleue (éventuellement brune ou le dé ) apparait immédi la

valeur Ry étant approximativement de 0 & 0,2.
On notera que les bromates réagi immédiatement i des valeurs Ry de 0,5 4 0,6 et que les chlorates

réagissent, aprés 30 minutes environ, & des valeurs de Ry correspondant & 0,7 2 0.8,

B. DOSAGE

1. DEFINITION

La teneur de Péchantilion en iodate sodique déterminée par cette méthode est exprimée en pourcentage
de la masse d'iodate sodique.

2. PRINCIPE

L'iodate sodique est dissous dans I'eau et dosé par chromatographie liquide 3 haute pression, en utilisant
(en série) une colonne phase inverse C 18 et une colonne échangeuse d'anions.
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3t
3.2,
33.

34.
3.5.
3.6.

37.

4.1,
4.2,
4.3.

5.1
EARN

5.2

53.

REACTIFS

Tous les réactifs doivent étre de qualité analytique. lls doivent notamment convenir pour la chromatogra-
phie liquide 3 haute pression. . .

Acide chlothydrique, 4 M.
Solution .aqueuse de sulfite sodique, § % m/v.

Solution-mere d'iodate sodique : préparer une solution contenant S0 mg d'iodate de sodium par 100 ml
d’eau. N -

Dihydrogénoorthophosphate de p

Hyd 4 +haohosoh dicad: 2H;0.

24 & L3 L 4

Phase mobile de chromatographie en phase liquide 3 haute pression, Dissoudse 3,88 g de dihydrogénoor-
thophosphate de potassium (3.4) et 1,19 g d’hydrogénoorthophosphate disodique 2H;O (3.5) dans 1 1
d'eau. .

Le pH de la solution obtenue est 6,2.

Papier indicateur universel, pH t-11.

APPAREILLAGE
Matériel courant de !abora;oire.

Papier filtee de 110 mm de diamétre, Schieicher et Schull n® 575 ou équivalent.

Chromatographe ligide 3 haute pression muni d'un d i long d’onde variabl
Col : d'une long! de 120 mm et d'un diamétre interne de 4,6, mm, au nombre de 2, en série,
premidre colonne conditionnée en nucléosil (R) 5 C18 ou équivalent, deuxid ! conditionnée en

Vydac, TM — 301-SB ou équivalent.

MODE OPERATUIRE

Préparation des échantilions
Echantillons fluides (shampooings)

Peset avec précision une prise d'essai d'environ 1,0 g dans un tube de verre gradué et bouché 2 I'émeri ou
dans une fiole jaugée de 10 ml. Compléter au trait avec de I'eau et mélanger. Si besoin, filtrer la solution.
Déterminer la quantité d'iodate dans la solution au moyen de la chromatographie liquide & haute pres-
sion comme -décrit au point 5.2. J

Echantillons solides (savon)

Diviser finement une partie de I'échantillon et peser avec précision une prise d'essai d'eriviron 1,0 g, et

Pintroduire dans un tube en verre gradué et bouché 3 I'émeri de 100 ml.

Remplir d'eau jusqu'd 50 ml et agiter énergiqu pendant 1 minute ; centrifuger ou filtrer A travers
un filtre en papier ou laisser reposer le mélange pendant une nuit au moins, agiter énergiquement la
solution gélatineuse et filtrer celle-ci & travers un filtre en papier (4.1).

Doser I'iodate dans le filtrat par chromatographie liquide 3 haute pression comme décrit au point 5.2,

Chromatographie

Débit: Iml/mn.
Longueur d'onde de détecteur: 210 nm.
Volume injecté : 10 ul

Mesure : surface du pic. .

Etalonnage T

Pipeter respectivement 1,0, 2,0, 50, 10,0 et 20,0 mi de la solution-mére d'iodate sodique (3.3) dans des
fioles jaugées de 50 ml. Porter au trait et agiter. Les solutions ainsi ob 5 conti pecti

0,01, 0,02, 0,05, 0,10 et 0,20 mg d’iodate sodique par ml. Inj 10 ul de chaque solution de référence
dans le chromatographe liquide (4.3). Déterminer la surface du pic pour liodate et établir une courbe

d'étalonnage : surface de pic — concentrition d'iodate.
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8.2.

CALCUL

Calculer en iodate sodique, en pourcentage de la masse (% m/m) en
utilisant la formule:

% (m/m) 4‘'iodate sodique = VC / 10m
bl

o

= la masse, exprimée en g, de la prise d'essai (5.1}
= le volume total de la solution d'échantillon, exprimé en ml, obte-
nu comme décrit au point 5.1, ’
¢ = .la concentration, expr imée en mg/ml, 4'lodate sodique obtenue 2
partic de la courbe d'étalonnage. -

m
v

REPRTABILITE {selon la norme ISO 5725)

pour une teneur en jodate sodique de 0,1 & {(m/m), la différence entre
les résultats de deux dosages effectués en paralldle sur le ‘méne
&échantillon ne doit pas. dépasser 0,002 %.

CONFIRMATION

Principe

En solution acide, 1*iodate (103') est réduit en iodure (1)
par le sulfite et 1a solution obtenue est examinée par chromatographie
en phase liguide a haute pression. Si un pic ayant un temps de réten-
tion correspondant au temps de rétention de 1'iodate disparait aprés
traitement au sulfite, le pic original peut atre considéré comme de
1lt'iodate.

Mode opératoire .

Pipeter dans une fiole conigue une prise d'essai de 5 ml de la solu-
tion d‘'échantillon obtenue au point 5.71. Ajuster le pH de la solution
3 une valeur inférieure ou égale a 3 & l'aide 4'acide chlorhydrigque
(3.1) et du papier universel indicateur de pH (3.7). Ajouter trois
gouttes de la solution de sulfite sodique (3.2) et agiter. ijecter
10 ul de la solution dans le chromatographe liquide (4.2). Comparer le
chromatogramme avec celui obtenu de la manidre décrite au point 5 pour
le méme &chantillon.

vu pour &tre annexé& & Notre arrété du 30 juin 1986

BAUDOUIN

Par le Roi:

Le Ministre des Affaires sociales,
J.-L. DEHAENE

Le Secrétaire JEtaf 2 Ja Santé publique,
Mme W. DEMEESTER-DE MEYER



