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Cos prescriptions seront en vigueur du ler avril 1985 au
31 mars 1988,
Vu pour ¢tre annexé i Notre arrété du 19 avril 1985,

BAUDOUIN

Par le Roi :
Le Ministre des Relations exterieures,
L. TINDEMANS
L¢ Ministre des Communications et des Postes,
Telegraphes et Teélephones,
H. DE CROO

ot

MINISTERE DE LA SANTE PUBLIQUE
ET DE LA FAMILLE

19 FEVRIER 1985. — Arrété royal complétant Parrété royal du
26 novembre 1981 relatif aux modalités de prélévement des
échantillons de produits cosmétiques conditionnés dans leur
emballage d’origine et relatif aux méthodes d’analyse de réfé-
rence nécessaires au contrdle de la composition des nraduits cos~
métiques

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

Vu la loi du 24 janvier 1977 relative a la protection de la sante des
vonsommateurs en ce qui concerne les denrées alimentaires et les
autres produits, notamment l'article 12;

Considérant la deuxiéme directive de la Commission des Commu-
uautés européennes 82/434/C.E.E. du 14 mai 1982 concernant le rap-
prochement des législations des Etats-membres relutives aux
methodes d'analyse neécessaires au controle de la composition des
produits cosmétiques;

Vul'arrété royal du 26 novembre 1981 relatif aux modulites de preé-
levement des echantillons de produits cosmétiques conditionnes
dans leur emballage d'origine et relatif aux méthodes d'anulyse de
reference nécessaires au controle de la composition des produits
cosmetiques;

Vu les lois sur le Conseil d'Etat, coordonnies Je 12 janvier 1973,
notamment Yarticle 3, § ler, moditié par I loi du 9 uout 1980;

Vu l'urgence; .

Consideérant que 'urgence se justifie par le délai d'upplication qui
st impératif;

Sur la proposition de Notre Ministre des Affaires sociules et de
notre Secrétaire d'Etat a la Sunte publique et a I'Environnement,

Nous avons arrété et arretons :

Article ler. Dans I'annexe de l'arrété royal du 26 novembre 1981
rrlatil aux modalites de prélevement des échantillnns de produits
cosmeétiques conditionnés dans leur embnllage d'origine et relatif
aux méthodes d'analyse de référence nécessaires au controle de la
composition des produits cosmétiques, la rubrique B est compldtee
pur les dispositions de I'annexe du present arrete.

Art. 2. Notre Ministre des Affaires sociales et Notre secrctaire
d’Etat a la Santé publique et & 'Environnement sont chargés de
l'exécution du présent arrété,.

Donné & Bruxelles, le 19 février 1985.

BAUDOUIN

Par le Roi :
Le Ministre des Affaires sociules,
J.L. DEHAENE
Le Secretaire d'Etat 4 1a Santé publique
et a Environnement,
F. AERTS

Daze voorschriften zullen vun kracht zijn van 1 april 1885 tot
3i maart 1988.
Gezien om gevoegd te worden bij Ons besluit van 18 april 1985.

BOUDEWIJN

Van Komngswege.:
De Minister van Buitenlandse Betrekkingen,
L. TINDEMANS
De Minister van Verkeerswezen en Posterijen,
Telegrafie en Telefonie,
H. DE CROO

.

MINISTERIE VAN VOLKSGEZONDHEID
EN VAN HET GEZIN

——

19 FEBRUARI 1985. — Koninklijk besluit iot aanvulling van
het koninklijk besluit van 26 november 1981 betreifende de modali-
teiten van monsterneming van coesmetica in oorspronkelijke
verpakking en betrefiende referentieanalysemethoden die
moeten worden topgepast om de samenstelling van cosmetica te
controleren

BOUDEWIIN, 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 artike] 12;

Gelet op de tweede richtlijn van de Commissie van de Europese
Gemeenschappen 82/434/EEG van 14 mei 1982 betreffende de onder-
linge aanpassing van de wetgevingen der lid-Staten inzake analyse-
methoden die moeten worden toegepust om de samenstelling van
cosmeticaprodukten te contraleren;

Gelet op het koninklijk beshit van 28 november 1881 betreffende
de modaliteiten van monsterneming van cosmetica in oorspronke-
lijke verpakking en betreffende refetentieanalysemethoden die
moeten worden toegepast om de sumenstelling vun cosmetica te
controivren;

Gelet op de wetten op de Raad van State, gecodrdineerd 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 veruntwoord is door de
toepassingstermijn welke dwingend is;

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

Hebhen Wij besloten en besluiten Wij ¢

Artikel 1. In de bijlage van het koninklijk besluit van
26 november 1981 betrelfende de modaliteiten van monsterneming
van modaliteiten van monsterneming van cosmetica in oorspronke-
lijke verpakking en betreffende referenticanalysemethoden die
moeten worden toegepast om de samenstelling van cosmetica te
controleren, wordt de rubriek B aangevuld met de bepalingen van
de bijlage gevoegd bij dit besluit,

Arxt. 2. Onze Minister van Sociale Zaken en Onze Staatssecretaris
voor Volksgezondheid en Leefmilicu zijn belust met de uilvoering
van dit besluit.

Gegeven te Brussel, 19 februai 1485,
BOUDEWIJN

Vun Koningswege :
De Minister van Sociule Zuken,
J.L. DEHAENE
De St.autssecretaris voor Volksgezondheid
en Leefmiliey,
F. AERTS
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Annexe

VII. Hdentification des agents d'oxydation
et dosage du peroxyde dhydrogone
dans Ies produits capilluires

Objet et champ d'upplicalion

Lo dosage iodométrique du peroxyde d’hydrogéne dans les pro-
duits carmetiques est possible en absence de tout uutre upent
d'oxydation reagissant avee les iodures pour former de Piode, Avant
d'entreprendre le dosage iodomeétrique du peroxyde d’hydrogéne, il
est done indispensable de détecter et d'identifier les wutres agents
d'oxydution éventuecllement présents. Cette identification s'effectue
en deux opérations, lu premiere coneerne les persulfates, les bro-
mates ot le peroxyde d'hydrogene, la seconde le peruxyde de
haryum.

A. Identification des persulfutes, des bromutes et du puroxyde
d'hydrogene :
1. Principe:

Le persulfute de sodium, de potussium et d'amrmonium, le bro-

male de potassium et de sodium et le peroxyde d'hydrogeny, qu'il

provienne ou non du pevoxyde de baryum, sont identfiés pur
chromaiogruphie descendunte sur papier a l'aide de deux sol-
vanis de developpement.

2. Roactifs:

Tous les reactifs doivent étre de qualité analytique.

2.1. Solutions aqueuses de références a 0,5 % (m/v) des composes
suivants : .

2.1.1,

2.1.2.

2.1.3

2.14.

2.1.5.

Persulfute de sodium.

Persulfute de potassium.

Persulfate d’ammonium.

Bromate de potassium.

RBromuale de sodium.

2.1.6. Peroxyde d'hydrogéne.

2.2. Solvant de dev~loppement A, ¢thanol a 80 % (v/v),

2.3, Solvant de développement B, benzene-methanol-alevol-isoumy-
lique-cau (34 + 38 4+ 18 + 10, v).

Roactit A, solution aqueuse diodure de pofussium a 10 % (m/v).
Reactif B, snlution aqueuse d'iodure de potassium a 10 % (m/v).
Reactil C, acide chlorhydrigque & 10 % (m/m).

Acide chlurhydrigue 4 N,

2.4.

2.5.

2.6.

2.7

3. Appareillage :

3.1, Papier pour chromatographie (Whalman n» 3 et nv 4 ou equiva-
lent).

3.2. Micropipetie d'un pl.

3.3, Fioles juugées de 100 ml.

3.4. Filtres plitsés.

3.5, Matériel
papter,

4, Priparation de Fechantillon :

4 1. Produits solubles dans feau @ Preparer deux solutions d'echun-
tillon en dissolvant respectivement 1 et 5 g du produits dans
100 mi deau. Pour realiser la chromatograpine sur papioer
deerite au point 5, utiliser 1yl de ¢hacune de ces deax solutions.

courunt pour chromidographie descendonte  sur

4.2. Produits particllement solubles dans Peau,

421, Poser 1 ot 5 g d'échantilion, les mettre en suspension duns
50 ml d'eay, completer a 100 mi ot moelanger. Filtrer los deax
suspensions & Faide d'un filtre plisse {point 3.4) et utiliser 1 ul
de chiacun des deux filtrats pour realiser n chromatographice
sur papier decrite an point 5.

2. Preparer deux nouvelles suspensions de 1 et 5 g d'¢cehuntillon
dans 5 mb d'ean, acidifier avee de Facide chlurhydrique dilue
(point 2.7) compléter & 100 mi avee de 'ean et melanger, Fil-
trer les suspensions a Faide d'un filtre plisse (point 3.4) ot utili-
ser 1l de chacun des deux filfrats pour realiser a chromato-
sraphie sur papier decrite an point 5

4.3, Cremes - Homogeneisor separement 5 ot 20 ¢ du produit dans

100 ml d'eau et utiliser les dispersions pour realiser o chroma-

rh
[~
te

toptaplue sur papier decerite au point B

Bijluge

VIL D jdentiticatio van enkele oxidaticmiddelon
en de kwantitatiove bepaling van l'.'alur-rr(g[[u-rumde
in produkten vour de haarverzorging

Docel en toepassingsgehied

De jodometrische bepaling van wulerstofperoside in kosmetica is
mogelifk bif afweaigheid vun undere oxidutiemiddelen die uit
jodiden jodium vrijmuken, Voorafizuunde aun de jodometrisehe
bepuling van waterstofperoxide is het dab ouk novodzakeiijk even-
tuce] aanwezige andore oxiduliomiddelen op te sporen en te identils-
veren. Degze identificatie valt uiteen in twee delen; het vorste decl

Comvat de persulfaten, de bromaten en waterstofperoxide en het

tweede deel bariimperoxide.

A. De identificatie van persulfuten, bromaten alsmede water-
stofperoxide ;
1. Beginsel: .
Natrium-, kalium en ammoniumpersulfuat, kalium- en notriam-
bromuut alsmede waterstofperoside — ul dan niet ufkomstiy van
buriumperoxide ~ worden peidentificeerd met behulp vun
dalende puapierchromatografie wuarbli gebruik gemaskt wordt
vun twee loopvloeistoffen.
2. Reagentia @
Alle reagentia moeten van analytische kwaliteit ziin
2 1. Reterentivoplossingen 0.5 % (m/v) in water vun de volgende
verbindingen ;
2.1.1, Natriumpersulfaat.
2.1.2. Kuliumpersulfaat.
2.1L3. Ammoniumpersulfaat,
2.1.4. Kuliumbramaat.
2.1.5. Natriumbromaat.
2.1.6. Waterstofperoxidie.
2.2. Loupvlovistol A, ethanol 80 (v/v)
2.3, Loopvineistol B, benzeen-methanol seamylualcohol-water (34 +
38+ 18 + 1o,v).
2.4. Netectiomiddel A, kaliumjodideoplossing 10 % (mJy) in water.
2.5, Dutecticmiddel B, zetmevloplossing 1% (m/v) in water.
2.6. Detectiemiddel C, zoutzuur 10" (in/m)
2.7. Zoutzuur 4 N.

3. Apparatuur en hulpmiddelen :

3.1. Papier voor chromutografie {(Whatmun nr. 3 en nr. 4 of gohijh-
waardig).

3.2, Micropipet van lul.

3.3, Maatkolven van 10 mi.

d4. Vouwfiltors,

2.5 Gubraikehjke uitmasting vowt

papicrchromatugrafice.

bet uitvoeren van  dalende

4. Monstervoorberviding

4.1, In wuter oplosbare produbten @ Mauk van elk monster een
tweetal oplossimien door respectievelyjk 1 en 5 pram produbt op
te lossen in 100 mlwater, Gebrutk van elk vat deze oplossinsen
1 ol voor het vitvoeren van de onder 5 beschresen papierchro-
matopratle.

1.2. Gedecoltelijk in water oplosbare produkten.

4.2.1. Weog rospectievelijk 1en 5 pram monster af en suspendeer in

At ml witer, vul bewde suspensies met water aan tot 100 mt en

meng. Filireor beide suspensies over een vowvhilter (3.4) en

pebruth van elk van de filtraten 1 ad voor het witvocien van de
onder § beschreven papierchromatopralio.

Bercid nogmaals van elk monster ect: tweetal suspensies door

respectievelifk 1en 5 gram aun fo suspenderen in M ml water,

e met verdund zoutzuar (2.7), vul met water aan tot 1 ml

on meng. Filtreer de suspensies doar cen vouwfilter (3.4) en

gebruik 1 pl van beide filiraten voor het uitvoeren van de
onder 5 beschreven papierchromatoprafie.

4.3, Cremes @ Homogeniseer respectievelijk 5 en 20 gram van olk
produkt in 100 ml water en gebruik de suspensios voor het
utlvoeren van de onder § beschreven papierchromatogratie,

4.2.2,
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5.
5.1

5.2.

Mode opératoire :

. Dans deux cuves pour chromatographie descendunte sur
papier, mettre une certaine quantité des solvants de développe-
ment A (point 2.2) et B (point 2.3). Saturer les cuves par les
vapeurs de solvunts pendant 24 heures au moins.

Sur une bande de papier pour chromatographie (Whatman nv 3
ou équivalent) de 40 cm de Jong et 20 em de large (point 3.1) ou
d'un autre format approprié, déposer sur chague peint de départ
1 p! de l'une des solutions (ou suspensions filtrées) d'échantillon
et de référence préparées aux points 4 et 2.1 et faire évaporer le
solvant & I'air.

. Mettre la bande (point 5.2) dans la cuve remplie du solvant A
(point 5.1) et chromatographier jusqu'a ce que le front du sol-
vant ait parcouru 35 cm (environ 15 heures).

Répéter les opérations décrites aux points 5.2 et 5.3 avec du
papier pour chromatographie (Whatman n® 4 ou equivalent)
{point 3.1} et le solvant B (point 2.3). Chromatographier jusqu'a
ce que le solvant de développement ait parcouru 35 cm (environ
5 heures).

. Aprés développement, sortir les bandes de papier des cuves et
les sécher a I'air.

£.6. Révéler les taches en pulvérisant : v

5.6.1. Le réactif A (point 2.4) et aussitét aprés le réactif B (point 2.5).

5.6.2.

5.7

L

2.

2.1
22
23
24
2.5
2.6
2.7
2.8
2.9

Les taches de persulfates apparaissent d’abord sur le chroma-

togramme, suivies de taches de peroxyde d’hydrogéne. Mar-

quer ces taches au moyen d’'un crayon. .

Le réactif C (point 2.8) sur les chromatogrammes obtenus au

point 5.8.1. Des taches gris bleu indiguant la presence de bro-

mates apparaissent.

. Dans les conditions indiquées ci-avant pour les solvants A
(point 2.2) et B (point 2.3) les valeurs Rf des solutions de réfé-
rence (point 2.1) sont les suivantes:

Solvant A Solvant B
{point 2.2)  (poirt 2.3)

Persulfate de sodium ........ ..., . 0,40 0,10
Persulfate de potassium. ............ 0.40 0,02 + 0,01
Persulfate d'ammonium ............. 0,50 0,10 + 0,20
Bromate de sodium.......... e 0,40 020
Bromate de potassivm ........ . . 0,40 0.10 + 0,20
Peroxyde dhydrogene ........ .00, 0.80 0,80

B. Identification du peroxyde de buryum :

Principe : La prosence de peroxyde de baryum est mise en évi-
dence : d'une part par formation du peroxyde dhydrogéne apres
T'aciditication de l'échantillon (titre A, point 4.2), ¢t d'autre part,
pur l'identification d'ions baryum.

— En I'absence de persulfates (titre .1} : on ajoute de l'ucide sul-
furique dilué a une partie de la solution d'¢chantillon acide
(titre B, 4.1), ce qui entraine lu formation d'un precipite blunc de
sulfate de baryum. La prosence dions buryum duns la solution
d'échantillon (B, 4.1) est confirmée par chromutographie sur
papier comme indiqué point § ci-apres.

— En cas de présence simultunée de peroxyde de buryum et de
persulfate (titre B, point 4.2) apres fusion alcaline de I'inscluble et
dissout dans l'acide chlorhydrique, on établit la présence d'ion
baryum matographie et/ou par précipitation a 'etat de sulfate.

Reactifs :

. Methanol.
Acide chlorhydrique conventre u 3 % {(m/mj).

. Acide chlorhydrique 6 N.

. Acide sulfurique ¢ N.

. Rhodizonate disodigue

. Chlorure de baryum {BaCl. 2H O).

. Carbonaute de sodiufm anhydre.

. Solution aqueuse de chlorure de buryum & 1 % (m/v).

. Solvant de developpement, méthunol-ucide chlorhydrique con-
centre-eau (B0 + 10U+ 10,v).

2.10. Réactif, solution aqueuse de rhodizonate disodique i ),1 % (m/v)

dans I'vau: preparer la solution juste avant T'utitisution.

5.
5.1

5.2.

5.3

54

5.5.

5.6.

Werkwijze :

. Breng in een tweetal chromatografiebakken voor het uitvoeren
van dalende papierchromatografie een geschikie hoeveelheid
van de loopvloeistoifen A (2.2) respectievelijk B (2.3). Verzadig
de chromatografiebakken gedurende ten minste 24 uur met
dampen van de loopvloeistotfen.

Breng op een strock papier voor chromatografie (Whatman
nr, 3 of gelijkwaardig (3.1) van 40 cm lang en 20 cm breed of een
ander geschikt formaat per startpunt 1 pl van één der onder 4
en 2.1 bereide monster-en referentieoplossingen en laat het
oplosmiddel aan de lucht verdampen.

Plaats het papier {5.2) in de chromatografiebak gevuld met loop-
vloeistof A {8.1) en chromutografeer tot de loopafstand van het
front 35 em bedraagt (ongeveer 15 uren).

Herhaal de bewerkingen onder 5.2 en 5.3 met geschikt papier
voor chromatografie (Whatman nr. 4 of gelijkwaardig (3.1) en
loopvloeistof B (2.3). Chromatografeer tot de loopafstand van
het front 35 cm bedraagt (ongeveer 5 uren).

Neem na het ontwikkelen de papierstroken uit de bakken en
droog deze aan de lucht.

Maak de vlekken in het chromatogram zichtbaar door de
papierstroken achtereenvolgens als volgt te bespuiten :

5.6.1. Met detectierniddel A {2.4) kort daarna gevolgd door detectie-

5.6.2.

middel B {2.5). Eerst verschijnen nu de vlekken van de persul-
faten en vervolgens die van waterstofperoxide in het chroma-
togram. Markeer de viekken met een potlood.

Met detectiemiddel C (2.6) de chromatogrammen verkregen
onder 5.6.1. Aanwezige bromaten worden nu in het chromato-
gram als grijsblauwe vickken zichtbaar.

5.7. De Rf-waarden van de referentiestoffen (2.1) bedragen onder de

1.

2.
2.1

2.2,
23
2.4.
2.5,
2.8

217

2.8.
2.9,

2.1

hiervoor beschreven omstandigheden van de loopvloeistoffen A
(22)en B(2.3): :

Loopvloei- Loopvloei-
stof A stof B

(punt2.2) (punt2.3.)
Natriumpersulfuat .....ooo0ons 0,40 0,10
Kulinmpersulfaat .............00s . 0,40 0,02 + 0,01
Ammonium persulfaat ..... 0000 0,50 0,10 + 0,20
Natriumbromaat .....coveeioinen 0,40 0,20
Kaliumbromaat .....cooviennenannen 0,40 0,10 + 0,20
Waterstofperoxide..... P 0,80 0,80

B. ldentificatie van bariumperoxide :

Beginsel : De aanwezigheid van buriumperoxide wordt enerzijds
middels papierchromatografie aungetoond via het gevormde
waterstofperoxide na aanzuren van het monster (methode A, 4.2)
en underzijds door een identificatiereuctie op het buriumion.

— Indien persulfaten (.4) afwezig zijn wordt aan een deel van de
zure monsteroplossing (B, 4.1) verdund zwavelzuur toegevaegd
waardour een wit neerslag van bariumsultuat ontstaat. De
uunwezigheid van bariumionen in de monsteroplossing (B, 4.1)
wordt middels pupierchromatogratie op de hierna beschreven
wijze (B, 5) nogmaals bevestigd.

— Indien echter bariumperoxide en persulfaten gelijktijdig
aunwezig zijn (B, 4.2) moet het residu vun de oplossing alkalisch
worden ontsloten en vervolgens in het residu van de smelt (5,
4.2.3), na oplossen in zoutzuur, de aunwezigheid van bariumionen
zowel papierchromutografisch als via bariumsulfuat bevestigd
worden.

Reagentia :

. Methunol.

Zoutzuur geconcentreerd 36 %
Zoutzuur 6 N.

Zwavelzuur ¢ N.
Dinatriumrhodizonaat.
Buriumchloride (BaCl, 2H O).
. Natriumcarbonaat, watervrij.
Bariumchloride oplossing 1 % (m/v) in water.

Loopvlovistof methanol-zoutzuur geconcentreerd (36 "-ig)-
water (80 + 19 + 10,v).

Detectiemiddel, dinutriumrhodizonaatoplossing 0,1 % (m/v) in
water; bereid de oplossing vlak voor het gebruik.

{m/m).

0.
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3. Appareilluge :

3.1. Micropipette de 5 ul.

3.2. Creuscts en plaline.

3.3. Fioles jaugdes de 100 ml

34. Papier pour chromatographie (Schleicher et Schiill 2043 b ou
équivalent). Placer pendant une nuit dans la cuve pour chroma-
tographie {titre A, point 3.5) contenant le solvant (titre B,
point 2.9) et sécher.

3.5. Filtres plissés,

3.6. Matériel courant pour la chromatographie ascendante sur
papier.

4. Préparatjon de I'échantillon :

4.1. Produits ne contenant pas de persulfates:

4,1.1. Homogénéiser ou dissoudre 2 g du produit dans 50 ml d'eau et,
au moyen d’acide chlorhydrique (titre B, point 2.3) porter le
pH de la solution & environ 1.

4.1.2. Transvaser la solution (suspension) dans une fiole jaugée de
100 ml. Compléter au trait avec de l'eau et mélanger. Utiliser
cette solution pour réaliser la chromatographie sur papier
décrite au point 5 et pour identifier le baryum par précipita-
tion du sulfate.

4.2. Produits contenant des persulfates :

42.1. Homogénéiser ou dissoudre 2 g du produit dans 100 ml d'eau
et filirer.

42.2. Ajouter au résidu séché 7 a 10 fois son poids de carbonate de
sodium (titre B, point 2.7), mélanger et fondre le mélange dans
un creuset de platine {titre B, point 3.2) pendant une demi-
heure,

42.3. Refvoidir a la température ambiante, mettre en suspension le
produit de la fusion dans 50 ml d'eau et filtrer (titre B,
point 3.5). ;

42.4. Dissoudre dans l'acide chlorhydrique 6 N (titre B, point 2.3) et
porter 4 100 ml avec de 'eau. Utiliser cette solution pour réuli-
ser la chromatographie sur papier décrite au point 5 et pour
identifier le baryum par précipitation du sulfate.

5. Mode opératoire :

5.1. Dans une cuve pour chromatographie ascendantc sur papier,
mettre une certaine quantité de solvant (titre B, point 2.9) et
saturer la cuve pendant 15 heures au moins.

5.2. Sur une feuille de papier pour chromatographie, préalablement
traité comme indiqué (titre B, point 3.4) déposer respectivement
sur trois points de départ, 5 ul de chacune des solutions prépa-
rées (titre B, point 4.1.2) et (titre B, point 42.4) et de la solution
de référence (titre B, point 2.8).

5.3. Faire évaporer le solvant & Pair et chromatographier verticale-
ment jusqu'a ce que le solvant de développement ait parcouru
30 ¢m.

h4. Sortir le chromatogramme de la cuve et le sécher a I'air.

5.5. Faire apparaitre les taches sur le chromatogramme en pulveri-
sant celui-ci avec le réactif (titre B, point 2.10). En présence de
baryum, des taches rouges de Rf 0,10 environ apparaissent,

C Dosage du peroxyde d’hydrogéne :

1. Principe : Le dosage iodométrigue du peroxyde d'hydrogtne

repose sur la reaclion suivante ;

HO, + 2H* + 21" - I, + 2H.O
11 s'agit d’une réaction lente, mais il est possible de l'accelérer en
ajoutant du mobybdate d'ammonium. L'iode formé, dosé par des
procédés titrimétriques 4 l'aide d'une solution de thiosulfate de
sodium, permet de calculer la teneur en peroxyde d'hydrogene.

9. Définition : La teneur de I'échantillon en peroxyde d’hydrogene
determinée selon cette méthode est exprimée en pourcentuge de
musse du produit,

3. Réactifs : Tous les réactifs doivent étre de qualite analylique.

3.1, Acide sulfurique 2 N.

3.2, Iodure de polassium.

3.3. Molybdate d'ammonium.

3.4. Solution de thiosulfute dv sodium 0,1 N.

3.5. Solution d'icdure de potassium & 10 % {(m/v). Préparer la solu-

tion exiemporanémeont.

3.6. Solution de mobybdate dammoniun & 20 % (in/v),

3.7. Solution d’umidon & 1% (m/v).

3

3.

Apparatuur en hulpmiddelen

3.1. Micropipet 5 ul.

3.2. Platina kroezen,

3.3. Maatkolven van 100 ml.

3.4. Chromatografiepapier (Schleicher en Schiill 2043 b of gelijk-

3.5

waardig). Reinig het papier door dit gedurende één nacht in de
chromatografiebak voor dalende chromatografie (4, 3.5) te
ontwikkelen in de loopvioeistof (B, 2.9) en vervolgens te drogen.

. Vouwfilters.

3.6. Gebruikelijke uitrusting voor het uitvoeren van stijgende

4,
-4.1. Produkten zonder persulfaten :

papierchromatografie.

Monstervoorbereiding :

4.1.1. Homogeniseer 2 gram produkt in 50 m1 water ex breng de pH

van de oplossing door middel van zoutzuur (B, 2.3} ongeveer
op 1.

4.1.2. Breng de oplossing of suspensie met water over in eenx maat-

kolf van 100 ml, vul met water tot de maatstreep aan en meng,
Gebruik deze oplossing voor het onder B, 5 beschreven
papierchromatografisch onderzoek en voor de identificatie
van het bariumion door het als bariumsulfaat neer te slaan.

42 Produkten met persulfaten:
4.2.1. Homogeniseer 2 gram produkt in 100 ml water en filtreer.

4.2.2, Voeg aan het gedroogde residu 7 tot 10 maal de massa aan

natriumcarbonaat toe (B, 2.7). Meng en verhit het mengsel in
een platinukroes { B, 3.2) gedurende een half uur.

42.3. Koel af tot kamerternperatuur, suspendeer de smelt in 50 ml

water en filtreer (B, 3.5).

4.2.4. Los het residu van de smelt op in zoutzuur § N (B, 2.3) en vul

5.

met water aan tot 100 ml. Gebruik deze oplossing voor het
onder B, 5 beschreven papierchromatografisch onderzoek.

Werkwijze :

5.1. Breng in een chromatografiebak voor stijgende papierchroma-

tografie (B, 3.8) een geschikte hoeveelheid loopvloeistof (B 29)
en verzadig de bak gedurende ten minste 15 uren.

5.2. Breng op een stuk chromatografiepapier — voorbehandeld als

aangegeven onder B, 34 — wverdeeld over een drietal start-
punten respectievelijk 5 pl van elk der onder B4.1.2en B, 424
bereide oplossingen en de referentieoplossing (B, 2.8).

5.3. Laut het oplosmiddel aan de lucht verdampen en chromatogra-

feer verticaal over een loopafstand van 30 cm.

5.4. Neem het chromatografiepapier uit de chromatografiebak en

3.

@

droog het aan de lucht.

. Maak de viekken in het chromatogram zichtbaar door het chro-
matografiepapier te bespuiten met het detectiemiddel (B, 2.10).
Bij aunwecigheid van barium ontstaan rode vlekken met een
Ri-waarde van ongeveer 0,10 }

C De bepaling van waterstofperoxide :

. Beginsel : De jodometrische bepaling van waterstofperoxide

berust op de valgende reactie: .

H.O: + 2H* + 21~ = I: + 2H.O
Deze omzetting verloopt traag maar kan door toevoeging van
ammoniummolybdaat worden versneld. Het gevormde jodium
wordt met patriumthiosulfaatoplossing titrimetrisch bepaald en
is een maat voor het gehalte aan waterstofperoxide.

. Definitic : Het gehalte aan waterstofperoxide bepaald volgens

dese methode wordt uitgedrukt in massaprocenten (m/m) van de
waar.

Reagentia : Alle reagentia moeten van analytische kwaliteit zijn,

3.1, Zwavelsuur 2 N

3.2, Kaliumjodide.

3.3, Ammaniummolybdaat.

3.4, Natriumthiosulfuatoplossing 0,1 N,

2.5 Kalinmjodideoplossing 10 % (m/v). Bereid deze oplossing viak

voor het gebruik.

A4, Ammoniummolybdaatoplossing 20 % (m/v).
37, Zetwectoplossing 14 (m/v).



7436

MONITEUR BELGE ~— 21.5.1985 — BELGISCH STAATSBLAD

4. Appareillage :

4.1, Béchers en verre de 100 ml

4.2. Burette de 50 ml.

4.3. Fioles jaugées de 250 ml.

4.4. Eprouvettes graduées de 25 et 100 ml.
4.5, Pipettes jaugéesde 10 ml

4.6. Fioles coniques de 250 ml

5. Mode opératoire:
5.1, Dans un bécher de 100 ml, peser une gquantité (m grammes) du

produit équivalent & O,8 g environ de peroxyde d’hydrogéne; les
transvaser quantitativement dans une fiole jaugée de 260 ml &
Paide d'une petite quantité d’eau, compléter au trait avec de

I'eau et mélanger.,

£.2, Pipeter 10 ml de la solution d'échatilion (point 5.1) dans une
fiole conique de 250 ml {point 4.8) et ajouter successivement
100 ml d’acide sulfurique 2 N (point 3.1}, 20 ml de solution

d'iodure de potassium (point 3.5) et trois gouttes de solution de
molybdate d’'ammonium (point 3.8).

5.3, Titrer immédiatement liode formé & l'aide de la solution de
thiosulfate de sodium 0,1 N {point 3.4) et, juste avant d'atteindre

le point d'équivalence, ajouter quelques mi de solution d'amidon

comme indicateur. Noter la guantité en ml de thiosulfate de
sodium 0,1 N utilisée (V).

34, Selon le processus indiqué aux points 5.2 et 5.3, effectuer un

dosage & blanc, les 10 ml de solution d'échantillon étant rempla-
cés par 10 ml d'eau. Noter la quantité en ml de thiosulfate de
sodium 0,1 N utilisée (Vo). .

6. Calcul : Calculer la teneur du produit en peroxyde d'hydrogéne,
en pourcentage de masse (%, m/m} a 'aide de la formule :
(V_~ Vo) x L7008 x 200 x 100
m > 10 x 1000
(V. — Vo) x 4252

% de peroxyde d'hydrogéne =

% de peroxyde d'’hydrogéne =

m

ou:

m = laquantité en g de produits examine (point 5.1).

Vo = laquantité en ml de solution de thiosulfate 0,1 N utilisee
lors du dosage & blanc (point 5.4).

v = la quantité en ml de solution de thiosulfate 0,1 N utilisee

lors du titrage de la solution d'échantillon (point 5.3).

7. Répétabilité (selon la norme ISO 5725) :
Pour une teneur en peroxyde d’hydrogéne de I'ordre de 6 % (m/m)
1a différence entre les résultats de 2 dosages paralleles effectues
sur le méme échantillon ne doit pas dépasser 0,2 %.

VI, Identification et dosage semi-quantitatif
de certains colorants d’oxydation dans les teintures pour cheveux

1. Objet et champ d'application : Cette méthode permet lidentifica-

tion et le dosage semi-quantitatif des substances suivantes dans
les teintures pour cheveux sous forme de créme et de liquide :

Dénomination des substances Symbole

diaminobenzénes :
1-2 diaminobenzéne (0. phénylénediamine) ......... {(OPD)

1-3 diaminobenzeéne (m. phénylenediamine) ........ (MPD)

1-4 diaminobenzére (p. phénylénediamine) . . . .. (PPD)
diaminotoluénes :

2-4 diaminotoluéne (0. toluylenediamine) ... ... {OTD)

2-4 diaminotoluéne (m. toluylénediumme) ......... . (MTD)

2-5 diaminotoluéne (p. toluylenediamine). {PTD)
diaminophénols :

2-4 diaminopheénol ..... ... o {DAP)
hydroguinone:

1-4 dihydroxybenzénie ... (H)
anaphtol oo (t-N)

4, Apparatuur en hulpmiddelen:

4.1. Bekerglazen van 100 ml.

4.2. Buret van 50 ml.

4.3. Maatkolven van 250 ml.

4.4. Maateylinders van 25 en 100 mlL
4.5. Volpipettenvan 10ml.

4.6. Konische kolven van 250 ml.

5. Werkwijze:

5.1, Weeg nauwkeurig in een bekerglas van 100 ml een hoeveelheid
van het produkt af (in gram), die overeenkomi met 0,6 gram
waterstofperoxide, Breng dit kwantitatief met water over ineen
maatkolf van 250 ml. Vul met water tot de maatstreep aan en
meng.

5.2. Pipetteer 10 ml van deze oplossing (C, 5.1) in een 250 ml
konische kolf (C, 4.8) en voeg achtereenvolgens toe 100 ml
zwavelzuur 2 N (C 3.1), 20 mi kaliumjodideoplossing (C, 3.5)
evenals drie druppels ammoniummolybdaatoplossing (C, 3.6).

5.3. Titreer onmiddellijk het gevormde jodium met 0,1 N natrium-

thiosulfaatoplossing (C, 3.4). Voeg vlak voor het bereiken van het

equivalentiepunt enkele milliliters zetmeeloplossing (C, 8.7) toe

als indicator, Noteer het verbruik van natriumthiosulfaat 0,1 N
inml (V).

5.4. Voer op de wijze als onder C, 5.2 en C, 5.3 beschreven een blan-
cobepaling uit waarbij de 10 ml wmonsteroplossing zijn
vervangen door 10 ml water. Noteer het verbruik in ml van
natriurrthiosulfaat 0,1 N van de blancobepaling (Vo).

6. Berekening : Bereken het gehalte aan waterstofperoxide van de

waar in massaprocenten (m/m) met behulp van de formule :

V — Vo) x L7008 x 250 x 100of
m x 10 x 1060

y _ v, I
“wwaterstofperoxide = v Vo) x 4252

“» waterstofperoxide =

m
waarin :
m = de hoeveelheid in onderzoek genomen monster in
grammen (C 5.1).
Vo = hetverbruikin ml0,! N thiosulfaatoplossing van de blan-
cobepaling (C 5.4).
V = het verbruik in ml 0,1 N thiosulfaatoplossing van de

titratie van de monsteroplossing (C, 5.3).

7. Herhaalbaarheid (volgens de norm ISO 5725) :

Voor monsters met een waterstofperoxidegehalte van 6 % (m/m)
mag het verschil tussen de meetuitkomsten van twee bepalingen
gelijktijdig vitgevoerd door dezelfde analist onder zoveel moge-
lijk identieke omstandigheden en voor hetzelfde monster niet,
meer bedragen dan 0,2 %.

VIII. De identificatie en semi-kwantitatieve
bepaling van enkele oxidatiekleurstoffen in haarkleurmiddelen

1. Doel en toepassingsgebied : Deze methode beschrijft de idehtifi-
catie en semi-kwauntitatieve bepaling van de navolgende verbin-
dingen aanwezig, in cremevormige of vleeibure haarkleurmid-
delen

Verbinding Symbool
diuminobenzenen :
1-2 diwminobenzeen (0. fenyleendiamine) .......... (OFD)
1-3 diaminob:nzeen (m. fenyleendiamine) ....... ... (MFD}
1-4 diaminobenzeen (p. fenyleendiamine) .......... (PFD)
diaminotoluenen:
4-1 diumninotolueen {o. toluyleendiamine) ..o L (OTD)
2.4 diwminotoluren (m. toluyleendiumine) .. .... ... (MTD)
2-5 diwrnmotohuesen {p. toluyleendiumine) ...........  (PTD)
diaminofenolen:
2-4 dinminofenol (DAF)
hydrochinon :
1-4 dihydroxybenzeen .o e (H)
anaftol ... ... i v f10N)
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Dénomination des substances Sy;nbole
pyrogallol :
1-2-3 trihydroxybenzéne ..o i 1]
résorcine :
1-3 dihydroxybenzeéne .......oovniiei i (R)

2. Principe:
1.es colarants d'oxydation sont extraits, & pH 10, des teintures en
forme de créme ou de liquide & Paide de éthanol & 96" et idenii-
fiés par chromatographie sur couche mince monodimensionnetle
(point 5) et/ou bidimensinnnelle (point 6).

Afin d'effectuer le dosage semi-quantitatif des substances on
compare I'imuge chromatographique des échantillons obtenue a
Yaide de quatre systemes de développement avec celle des solu-
tions des produits de référence chromatographiées.

3. Réactifs : Tous les réactifs doivent étre de quulité analytique.

3.1. Ethanol absolu.
3.2, Aceétone,
3.3. Ethanol 96» {(v/v).

3.4. Ammoniague & 25 % (din = 0,01).

3.5. L(+) acide ascorbique.

3.6. Chloroforme. '

3.7. Cyclohexane.

3.8. Azote technique.

3.9. Toluene.

3.10. Benzene.

3.11. Butanol 1.

3.12. Butanol 2.

3.13. Acide hypophosphoreux & 5t %.

3.14. Réactif dinzoique : on pourra utiliser soit :

— Le 4 nitrg-1-benzitnediazonium salifi¢ et stabilise pur I'ion
chlnrobenzéne sulfonate pur exemple (rouge 2 JN de Francolor
ou équivalent).
— Le 2-chloro-4-nitro-1-benzénedivzonium salifié et stabilise
par Pion naphtulenbenzoate par exemple (NNCD Reagent -
réf. no 74150 de FLUKA ou équivalent).

3.15. Nitrate d'argent.

3.16. p-diméthylamincbenzaldéhyde.

3.17. 2-5 diméthylphéenol.

3.18. Chlorure ferrigue, FeCL.6H O.

3.19. Acide chlorbydrique & 10 % (m/v).

3.20. Substances de référence :
Les substunces de référence sont celles indiguees au titre Iv
«« Objet el champ d'application ».
Dans le cas de composés aminés, la substance de reference doit
étre constituée exclusivement par la forme chlorhydrate (mono
ou di) ou par la forme de base.

3.21, Solutions de référence & 0,5 % (m/v):
Préparer une solution a 0.5 % (m/v) de chacune des substunces
de référence (point 3.20).
Peser 50 mg + 1 myg de substance de référence dans une fiole
jaupee de 10 ml. Ajouter 5 ml d'éthanol & 96 v (point 3.3). Ajouter
260 mg d'ucide ascorbique (point 3.5). Alcaliniser & Faide de la
solution ammoniacale (point 3.4) jusqu'ét un pH apparent de 10.
Completer & 10 ml avec de 'éthanol & 96 + (point 3.3) et melan-
flor.
Remurques
Les solutions peuvent éire conservies pendant une semaine
dans un endroit frais & abri de la lumiére.
Duns certains cas, lors de I'addition de Uacide ascorbique ot de
Pammeoniaque, il peut se produire un précipite. Il convient alors
de laisser decanter avant de procéder au prélevement,

Verbinding Symboo]
pyrogallol :
1-2-3 trihydroxybenzeen ... ... ... NN r)
resorcinol @
1-3 dihydroxybenzeen ..o v (R)

2. Beginsel :

De oxidatiekleurstoffen worden bij pH 10 met behulp van ethunol
46 “rip uit de cremevormige of viceibare haarkleurmiddelcen
geéxiruheerd en door middel van een- {5) en/of tweedimensionale
(6) dunnelaugehromatografie geidentificeerd.

Om de semi-kwantitatieve bepaling van de stoffen uit le voeren
vergelijki men het chromatogram van de monsters verkregen
met behulp van vier loopvloeistoffen met dat van de oplossingen
van de gelijktijdig en onder zoveel mogelijk identieke omstandig-
heden gechromalogrufeerde referentiestoffen,

3. Reagentia : Indien niet uildrukkelijk anders vermeld dienen alle
reagentia van analytische kwaliteit te zijn.

3.1. Ethanol, absoluut.

3.2. Aceton.

3.3. Ethanol 96 % (v/v).

i
3.4, Ammoniak 25 % (d;" ~ 0.91).

3.5. I( +)-ascorbinezuaur.

3.6, Chloroform.

28 17. Cyclohexaan.

3.8. Stikstof, kwaliteit technisch.

3.9, Tolueen.

3.10. Benzeen.

311, Butanol-1.

3.12. Butunol-2.

3.13. Onderfosforig zuur, (H.PO.) 5U % in water.

3.14. Diazorcagens : hiervoor kunnen de volgende produkten worden
pobruikt : .

— Jnitro-1-benzeendiazoniumzout gestabiliseerd bif voorbevld
met chloorbenzeensulfonuat {Rood 2 JN van Francolor of equi-
valent).

— 2-chloor-4-nitro-1-benzeendiusoniumzout  gestabiliseerd  bij
voorbeeld mel naftaleensulfonaat (NNCD Reagent — artikel
nr. 74150 van FLUKA oi equivalent).

115, Zilvernitraut.

3,16, p-dimethylaminobenzaldehyde.

3.17. 2,6-dimethylfenal.

2.18. IJzer(I1T)chloride. FeCL.6H O.

219, Zoutzuur 10 % (m/v).

120, Referentivstoffen :
De referentiestoffen zijn in paragraaf 1+ doel en toepassingsge-
bied » vermeld. .
Aminoverbindingen kunnen als (mono- of dijchloride of uls
vrije base worden gebruikt. Gebruik geen sulfaten als referen-
tiestol.

3.21. Referentivoplossingen, 0,5 % (m/v):
Bereid een 0,5 “roplossing (m/v) van elk van de referenties-
toffen genoemd in 3.20.
Weeg hiertoe 50 + 1 mg referentiestof af, breng deze over in
een maatkolf van 10 ml. Voeg 5 ml ethanol 96 % (3.3) en 250 mg
ascorbinezuur (3.5) toe. Breng de pH met ummoniakoplossing
(3.4) op pH = 10, vul aon tot 10 ml met ethanol 96 " (3.3) en
mong,.

Opmerhingen:

De oplossingen zijn, op een koele en donkere plaats bewaard,
gedurende een week stabiel.

In bepaalde gevallen ontstaat bij toevoeging van ascorbinezuur
en ammoniak een neerslag. Na het bezinken 'wordt de bovenst-
aande viovistol gebruiki voor het verder onderzoek.
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322, Solvant de developpement,

3221, Acétone-chloroforme-toluéne (35-25-40, v).

3222, Chloroforme-cyclohexane-éthanol absolu-ammoniagque 25 %
(80-10-10-1, v).

3223. Benzéne-butanol secondaire-eau (50-25-25, v). Bien agiter le
mélange et prendre la phase supérieure aprés décantation a la
température du laboratoire (entre 20 et 25+C).

3924, Butanol 1-chloroforme et réactif M (7-70-23, v). Laisser décan-
ter soigneusement & 20-25 «C et prendre la phase inférieure.

Préparation du réactif M :

NHOH & 25 % (v/v) {point 3.3) ...ooovciivnnns 24 volumes.
Acide hypophosphoreux a 50 % (point 3.13) . ... 1 volume.
. £ T 7% volumes.
Remargue :

Les solvants de développement contenant de Fammoniaque
doivent &tre bien agités, juste avant 'emploi.

.23, Réveélateurs.

1.23.1. Réactif diazoique: -
Faire une solution agueuse & 5 % (m/v) du réactif (point 3.14)
choisi. Cette solution doit étre preparée au moment de
I'emploi.

3.23.2. Réactif d'Ehrlich :
Dissoudre 2 g de p-diméthylaminobenzaldéhyde (point 3.16)
dans 100 ml d'acide chlorhydrique a 10 % (m/v) aqueux
{point 3.19). .

3.233. 2-5 diméthylphénol-chlorure ferrique 6H.0:

Solution 1 : Dissoudre 1 g de diméthy-lphénocl (point 3.17) dans
100 ml d’éthanol a 96 © (point 3.3).

Solution 2 : Dissoudre 4 g de chlorure ferrique B6H.O
{point 3,18) dans 100 m! d'éthanol 4 96 © (point 3.3},

Lors de la révélation on pulvérise séparément d'abord la solu-
tion 1, puis la solution 2.

3.234. Nitrate d’argent ammoniacal :

A une solution agueuse & 5 % (m/v) de nitrate d'argent
{point 3.15) ajouter de 'ammoniaque & 25" (point 3.4) jusqu'a
dissolution du précipité.

Ce réactif sera préparé au moment de son utilisation. Ne pas
conserver.

4, Appareillage :

4.1. Equipement de laboratoire pour chromatographie sur couche
mince :

4.1.1, Enceinte en plastique ou en verre permettant de maintenir la
chromotaplaque sous azote pendant le dépdt et jusqu’au déve-
loppement. Cette précaution est nécessaire eu égard a la
grande oxydabilité de certains colorants.

Seringue de 10 pl, graduée de 0.2 en 0,2 ul avec une aiguille &
section droite ou mieux repeating dispenser, 50 ul, monte sur
statif de maniére a pouvoir mettre la plague sous azote.

4.1.2,

4.1.3. Couches minces de silice prétes a 'emploi, épaisseur 0,25 mm,
iom)xat 20 x 20 cm (Macherey et Nagel Silice G-HR ou équiva-
lent).

4.2. Centrifugeuse 4 000 tours par minute.
43. Tubes de centrifugedse de 10 ml fermes par un bouchon a vis.

3. Mode opératoire :

5.1. Traitement des échantillons :

A T'ouverture du tube, éliminer les 2 ou 3 premiers cm de créme.
Dans un tube a centrifuger (point 4.3) préalablement purgé a
Yazote, introduire 300 mg d'acide ascorbique, 3 g de creme ou3 g
de liquide homogénéisé.

Ajouter quelques gouttes d'ammoniaque (point 3.4) si le pH est
inferieur a 10 et compléter & 10 m! avec I'éthanol 86 (point 3.3).
Homogénéiser sous azote, boucher, puis centrifuger a
4 000 tours par minute pendunt 10 minutes. Utiliser Ia solutivr
surnageante.

322, Loopviceistoffen.

332.1. Aceton-chloroform-talueen (35-25-40, v).

3222. Chloroform-cyclohexaan-ethano! (absoluut}-ammoniuk 25 ig
(80-10-10-1, v).

1.92.3. Benzeen-butanol-S-water (30-25-25, v). Schud het mengsel
krachtig, laat de fasen scheiden bij kamertemperatuur (20 tot
25 «C) en gebruik de bovenste {ase,

3224, Butanol-l-chloroform-reagens M (7-70-23, v). Schud het
mengsel krachtig. Laat de fasen scheiden bij 25 «C en neem de
onderste fase.

Bereid reagens M door menging van :

Ammoniak 25 % (3.4)
Onderfosforig zuur 50 % (3.13) ........ ...,
.2 % S U

Opmerking :
De ontwikkelingssolvanten die ammoniak bevatten hoeven
voor hun gebruik goed gemengd te worden.

323.. etectiemiddelen.

3.23.1. Diazoreagens:

Maak een 5 "%-oplossing {m/v) van het reagens 3.14 in water.
Deze oplossing moet worden bereid op het ogenblik van het
gebruik. :

3.23.2. Reagens van Ehrlich :

Los 2 g p-dimethylaminobenzaldehyde ()3.16) op in 100 ml zout-
zuur 10 %-oplossing {m/v)in water (3.19).

24 volumedelen.
1 volumedeel.
75 volumedelen.

...................

3233, 2,5-dimethylfenol/fernichloridereagens :

Oplossing 1 : Los 1 g 2,5-dimethylfenol (3.17) op in 100 ml
ethanol 96 % (3.3).

Oplossing 2 : Los 4 g ferrichloride 6.0 (3.18) op in 100 ml
ethanol 96 % (3.3).

Deze oplossingen moeten zonder te worden gemengd in de
aangegeven volgorde worden gebruikt. Bij het zichtbaar
maken van de viekken wordt het chromatogram eerst met
oplossing 1 en vervolgens met oplossing 2 bespoten.

3234. Ammoniakale zilvernitraatoplossing :

Voeg aan een 5 %-oplossing (m/v) van zilvernitraat (3,15) in
water zoveel ammoniak 25 % (34) toe tot het neerslag van
AgOH is opgelost.

Dit reagens moet worden bereid op het ogenblik van het
gebruik. De oplossing kan niet worden bewaard.

4. Apparatur en hulpmiddelen:

4.1, Gebruikelijke laboratoriumuitrusting voor dunnelaagchromato-
grafie evenals:

4.1.1. Plastiek of glazen bak waarin de dunnelaagplaat onder stik-
stof kan worden bewaard. Deze voorzorgsmaatregel is noodza-
kelijk gézien de grote oxidatiegevoeligheid van sommige
kleurstoffen. '

. Injectiespuit van 10 pl, met een schaalverdeling van 0,2 ug
voorzien van een naald met een recht afgesneden punt of
« repeating dispenser » van 50 yg eveneens voorzien van een
recht afgesneden punt en zodanig op een statief gemonteerd,
gat %p de dunnelaagplaat onder stikstof kan worden aange-

racht.

Kant en klaar dunnelaagplaten Machery en Nagel silicagel

G-HR of gelijkwaardig. Formaat 20 x 20 cm, dikte van de

absorbenslaag 0,25 mm.

4.2. Centrifuge, instelbaar op 4 000 toeren per minuut.

4.3. Centrifugebuizen van 10 ml voorzien van schroefdop met
septum.

4.13.

5. Werkwijze :

5.1. Voorbereiding van de monsters:

Verwijder bij monsters verpakt in tubes de eerste 20f 3 ermvan
de creme. Breng ift een vooraf met stikstof gespoelde centrifu-
gebuis (4.3) 300 mg ascorbinezuur (3.5) evenals 3,0 g creme of
3,0 g gehomogeniseerde viceistof.

Voeg enkele druppels ammoniak 25 % (3.4) toe indien de pH
lager is dan 10 en vul aan tot 10 ml met ethanol 96 % (3.3). Sluit
de centrifugebuis af met de bijoehorende schroefdop met
septum, homogeniseer en centrifugeer gedurende 10 minuten
bij 4000 toeren per minuut. Gebruik de vloeistoffase voor het
navolgend beschreven dunnelaagchro matografisch onderzoek.
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£.2. Chromatographie : 5.2. Chromatografie :
5.2.1. dépdt: 5.2.1. Het opbrengen:
Déposer sous azote, sur une plague de silice (point 4.1.3) et sur Breng op een plaat voor dunnelaagchromatografie (4.1.3) op
9 points de départ, 1 pl de chacune des 11 solutions de refe- een negental staripunten op ongeveer 1,5 cm van de onder-
rence. Ces solutions de références sont parlagées ainsi: raod van de dunnelaagplaut en met een onderlinge afstand
van eirca 1,5 cm onder stikstof op 1 l van elk van de referen-
tieoplossingen (3.21). Verdeel de referentieoplossingen als
volgt over de startpunten ;
1 2 3 4 5 6 7 8 9 1 2 3 4 § 6 7 8 §
R P H PPD PAF PTD OPD OTD MPD R P . H PFD DAF¥ PID OFD OTD MID
MTD N MTD «-N
D'autre part, déposer sur chacun des dixiéme et onzieme Breng op de startpunten 10 en 11 telkens 2 pl van de onder 5.1
points 2 pl des solutions échantillons obtenues au point 5.1. verkregen monsteroplossingen op.
Conserver la plaque sous azote jusqu'au moment ou elle est Bewadr de plaat onder stikstof tot aan het moment van chro-
chromatographiée. matograferen. .

5.2.2. Développement : 5.2.2. Het ontwikkelen
Introduire la plague dans une cuve préalablement pargée a Plaats de plaat (5.2.1) in een vooraf met stikstof gespoelde
I'azote, saturée avec 'un des 4 solvants appropriés (point 3.22) chromatografiebak waarin zich een passende hoeveelheid van
et laisser développer & température ambiante 20 a 25 © et a één der onder 3.2.2 genoemde loopvloeistoffen bevindt en die
Yobscurité jusqu’a ce que le front du solvant ait parcouru envi- is verzadigd met de dampen van deze loopvloeistof, Chromato-
ron 15 cm depuis la ligne de départ. grafeer, bij kamertemperatuur (20 tot 25 °C) en op een

donkere plaats, tot de loopafstand van het front 15 cm
bedraagt.
Sortir 1a plaque et la sécher sous azote & température Neem de plaat uit de chromutografiebak en droog onder stik-
ambiante. stof bij kamertemperatuur.

59.3. Révélation ; Pulvériser aussitdt la plague avec l'un des quatre | 5.2.3. De detectie : Bespuit onmiddellijk na het drogen (5.22) de
révélateurs cités au point 3.23. plaat met de onder 3.23 genoemde vier detectiemiddelen.

5.2.4. Identification : On compare les Rf et les colorations obtenues | 5.24. De identificatie Identificeer de oxidatiekleurstoffen
pour Péchantillon avec celles des substances de référence ‘ aanwezig in het monster met behulp van de Rf-waarden en de
déposées. Le tableau I donne & titre indicatif les Rf et colora- kleur van de vliekken in de chromatogrammen verkregen door
tions obtenues pour chaque substance de référence en fone- chromatograferen in de loopvloeistoffen 3.22 en bespuiten met
tion du solvant de développement et des révélateurs. En cas de detectiemiddelén 3.23. Vergelijk hiertoe de Rf-waarden en
d'identification douteuse on peut parfors obtenir une contir- de kleur van de vlekken in het chromatogram van het monster
mation en ajoutant a I'échantillon la substance de référence met die van de gelijktijdig gechromatografeerde referentie-
correspondante. stoffen zowel als met de kleuren en Rf-waarden voor de refe-

rentiestofifen vermeld in tabel 1.

5.2.5. Dosage semi-gquantitatif : Comparer visuellement Fintensité | 5.2.5. De semi-kwantitatieve bepaling ;: Het gehalte van elke oxida-
des taches correspondante & chaque substance identifiée au tiekleurstof aanwezig in het monster wordt bepauld door
point 5.2.4 & une gamme étalon de concentration connue et visuele vergelijking van de intensiteit van de vlekken in het
appropriée obtenue & partir de la substance de reférence cor- chromatogram van het monster met die van een reeks van
respondante. I.orsque la concentration du_ composant de viekken mel bekende concentratic van de geidentificeerde
I'échantillon est trop élevée, diluer la solution & déposer et pro- verbindingen. Verdun de monstercplossing 5.1 indien de semi-
céder 2 un nouveau dosage. kwantitatieve bepaling wordt bemoeilijkt doordat een (de)

verbinding(en) in te hoge concentratie aanwezig zijn. Verdun
de monsteroplossing eveneens indien het geschatte gehalte
van één van de geidentificeerde oxidatiekleurstoffen meer
dan 0,25 % bedraagt.
Tableau I
Valeurs Rf et colorations obtenues imméadiatement aprés révélation
, Solvants de développement Revélateurs
Produits Rt Colorations
de
référence ]
(3.20) Reéactifs de Reéactif dim%‘;}li('tllf}f:n ok Réactif au
322.1 | 3222 | 3223 | 3.224 diuzoique &’Ehrlich oy D riaue |  mitrate d'argent
(3.23.1) (3.23.2) (323.3) q (3.23.4)
OorD 0,62 0,60 0,30 0,57 Brun faible - — Brun faible
MPD 0,40 0,60 0,47 0,48 Brun violace* Juune Brun faible Brun faible
PPD 0,20 0,50 0,30 048 Brun Rouge vif* Violet Gris
OTD 0,60 0,60 0,53 0,80 Brun* Orange faible Brun faible Brun gris
MTD 0,40 0,67 0,45 0.60 Brun rouge * Jaune Brun Noir
PID 0,33 0,65 0,37 0,70 Brun Orange Violet* Gris
DAP 0,07 - 0 0,05 Brun* Orang» Violet Brun
H 0,50 0,35 0,80 0.20 - Orange Violet Noir*
w-N 0,90 0,80 0,90 0,75 Orange brun — Violet* Noir
P 0,37 — 0.67 0,05 Brun Violet tros faible Brun trés faible Brun*
R 0,50 037 0,80 0,17 Orange® Violet fuible Brun trés faible Brun faible
Notos : 1. 1;OPD est faiblement révele, le solvant (point 3.22.3) doit étre utilise pour le séparer nettement de FOTD. '

% *indique la meilleure revélation.




7440

MONITEUR BELGE — 2151985 — BELGISCH STAATSBLAD

Tabel 1

Rf-waarden en kleuren na detectie van de referentiestoffen

Loopvloeistoffen Detectiemiddelen
Referentie Rf Kleur
G20
- . imethylfenol- .
3221 | 3202 | 3223 | 3224 Diazoreagens igrglé;}; ng?g‘fhﬁ‘”i"g‘ nitraza:gg;-gens
(3:23.1) (3.23.2) reagens (3.23.4)
(3.23.3)
QFD 0,62 0,60 0,30 0,57 Zwak bruin — — Zwak bruin
AFD 0,40 0,60 047 0,48 Violetbruin®* Geel Zwak bruin Zwak bruin
PFD 0,20 0,50 0.30 0,48 Bruin Helrood* Violet Grijs
QTD 0,60 0,60 0,53 0,80 Bruin* Zwak oranje Zwak bruin " Grijsbruin
MTD 0,40 0,67 0,45 0,80 Roodbruin® Geel Bruin Zwart
PTD 0,33 0,85 0,37 0,70 ¢ Bruin Oranje Violet* Grijs
DAF 0,07 - 0 0,05 Bruin* Oranje Violet Bruin
H 050" | 035 0,80 020 | — Oranje Violet Zwart*
u-N 0,90 0,80 0,90 0,75 Oranje bruin - Violet* Zwart
P 0,37 —_ © 067 0,05 Bruin Zeer zwak violet Zeer zwak bruin Bruin*
R 0,50 0,37 0.80 0,17 Oranje* Zwak violet Zeer zwak bruin Zwak bruin
Opmcrkingen : 1. De kleur van de OFD-vlek in het chromatogram is zwak; loopvloeistof 3.22.3 moet worden gebruikt om OFD duidelijk van
OTD te scheiden.

2. * geeft de beste detectie aan.

6. Examen par chromatographie sur couche mince bidimension-
nelle : La chromatographie sur couche mince bidimensionnelle
décrite ici nécessite le recours aux réactifs suivants : .

6 1. Substances et solutions de réference.

6.1.1. f-naphtol (§-N)

6.1.2. 2-aminophenol (OAP).

6.1.3. 3-aminophénol (MAP}.

6.1.4. 4-aminophénol (PAP).

6 1.5. 2-nitro-p-phénylénediamine (2-NPPD).

6.1.6. 4-nitro-o-phénylénediamine (4-NOPD).

Préparer une solution a 0,5 “ (m/v) de chacune des substances
de référence supplémentaires comme indigué au point 3.2.1.
§.2. Solvant de développement.
§.2.1. Acélate d'éthyle-cyclohexane-ummoniaque a 25 %
(65-35-0,5, V).

#.3. Revélateur : Placer un recipient en verre duns une cuve de deve-
loppement pour chromatographie sur couche mince, ¥ intro-
duire environ 2 g d'iode cristallisé et fermer la cuve.

$.4. Chromuatographie :

f.4.1. Tracer comme indique sur Ja figure 1, deux lignes our lua
couche adsorbante d'une plaque pour chromatographie sur
eiouche mince (point 4.1.3).

f.4.2. Deposer sous azote sur le point de départ 1 (figure D1adul
d'extrait (point 5.1). Lu quantité depend de Pintensite des
taches obtenues sur le chromatogramme (point 5.2},

6.4.3. Deposer, partagés entre les points 2 et 3 (figure 1), les colo-
rants doxydation identifies {ou supposes idenlifies) au
point 5.2. Distance entre les points : 1,5 cm. Deoposer 2 ul de
thacune des solutions de reference, i I'exception du DAP, dont
il est necessaire de déposer 6 pl. Conduire l'opération sous
azote.

Recommencer l'opération décrite au point 6.4.3 pour les points
de depart 4 et 5 {figure 1) et conserver la plaque sous azote
jusqu'a lu chromatographie.

644,

6. Onderzoek door middel van tweedimensionale dunnelaagchroma-
tografie : Voor het ujtvoeren van de hier beschreven tweedimen-
sionale dunnelaagchromatografie zijn nog de volgende aanvul-
lende reagentia en hulpstoffen benodigd :

8.1. Exira referentiestoffen en -oplossingen.

t.1.1. B-naftol (§-N)

6.1.2. 2-uminofenol {OAF).

6.1.3. 3-aminofenol (MAF).

6.1.4. 4&-uminofenol (PAT).

§.1.5. 2-nitro-p-fenyleendiamine (2-NPFD).

6.1.6. 4-nitro-o-fenyleendiamine (4-NOFD). )
Bervid een 0.5 “i-oplossing (m/v) van icdere extra referen-
tiestot op de wijze aungegeven in 3.2.1.

8.2, Ixtra loopvioeistof.

6.2.1. Ethvlucetuat-cyelohexaan-ummaoniak 25 *» (55-35-0.5, v},

6.3. Extra detectiemuddel : Plaats een gluzen schaul waarin onge-
veer 2 g gekristalliseerd jodium aunwezig i, in een chromato-
graficbuk en sluit deze goed uf met een pussend deksel,

fi.4. Chromutografie: .

6.4.1. Mauk zoals aungepeven in ipuar 1, cen tweetal groeven in de
absorbensluag van een plaat voor dunnelaugehromatografie
4.1.3).

6.42. Breng 1 tat 4 u! extract (5.1) onder stikstof op sturtpunt 1
(figuur 1), dat zich op 2 em vun de twee zijden bevindt., Du
hooveelheid extract bangt af vun de intensiteit van de in hot
chromatograin (5.2) verkregen viekken.

#.4.3. Breng, verdeeld over de punten 2 en 3 (figuur 1) de in 5.2. go-
Wdentificeerde (of vermeend geldentificeerde) oxidatiekleur-
stoffen op. De afstund tussen de punten bedruagt 1.5 em. Van
jedote referenticoplossing wordt 2 pl opgebrachl met uitzon-
dering van DAY, waarvan 8 pl nodig is. Breng op onder stik-
stof.

#.4.4. Herhaal de in 64.3 beschreven handelingen voor- de start-
punten 4 en 5 (figuur 1) en bewaar de plaat tot het chromato-
graferen onder stikstot,
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6.4.6.

6.4.7.

6.4.8.

6.4.9.

. Purger uns ruve & chromatographivr, avec de l'uzote et y

introduire une quantité approprice de solvant de développe-
ment {puint 3.22.2). Placer la plaque (point 6.4.4) duns la cuve,
et chromatographier dans la premiere direction d'élution
(tigure 1) & l'obscurite. Chromautographier jusqu'a ce que le
front du solvant it parcouru au moins 13 em.

Sortir lu plague de la cuve et la plucer dans la cuve (point 4.1)
purgée & lazote pour évaporer les restes de solvant (pendunt
au moins 60 minutes).

Introduire avec une éprouvette graduée une quantité appro-
priée du solvant {point 62.1) duns une cuve purgee & l'azote,
placer la plaque tournée de 90 © par rapport & lu premiére
direction d'¢lution (point 6.4.6) dans la cuve et chromatogra-
phier dans lu deuxieme direction dans l'obscurité jusqu'a ce
que le front du solvant ait atteint la ligne tracée sur la couche
adsorbunte. Oter la plaque de lu cuve et évaporer le solvant a
T'air.

Exposer k pluque pendant 10 minutes duns la cuve a chroma-
tographier sux vupeurs d'iode (point 8.3) et interpreter le chro-
matogramme bidimensionnel a I'uide des références chroma-
tographides vn méme temps (tableau II).

Remurque : Pour obtenir une coloration maximale des
tuches, laisser lo chromatogramme & luir pen-
dant une demi-heure apres la révélation.

La présence des colorants d'oxydation trouvés au ,point 6.4.8
peut étre confirmée de fagon indubitable en recommencant les
manipulations décrites aux points 64.1 4 6.4.8 inclus, en veil-
lant & ajouter sur le point de depart 1, en plus de la quantité
d'extrait prescrite au point 6.4.2, 1 i des substances de refé-
rence identifi¢es au point 6.4.8.

Si aucune autre tuche n'est trouvee, l'interprétation du chro-
matogramme primitif est exacte.

Tableau 1T

Couleur des substances de référence
aprés chromatogruphie et révélation aux vapeurs dliode

6.4.5.

.4.8.

6.4.7.

6.4.8.

6.4.9.

Spoel een chromatografiebak met stikstof en breng een
passende hoeveelheid loopvloeistof (3.22.2) in de bak. Plaats
de dunnelaagplast 6.4.4 in de bak en chromatografeer op een
donkere plaats in de eerste looprichting (figuur 1). Chromato-
grafeer tot het front van de loopvloeistof de onderbreking van
de absorbenslaag heeft bereikt (13 em).

Neem de plaat uit de chromatografiebak en plaats hem ter
verdamping van de loopvloeistofresten gedurende ten minste
60 minuten in de bak (4.1) die met stikstof wordt gespoeld.

Breng met behulp van een maatcylinder een passende
hoeveelheid loopvloeistof (6.2.1) in een met stikstof gespoelde
chromatografiebak, plaats de dunnelaagplaat 90 ¢ gedraaid
ten opzichte van de eerste looprichting (6.4.6) in.de bak en
chromatografeer {op een donkere plaats) in de tweede loop-
richting tot het front van de loopvioeistof de onderbreking in
de absorbenslaag bereikt. Neem de plaat uit de chromatogra-
fichak en laat de loopvioeistof aan de iucht verdampen.

Plaats de plaat gedurende 10 minuten in de chromatogra-
fiebak met jodiumdampen (6.3) en interpreteer het tweedi-
mensionale chromatogram met behulp van de Rf-waarden en
de kleur van de gelijktijdig gechromatografeerde referenties-
toffen (tabel II).

Opmerking ; Ter verkrijging van een zo sterk mogelijke kleu-
ring van de vlekken wordt het chromatogram
na de detectie een half uur lang aan de lucht
blootgesteld.

De aunwezigheid van de in 6.4.8 gevonden oxidatiekleur-
stoffen kan op ondubbelzinnige wijze worden bevestigd door
de onder 64.1 tot en met 6.4.8 beschreven werkwijze opnieuw
{oe te passen en daarbij op het startpunt 1, behalve de in 6.4.2
voorgeschreven hoeveelheid extract ook 1 pl van de in 6.4.8
geidentificeerde referentiestoffen op te brengen.

Als het chromatogram in vergelijking met het in 64.8
verkregen beeld geen andere vlekken vertoont, was de inter-
pretatie van het chromatogram 6.4.8 juist.

Tabel IX

Kleur van de referentiestoffen na chromatografie
en detectie met jodiumdampen

Sibstanees Conleurssprés cvdaton Referentiestoften Ko e decte
R . ﬁeige R Beige
, P Brun P Bruin
«-N Violet «-N Paars
B3-N Brun clair BN Helderbruin
H Violet brun H Paarsbruin
M Jaune brun MFT Geelbruin
PPD Violet brun PFD Paarsbruin
MTD Brun foncé MTD Donkerbruin
PTD Jaune brun PTD Geelbruin
DAP Brun foncé DAF Donkerbruin
AQP Orange AQF Oranje
MAP Jaune brun MAF Geelbruin
PADP Violet brun PAF Paarsbruin
2-NPPD Brun 2-NPFD Bruin
4-NOPD Orange 4-NOFD Oranje
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Figure 1 — Fipguur 1

Direction IT — Richting I

»

Direction I. — Richting I

4
5cm 1.5cm
5
13em
1
2em
2 ¢m 13cem

1X. Identiticvation et dosage des nitrites

A. Identitication :

1. Obijet et champ d'application : Cette méthode convient a I'tdentifi-
cation des nitrites dans les produits cosmetiques. Eile est upplica-
ble en particulier aux crémes, aux produits pateux et aux denti-

frices.

9. Principe : La caructerisation des nitrites se fuit a Yaide de la

2-aminobenzaldéhyde phényl-hydrazone.
3. Reéactifs 1 Tous les réactifs doivent &tre de qualite analytique.

3.1. Acide sulfurique dilué : diluer 2 ml d'avide sulfurique concentre

A
(@2" = 1.84) dans 11 m deau distillée

3.9. ‘Acide chlorhydrigue dilué : diluer 1 ml d'ucide chlorhydrique

concentré (dj" = 1,19) dans 11 ml d'eau distillée.

3.3. Methanol.

3.4, Solution de 2-aminobenzaldehyde phenyl-hydruzone (reactif

nitrine ¥) dans du methanol.

Peser 2 g de nitride * et les introduire dans une fiole jaugee de
100 ml. ajouter goutte a goutte 4 mi d'acide chlorhydrique dilue
{point 3.2) et agiter. Compléter avec du méthanol et mélanger
jusqu'a ce que la solution soit tout & fait limpide. Conserver la

solution dans un flacon de verre brun (point 4.3).

4, Appareillage :

4.1. Béchers de 50 ml,

42 Fiole jaugee de 100 ml.

4.3. Flacon de verre brun de 125 ml.
4.4. Plaquette en verre de 18 » 10 ¢m.
4.5. Sputule en matiere synthetique.
4.6, Papier iltrede 10 x 10cm.

&

5cm

IX. De identificatic vn de kwantitatiove bepaling van nitriet

A De identificatie :

1. Doel en toepassingsgebied : Deze methode is geschikt voor de

identificatie van nitriet in kosmetica. De methode is in het
bijzonder toepasbaar op cremes en pasta-achtige produkten
evenals tundpasta.

2. Beginsel : Het specifick aanionen van nitriet geschiedt met

behulp van tenythydrazon van 2-aminobenzaldehyde.

3. Reagentia : Alle reagentia moeten van analytische kwaliteit zijn.
3.1. Verdund zwavelzuur : Verdun 2 ml geconcentreerd zwavelzuur

(diu = 1,84) met 11 ml gedistilleerd water.
_ Verdund zoutzuur : Verdun 1 ml geconcentreerd zoutzuur
)
(d“;0 = 1,18) met 11 ml gedistilleerd water.

3 3. Methanol
34. Oplossing van J-aminobenzaldehydfenylhydrazon (nitrine-

reagen*) in methanol :

Weeg 2.0 gram 2-aminobenzaldehydfenylhydrazon (nitrine®
Merck of equivalent) af en breng deze kwantitatief pver in een
maatkolf van 100 ml. Voeg druppelsgewijs 4 ml verdund zout-
zuur (3.2) toe en zwenk om. Vul met methanol tot de maatstreep
aan en meng ot de oplossing geheel helder is. Bewaar de oplos-
sing in een bruinglazen fles (4.3).

4. Hulpmiddelen:

4.1. Bekerglazen van 50 ml,
4.2, Maatkolf van 100 ml.

4.3. Bruinglazen fles, 125 ml,
4.4, Glusplaat, 10 x 10 em.

4.5. Spatel van kuaststof.

4.6. Filtreerpapier, 10 x 1t em,
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5.

il

5.2

5.3

HEN

. Objet et chump d'upplication :

Moade vperatoire

. Ktendre uniformeément une purtie de Féchantitlon a examiner
sur la plague de verre (point 44), Veiller 4 ce que Fepaisseur de
la couche n'excede pas 1 em.

. Tremper une feuille d papier filtre (point 4.6) duns de l'cau dis-
tillee ot la deéposer sw Iéchuntillon en Fappliquant vonvendble-
ment & Laide de la spatule (point 4.5).

. Attendre environ une minute el verser au cenire du papier

filtre : .

— 2 goutles dacide sulfurigue dilué (point 3.1) puis.

— 2 gouttes de lu solution de nitrine (point 3.4).

Aprés 5 a 10 secondes, enlever le pupier filtre et Yoxuminer & la

lumitre du jour. Une coloration rouge violet indique la présence

de nitrites.

Lorsque la teneur en nitrites est peu elevee, la coloration vio-

lotte vire au jaune en 5 & 15 secendes. Ce virage n'intervient

gu'aprés une a deux minutes en presence de quantites plus
importantes de nitrites.

i. Remarque : L'intensité de la coloratinn vialette ainsi que la dureée

du virage au jaune peut donnor une incication. de la teneur ea
nitrite de Yedhantillon.

B. Dosage :

L.a méthode indigquée ci-apres est
aduptée au dosape des nitrites dans les produits cosmetiques.

_ Definition : La feneur de I'échantilion en nitrite, déterminée selon

cette mothode, est exprimee en pourcentage de la musse de
nitrite de sodium.

. Principe : Apris dilution et clarification de échuntillon, on réa-

lise une reaction colorimetrique avec le nitrite («-naphtyl-éthy-
lene diamine) et Pintensité de la voloration obtenue est mesurée a
538 nm.

4. Reuctifs : Tous les réactils doivent étre de qualite anlytique.

4.1

4.1

41

4.2

4.3

4.4,

4.5
4.6

A.

;o; oo
RIS ICHS CAR N

-

N

o
-3 =

HER
5.4,

. Reactifs de clarification (ces réuctifs ne peuvent pas étre utili-

s0s plus d'une semaine apris leur préparation).

.1. Réactif I (Carrezl) : Dissoudre 106 g de ferrovyanure de potas-
sium K.Fe(CN)..3H.O dans de leau distillee et completer &
1000 ml.

2. Reéactif I {Currez II) : Dissoudre 2185 g ducétate de zince
7n(CH.COQ)-2H-0 et 30 ml dacide acétique glacial duns de
Feau distillée ot compléter a1 000 ml.

 Sulution de nitrite de sodium : Dans une fiole jaugée de

1 0ui ml. dissoudre 1,500 g de nitrite de sodium dans de l'eau dis-
tillée et completer au trait de jauge. Diluer 10,0 mi de cette solu-
tion mere jusqu’a 500 ml. 1 ml de cette derniere solution 10 pp
de NaNO.. . .

. Solution d’hydroxyde de sodium normale, 1 N : Prendre 4.0 g

NaOIl et ajouter 100 ml d'eau distillee,

Solution & 02 % de chlorhydrate de sulfanilamide : Dissoudre
2 p de sulfanilumide dans 800 ml d'eau en chauffant, Refroidir
el gjouter 10 ml d'HCl concentiré en agitant. Compliter a
1 400 mil.

. Acide chlorhydrique 5 N.

. Réactif au N-{-naphtyl) : Cetle solution sera_prépurce le jour
meme de son utilisation. Dissoudre 0,1 g de dichlorhydrate de
N-(«-naphtyl}-¢thyléene-diamine) dans de l'eau ¢l compléter o
106 ml.

Appareillage :

. Bulance analytigue.

. Fioles jaugdes de 100, 250, 560 et 1000 ml.

. Dipettos jaugees de 2,4, 6,8, 100t 25 ml.

. Eprouvettes de Hi0ml

. Filtre plisse exempt de nitrite, de 15 em de diamdétre.

. Bain-marie.

. Spoeetraphotometre avee cuves de Lem de trajoet vptivae.

Pl-motre.
Microburette de Hhml,

5 10 Boechor de 260 mil.

4

5

51

o
[

2.3,

54

4.
4.1

4.1

4.1

4.3,

4.4,

4.4,
4.6,

5.
5.1

5.2,
8.3
§.4.
A.05,
5.6,

A.T.

HE

5.4

2. Nutiumnitrietoplossing .

Workwiiz »;

Strijk een deel van het te onderzoeken monster gelijkmatig uit
over de glaspluat (+.4). Zorg ervoor, dat de luagdikte ten hoogste
1 em bedraagt.

2. Drenk een blud filtreerpapier (4.6) in gedistilleerd water en leg

het op het monster; druk het pupier met behulp van een spatel

(4.5) goed aun.

Waucht ongeveer één minuut en breng vervolgens in het midden

vun het filtreerpupier :

— 2 druppels verdund zwavelzuur (3.1) en daarna,

— 2 druppels nitrinereagens (3.4},

. Neem na 5 tot 10 seconden het filtreerpapier op en bekijk het
bij daglicht. Een paursrode verkleuring wijst op de aanwezig-
heid van nitriet.

Wanneer het nitrietgehalte laag is verandert de paarsrode kleur
reeds na § tot 15 seconden in geel. Deze kleuromslag vindt pas

na 1 tot 2 minuten plaats wanneer grotere hoeveelheden nitriet
aanwezig zijn.

. Opmerking : De intensiteit van de paarsrode kleur, evenals de

tijd benadigd voor de kleuromslag in geel kan een indicatie geven
van het gehulte aan nitriet in het produkt.

B. De bepaling :

. Duoel en toepassingsgebied : Dit voorschrift beschrijft de bepaling

van nitriet in kosmetica.

. Definitie : Het grhalte aan mtriet van het monster bepaald

volgens deze methode wordt uitgedrukt in massaprocenten
{m/m) natriumnitriet.

. Beginsel : Nu verdunning met water en klaring van het monster

wordt een kleurrcactie op nitriet (u-naftyl-ethyleen diamine)
vitgevoerd. De aldus verkregen kleuring wordt bij 538 nm
gemeten,

Reagentia : Alle reagentia moeten van analytische kwaliteit zijn.
. De volgende kluringsteagentia mogen niet ouder zijn dan een
week. .

1. Carrez-I-reagens : Los 106 g haliumhexacyanoferraat (II)
(K«Fe(CN)..3H.0) op in gedistileerd water en vul aan tot
1000 ml.

2. Carrez  Il-reagens : Los 2195 g zinkacelaat
(Zn(CH.CO0) .2H O) en 30 ml ijsazijn op in gedistilleerd water
en vul aan tot 1000 ml.

In een maatkolf van 1000 ml wordt
0.500 g natriumnitriet opgelost en aangevuld tot 100 ml. Verdun
10,0 ml van deze stamoplossing tot 500 ml; 1 ml van deze oplos-
sing bevat 10 ug NaNQ-.

Nutriumhydroxideoplossing, 1 N : Los 4,0 g NaOH np in gedistil-
Jeerd water en vul aan tot 100 ml

Sulfanilumidehydrochlorideoplossing 0,2 % : Los 2,0 g sulfanila-
mide onder verwarmen op in 800 ml water. Koel af en voeg
onder roeren 100 ml geconcentreerd HCI Toe. Vul aan tot
1 000 mi,

Zoutzuur 5 N.
N--naftylethyleendiaminedihydrochloridereagens, afgekort N-
w-nattylreagens : Los 0,1 8 N-a-naftylethyleendiaminedihydro-
chloride op in water en vul aan tot 100 ml, Deze oplossing
maout op deselfde dag van de bepaling worden bereid.
Toestellen en hulpmiddelen :

. Analytische balans.

Maatkolven van resp. 108, 260, 500 en 1 000 ml.

Volpipetten vun 2, 4, 6, 8, 10 en 25 ml.

Muaatcylinders van 100 ml.

Vouwfilters, nitrietvrij, diameter 15 em.

Waterbad (met verwarnmung).

Spectiofotometer met cuvetten met een aptische weglengte van
1enn

pH-mueter.
. Microburet 10 ml.

5.10. Bekerglus, 250 ml,
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6. Mode operatoire :

6.1. Peser avec une prévision de 0,1 mg environ 0.5 g {m) de P'échan-
tillon homogeneisé et les introduire dans un bécher de 250 ml.
Diluer jusgu'a un volume d'environ 156 ml avec de J'eau distillee
chaude. Placer le bécher pendant une demi-heure dans un bain-
marie a 80 °C en agitant de temps en teraps.

6.2. Refroidir la temperature ambiante et ajouter successivement
en agitant 2 ml du réactif de Carrez I (point 4.1.1) ¢t 2 ml du
réactif de Carrez I (point 4.1.2).

6.3. Ajuster le pH 4 8,3 au pH-metre, avec une solution N d'hydro-
xyde de sodium. Tranvaser quantitativement dans une fiole jau-
gee de 250 ml et compléter jusqu'au trait avec de Peau distillee.

6.4. Mélunger et filtrer sur filtre plissé (point 5.5).

6.5. Pipeter une quantité convenable (V ml) du filtrat clair ne depas-
sant pas 25 ml, dans une fioke jaugee de 100 ml; diluer avec de
l'eau distillée jusqu'a 80 ml.

6.6. Melanger, ajouter 10,0 ml de chlorhydrite de swianilamide
(point 4.4) puis 6,0 ml d'acide chlorhydrique 53 N (point 4.5).
Mclanger et laisser reposer pendant 5 minutes. Ajouter 2,6 ml
du réactif N-{(rt-naphtyl) (point 4.6) mélanger et laisser reposer
pendant 3 minutes, Completer & 100 ml et meélanger.

6.7. Préparer un essai & blanc en répétant les opérations effectuees
aux point 6.5 et 6.8 sans addition du reactif N (naphtyl)
(point 4.6).

6.8. Mesurer (point 5.7) la densité optique a 538 nin de la solution
échantillon (point 8.8) par rapport & L'essai 4 blanc (point 6.7).

6.9. Lire sur la courbe d'étalonnage (point 6.10) la teneur en nitrite
de sadium en pg par 100 mi de solution (m.) correspondant a la
densité optique trouvée pour I'échantillon (point 6.8).

6.10. Courbe d'¢talonnage. Préparer a 1'aide de la solution de nitrite
de sodium (point 4.2) une courbe d'étalonnage dans la gamme
de 0 - 20 - 40 - 60 - 80 - 100 ug de nitrite de sodium par 100 ml.

7. Calcul:
Calculer la teneur en nitrite de sodium de Y'échantillon en pour-
centage de la masse & l'aide de la formule suivante :

250 100 m
a7 = e " “8 g 2
" NaNO. mexm X = m K40
ou:
m = la masse en g de I'échantillon sourmis 4 I'analyse (point 6.1);

m: = la teneur en nitrite de sodium en microgrammes trouvée
conformément aux indications du point 6.9;

V = le nombre de ml de filtrat utihses pour la mesure (point 6.5}.

8. Répétabilité : Selon la norme ISO 5725 ¢

Pour une teneur en nitrite de sodium de 0,2 "4, la différence entre
les résultats de 2 dosages paralleles effectuées sur le méme
échantillon ne doit pas depasser 0,005 Y.

X. Identification et dosage du formaldehyde libre

1. Objet et champ d'application : La méthode décrit lidentification
et le dosage du formaldéhyde libre. Elle est applicable & tous pro-
duits cosmeétiques et coraporte trois parties :

1.1. Identification.

1.2, Dosage par colorimétrie a lacétylucétone : Cette méthode ne
s'applique pas lorsque Je formaldehyde est combine, ou polyme-
rise duns le cas des donneurs de formol. S le resultat dépusse la
cancentration maximale autoriste duas le produit fini, on utilise
la methode suivante.

. Workwijze :

6.1. Weeg tot op 0.1 mg nuuwkeurig ongeveer 0.5 g (m) van het geho-
mogeniseerde monster af in een bekerglas van 250 ml, Verdun
met warm gedistilleerd water tot ongeveer 150 ml Pluats het
bekerglas pedurende een half uur in cen walerbad van 80 »C,
Zwenk de inhoud af en toe om.

6.2, Kovel af tot kamertemperatuur en voeg met ecn maatpipet en
onder 2wenken achtereenvolgens 2 ml vin het Currez I- (4.1.1)
en Il-reagens (4.1.2) toe.

6.3. Breng met behulp van een pH-meter en door toevoeging vun
1 N NuOH (4.3) de pH op 8.3. Breng de inhoud kwuntitatief
over incen maatkolf vun 250 ml en vul aun tot de maatstreep.

6.4. Meng en filtreer over een vouwfilter {5.5).

6.5. Breng een passend uliquot (V ml) van het heldere filtraat
{e¢hter piet meer dan 25 ml), met behulp van een muautpipet
over in een maatkolf van 106 ml en vud aan tot cirea 60 mh

ti6. Voeg na menging 10,0 ml sulfunilamidchydrochloride (44) en
vervolgens 8,0 mi 5 N zoutzuur (4.5) toe. Meng eu laut 5 minuten
staan. Voeg 20 ml Ne-naftylreapens (46) toe, meng en laat
% minuten stuan. Vul uan met water tot 100 ml en meng.

6.7. Muak een blunco-meetoplossing door het onder 6.5 en 6.6
gestelde te herhalen, evenwel zonder toevoeging van het N-
c-naftylreagens (4.6),

6.8. Bepaul de absorptie (5.7) van de volgens 6.6 verkregen oplossing
bij 538 nm met als blanco de volgens 6.7 verkregen oplossing.

6.9. Bereken met behulp van de ijklijn (6.10) het nitrietgehalte,
uitgedrukt als microgrammen natriumnitriet per 100 m! oplos-
sing (mi), dat overcenkomt met de volgens 6,8 gemeten
absorptie.

6.10. IJklijn : Maak en ijkliin voor de absorptie met behulp van de
standaard natriumnitrietoplossing (4.2) voor de reeks 0 - 20 - 40 -
60 - 80 - 100 pg natriumnitriet per 100 ml,

7. Berekening:

Bereken het gehalte aan natriumnitriet van het monster in
massaprocenten met behulp van de volgende formule :

250 . 100 m
TR NS = N B RV etk i E—
Y NaNQ, = ~ x X 107" % =X 0

waarin :
m = de massu van het in onderzoek genomen monster in g (8.1);

m: = het gehalte aan natriumnitriet in pg afgelezen onder 6.9;

V = de hoeveelheid {iltruat in ml gebruiki voor de nieting (6.5).

8. Herhaalbaarheid : Volgens de norm ISO §725 :

Bij een nitrietgehalte van 0,2 % (m/m) mag het verschil tussen de
meetuitkomsten van twee bepalingen gelijktijdig uitgevoerd door
dezelfde analist onder zoveel mogelijk identieke omstandigheden
en vaor hetzeltde monster niet meer bedragen dan 0,005 %.

X. De identificatic en bepaling van vrij formaldehyde

1. Doel en toepassingsgebied : De methode beschrijft de identifi-
culie en de bepaling van het vrije formaldehyde in kosmetische
produkten. De methode is toepasbaar op ulle kosmetische
produkten en bestaat uit drie gedeclten:

1.1, Identiticutie.

1.2. Bepaling van acetvlaceton (colorimetrisch) @ Deze bepaling is
niet goed toepashuar bij gebonden of gepelymeriseerd formal-
dehyde, zoals dut het geval is bij de z.g. formaldebydedonoren.
In gevallen waurbij deze methode een meetwaarde geeft, die de
muximaal toelaatbure concentratie in het eindprodukt over-
schrijdt, roet de volgende titrimetrische bepaling met bisulfiet
worden uitgrevoerd.
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1.3. Dosage au bisulfite : 1! évite la prise en compte du formaldéhyde

9. Définition : La teneur de Péchantillon en formuldéhyde libre
déterminée selon cette méthode est exprimée en pourcentage de
la masse de formaldéhyde. .

3. Principe:

3.1. Partie 1 : Le formaldéhyde en milieu sulfurique donne une colo-
~ation rose ou mauve en présence du réactif de Schiff.

3.2. Partie II : Le formaldéhyde réugit avec l'acétylacétone en pre-
sence dacotate d’ammonium pour former le 3,5-diacétyl-
1,4-dihydrolutidine. Celui-ci est extrait avec le butanol-l. La
densite optique de l'extrait est mesurée & 410 nm.

3.3. Partie III : Le formaldéhyde réagit avec le sulfite en milieu
acide & 0 “C pour former un composé d’addition. Les protons en
exces sont titrés par Ihydroxyde de sodium. Les protons
consommés constituent la base de calcul pour déterminer la
quantité de formaldéhyde, Un essai a blane sans sulfile permet
de mesurer alcalinité ou l'acidité du milieu. .

4. Reéactifs : Tous les réaotffs doivent étre de qualité analytique :

4.1. Acide acétique concentré.

42. Acétate d'ammonium anhydre.

4.3, Butanol-1.

4.4. Acide sulfurique environ 2 N.

4.5, Solution de sulfite de sodium 0,1 M fraichement préparde.

4.8. Réactif de Schiff : Dans un bécher, peser 100 mg de fuchsine; les
dissoudre dans 75 ml d'eau a 80 «C. Aprés refroidissement, ajou-
ter 2,5 g de sulfite de sodium hydraté a TH.O et 1,5 ml dacide
chlorhydrique concentré (di0 = 1,19). Compléter & 106 ml
{durée de conservation : 2 semaines).

47. Réactif a Pacétylacétone : Dans une fiole jaugée de 1 000 ml, dis-

. soudre : 150 g d’acétate d’'ammonium; 2 mil d'acétylacétone frai-
chement distillé sous pression réduite et ne devant présenter
aucune absorption & 410 nm; 3 ml d'acide acétique concentré,
Compléter & 1000 ml avec de l'eau (pH de la solution environ
6,4). Ce réuctif doit étre fraichement prépare,

4.8. Solution titrée d’acide sulfurigue 0,1 N.

4.9. Solution titrée d’hydroxyde de sodium 0,1 N.

4.10. Solution titrée d'iode 0,1 N. :

4.11. Solution titrée de thiosulfute de sodium 0,1 N.

4.12. Formaldéhyde étalon : solution mére : Dans une fiole jaugee de

combiné ou polymérisé dans le cas des donneurs de formol.
Cependant certaines combinaisons labiles (I'hexaméthylene
tétramine par exemple) sont dosées. De plus, en présence de
solution tampon, la mesure d’alealinité est délicate.

1000 mi, introduire 5 g de formaldéhyde titrant 37 a 40 % et
compléter a 1000 ml. Détermination du titre de la solution
mére ; Prélever 10,00 ml, ajouter 25,00 ml de solution titree
d'iode 4,1 N et 10 ml de solution d’hydroxide de sodium N. Lais-
ser reposer 5 minutes. Acidifier par 11 ml d’HCI N et doser liode
en exces par une solution titrée de thiosulfate de sodium 0,1 N
en présence d'emplois d’'amidon comme indicateur. 1 m! de solu-
tin(rix d'iode 0,1 N consommée correspond & 1,5 mg de formalde-
hyde.

4.13. Formaldéhyde étalon : solution diluée : Réaliser successivement

une dilution au 1/20 puis une dilution au 17100 de la solution
meére dans 'eau déminéralisée. 1 ml de cette solution contient
environ 1 ug de formaldéhyde. Calculer sa teneur exacle.

414, Solution de thymolphtaléine : 0,1 g par 100 mi d'éthunol & G4

v/v.

4,15, Reéactif (point 4.7) sans acétylucdtone.

5. Appareillage:

5.1
52

53
54

. Matériel courunt de luboratoire. .

. Filtre « séparateur de phase » réf. Whatman 1 PS (ou ¢quiva-
lent).

. Centrifugeuse.

. Spectrophotomitre.

1.3. Bepaling van bisulfiet (titrimetrisch) : Bij deze bepaling wordt

2.

het gebonden formaldehyde {gepolymeriseerd of gebonden, bij
de formaldehydedonoren) niet mede bepaald. Sommige labiele
formaldehydedonoren, b.v. hexamethyleentetramine, worden
echter mede bepaald. Voorts kan door de aanwezigheid van
buffers het equivalentiepunt minder scherp worden.

Definitie : Het volgens deze methode bepaalde vrije formaldehy-
degehalte wordt uitgedrukt in massuprocenten (m/m) van de
waar.

3. Beginsel :

3.1, Identificatie : Het formaldehyde geeft een paars-rose verkieu-
ring méet het reagens van Schiff, door de reactie met het zanwe-
zige zwaveligzuur., .

3.2. Bepalingen met acetylaceton (colorimetrisch) : Het formalde-
hyde vormt met acetylaceton in aanwezigheid van ammoniuma-
cetaat het gekleurde 3,5-diacetyl-14-dihydrolutidine, dat na
extructie in 1-butanol gemeten wordt bij 410 nm.

3.3. Bepaling van bisulfiet (titrimetrisch) : Bij 0 »C reageert het
formaldehyde in zuur milieu met sulfiet tot een additieve
verbinding. De overniaat zuur wordt teruggetitreerd met natri-
umhydroxide. Tevens wordt de titratie met natriumhydroxide
op dezelide wijze uitgevoerd zonder toevoeging van sulfiet. Uit
deze gegevens kan de hoeveelheid vrij formaldehyde in het
monster worden berekend.

4. Reagentia : Alle reagentia moeten van analytische kwaliteit zijn :

4.1. IJsazijn.

4.2. Ammoniumacetaat, anh.

4.3. 1-butanol.

4.4, Zwavelzuur 2 N,

4.5,

4.6

4.7.

Natriumsulfietoplossing 0,1 M vers bereid.

. Reagens van Schiff : Los in een maatkolf van 100 ml 100 mg
fuchsine op in 75 ml water van 80 «C. Koel af en voeg 2,5 g natri-

umsulfiet (Na.SO-_.7}LO) en 1,5 ml geconcentreerd zoutzuur (d:;o

= 1,19) toe. Vul aan tot 100 ml, Dit reagens is twee weken houd-
baar en moet kleurloos zijn bij gebruik. .

Acetylaceton reagens : Los in een maatkolf van 1009 ml op
150 g ammoniumacetaat (4.2), 2 ml acetylaceton (vers gedisti-
leerd onder verminderde druk: het mag bij 410 nm geen
absorptie vertonen) en 3 ml ijsazijn (4.1). Vul aan tot 1000 ml
(de pH van de oplossing is ca. 6,4). Dit reagens dient vers te
vorden bereid.

4.8. Gestelde oplossing ven H:S0.0,1 N.

4.9, Gestelde oplossing van natriumhydroxide 0.1 N.

4.10. Gestelde oplossing van jodium 0,1 N.

4.11. Gestelde oplossing van natriumthiosulfaat 0,1 N.

4.12. Stokoplossing formaldehyde : Verdun § g formaldehyde 37-40 "»

met water tot een volume van 1 000 ml. Bepaal de titer van deze
stokoplossing op de volgende wijze : Pipetteer 10,00 ml van deze
oplossing. Voeg 25,00 ml jodiumoplossing 0,1 N en 10 ml natri-
umhydroxideoplossing 1 N toe. Meng en laat het mengsel
5 minuten staart. Voeg 11 ml HCl 1 N en titreer de overmaat
jodium met natriumthiosulfaat 0,1 N met behulp van een
zetmeeloplossing als indicator. 1 ml jodium 0,1°N is equivalent
met 1,5 mg formaldehyde.

4.13. Referentieoplossing formaldehyde : Pipetteer 5 ml van de stoko-

plussing (4.10) in een maatkolf van 100 ml en vul aan tot de
maatstreep, Pipetteer vervolgens 5 ml van deze verdunde oplos-
sing in een maatkolt van 500 ml en vul aan met water tot de
maatstreep. 1 ml van deze referentieoplossing bevat circa 1 ng
tormaldehyde. Bereken het exacte gehalte.

4,14, Thymolphtaleineoplossing : 0.1 £7100 ml ethanol 50 “u v.'v,

4.15

5.
5.1

5.2

"

5. Referenticoplossing van 4.7, zonder twcetylaceton.
Apparatuur en hulpmiddelen :

. Gebruikelijke laborariumapparatuur.
« Fase-scheiding-filter », b.v. Whatman 1 PS of gelijkwaardig.

5.3. Centrifuge.

5.4. Spectrofotometer.
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5.5. Cuves de verrede 1 em de purcours optique.

5.8. Potentiographe.

5.7. Electrodes verre/calomel (il est recommande d'utiliser des elec-
trodes speciales basse température).

6. Mode operatoire:

6.1, Identification.

8.1.1. Dans un bécher de 10 ml introduire environ 2 g d'échantillon.

6.1.2. Ajouter 2 gouttes de H.SO« 2 N (point 44) et 2 ml de réactif de
Schiff (point 4.8) (Ce réactif doit étre rigoureusement incolore
au moment de 'emploi.)

Agiter, laisser en contact 5 minutes.

Si dans les § minutes une coloration rose ou mauve est obser-
vée,-la quantité de formaldéhyde présente est supérieure a
0,01 %. Procéder alors au dosage selon le mode opératoire du
point 6.2 et si nécessaire du point 6.3.

6.2. Dosage colorimétrique a l'acetyluvétone.

6.2.1. Solution échantillon.

6.2.1.1. Dans une fiole jaugée de 100 ml peser & 0,001 g prés une

masse d'échantillon pour essai {(en g) correspondant & une
quantité présumeée de formaldéhyde d'environ 150 ug.

6.2.1.2. Compléter 4100 ml avec de I'eau et mélunger (solution S).

6.2.1.3. Duns une fiole conigue de 50 ml ajouter :

10,00 m1 de solution 8.

5,00 ml de réactit a lacety kuétone (point 4.7).

De I'eau deminéralisée pour obtenir un volume de 30 ml
Meélanger.

6.2.2. Solution témoin : L'interférence éventuelle d'une coloration de
toz}d duns l'échantillon pour essai est éliminée de la maniere
suivante
Dans une fiole conique de 50 ml ujouter:

10,0 ml de solution S,
5.0 ml du réactif (point 4.15).
De I'eau deminéralisée pour obtenir un velume de 3t ml

3. Essui a blane: )
Duns une tiole conique de 50 ml ujouter:
50 ml de réactif & I'acétylacétone (point 4.7).
De I'ean deminéralisée pour obtenir un volune de 30 ml,
Melanger.

t.2.4. Dosage.

6.2.4.1. Agiter les melunges preparés aux points 6.2.1.3,6.2.2 et 6.2.3.
Immerger les fioles coniques duns un bain-marie a 6w C
pendant exactement 10 mn. Refroidir pendant 2 minutes
duns un bain d'eau glacee.

6.2.4.2. Trunsvaserdans une ampoule a decanter de 50 ml conlenant
10 ml de butanol-1 (point 4.3). Rincer avec 3 a 5 ml d'euu. Agi-
ter fortement le mélunge pendant 30 secondes exactement.
Laisver décanter. '

61.3.

6.2.4.3. Filtrer sur filtre « séparateur de phase » (point 5.2) duns les
cuves de mesure. Une centrifugation (56000 tours minutes
pendant 5 minutes) est égulement utilisable.

. Mesurer la densité optique A: 2410 nm de l'extruit de la solu-
tion echantillon obtenue au point 6.2.1.3 contre l'extrait de la
solution témoin du point 6.2.2. '

6.2.4.5. De lu méme facon mesurer l'extrait de I'essai a blanc obtenu
au point 6.2.3 contre du butanol-1 (A%).

NB : Toutes ces opérations doivent étre exécutées dans un
délai de 25 minutes & partir du moment ou la fiole conique
est placée dans le bain-marie & 60 ~C.

6.2.5. Courbe d’étalonnage.

£i.2.5.1. Dans une fiole conique de 50 ml introduire :
5,00 m! de solution étalon diluée (point 4.13).
5,00 m} de réactif a l'acétylacétone (point 4.7).
De l'eau déminéralisée pour obtenir un volume final de
30 ml

. Continuer selon les indications du point 6.2.4.5 et mesurer la
densit¢ optique par rapport au butanol 1 (point 4.3)

5.5. Glascuvel ten met optische weglengte van 1 em.

8.6, Potentiograat.

5.7. Glas/calomel elektroden (het verdient aunbeveling z.g. « luge
temperatuur » elekiroden te gebruiken).

6. Werkwijze :

6.1. Identificatie.

f.1.1. Breng ca. 2g van het monster over in een bekerglas van 10 ml.

6.1.2. Voeg 2 druppels zwavelzuur 2 N (4.4) en 2 ml reagens van
Schitf {4.6) loe. Het reagens van Schiff moet voor de toevoe-
ging kleurloos 7ijn. Meng door schudden en laat het mengsel
5 minuten staan.

Indien binnen 5 minuten een rose of paars-rose kleur wordt
waargenomen, bedruagt de hoeveelheid HCHO meer dan
0,01 %. Bepuaal dan kwuntitatief volgens 6.2 en indien nodig
ook volgens 8.3,
6.2. Bepaling met acetylaceton (colorimetrisch).
6.2.1. Monsteroplossing.

6.2.1.1. Weeg mauwkeurig een hoeveelheid monster {in gram) uf,
overeenkomende met virea 150 ng HCHO.

6.1.3.

£.2.1.2. Verdun tot 100 ml met gedemineraliseerd wuter en meng.
6.2.1.3. Pipetteer ineen 50 ml erlenmeyerkolf :

10,80 m1 van de oplossing 6.2.1.2.

500 1 acetylucotonreagens (4.7)

15 mi gedemineraliseerd waler,

Meng.

2. Referentieoplossing : (ter eliminatie van de storing door moge-
lijke uchtergrondkeuring van het monster) :

Pipetteer in een 50 mierlenmeyerkolf :
10,0 ml v-an de verdunde monsteroplossing (6.2.1.2)
5,0 ml referenticoplossing zonder acetylucetonreagens (4.15).
En 15m} gedemineraliseerd water,
3. Blanco uplossing :
Pipetteer in ecn 50 ml erlenmeyerkolf :
5,0 ml ac etyluceton reugens (4.7).
25 ml gedemineraliseerd water.
DMeng.

6.2.4. Bepaling.

£.2.4.1. DeverKkregen oplossingen in de erlenmeyerkolven van 6.2.1.,
622 en 6.23 worden in een waterbad van 60~ C gedurende
precies 10 minuten ondergedompeld. Koel vervolgens in een
iisbud ai gedurende 2 minuten.

6.2.4.2. Breng de vloeistoffen over in scheitrechters van 50 ml,
waarinn zich 10,0 mi 1-butanol bevindt. Spoel na met 3
tot 5 m] water. Schud de inhouden goed door dooreen gedu-
rende precies 30 seconden. Luat de fasen vervolgens
scheiden.

62.4.3. Filtreer met de « fuse-scheiding-filter » (5.2) in de glas-
cuvetten (5.5). Centrifugeren (5000 omwentelingen per
minuut pedurende 5 minuten) is een andere mogelijkheid
omde 1-butanolfase te scheiden.

6.2.4.4. Meet de absorptie bij 410 nm (A:) van de verkregen monste-
roplossing (6.2.1) tegen de verkregen referenticoplossing

(6.2.2).
6.2.4.5. Meet de absorptie bij 410 nm (A’) van de verkregen blanco-
oplossing (6.2.3) tegen 1-butanol (4.3). .

Opmerking : Deze spectrofotometrische metingen moeten
worden verricht binnen 25 minuten nadat de erlenmeyer-
kolven in het warmwalerbad zijn gedompeld.

6.2.5. IJkkurve.

6.2.5.1. Pipetteer ineen 50 ml erlenmeyerkolf :
5,00 m! vande refentieoplossing HCHO (4.13).
5,00 ml vande acetylacetonreagens {4.7).
20 ml gedemineraliseerd water.

6.2.5.2. Voer de bepaling uit zoals beschreven onder 6.2.4 en meet de
absorptie bij 410 nm van de verkregen oplossing tegen
1-butanol (4.3).
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(.2.5.3. Repéter le processus avec une sclution étulon  diluée

{point 4.13).

Reéactif
Selution ¢tulon diluée acétylucetlone Fau
{4.13) (CX))] aeminéralisee
10 ml + 5ml + 15 ml
15 ml + 5 ml + 1 mi
20 ml + 5ml + 5ml
25 ml + 5 mi -

6.2.5.4. Pour obtenir la valeur du point 0 (correspondant & la colora-
tion des réactifs) procéder comme au point 6.2.4.5,

6.2.5.5. Construire lu courbe d'étulonnage aprés soustraction de la
valeur du point  de chacune des densités optigues obtenues
aux points en 6.2.5.1 et $.2.5.3. La lui de Beer est respectée
jusqu'a 30 jg de formaldéhyde,

6.3. Dosage au bisulfite.

6.3.1. Prise d'essai.

6.3.1.1. PSur 'essai : Dans un bécher taré peser a 0,001 g prés, une
masse d’échantillon (m gramme) correspondant a une guun-
tité présumée de formaldéhyde comprise entre 3 et 20 mg.

6.3.1.2. Pour l'essai {émoin : Dans un bécher taré peser a 0001 g
pres, une quantite équivalente d'echantillon (m'’ gramme).

6.3.2. Dosage.

6.3.2.1. Placer 50,00 ml de Na-SO. 0,1 M (point 4.5) dans un bécher
de 100 ml et ajouter 10,00 ml de H SOs 0.1 N (point 4.8). Agi-
ter.

6.3.2.2. Immerger le bécher duns un melange de glace et sel afin de
porter la température de lu solution dy point 6.3.2.1 & + 2 +C.
Introduire quantitativement la prise d'essui m (point 6.3.1.1).

6.3.2 3. Titrer rapidement par potentiometrie avec NaOH 0,1 N
(point 4.9) en agitant continuellement et en maintenant la
température entre + 2 et + 4 “C (la zone de neutralisation
se situe entre les pH 9 et 11). Soit Vi le volume de NaOH 0.1
N (point 4.9) utilis¢. :

6.3.3. Essai & blanc : Titrer la solution du point 8.32.1. dans les

conditions décrites au point 6.3.2. Soit V. le volume de NaOH

0.1 N (point 4.9) utilisé.

Essai témoin : Déterminer acidité ou l'alcalinité de I'échantil-

lon par titrage potentiomsétrique avee NaOH 0,1 N (puint 4.9)

ou H: S0: 0,1 N (point 4.8) sur la prise d'essai m' (point 6.3.1.2.}.

Soit v* le volume de NaOH 0,1 N ou de H. S0 0,1 N utilisé. v'

peut étre égal 4 0.

6.3.5. N.B. : Il est important de respecter sirictement les conditions

operatoires, II est possible d'effectuer le dosage en presence
de thymolphtalcine (point 4.14) comme indicateur.

6.3.4.-

7. Caleuls :

7.1. Dosage colorimetrique & l'acetylacétone.

7.1.1. Soustraire A> de A et lire sur la courbe d'etalonnuge (point
6.2.5.5) la quantite C exprimée en microgrammes de formalde-
hyde contenue dans la solution du point 6.2.1.1.

7.1.2. La formule en formaldéhyde de I'echantillon ("» m/m) st cal-
culée selon la formule

C
0 —
"% HCHO = T
7.2. Dosage au bisulfite : Rapporter & la masse m le volume de
NaOH 0,1 N et de H. SO. 0,1 N utilise dans l'essai temoin (point
6.3.4.) selon la formule :

Vvox om

V=
m’

Pour des produits neutres Vo= O,

7.2.1. Cas d'un produit acide :
i (v -V

n

*s YICHO =

7.22 Casdd'un produit alealin
00 (v V3

Yo TICHO - o —

6.2.5.3, Herhaul de bepuling met respectiey vlijk de volgende refe-
rentie-HCHO-oplossingen :

Reterentie-HCHO- Ace

. itest] rulisee
oplossing Gedemineraliseerd

{riaceton-reagens

(4.19) 4.7 water
10 ml + fml + 15 mi
15 ml + Sml + 11 ml
20 ml "+ 5 ml + 5 ml
25 ml + Sml -

6.2.5.4. Gebruik voor de nulwaarde de nieting vun 6.2.4.5,

- 6.2.5.5. Trek de ijkkurve door de verkregen ubsorptiewaarden na

correctie met de nulwaurde van 6.2.5.4. uit te zetten tegen de
hoeveelheid HCHO in ug per 30 1l meetoplossing. Do
ijkkurve is tot 30 ug HCHO lineuir.
6.3. Bepaling met bisulfiet (titrimetrisch).
fi.3.1. Voorbereiding van het monster.
6.3.1.1. Voor de bepauling : Weeg in een getarreerd bekerglus tot
milligrummen nuuwkeurig een hoeveelheid monster af
(m gram), die overeenkomt met 3 tot 20 mg HCHO.
6.3.1.2. Voor de referenticbepaling : Herhadl de inweeg als
beschreven onder 6.3.1.1. (m'gram).
6.3.2. Bepuling.
$.3.2.1. Pipetteer 500 ml Na $SO. 01 M (15) in een bekersalus
vun 100 ml en voep 10,0 ml 2wavelzuur 0,1 N (4.8) toe. Mena,.
6.3.2.2. Plaats de beker in een mengsel van iis en zout ten einde de
temperatuur vau de oplossing op 2 *C te houden. Voeg
hierbij kwantitatiet het ingewogen monster (6.3.1.1) bij.
Meng.
6.3.2.3. . Titreer potentiometrisch snel met NaOH 0,1 N (4.9) onder
voortdurend roeren en houd de temperatuur gedurende de
titratie tussen 2 en 4 #C. Het neutralixatiepunt ligt bij een pH
tussen @ en 11, De verbruikte hoeveelheid NaOH 0.1 N is
Viml, .
6.3.3. Blancowuarde : Herhaal de potentiometrische bepaling zoals
beschreven onder 6.3.2, echter zonder toevoeging van het
monster. De verbruikte hoeveelheid NaOH 0,1 N is hier V. ml
Referentiewaarde : Herhaal de potentiometrische bepuling
zoals beschreven onder 6.3.2, echter alleen met het ingewogen
monster onder 6.3.1.2, Titreer hierbij met NaOH 0.1 N (1.9) o}
met H.SO, 0,1 N (4.8). De verbruikte hoeveelheid NaOH of
H .S0.is hier v’ ml. In veie gevallen is deze waarde 0. -
6.3.5. Opmerking : De beschreven werkomstandigheden moeten
nauwkeurig worden opgevolgd. Het is ook mogelifk om de
titratic niet potentiometrisch uit te voeren, doch met belalp
van thymolphtateine (4.14) als indwcator,

6.3.4.

7. Berekening :

7.1. Bepaling met acetylaceton (volorimetrisc h).

7.1.1. Trek A-van As af en lves uit de ijkkurve de hoeveellieid (C ag)
af, aanwesig in 10 ml van de verdunde monsteroplossing
onder $.2.1.1.

7.1.2. Het gehalte in formaldehyde van het staal (*s m/m) is bere-
kend volgens de formule : .

_<

I » m

7.2. Bepaling met bisulfiet (titrimetrisch) : Reken de voor de neutra-

lisatie van m' gram monster benodige hoeveelheid zuur of base
(+* ml 6.3.4) om tot de benadigde hoeveelheld (v ml) voor m
gram (8.3.1.1) monster met behulp van de formule :
. oVvVixm
Ve —
m

Voor neutraal reagerende produkten is v vanzelfsprehend nul.
In het algemeen gelden voor sure of busische produkten echter
de volpende formules.

7210 Voor sure produkien

" HCIIO =

O (V= VL +y)

m

* JICHO ~

7.2 Voor basische produkten

goae v - v
131 ]

"L HCHOY - M)
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7.3.

S'il y a divergence entre les résultats des 2 méthodes, seul le
résultat le plus faible doil étre pris en considération.

. Répétabilité. (Selon la norme 1SO 5725).

Pour une teneur en formaldéhyde de 0.2 %, la différence entre
les résultats de 2 dosages pumlléles effectués sur e méme ¢ehan-
tillon ne doit pas dépasser : §,005 % pour le dosage colorimetrique
a l'acétylacétone et 0,05 “% pour le do‘;age au bisultfite.

XI. Dosage de la résorcine dans les shampooings
et Jes lotions capillaires

1. Objet et champ d'application : Celte méthode décrit le dosaze de
la résorcine dans les shampooings et lotions capillaires par chro-
matographie en phase gascuse. Ille s'appligue a des concentra-
tiors de 0,1 22,0 % de la masse du produit,

2. Definition © La tencur en résorcine déterminée selon weite
méthode est exprimeée en pourcentage de la masse de résorcinol.

3. Principe : La résorcine et le 3,5-dihydroxytoluéne utilisé comme
¢talon interne, sont isolés de l'échantillon par chromatographie
sur couche mince. On isole les deux composes par prélevement du
support et extraction avee du méthanol. Les résidus sont ensuite
sechés, silylés et doses par chromatographic en phase gazeuse.

4. Reactifs : Tous Jes. réactifs doivent étre de qualité analytique :

4.1. Acide chlorhydrigue a 25 % (m/m).

4.2, Méthanol.

4.3. Ethanol 4 96 % (v/v).

4.4, Places de silice sur support plastigue ou aluminium, avec indi-
cateur fluorescent prétes a l'emploi et désactivées. Preparer
comme suit : vaporiser d'cau les plagues de silice jusqua ce
qu'elles deviennent brillantes. les sécher a tempcérature
ambiante pedant 1 & 3 heures.

N.B.: Si les plagues ne sont pas désactivées, il peut v avoir des
pertes de resorcine par adsorption irréversible sur la silice.

4.5, Sclvant de développement acétone — chloroforme — acide

, acetigue (20 + 73 + 5.v).

4.6. Sclution c¢talon de  résorcine @ dissoudre 400 mg  de
résorcine dans 100 ml d'éthanol & 46 % (1 ml corvespond a
4 (100 pg de résorcine).

4.7. Sclution étalon interne @ Dissoudre 460 mg de 3.5-dihydroxyto-
luéne (DHT) dons 100 ml d'¢thanol & 96 % (1 ml correspond a
4 000 ng de DHT).

4.8, Mélange ¢talon: mélanger 10 ml de solution du point 4.6 et
10 ml de solution du point 4.7 duns une fiole iauuéL de 100 ml, com-
pléter au volume avee de I'éthanol a 96 % et melanger {1 ml cor-
respond & 400 ug de résorcine et 400 pg de DHT).

4.9. Réactils de silylation :

4.9.1. N, 0-bis (triméthylsilyl) trifluoroacétamide (BSTFA).

4.9.2. Hexameéthyldisilazane (HMDS).

4.9.3, Trimethylchloresilane (TMCS).

5. Appareillage :

5.1,

5.2

6.

6.1.
6.1

6.1.2

Equipement couvant de chromatographic sur couche mince et
en phase gazeuse.

Verrerie de luboratoire.

Moede opératoire :
Préparation de Pechantillon.

1. Peser avec précision dans un beécher de 1500 ml une prise
d'essai du produil (m grammea) contenant environ 20 a 50 mg
de résorcine. .

. Acidifier avec de l'acide chlorhydrique (point 4.1) {environ 2 &
4 ml). Ajouter 10 ml (40 mg de DHT) de solution interne
(point 4.7) et mélanger. Transvaser dans une liole jaugce de
100 m} a Paide d'éthanol. Comploter au volume avec de P'étha-
nol {point 4.3.) et mélanger.

3. Déposer 250 ul de la solution du point 6.1.2 sur une plagque de

silice désactivée {point 4.4) sur une ligne continue d'environ

8 cm de long. Prendre soin d'obtenir une bande aussi mince

que possible,

4. Déposer de la méme maniére (point 6.1.3), sur la méme pla-
que, 250 ul de mélange étalon (point 4.8).

7.3. Opmerking . \Wndien & weerkrogen cijfors volgens de methode 7.1
en 7.2 verschillen, geldt het laagste cijlor voor de beoordeling.

8. Herhaalhaarheid. (Bepaald volgens 180 H725).

Voor de monsters met een gehalte van ongeveer 1,2 % HCHO mag
het verschil tussen de meetuitkomsten van twee bepalingen
gelijktijdig uitgevoerd door dezelfde analist onder zoveel moge-
lijk identieke omstandigheden en voor hetzeltde monster voor de
colorimetrische methode met acotylaceton niet meer dan $,005 %
en voor de titrimetrische methode met bisuifiel niet meer dan
0,05 Y.

XY De bepaling van resorcinol
in shampoos en haarlotions

1. Doel en torpassingsbied : Deze methode beschrijit de bepaling
van resorcinol in shampoos eon haarlotions door middel van
gaschromatogralie. De methode is geschikt voor concentraties
van 0,1 tot 2.0 massaprocenten van het produkt.

2. Définitie ' IHet volgens dit voorschrift bepaalde resorcinolgehalte
wordt uitgedrukt in massaprocenien (m/m) van de waar.

3. Beginsel @ Resorcinol en een toegevoegde interne standaard
(3,5-(}1}15@1'0&\'!01ueen) worden deor middel van dunnelaagchro-
matogralie uit het monster geisoleerd. Na extractie uit het sili-
cagel met metharoel worden beide stoffen gedroogd, gesilyleerd
an vervolgens gaschromatografisch bepaald.

4. Reagentia @ Alle reagentia moeten van analytische kwaliteit zijn

4.1. Zoutzuur 25" (m/m).

4.2, Methanol.

4.3. Ethanol 96 % (v/v).

4.4. Kant-en-klare silicaplaten. fmet Humesm ‘ntie-indicator) worden

op de volgende wijze gedesactiveerd : Besproei de platen met

water {ot ze er glazig uitzien. Droog de platen ge dmond(- 13
uren bij kamertemperatuuar,

Optnerking @ Indien de silicaplaten niet gedesactiveerd zijn, is
resorcinolverlies door itreversibele adsorptie niet uitgesloten,

4.5, Loopvloeistof : aceton-chloroform-azijnzuur (20 4 75+ 5, v},

4.6. Rosor(inolsldndddldoplossing, : Los 400 mg resorcinol. op in
106 ml ethanol 96 % (4.3) (1 ml =24 000 ug resorcinol).

4.7. Interne standaardoplossing @ Los 400 mg 3,5-dihvdroxytolueen
©opin 100 ml ethanol 96 % (4.3) (Im] = 4 000 ug 3,5-dihydroxyto-
lueen).

4.8, Standaardmengsel : Moeng 10 ml oplossing 4.6. in een maatkolf
van 100 ml met 10 ml oplossing 4.7. Vul aan tot de streep moet
ethanol 96 % Meng. (1 ml bevat 400 ag resorcinol en 41]() g
3.5-dihydroxytolucen}).

4.9. Silyleermiddelen :
4.9.1. N, 0-bis {trimethylsily]) ml]uomwtunudn (BSTIA).
4.9.2. Hexamethyldisilazaan (HADS).
4.9.3. Trimethylchloorsilaan (TMCS).
Toestellen en hulpmiddelen :
9.1, Gebruikelijke uitrusting voor de dunnelaag-en g.:x(hmnmt\r
gralie.
5.2, Laboratoriumglaswerk,
6. \V(‘rk\\'i,i;l.o':
6.1. Voorbereiding van het monster.

611 Woop in cen bekerglas van 160 mi nanwkeurig al een hoeveel-
heid monster, dat circa 20-50 mg resorcinol bevat {(m gram).

6.1.2. Zuur aan met circa 2-4 mi zoutzuur (4.1). Voeg toe 10 mi
interne standaardoplossing (4.7) en meng. Breng met bchulp
van wat ethanol 96 % het mengsel kwantitatief over in een

"/

maatkof van 100 mi. Vul aan met ethanol 96 %. Meng.

6.1.3. Breng 250 ul van oplossing 6.1.2 op de dunnclaagplaat (4.4.) op
cen denkbeeldige startlijn van cirea 8 em lang. Zorg ervoor dat
de band zo smal mogelijk wordt.

6.1.4. Breng op dezelfde manier als in 6.1.3 250 ul van het standaard-
mengsel (4.8) op dezeltde plaat, :
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6.1.7.

8.1.8.

6.1.9.

6.1.9.1. Ajouter 200 ul de BSTFA (

6.1.9.2. i\gouter successivement 200 ul de HMDS (|

. Sur la ligne de départ, déposer 2 spots de 5 pl de chaque solu-

tion des points 4.8 et 4.7 pour faciliter la localisation apres le
développement de la plaque.

 Dans une cuve non saturée, développer la plaque avec le sol-

vant de dévelonement {point 4.5} jusqu'a ce qu'il ait parcouru
12 cm depuis 1a ligne de départ (35 _mn). Sécher la plague &
I'air et localiser la zone résorcine/DHT sous lumiére (%N a
254 nm. Les deux composés ont environ la méme valeur de Rf.
Prélever les bandes ainsi repérées et rassembler l'adsorbant
de chacune d'elle dans une fiole de 10 ml. :

Extraire I'absorbant contenant Péchantillon et celui contenant
le mélange étalon de la maniére suivante : Ajouter 2 ml de
méthanol (point 4.2) et exiraire pendant 1 heure en agitant de
facon continue. Filtrer l¢ mélange et répéter lextraction pen-
dant 15 mn avec 2 ml de méthanol (point 4.2).

Evaporer le solvant de la totalité des extraits en les placant
une nuit dans un dessicateur sous vide rempli d’'un desséchant
approprié, Ne pas évaporer & chaud.

Silyler les résidus {point 6.1.8) comme indiqué soit en 6.1.8.1
soit au point 6.1.9.2. .

L oint 4 9.1} et laisser le mélange
dans un récipient bouché a température ambiante,

pendant 12 h,

oint 4.9.2) et
0 pl de TMCS (point 4.9.3) et chauffer le melange pendant
30 mn & 60 °C dans un récipient bouché, Refroidir.

6.2. Chromatographie en phase gazeuse.

6.2.1.

6.2.2.

Conditions opératoires : La phase stationnaire doit donner un
degré de résolution égal ou supérieur ald:

5 4R —~ dR.
k=2 W +W.

ou:
R et R. = temps de rétention exprimeé en mn de 2 pics.

W, et W. = largeur des mémes pics & mi-hauteur.
d = vitesse de déroulement du papier en mm/mn.

Les conditions opératoires suivantes permettent d'obtenir ce
résultat :

Colonue : acier inoxydable.

Longueur : 200 cm.

Diametre : ~ 3mm (1/8"). .

Remplissage : 10 %2 OV 17 sur chromosorb WAW 100-120 mesh.

Détecteur ionisation de flamme:
Températures:
Colonne : 185 »C (isotherme).
Injecteur : 250 «C.
Détecteur : 250 «C.
Gaz vecteur : Azote, débit 45 mi/mn.

Pour le réglage du débit d’hydrogéne et d'air suivre les ins-
tructions du fabricant.

Injecter 1 & 3 pl des solutions obtenues au point 6.1.9. TFuire &
injections pour chaque solution. Mesurer la surface des pics
de facon précise et caleuler le rapport des surfoces (S = sur-
face du pic de résorcine/surface du pic du DIIT).

7. Caleul:

La concentration en résorcine de I'échantillon exprimée en pour-
centage de masse ("« m/m) est donné par:

P . 4 S échantillon
Ya resoreine = v X com————semmm———re—m
M~ S mélange eétalon

ou

M == prise d'essai en grammes (point 6.1.1.),
S échantillon = rapport moyen obtenu pour les picsde la solution
échantillon.

S mélange étalon = rapport moyen obtenu pour les pics du
melunge étalon d'apres le point 6.2.2.

6.1.5.

6.1.6.

6.1.7.

£.18.

6.1.9,

Breng op dezelfde startlijn nog 2 punten van § ul van de oplos-
singen 4.6. en 4.7, Dit is bedoeld als hulp bij de lokalisatie van
het resorcinol en 3,5-dihydroxytolueen op de dunnelaagplaat.

Ontwikkel de plaat in een onverzadigde chrom.atografietank
met de loopvloeistof (4.5) over een loopafstand van
circa 12 em. De duur is circa 45 minuten. Droog de plaat aan
de lucht en lokaliseer onder kortgolvig licht
(254 nm).Resorcinol en 3,5-dihydroxytolueen vallen ongeveer
samen. Markeer de banden met potlood op tirca 2 cm atstand
van de buitenrand van de donkere banden. Schraap de gemar-
keerde zones af en verzamel de silicagel kwantitatief m
flesjes van 10 ml.

Extraheer zowel de silicagel van het monster en die van de
standaard met elk 2 ml methanol (2.4) onder voortdurend
roeren gedurende 1 uur. Filtreer. Herhaal de extractie met
9 ml methanol gedurende 15 minuten. Filtreer.

Laat het oplosmidde! van de verzamelde extracten verdarnpen
door deze oplosmiddelen gedurende een nacht onder vaccuum
in een exsiccator te plaatsen, welke gevuld is met een geschikt
droogmiddel. Verwarm op geen enkele wijze.

Silgleer de droogresten zoals beschreven onder 6.1.9.1
of 6.1.9.2. . .

6.1,8.1. Voeg 200 ul BSTFA (4.9.1) met een micro-injectiespuit toe en

6.1.0.2.

laat het mengsel in een afgesloten glazen tlesje 12 uren bij
kamertemperatuur staan.

Voeg achtereenvolgens
200 pl HMDS (4.9.2) en
mengsel in een afgesloten
60 «C. Koel.

met een miecro-injectiespuit toe :
100 gl TMCS (49.3). Verwarm het
flesje gedurende 30 minuten bij

8.2. Gaschromatografie.

6.2.1.

6.2.2,

Kolomvulling OV<17 op Chromosorb WAW 100-120 mesh. De
resolutiegraad (R) van dez stationaire fase moet ten minste
1,5 bedragen, waarbij :

zu

R=2—7w

waarbij :

R en R. = de retentietijden in miruten van de gesilyleerde
verbindingen van resoreinol en 3,5-dihydroxytolueen.

W, enW. = de respectievelijke piekbreedte op halve hoogte.
d' = papiersnelheid in mm per minuut.

De volgende gaschromatografische condities geven bij voor-
beeld de gewenste resultaten :

Kolom materiaal : roestvrij staal.
Lengte : 200 cm.
Diameter : ~ 3 mm (18%).
Stationaire fase : 10 % OV-17 op Chromosorb WAW lu0-
120 mesh.
Viamionisatiedetector:
Temperatuur :

Kolom : 185 «C isotherm.

Injector : 250 ©C.

Detector : 250 C.
Drauggas : Stikstof, debiet 45 ml/min.

Hulpgassen : Debiet van waterstof en lucht, volgens de
aanwijzingen van de fabrikant.

Injecteer 1 tot 3 ul van elk der verkregen gesilyleerde oplos-
singen. Voer 5 injecties uit voor elke oplossing (6.1.9). Meet de
verkregen piekoppervlakken en bereken het gemiddelde van
de verhouding van de piekopperviakken van resorcinal/
3,5-dihydroxytolueen (S).

7. Berekening:

De concentratie van het resorcinol in het produkt wordt berekend
met de volgende formule: .

w . 4 S monster
' resorcinol = M X

S standaard mengsel

waarbij

M

= inweeg van het monster {6.1.1).

S monster = gemiddelde piekoppervliakken-verhouding van het
monster {resorcinol/3,5-dihydroxytolueen) (6.2.2.).

S standnard = gemiddelde piekopperviakken-verhouding van het
stundaurdmengset (resorcinal/3,5-dihydroxytolueen) (8.2.2.).
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8. Répetabilité (Selon la norme ISO 5725) : Pour une teneur en
résorcine de 0.5 % la différence entre les résultats de 2 dosages
paralleles effectués sur le méme eéchantillon ne doit pas
depasser 0,025 %,

XI1I. Dosage du méthanol
par rapport & I'éthanol ou au propanol-2

1. Objet et champ d'application : Cette méthode décrit le dosage du
méthanol par chromatographie en phase gazeuse dans tous les
tyvpes de produits cosmeétiques (y compris aérosols). Elle s'appli-
que & ces concentrations relatives de 0 a 10 %.

2. Définition : La teneur en méthanol déterminée selon cette
meéthode est exprimée en pourcentage de masse de méthanol par
rapport a la masse d'éthanol ou de propanol-2.

3. Principe : Le dosage est effectué par chromatographie en phase
gazeuse.

4. Reéactifs : Tous les réactifs doivent étre de qualité analytique.
4.1, Methanol.

4.2, Ethanol ubsolu.

4.3. Propanol-2.

4.4, Chloroforme, rincé a eau pour éliminer les alcools.

5. Appareillage :

5.1. Chromatographe en phase gazeuse avec détecteur catharomé-
trique (pour les échantillons de produits en aérosols). Chromato-
graphe en phase gazeuse avec détecteur a ionisation de flamme
{pour les échantillons d'autres produits).

5.2. Fioles jaugées de 100 ml.
5.3. Pipettes jaugees (2 ml, 20 ml, 0-1 ml).

5.4. Microseringues de 0 a 100 pl et 0 a 5 ul. Pour les échantillons de
produits en aérosols seulement, seringue a gaz spéciale avec
vanne coulissante (figure 5 de la méthode d'échantillonage)
Moniteur belgedu 17 février 1982, p. 1662.

6. Mode opératoire :
6.1. Préparation des échantillons.

6.1.1. Les produits en aérosols sont traités comme indiqué &
Fannexe sous B, chapitre 1 de Tarrété  royal
du 26 novembre 1981 Moniteur belge du 17 février 1882,
p. 1662, puis analysés par chromatographie en phase gazeuse
dans les conditions prescrites au point 8.2.1,

6.1.2. Les autres produits traités comme indigués au chapitre II pre-

cité sont dilués dans 'eau jusqu'a une concentrationde 1 a 2%

d'éthsnol ou de propunol-2, puis analysés par chromatopra-

phie en phase gazeuse dans les conditions prescrites au

point 2.2,

6.2. Conditions de la chromatogruphie en phase gazeuse.

6.2.1. Ponur les échantillons de produits en aérosols.

6.2.1.1. On utilisera une ¢olonne remplie avec 10 "% d Hallecomid M 18
sur chromosorb W AW 100-120 mesh et un detecteur catharo-
meétrique. .

6.2.12. La phase stationnaire doit donner un degreé de résolution
egal ou supérieur 4 1,5

ol:
R. etR. = lemps de retention exprime en mn de 2 pics.
W. et W. = largeur des mémes pics & mi-hauteur.

d’ = vitesse de déroulement du pupier en mra/mn.

8. Herhaalbaarheid (bepuaald volgens ISO 5725) : Voor monsters met
een resorcinolgehalte van 0,5 % (m/m) mag het verschil tussen de
meetuitkomsten van twee bepalingen gelijktijdig uitgevoerd door
dezelfde analist onder zoveel mogelijk identieke umstandigheden
en voor hetzelfde monster niet meer dan 0,025 % bedragen.

XIX. De bepaling van methanol
in verhouding tot ethanol of 2-propanol

1. Doel en toepassingsgebied : Deze methode beschrijft de gaschro-
matografische bepaling van methanol in verhouding tot ethanol
of 2-propanol in kosmetische produkten, aergsolen inbegrepen.
De methode is geschikt voor relatieve gehalten van 0 tot 10 %.

2. Definitie : Het gehalte aan methanol bepaalt volgens deze
methode wordt uitgedrukt in massaprocenten (m/m) methanol in
verhouding tot de aanwezige ethanol of 2-propanol.

3. Beginsel : De bepaling gebeurt met de behulp van gaschromato-
grafie.

4. Reagentia ; Alle reagentia moeten van analytische kwaliteit zijn.
4.1, Methanol.

4.2. Ethanol ubsoluut. -

4.3, 2-Propanol.

4.4. Chloroform, gewassen ter verwijdering van alccholen.

5. Toestellen en hulpmddelen :

5.1. Gaschromatograaf met katharometerdetector voor de aerosol-
monsters. Gaschromatograaf met viamionisatiedetector voor de
andere monsters.

5.2. Muatkonlven 100 ml.
5.3. Pipetten 2ml, 20 milen 0 tot 1.0 ml,
5.4. Injectiespuit 0 tot 100 pl en 0 tot 5 ul. Voor aerosclmonsters *

speciale gasdichte injectiespuit (zie Bemonsteringsdocument
figuur 5) Belgisch Staatsblad van 17 februari 1982, blz. 1652,

6. Werkwijze :

8.1. Voorbereiding van het monster.

6.1.1. Aerosolprodukten worden behandeld zoals aangeduid in de
bijlage onder B, hoofdstuk I van het koninklijk besluit van 26
november 1981, Belgisch Staatsblad van 17 februari 1982,

blz, 1852, waarna zij gaschrormatografisch worden geanaly-
seerd volgens de condities beschrevenin 8.2.1

. De andere produkten, behandeld zoals voorgeschreven in
hootdstuk II voormeld, worden met water verdund tot het
ethanol of het 2-prupancigehalte 1 tot 2 % bedrasgt. De
verdunde oplossing wordt dan gaschromatngrafisch geanaly-
seerd volgens de condities beschreven in 6.2.2

6.2. Gaschromautografie. -

6.2.1. Acvrosolmonsters. Gebruik de gaschromatograaf met katha-
rometer-detector,

6.2.1.1. Kolomvulling 10 " Hallcomid M 18 op Chromosorh WAW
100-120 mesh.

6.2.1.2. Deze stationaire fuse (6.2.1.1) moet ven resolutiograad (R)
vun ten minste 1,53 kunnen geven :

waurbij
Rien R zijn x'etenti;-tijden van de stoffen in minuten.
Wien W 2ijn c;o piekbreedien op halve hoogten in ram,

d' is de papiersnelheid in mm/min.
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6.2.1.3. Les conditions suivantes permettent d’'obtenir ces résultats:

Type de la colonne : acier inoxydable.
Longueur :3,5m.
Diameétre : 3 mm.,
Courant du détecteur catharomeétrique : 150 mA.
Gaz vecteur :
Hélium, pression : 2,5 bar. ‘
Débit : 45 ml/mn.
Témpératures :
Colonne : 65°C. °*
Injecteur : 150 °C.
Détecteur : 150 «C.
6.2.2. Pour les échantillons d’autres produits :

6.2.2.1. On utilisera une colonne remplie de chromosorb 105 ou de
porapak QS et un détecteur & ionisation de flamme.

6.2.2.2. L.a phase stationnaire doit donner un degré de résolution
égal ousupérieura 1,5:
dR. - dR:
Re2 T
ou :
R: et R, = temps de rétention exprimé en mn de 2 pics.
Wi etW. = largeur des mémes pics 4 mi-hauteur.
d' = vitesse de déroulement du papier en mm/mn.

6.2.2.3. Les conditions suivantes permettent d’cbtenir ces resultats:

Type de la colonne : acier inoxydable.
Longueur : 2 m.
Diametre : 3 mm.
Electrométre : sensibilité de 8 x 10~ A,
Gaz vecteur : azote-pression : 2,1 bars, débit: 40 ml/mn.
Auxillaire : hydrogéne-pression : 1,5 bar débit : 20 ml/mn.
Temmpératures :
Calonne : 120 °C ou 130°C.
Injecteur : 150 °C.
Détecteur : 230 «C.
7. Courbes étalons :

7.1. Dans les conditions prescrites au point 6.2.1 (colonne Hallcomid
M 18), uti)iser les mélanges étalons définis ci-apres, préparer
ces mélanges par mesure voluméirique, mais déterminer la
quantité exacte délivrée en pesunt inmeédiatement aprés cha-
que addition.

Concentration Meéthanol Ethanol r‘nl Chloroforme jusqu'a
relative ml {ou propa- un volume de
vm/rm nol-2}

2,5 % environ 0,5 20 160 m!
5,0 % environ 1,0 20 100 ml
7,5 % environ 15 20 100 ml
10,0 ¥ environ 2,0 20 100 ml

Injocter 2 & 3 ul duns le chromatographe selon les modalites
prescrites au point 6.2.1.

Calculer le rapport des surfuces des pies (methanal/éthanol) ou
(méthanol/propancl-2) de chagque mélange. Tracer la courbe éta-
blon en utilisant :

Cuomme axe des X : le pourcentupe de methanol par rapport i
I'ethanol ou au propunol-2.

Commee axe des Y : le rapport des surfaces des pics (methanol/
éthanol) ou (methanol/propunol-2).

&

6.2.1.3. De volgende condities leiden bij voorbeeld tot de gewenste
resultaten:

Kolom materiaal : roestvrij staal,

Lengte : 350 cm.

Diameter : 3 mm.
Brugtroomkatharometerdetector : 150 mA.
Draaggas :

Helium beéindruk :2,5 bar.

Debiet : 45 ml/min.
Texpperamur :

Kolom : 65 C,

Injector : 150 <C,

Détector : 150 oC,

6.2.2. Niet-aerosolmonster :
vlamionisatie-detector,

6.2.2.1 Kolomvulling : Chromosorb 105 of Porapak QS.

Gebruik de gaschromatograaf met

6.2.2.2. Deze stationaire fase (6.2.2.1) moet een resolutiegraad (R}

van ten minste 1,5 kunnen geven:
Re — d'
R =25
waarbij :
R, en R: zijn retentietijden van de stoffen in minuten,
Wi en Wz zijn de piekbreedten op halve hoogten in mm.
d’ is de papiersnelheid in mm/min.

6.2.2.3. De volgende condities leiden bij voorbeeld tot de gewenste
resultaten :

Kolom materiaal ; roestvrij staal.
Lengte : 200 cm.
Diameter : 3 mm.
Elektrometergevoelligheid 8 x 10~ 104,
Draaggas : stikstof, debiet : 40 ml/min, begindruk : 1,5 bar.
Hulpgas : waterstof, debiet : 20 ml/min, begindruk : 1,5 bar.
Temperatuur :
Kolom:120 °C ou 136 °C,
Injector ; 150 °C.
Detector : 230 °C.

7. Iklijn:

71 Aernsolmonsters. Maak de volgende reeks standaardmengsels
door de vioeistoffen af te meten (met een pipet}, gevolgd door
nauwkeurige weging na elke toevoeging van methanol, ethanol
of 2-propanol.

Concentratie  Methanol TSRS et chlorotorn
ml tot een volume van
2,5 “h eirca 0,5 ) 20 100 ml
5,0 % circa 1,0 20 100 mi
7.5 % circa 1.5 20 100 m!
10,0 % cirea 2,0 20 100 ml
Gebruik de gaschromatografische condities wan 621,

Injecteer 2 tot 3 pl van elk der standaardmengsels.

Bereken de piekoppervlak-verhouding methanol/ethanol of
raethanol/2-propanol. Teken dan de ijkkurve :

X-as : Gewichtsprocenten relatief van methanol/ethanol of
methanol/2-propanot.
Y-as : Piekoppervlak-verhouding methonol/etiianol  of

methanol/2-propanel.
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7.2

Co

7.3.

. Dans les conditions prescrites au point 6.2.2. (Prorapak QS ou
Chromosorb 105) utiliser lés mélanges étalons définis ei-aprés.
Préparer ces mélanges par mesure volumétriques, mais déier-
miner la quantité exacte délivrée en pesant immeédiatement
aprés chaque addition.

ncenttxgzzion rela- Méthanol Ialaapr;%lpr;l Eau jusqu'a
% m/m nol-2) un volume de

2,5 % environ 50 2 100 ml

5,0 % environ 100 2 100 ml

7,5 % environ 150 2 100 ml

10,0 % environ 200 2 100 m!

Injecter 2 &4 3 ul dans le chromatographe selon les modalités
prescrites au point 6.2.2.

Caleculer le rapport des surfaces des pics (méthanol/éthanolj ou
(méthanol/propanol-2) de chague mélange. Tracer la courbe éta-
blon en utilisant :

Comme axe des X : le pourcentage de méthanol par rapport &
I'éthanol ou au propanol-2.

Comme axe des Y : le rapport des surfaces des pics (meéthanol/
éthanol) ou (mméthanol/propanol-2).

Dans les 2 cas (7.1 et 7.2) la courbe d'étallonnage doit etre une
droite. .

. Répétabilité (selon la norme 18O 5725).

Pour des teneurs en méthanol de 5 % par rapprot & I'éthanol ou au
propanol-2, la différence entre les résultats de 2 dosages paral-
leles effectués sur le méme échantilion ne doit pas dépasser 0,25

“
.,

Vu pour étre annexé & Notre arrété du 19 février 1985,

F.

BAUDOUIN

Par le Roi :
Le Ministre des Affaires sociales,
J.-L. DEHAENE

Le Secrétaire d'Etat a la Santé publique et I'Environnement,
F. AERTS

85 — 893 (84 — 121N

27 AVRIL 1984, — Arréié reyal
relatif a la qualité de I'eau distribuée par réseau. — Errata

Dans le Moniteur belge no 130 du 6 juillet 1984 il convient d'appor-

ter

les corrections ci-apres:

Pape 9860 — texte néeriandais, & I'art. 2, 1¢, 1re ligne, remplacer
« ander» par «meerdere» et a l'art. 2, 3, 1re ligne, remplacer
« enig » par « enige »; a l'art. 3, § 1, remplacer « toevoegsels alsmede

de

maximumwaarden ervan» par «technische hulpstoffen en

andere toevoegsels »; & l'art. 3, §3, remplacer ~tloevoegsels » par
« technische hulpstoffen en andere toevoegsels ».

Page 9860 — texte francais, art. 2, 2> 2e ligne, lire « les concentra-
tions maximales admissibles » au lieu de « les concentrations admis-
sibles »,

Page 9861 — texte néerlandais, art. 5, 4e ligne, lire « hij » au lieu
de ~ het .

Page 9861 — texte francais, art. 6, 1re ligne, lire « public » au lieu
de « publigue ».

Art. 8, 22, avant-derniére ligne, lire « & des fins alimentaires » au
lieu de « & des alimentaires »,

Art. 8, 34, uvant-derniere ligne, lire « immédiatement » au lieu de
« imédiatement »; art. 8, 2e ligne, lire « ariicles 14 et 15 », au lieu de
< articles 14 en 15 »,

7.2. Niet-aerosolmonsters. Maak de volgende reeks standaardmen-
gels door de vlgeistoffen af te melen (met een pipet), gevolgd
door een nauwkeurige weging na elke toevoeging van
methanol, ethanol of 2-propanol.

Concentratie Methanol ;:: g;igg;gfl Aanvullen met water
relatief % m/m ul ml tot een volume van
2,5 % circa 50 2 100 ml
5,0 % circa 100 2 100 ml
7.5 % circa 150 2 100 ml
10,0 % circa 200 2 100 m!l

‘Gebruik de gaschromatografische condities van 6.2.2.
Injecteer 2 tot 3 pl van elk der standaardmengsels.

Bereken de piekoppervlak-verhouding methanol/ethanol of
methanol/2-propanol. Teken dan de ijkkurve :

X-as : Gewichtsprocenten relatief van methanol/ethancl of
methanol/2-propanol. :

Y-as : Piekopperviuk-verhouding .methanol/ethanol of
methanol/2-propanol.

7.3. In beide gevallen (7.1 en 7.2) moct de ijklijn een rechte zijn.

8. Herhaalbaarheid (bepaald volgens ISO 5725).

Voor monsters met een gehalte van § % (m/ra) methanol in
verhouding tot ethanol of 2-propancl mag het verschil tussen de
meeluikomsten van twee bepalingen gelijktijdig uitgevoerd door
dezelfde analist onder zoveel mogelijk identieke omstandigheden
en voor hetzelfde monster niet meer dan 1,25 %» bedragen.

Gezien om gevoegd te worden bij Ons besluit van 19 februari 1985.
BOUDEWIJN

Van Koningswege :
De Minister van Sociale Zaken,
J.-L. DEHAENE
De Staatssecretaris voor Volksgezondheid en Leefmilieu,
F. AERTS

N. 85 — 893 (84 ~ 1277)

27 APRIL 1984. — Koninklijk besluit
betreffende de kwaliteit van het leidingwater. — Errata

In het Belgisch Staatsblad nr. 130 van 6 juli 1984 dienen volgende
verbeteringen te worden aangebracht :

Blz. 9860 — Nederlandse tekst, in art. 2, 1v, eerste regel, wordt
« ander » vervangen door « meerdere », en in art. 2, 39, eerstv regel,
wordt « enig » vervangen door « enige »; in art. 3, § 1, wordt « toevoeg-
sels alsmede de maximumwaarden ervan » vervangen door « tech-
nische hulpstoffen en andere toevoegsels »; in art. 3, § 3, wordt « toe-
voegsels » vervangen door « technische hulpstoifen en andere toe-
voegsels ».

Blz. 9860 ~ Franse tekst, art. 2, 2o, tweede regel, leze men « les
concentrations maximales admissibles », in plaats van «les corcen-
trations admissibles ».

Blz. 9861 — Nederlandse tekst, art. 5, vierde regel, leze men « hij »
in plaats van « het ».

Blz. 9861 — Franse tekst, art. 8, eerste regel, leze men « public » in
plaats van « publique ».

Art. 6, 20, voorlaatste regel, leze men « a des fins alimentaires » in
plaats van « & Jes alimentaires »,

Art. 6, 3», vourlaatste regel, leze men « immédiatement » in plaats
van ¢ imédiatement »; art. 8, tweede regel, leze men « articles 14 et
15 » in plaats van « articles 14 en 15».
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Page 9862 — texte néerlandais, annexe I, A, 1, 2e colonne, lire
« Pt/Co » au lieu de « Pt/co » et dans la 3e colonne, 1re ligne, supprimer
« (MTC}) ». .

Page 9863 — texte néerlandais, annexe 1, C, 29, 3e colonne, lire
« niet met chloor » au lieu de « niet chloor ».

Annexe 1, C, 38, 2e colonne lire, « pg/1 F » au lieu de « ug/l».

Annexe I, D, 45, 1re colonne, lire « Beryllium » au lieu de « Berry-
Hunre.
Annexe 1, D, 47, 2e colonne, lire « pg/1 CN » au lieu de « pg/1 Cn»,

Page 9864 — texte néerlandais, annexe I, E, supprimer «(8) »;
annexe 1, E, 57, 1re colonne, ajouter « (6) »; annexe I, F, lire « minj-
maal» au lieu de « mineraal »; annexe I, F, 1re colonne, lire « totale
hardheid » au lieu de « total hardheid » et
« alkaliniteit» au liew de «alkaliteit» annexe I, F, 3e colonne,
remplacer « maximaal » par « minimaal »,

Page 9864 — texte francais, annexe I, A, 1, 2e colonne, lire
« Pt/Co» au lieu de « Pt/co»

Page 9865 — texte francais, annexe I, B, 5, lire « température » au
lieu de « températire »; annexe 1, B, 6, 3e colonne, lire « CaCOg » au
lieu de « CaCog »; annexe I, B, 7, 2e colonne, remplacer «bij » par
« & » annexe I, B, 8, Ire colonne, lire « chlorures » au lieu de « chlo-
rure» annexe I, B, 16, 3e colonne, lire « équivalents » au lieu de
« équivalent »; annexe I, B, 19, ire colonne, lire « anhydride carboni-
que libre » au lieu de « anhydride carbonique »; annexe I, C, 25,
3e colonne, lire «concentrations» au lieu de « concentration »;
annexe 1, C, 28, Ire colonne, lire « huiles » au lieu de « huilles ».

Page 9866 —~ texte frangais, annexe ], C, 32, Ire colonne, lire « pas »
au lieu de « par »; annexe I, C, 38, 2e colonne, lire « pg/l F » au lieu de
« ugfl»; annexe I, D) 45, 2e colonne, lire « pg/l Be» au lieu de
« g/l Be »; annexe 1, D, 47, 2e colonne, lire « CN» au lieu de «Cn»;
annexe I, D, 55, Ire colonne, 4e ligne, remplacer: « entant » par
« entend » et & la 10e ligne, remplacer « en » par « et »; annexe I, D,
renvoi (5), 2e ligne, supprimer < D » devant «Si» et derniére ligne,
remplacer « G/l » par « g/l ».

Page 9867 — texte francais, annexe [, E, renvoi (6), lire « échantil-
lons» au lieu de « échantillon », .

Page 9867 — texte néerlandais, annexe II, tableau A, 3e colonne,
ajouter (7) aprés « reuk » et aprés « smaak »,

Page 9868 — texte néerlandais, annexe II, tableau A, derniére
colonne, ajouter le signe + entre « andere paramaters volgens voet-
nota (9) » et « sulfietreducerende clostridia » annexe I, tableau A,
3e colonne, lire « ammonium » au lieu de « ammomium » annexe II,
tableau A, renvoi (9), supprimer le texte entier & partir de «micro-
biologische parameters » jusqu'au tableau B.

Annexe II, tableau B, lére colonne, lire « hoeveelheid geprodu-
ceerd en gedistribueerd water m'/dag» au liew de « hoeveelheid
geproduceerd en gedistileerd water/dag »; annexe II, tableau B, Se
colonne, ajouter dans l'entéte « Aantal monsternemingen/jaar »;

Page 9868 — texte francais, annexe 11, {ableau A, 5e colonne,
avant derniére ligne, lire « qualité de l'eau» au lieu de « gualité
I'eau» annexe II, tableau A, 3e colonne, ajouter « (7)» aprés
« odeur » et aprés « saveur »; annexe II, tableau A, 4e colonne, lire
« selon » au lieu de « selont »; ajouter le signe + enire « autres para-
metres selon renvoi (9)» et «clostridiums sulfitoréducteurs »;
annexe II, tableau A, 3e colonne, lire « dénombrements » au lieu de
« dénombrement »; annexe 1I, tableau B, renvoi (10), b, lire « désin-
fectant » au lieu de « désinfestant ».

Page 9870 — texte néerlandais, annexe III, B, 10 et C, 20, 21 lire
« Absorptiespectrofotometrie » au lieu de « Absorptiespectofotome-
trie » annexe 111, B, 17, lire « droogdampen » au lieu de « droopdam-
pen»; annexe I, C, 29, lire « aminoantipyrine » au lieu de « ami-
noantypyrine » annexe II, C, 40, lire « 0,45 um of centrifugeren » au
lieu de « 0,45 pm centrifugeren ». .

Page 9871 — texte néerlandais, annexe III, D, 58, lire « fluorescen-
tie» en «mengsel» au lieu de «fuorcscentie» et « mengesel »;
annexe 111, E, 60, 2e ligne, live « de omgeheerde » au lieu de « het
ompgekeerde »; 3e ligne, lire « clostridial » et « kolonies » au lieu de
« clorstridial » et « buisjes»; annexe III, E, 61, lire « door filtreren » au
lieu de « voer filtreren ». .

Page 9872 — texte francais, annese III, C, lire « substances » au
lieu de « bustances », annexe III, C, 24, lire « minutes » au licu de
« miniutes »; annexe 111, C, 29, lire « Phénols » au lieu de « Phénole »
annexe 111, C, 40, tire « centrifugation » au lieu de « contrifugation »;
annexe 111, D, ajouter « toxigues » entre « concentrations » et « de ».

Page 9873 — texte francaiv, annexe III, D, 55, remplacer le mot
« aromatiques » par le mot « apparentes »; annexe 11, D, 56, lire
« substances » au lieu de « substences » annexe 111, D, 60, lire « halo
nair » au lieu de « haloneir ».

Blz. 9862 — Nederlandse tekst, bijlage I, A, 1, tweede kolom, leze
men « Pt/Co » in plaats van « Pt/co» en in de 3e kolom, le regel,
schrapt men «MTC) »,

Blz, 9863 — Nederlandse tekst, bijlage I, C, 29, derde kolom, leze
men < niet met chloor » in plaats van « niet chloor ».

Bi/jllage 1, C, 38, tweede kolom, leze men « pg/1 F» in plaats van
« pgil o, .

LlBijlage 1, D, 45, eerste kolom, leze men « Beryllium » in plaats van
« Berrylium ».

Bijlage [, D, 47, tweede kolom, leze men « ug/1 CN» in plaats van
« ug/l Cno,

Blz. 9864 ~ Nederlandse tekst, bijlage I, E, « (6} » vervalt; bijlage
1, E, 57, eerste kolom « (6) » wordt toegevoegd; bijlage I, F, leze men
« minimaal » in plaats van « miniraal» bijlage 1, F, eerste kolom,
leze mexn « totale hardheid» in plaats van « total hardheid » en

-« alkaliniteit » in de plaats « alkaliteit »; bijlage I, F, derde kolom,

wordt « maxiraal » vervangen door « minimaal ».

Blz. 98684 — Franse tekst, bijlage I, A, 1, tweede kolom, leze men
« Pt/Co » in plaats van « Pt/co ».

Blz. 9865 — Franse tekst, bijlage I, B, 5, leze men « température »
in plaats van « températire »; bijlage I, B, 8, derde kolom, leze men
«CaCOg » in plaats van « CaCog » bijlage I, B, 7, tweede kolom,
wordt « bij » vervangen door « 4, »; bijlage 1, B, 8, eerste kolom, leze
men « chlorures » in plaats van «chlorure »; bijlage 1, B, 18, derde
kolom, leze men « équivalents » in plaats van « équivalent »; bijlage I,
B, 19, eerste kolom, leze men «anhydride carbonique libre» in
plaats van « anhydride carbonique »; bijlage I, C, 25, derde kolom,
Jeze men « concentrations » in plaats van « concentration »; bijlage I,
C, 28, eerste kolom, leze men « huiles » in plaats van « huilles »,

Blz.9866 — Franse tekst, bijlage I, C, 32, eerste kolom, leze men
« pas » in plaats van « par » bijlage I, C, 38, tweede kolom, leze men
« pg/1 F» in plaats van « ug/1 »; bijlage I, D, 45, tweede kolom, leze
men « pg/l Be » in plaats van g/1 Be » bijlage I, D, 41, tweede kolom,
leze men « CN » in plaats van « Cn»; bijlage I, D, 35, eerste kolom,
vierde regel, wordt « entant» vervangen door « entend » en in de
tiende regel, wordt « en » vervangen door « et »; bijlage I, D, voetnoot
{5), tweede regel, wordt voor « Si» «D» weggelaten en wordt in de
laatste regel « G/l » vervangen door « g/l ». '

Blz. 9887 — Franse tekst, bijlage I, E, voetnoot (6), leze men
« échantillons » in plaats van « échantillon ».

Blz. 0867 — Nederlandse tekst, bijlage II, tabel A, derde kolom, na
« reuk » en « smaak » wordt telkens (7} toegevoegd.

Biz. 9868 — Nederlandse tekst, bijlage 1I, tabel A, laatste kolom,
een + teken moet gevoegd tussen ¢ andere parameters volgens
voetnota (9) » en « sulfietreducerende clostridia »; bijlage II, tabel A,
derde kolom, leze men « ammonium » in plaats van « ammornium »;
bijlage II, tabel A, voetnoot (9), vanaf « « microbiclogische parame-
ters » tot tabel B wordt alles geschrapt;

Bijlage II, tabel B, eerste kolom, leze men « hoeveelheid geprodi-
ceerd en gedistribueerd water m’/dag » in plaats van « hoeveelheid
geproduceerd en gedistilleerd water/dag »; bijlage 11, tabel B, vijfde
kolom, wordt in de hoofding ingelast « Aantal monsternemingen/
jaar »;

Blz. 9868 — Franse tekst, bijlage II, tabel A, vijide kolom, voor-
laatste regel, leze men, « qualité de I'eau» in plaats van « qualite
l'eau »; bijlage I, tabel A, derde kolom, na «odeur» en « saveur -
wordt telkens (7) toegevoegd: bijlage II, tabel A, vierde kolom, leze
men « selon » in plaats van « selont», een + teken wordt gevoegd
tussen « autres parametres selon renvoi (9) » en « clostridiums sulfi-
toréducteurs »; bijlage 11, tabel A, derde kolom, leze men « dénom-
brements » in plaats van « dénombrement »; bijlage 11, tabel B, voet-
noot (10), b, leze men « désinfectant » in plaats van « désinfestant ».

Blz. 9870 — Nederlandse tekst, bijlage 111, B, 10 en C, 20, 21, leze
men « Absorptiespectrofotometrie » in plaats van « Absorptiespecto-
fotometrie »; bijlage III, B, 17, leze men «droogdampen » in plaats
van « droopdampen v; bijlage I11, C, 29, leze men « aminoantipyrine »
in plaats van «aminoantypyrine», bijlage III, C, 40, leze men
« 0,45 um of centrifugeren » in plaats van « 0,45 pm centrifugeren ».

Liz. 0871 — Nederlandse tekst, bijlage IlI, D, 56, leze men « flu-
orescentie » en « mengsel » in plaats van « fuorescentie » en « menge-
sel »; bijlage 11, E, 60, tweede regel, leze men « de omgekeerde » in
plaats van « het omgekeerde »; derde regel, leze men « clostridial »
en « kolonies » in plaats van « clorstridial » en « buisjes »; bijlage 111,
E, 61, leze men « door filtreren v in plaats van « voor filtreren ~.

Blz. 9872 — Franse tekst, bijlage II], C, leze men « substances » in
plaats van « bustances »; bijlage 111, C, 24, leze men « minutes » in
plaats van « miniutes »; bijlage 111, C, 29, leze men « Phénols» in
plaats van « Phénole »; bijlage I, C, 40, leze men « centrifugation »
in plaats van « contrifugation »; bijlage III, D, wordt het woorg « toxi-
ques » gevoegd tussen « concentration » en « de ».

Blz. 8873 — Franse tekst, bijlage III, D, 55, het woord « aromati-
ques » wordt vervangen door « apparentes »; bijlage 111, D, 56, leze
men « substances» in plaats van «substences »; bijlage III D, 60,
Joze men « halo noir » in plaats van < halonair »
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Page 9874 — texte néerlandais, annexe IV, 2, lire « coagulatie-flo-
culatie » au lieu de « coagulatie-florulatie »; annexe IV, 3, 3e colonne,
pour le quatriéme chiffre, lire « 150 » au lieu de « 130 ».

Page 9875 — texte néerlandais, annexe 1V, 4, remplacer <hulps-
tukken » par « hulpstoffen ».

.

Page 9875 — texte francais, annexe IV, remplacer « auxiliaires
technologiques » par « additifs ».

Page 8875 — texte francais, annexe IV, 1, Ire colonne, remplacer
le mot « reagens » par « réactif »; annexe IV, 1, lre colonne, lire
« Bisulifite de sodium » au lieu de « Bilsulfite de sodium »; annexe 1V,
2iﬂlre colonne, lire « Polyhydroxychlore » au lieu de « polydydroxy-
chioru ».

Page 9876 — texte francais, annexe IV, 2, 1re colonne, Be ligne, lire
« homopolyméres » au lieu de « homopolymetres », annexe IV, 3,
2e colonne, 12e ligne, lire « Mg CO3 » au lieu de HgCO3 »; annexe 1V,
3, Ire colonne, lire « anhydride carbonique » au lieu de « andydride
carbonique ».

Blz. 9874 — Nederlandse tekst, bijlage IV, 2, leze men « coagulatie-
floculatie » in plaats van « coagulatie-florulatie »; bijlage IV, 3, derde
kolom, vierde cijfer van bovenaan, leze men « 150 » in plaats van
« 130 »,

Blz. 9875 — Nederlandse tekst, bijlage IV, 4, wordt « hulpstuk-
ken » vervangen door « hulpstoffen ».

Blz. 8875 — Franse tekst, bijlage IV, wordt « auxiliaires technolo-
giques » vervangen door ¢« additifs ». ’

Blz. 9875 — Franse tekst, bijlage IV, 1, eerste kolom, wordt het
woord « reagens » vervangen door «réactif »; bijlage IV, 1, eerste
kolom, leze men « Biculfite de sodium » in plaats van « Bilsulfite de
sodium »; bijlage IV, 2, eerste kolom, leze men « Polyhydroxychiore »
in plaats van « polydydroxycghloru ».

B'z. 9876 - Franse tekst, bijlage IV, 2, eerste kolom, zesde regel,
leze men « homopolyméres » in plaats van « homopolymétres »; bij-
lage IV, 8, tweede kolom, twaalfde regel, leze men « Mg CO3 » in
plaats van « HgCO3 »; bijlage IV, 3, eerste kolom, leze men « anhyd-
ride carbonique » in plaats van « andydride carbonique ».

EXECUTIFS —

EXECUTIEVEN

REGION WALLONNE

F. 85 — 894

27 MARS 1985
Décret modifiant Yarticle 67 du Code wallon de ’Aménagement du Territoire et de PUrbanisme (1)

Le Conseil Régional Wallon a adopté et Nous, Exécutif,
sanctionnons ce qui suit : .

Article ler. Larticle 67, § 2, alinéa ler, du Code wallon de
I'Amenagement du Territoire et de I'Urbanisme est remplacé par la
disposition suivante ;

« Sans préjudice de I'application du chapitre XXIII du livre IV de
la quatriéme partie du Code judiclaire, le jugement ordonne que,
lorsque les lieux ne sont pas remis en é€tat ou les travaux et
ouvrages ne sont pas exécutés dans le délai prescrit, le fonction-
naire délégué, le College et éventuellement la partie civile pourront

pourvoir d'office & son exécution. L'administration, ou le particulier -

qui exécute le jugement; a le droit de vendre les matériaux et objets
résultant de la remise en état des lieux, de les transporter, de les
entreposer et de procéder & leur destruction en un lieu qu'il choisit. »

Art. 2. Dans l'article 67 du Code wallon de 'Aménagement du Ter-
ritoire et de I'Urbanisme, il est inséré un paragraphe 2bis, rédigé

' comme suit :

" «'§ 2bis. Lorsque le"jugement ordonne a la demande du fonction-
naire délégué ou du Collége des bourgmestire et échevins conformé-
ment a l'article 87, § ler, soit la remise en état des lieux, soit l'exécu-
tion d’ouvrages ou de travaux d’aménagement, ceux-ci sont exécutés
par le condamné sans qu'il doive obtenir le permis prévu a
T'article 41.

Toutefois, le condamné est tenu de prévenir le Collége des bourg-
mestre et échevins, huit jours avant le début des travaux; le Collége
pourra imposer des® conditions d'exécution, notamment en ce qui
concerne la sécurité et la salubrité publique. »

Promulguons le présent décret, ordonnons quil soit publié au
Moniteur belge.

- Donné & Bruxelles, le 27 mars 1985.

Le Ministre-Président de la Région Wallonne, chargé de I'Economie,
J-M. DEHOUSSE

Le Ministre de la Région Wallonne, chargé de la Tutelle et des Relations extérieures,
A. DAMSEAUX

Le Ministre de la Région Wallonne pour le Budget et 'Energie,
Ph. BUSQUIN

Le Ministre des Technologies nouvelles et des P.M.E,,
de 'Aménagement du Territoire et de la Forét
pour la Région Wallonne,

M. WATHELET

Le Ministie de la Région Wallonne pour 'Eau, 'Environnement et la Vie rurale,
V. FEAUX

Le lJlinistre de la Bégion Wallonne pour le Logement et Tfnformatique.
: J. MAYENCE-GOOSSENS

(1) Session 1984-1985.
Documents du conseil 129 (1984-1985). N+ 1 et 2,

Compte-rendu iniégral. — Séance publigue du 21 mars 1885, ~ Discussion. — Vote



