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서문


본 표준은 GB/T 1.1-2009이 제시한 규칙에 따라 초안을 작성하였다.
본 표준은 중국 경공업 연합회가 제시한다.
본 표준은 전국 향료 향정 화장품 표준화 기술 위원회(SAC/TC 257)가 관리한다.
본 표준 초안 작성 기관: 이판신푸약업주식유한회사, 상하이시일용화학공업연구소, 베이징바오제기술 유한회사, 수저우스푸검측기술유한회사
본 표준 주요 기안자: 진원주, 장웨이린, 위뤼신, 왕쥔, 선한쥔, 왕춘샤, 마톈메이, 바이옌빙, 첸먀오, 루젠
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I

화장품용 원료 D-판테놀

1 [bookmark: _Toc190334910]범위
본 표준은 화장품용 원료 D-판테놀의 요건, 시험 방법, 검사 규칙, 마크, 포장, 운송, 저장, 유통 기한을 규정한다. 본 표준은 D-판토락톤(바이오 효소법 또는 화학법으로 제조한 D-판토락톤 포함)과 3-아미노프로파놀이 반응하여 얻은 화장품용 원료 D-판테놀에 적용한다.
2 규범성 인용 문서
아래 문서는 본 문서의 적용에 반드시 필요하다. 날짜가 표기된 인용 문서는 날짜가 표기된 버전만 본 문서에 적용한다. 날짜가 표기되지 않은 인용 문서는 그 최신 버전(모든 수정본 포함)을 본 문서에 적용한다.
GB/T 601	화학시약 표준 적정용액의 제조
GB/T 602	화학시약 불순물 측정용 표준 용액의 제조
GB/T 603	화학시약 시험방법 중 사용하는 제제 및 제품의 제조
GB/T 604	화학시약 선광력(비선광도) 측정 일반적인 방법
GB/T 6283	화학시약 굴절률 측정 일반적인 방법
GB/T 6680	화학공업 제품 중 수분 함량의 측정 칼 피셔 법(일반적인 방법) 
GB/T 6682	액체 화학공업 제품 샘플 채취 통칙
GB/T 8170	실험실용 물 규격과 시험 방법 분석
GB/T 9741	반올림과 극한값의 표시와 판정
화학시약 강열 잔분 측정 일반적인 방법
3 화학 명칭, CAS 번호, 분자식, 상대 분자 질량, 화학 구조식
화학명칭: D-(+)-2, 4-다이하이드록시-N-(3-하이드록시프로필)-3, 3-다이메틸부티아마이드
CAS 번호: 81-13-0
분자식: C9H19NO4
상대분자질량: 205.25(2011년 국제상대원자 질량에 따름)
화학구조식:
[image: ]


4 요건
감각적 평가, 물리적 및 화학적 및 위생 지표는 표1의 규정에 부합해야 한다.
표1 감각적 평가, 물리적 및 화학적 및 위생 지표
	지표 명칭
	지표 요건

	감각적 평가 지표
	외관
	무색 또는 연노랑색, 점성의 흡습성 액체 

	
	냄새
	경미한 특유의 냄새 존재

	물리적 및 화학적 지표
	감별
	시험 통과

	
	함량(건물 기준(dry basis)으로 계산)/%
	98.0~102.0

	
	비선광도(건물 기준으로 계산)/()
	+29.0°~+31.5°

	
	굴절률/()
	1.495~1.502

	
	3-아미노프로파놀/%
	≤1.0

	
	수분/%
	≤1.0

	
	강열 잔분/%
	≤0.1

	위생 지표
	납/(mg/kg)
	≤10

	
	비소/(mg/kg)
	≤2

	
	수은/(mg/kg)
	≤1

	
	총 균락 수/(CFU/g)
	≤100

	
	곰팡이균 및 효모균 총수/(CFU/g)
	≤10



5 시험 방법
별도의 설명이 있는 경우를 제외하고, 분석에 분석용 시약으로 확인된 시약과 GB/T 6682에 규정된 물만 사용한다. 분석 중 사용하는 표준 적정 용액, 불순물 측정용 표준 용액, 제제 및 제품은 기타 요건이 명시되지 않았다면 모두 GB/T 601, GB/T 602,
GB/T 603의 규정에 따라 제조한다. 본 시험에 사용하는 용액이 어떤 용매로 처방 제조되었는지 명시되지 않은 경우 모두 수용액을 지칭한다. 본 표준의 검측 결과는 GB/T 8170 규정을 따른 반올림으로 비교하여 시행한다. 
5.1 감각적 평가 지표
5.1.1 외관
시험 샘플 25mL를 비색관에 넣고 자연 광선에서 육안으로 관찰하는 방법으로 색 및 외관 형태를 관찰한다.
5.1.2 냄새
시험 샘플 25mL을 비색관에 넣고 한 동안 밀폐한 후 그 냄새를 맡는다. 
5.2 물리적 및 화학적 지표
5.2.1 감별
5.2.1.1 감별1(중재법)
5.2.1.1.1 기기
기기에 다음을 포함한다.
a) 전자 저울: 감량 0.0001g
b) 스포이트
c) 오븐
d) 타이머
e) 적외선 분광기
5.2.1.1.2 시약
시약에 다음을 포함한다.
a) 고순도 에탄올
b) 브롬화칼륨 솔트 태블릿
5.2.1.1.3 조작 순서
시험 샘플 50mg을 정밀하게 측정하여 10ml 메스 플라스크에 넣고, 고순도 에탄올을 이용해 용해하고 눈금까지 희석하여 시험 샘플 용액을 만든다. 상기 시험 샘플 용액 0.5mL를 브롬화칼륨 솔트 태블릿에 조금씩 떨어뜨려 100℃~105℃에서 해당 샘플 솔트 태블릿을 15분 굽는다. 그런 후에 적외선 검사를 실시하여 구한 스펙트럼이 D-판테놀 표준 적외선 스펙트럼과 일치해야 한다.
D-판테놀 표준 적외선 스펙트럼은 그림 A.1을 참조한다.
5.2.1.2 감별2
5.2.1.2.1 시약
시약에 다음을 포함한다.
a) 소듐 하이드록사이드 용액(1mol/L)
b) 코퍼 설페이트 용액(12.5%)
c) 하이드로클로릭 애씨드 용액(1mol/L)
d) 하이드록실아민 하이드로클로라이드
e) 페릭 클로라이드(ferric chloride) 용액(9%)
f) 10% 시험 샘플 수용액: 시험 샘플 1g을 정밀하게 재어 10mL 메스 플라스크에 넣고 물을 넣어 눈금까지 용해한다.
g) 1% 시험 샘플 수용액: 시험 샘플 0.25g을 정밀하게 재어 25mL 메스 플라스크에 넣고 물을 넣어 눈금까지 용해한다.
5.2.1.2.2 기기
기기에 다음을 포함한다.
a) 온도 조절 수조
b) 타이머
c) pH미터
5.2.1.2.3 조작 순서
아래 두 부분으로 이루어진다.
a) 감별A
10% 시험 샘플 수용액 1mL에 소듐 하이드록사이드 용액5mL(1mol/L)와 코퍼 설페이트 용액 (12.5%) 1방울을 더하고 강하게 흔들면 진한 파란색이 나타나야 한다.
b) 감별B
1% 시험 샘플 수용액 1mL에 하이드로클로릭 애씨드 용액(1mol/L) 1ml를 더한 후 수조에서 30분 가열 후 식힌다. 그 후 하이드록실아민 하이드로클로라이드 0.1g을 더하고 혼합한 후 소듐 하이드록사이드 용액(1mol/L) 5mL를 더한 후 5분 방치한다. 하이드로클로릭 애씨드 용액 (1mol/L)을 이용해 pH값을 2.5~3.0으로 조절하고 페릭 클로라이드 용액(9%) 1방울을 더하면 자주색이 나타나야 한다.
5.2.2 함량
부록B 규정의 방법에 따라 검사한다.
5.2.3 비선광도
5.2.3.1 기기
5.2.3.1.1 전자 저울: 감량 0.0001g
5.2.3.1.2 편광계: 0.01°도까지 측정 가능
5.2.3.1.3 편광계용 튜브: 길이의 측량 정밀도는 ±0.1mm다.
5.2.3.1.4 메스 플라스크: 50mL
5.2.3.2 조작 순서
시험 샘플 약 2.0g~3.0g을 정확하게 재어(0.0001g까지 정확하게 측정) 물로 용해하고 50mL 메스 플라스크로 옮긴 후 눈금까지 물을 넣고 고르게 흔든다. GB/T613 규정에 따라 검사한다. 식(1)대로 계산한다.
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식에서,
—20℃일 때 나트륨 스펙트럼 D선 파장을 이용해 측정 시 시험 샘플의 비선광도, 단위는 도(°)다.
50	—시험 샘플을 50mL로 희석, 단위는 밀리리터(mL)다.
α	—측정하여 구한 선광도, 단위는 도(°)다.
α0	—물의 바탕(blank) 선광도, 단위는 도(°)다.
L	—편광계용 튜브의 길이, 단위는 데시미터(dm)다.
m	—샘플의 샘플 채취량으로 단위는 그램(g)이다.
X	—시험 샘플의 수분(%)
주: X의 값은 5.2.6의 계산 결과를 참조한다. 
5.2.4 굴절률
GB/T 614 규정의 방법에 따라 측정한다. 
5.2.5 3-아미노프로파놀
부록C 규정의 방법을 따라 검사한다. 
5.2.6 수분
시험 샘플 1.0g~2.0g을 정밀하게 재어(0.0001g까지 정확하게 측정) GB/T 6283중 규정된 방법대로 측정한다.
5.2.7 강열 잔분
시험 샘플 1.0g~2.0g(0.0001g까지 정확하게 측정)을 정밀하게 재어 GB/T 9741에 규정된 방법에 따라 측정한다.
5.3 위생 지표
납, 비소, 수은, 총 균락 수, 곰팡이 및 효모균 총수는 <화장품 안전기술 규범>에 규정된 방법에 따라 검사한다.
6 검사 규칙
6.1 출하 검사
본 표준 요건에서 규정한 외관, 냄새, 감별, 함량, 비선광도, 굴절률, 3-아미노프로파놀, 수분, 강열 잔분 9개 항목은 출하 검사 항목이다. 출하 검사는 형식 검사를 합격한 유효 기간 안에 유효하다. 
6.2 형식 검사
다음 상황 중 하나가 발생한 경우 형식 검사를 실시해야 한다. 형식 검사 항목은 본 표준 요건 중의 모든 항목으로 위생 지표, 감각적 평가, 물리적 및 화학적 지표를 포함한다. 
a) 정상적인 생산 상황에서 매년 1회 이상 검사해야 한다.
b) 설비 또는 공정을 변경한 경우
c) 생산 현장을 옮긴 경우
d) 6개월 이상 제품 생산을 중지했다가 재개한 경우
e) 출하 검사 결과가 상기 형식 검사와 큰 차이가 있을 경우
f) 국가품질감독기관이 형식 검사를 요구한 경우
6.3 샘플 채취 방법
GB/T 6680의 규정에 따라 샘플을 채취하고 채취 샘플 단위 수를 정한다. 검사 시 시험 샘플 3세트를 골라 1세트는 시험 샘플로 검사하고 나머지 2세트는 밀봉 후 재검사 용도로 보존한다. 
6.4 재검사
검사 결과가 본 표준 요건에 부합하지 않는 경우 두 배수로 샘플을 다시 채취하여 검사한다. 재검 결과가 여전히 본 표준 요건의 항목에 부합하지 않는 경우 전체 로트 제품을 불합격품으로 판정한다. 재검 결과가 본 표준 요건에 부합하는 경우 해당 로트 제품을 합격품으로 판정한다.
7 마크, 포장, 운송, 저장, 유통 기한
7.1 마크
7.1.1 화장품용 원료 D-판테놀 포장은 선명한 라벨을 사용해야 한다. 라벨의 내용에는 생산자 명칭, 공장 소재지, 제품 명칭, “화장품용 원료 D-판테놀” 문구, 규격, 순함량, 상표, 생산 로트 번호 또는 생산 일자, 저장 조건, 본 표준 번호가 포함된다. 
7.1.2 로트별로 출하된 화장품용 원료 D-판테놀은 모두 품질증명서를 부착해야 한다. 증명서 내용에는 생산자 명칭, 공장 소재지, 제품 명칭, “화장품용 원료 D-판테놀” 문구, 규격, 순함량, 상표, 생산 로트 번호 또는 생산 일자, 저장 조건, 유통 기한, 생산허가증, 제품 품질이 본 표준에 부합한다는 증명서 및 본 표준 번호가 포함된다. 
7.2 포장, 운송, 저장, 유통 기한
7.2.1 포장
제품은 적절한 포장 용기에 담아 밀봉해야 한다. 각 포장량은 사용자의 요구에 따라 정할 수 있다. 포장은 운송 및 저장 규정에 부합해야 한다. 
7.2.2 운송
제품은 운송 과정에서 직사광선과 습기를 피하고 비에 젖지 않아야 한다. 운반 및 하역 때는 신중히 가볍게 내려놓고 충돌을 엄격히 방지한다. 포장의 손상을 예방하고 유독성 및 유해성 또는 기타 오염된 물품 및 산화성 물질과 함께 포장하거나 운반하는 것을 엄격히 금지한다.
7.2.3 저장
제품은 밀봉해 저장하여 직사광선, 빗물, 습기를 방지하고 유독성, 유해성이 있는 물품과 함께 저장하는 것을 엄격히 금지한다. 
7.2.4 유통 기한
규정된 운송 및 저장 조건에서 제품 포장이 완전하고 개봉하지 않은 상태에서의 유통 기한은 36개월이다.


부록 A
(자료성 부록)
D-판테놀 표준 적외선 스펙트럼

[image: ]D-판테놀 RSPO6n02


그림A.1 D-판테놀 표준 적외선 스펙트럼


부록 B
(규범성 부록)
D-판테놀 함량

B.1 방법 원리
본 분석 방법은 비수용액 적정법을 사용한다. 빙초산을 용매로 하여 과량의 고 염소산-빙초산 용액에서 D-판테놀과 고 염소산을 반응시킨 후 크리스털 바이올렛을 지시약으로 하여 프탈산수소칼륨 용액으로 나머지 고 염소산에 적정하여 D-판테놀이 소모된 고 염소산의 양을 구한다. 그 후 소모된 고 염소산의 양으로 D-판테놀의 함량을 계산한다.
고 염소산-빙초산 용액에서 D-판테놀과 고 염소산의 반응식:
[image: ]
앞 세 단계 방정식을 합한 후,
[image: ]
상기 반응 방정식으로 볼 때 고 염소산이 양자를 용매에 전달했고, 용매는 양자를 D-판테놀에 전달했다. 용매인 빙초산은 어떠한 변화도 없이 양자 전달 역할만 한다. 
고 염소산과 프탈산수소칼륨 반응식:
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B.2 기기
B.2.1 전자저울: 감량 0.0001g
B.2.2 오븐
B.2.3 온도 조절 수조
B.2.4 메스 플라스크: 1 000mL
B.2.5 플라스크: 250mL
B.2.6 피펫: 50mL
B.2.7 응결관이 있는 회류 장치
B.2.8 뷰렛
B.3 시약
B.3.1 고 염소산 용액: c[HClO4] 약 0.1mol/L
B.3.2 빙초산
B.3.3 크리스털 바이올렛 지시약: 크리스털 바이올렛 0.5g에 빙초산 100mL를 더하고 용해한 후 고르게 흔들면 지시약이 만들어진다.
B.3.4 프탈산수소칼륨 용액: 20.42g(0.0001g까지 정확하게 측정)을 정확하게 재어 105℃에서 항량이 될 때까지 건조한 기준 프탈산수소칼륨에 빙초산 용액을 더한다(필요 시 수조에서 따뜻하게 가열해 용해를 도우며, 수분을 흡수하지 않도록 주의한다). 1000mL 메스 플라스크로 옮기고 실온으로 식힌 후 빙초산을 눈금까지 보충하면 농도0.1 mol/L의 프탈산수소칼륨 용액이 제조된다. 
B.4 조작 순서
시험 샘플 약 0.4g~0.6g(0.0001g까지 정확하게 측정)을 정확하게 재어 250mL 메스 플라스크에 넣고 고 염소산 용액(0.1mol/L) 50mL을 정확하게 더한다. 갈아 맞춤 유리 응결관에 담고 5시간 가열 및 회류시킨다. 방랭한 후 공기 중 수분이 응결관에 들어가지 않도록 주의한다. 빙초산으로 응결관을 세척하고 세척액은 플라스크에 넣는다. 크리스털 바이올렛 지시약 5방울을 더한 후 프탈산수소칼륨 용액(0.1 mol/L)을 이용해 청록색이 될 때까지 적정한다. 동시에 바탕(blank)도 만든다. 
B.5 결과 계산
D-판테놀의 함량 X1(건물 기준으로 계산, 질량 분율로 표시, 수치는 %로 계산)는 식 (B.1)에 따라 계산한다.
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식에서,
X1	—D-판테놀의 함량, %
C	—프탈산수소칼륨 용액의 농도, 단위는 리터당 몰 또는 밀리리터당 밀리몰(mol/L또는 mmol/Ml)
V1	—적정 시험 샘플이 소모하는 프탈산수소칼륨 용액의 체적, 단위는 밀리리터(mL)
V2	—적정 바탕이 소모하는 프탈산수소칼륨 용액의 체적, 단위는 밀리리터(mL)
m	—시험 샘플의 질량, 단위는 그램(g)
X	—시험 샘플의 수분, %
0.205 3—1.00mL의 고 염소산 표준 용액[c(HCIO4)=1mol/L]과 상당하는 그램으로 표시한 D-판테놀의 질량, 단위는 밀리몰당 그램(g/mmoL)
계산 결과는 소수점 한 자리를 남긴다.
주: X의 값은 5.2.6의 계산 결과를 참조한다. 
B.6 허용 오차
평형 측정(parallel test assumption)한 두 결과의 차가 0.5%보다 크지 않으면 그 산술 평균을 계산값으로 한다.

부록C
(규범성 부록)
3-아미노프로파놀 함량

C.1 기기
C.1.1 전자저울: 감량 0.0001g
C.1.2 메스 플라스크: 100mL
C.1.3 플라스크: 50mL
C.1.4 산성 뷰렛
C.2 시약
C.2.1 고순도 에탄올
C.2.2 브로모티몰 블루
C.2.3 황산 표준 용액: c[H2SO4] 약 0.05mol/L
C.2.4 브로모티몰 블루 지시약: 에탄올 수용액으로(에탄올:물=50:50 체적비) 100mg 브로모티몰 블루 100mg을 10mL 메스 플라스크에 용해하여 눈금까지 희석하고 고르게 흔든다. 필요할 경우 여과한다.
C.3 조작 순서
시험 샘플 약 5.0g~7.0g(0.0001g까지 정확하게 측정)을 정확하게 재어 50mL 플라스크에 넣고 물 10mL를 넣어 용해한다. 브로모티몰 블루 지시약 10방울을 더하고 황산 표준 용액 0.05 mol/L을 적정하여 노란색이 될 때까지 적정한다. 
C.4 결과 계산
3-아미노프로파놀 함량은 식 (C.1)대로 계산한다.
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식에서, 
X3	—시험 샘플 중 3-아미노프로파놀의 함량, %
c	—황산 표준 용액의 농도, 단위는 리터당 몰 또는 밀리리터당 밀리몰(mol/L 또는mmol/mL)
V	—적정 시험 샘플이 소모한 H2SO4 표준 용액의 양, 단위는 밀리리터(mL)
m	—시험 샘플의 질량, 단위는 그램(g)
0.15	—황산 표준 용액[c(H2SO4)=lmol/L] 1.00mL에 상당하는 그램으로 표시하는 3-아미노프로파놀의 질량, 단위는 밀리몰당 그램(g/mmol)
계산 결과는 소수 한 자리를 남긴다.

C.5 허용 오차
평형 측정한 두 결과의 차가 0.05%보다 크지 않으면 그 산술 평균을 계산값으로 한다.
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