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Предисловие
Евразийский совет по стандартизации, метрологии и сертификации (ЕАСС) представляет собой региональное объединение национальных органов по стандартизации государств, входящих 
в Содружество Независимых Государств. В дальнейшем возможно вступление в ЕАСС национальных органов по стандартизации других государств.
Цели, основные принципы и общие правила проведения работ по межгосударственной стандартизации установлены ГОСТ 1.0 «Межгосударственная система стандартизации. Основные положения» и ГОСТ 1.2 «Межгосударственная система стандартизации. Стандарты межгосударственные, правила и рекомендации по межгосударственной стандартизации. Правила разработки, принятия, обновления и отмены».
Сведения о стандарте
1 ПОДГОТОВЛЕН республиканским унитарным предприятием «Белорусский государственный 
институт метрологии» (БелГИМ) на основе собственного перевода на русский язык англоязычной версии стандарта, указанного в пункте 4 
2 ВНЕСЕН Государственным комитетом по стандартизации Республики Беларусь
3 ПРИНЯТ Евразийским советом по стандартизации, метрологии и сертификации (протоколом 
от ___________ 20__ г. № __)
За принятие стандарта проголосовали:
	Краткое наименование страны по МК (ИСО 3166) 004—97
	Код страны 
по МК (ИСО 3166) 004—97
	Сокращенное наименование 
национального органа по стандартизации

	
	
	

	
	
	

	
	
	

	
	
	

	
	
	

	
	
	

	
	
	

	
	
	

	
	
	

	
	
	

	
	
	

	
	
	


[bookmark: _Hlk221262363] 4 Настоящий стандарт идентичен международному стандарту ISO 23675:2024 «Косметика. Методы тестирования солнцезащитных средств — Определение фактора защиты от солнца (SPF) in vitro» («Cosmetics — Sun protection test methods — In vitro determination of sun protection factor (SPF)», IDT).
Международный стандарт разработан техническим комитетом ISO/TC 217 «Косметика» Международной организации по стандартизации (ISO).
Наименование настоящего стандарта изменено относительно наименования указанного европейского стандарта для увязки с наименованиями, принятыми в существующем комплексе межгосударственных стандартов. 
5 ВВЕДЕН ВПЕРВЫЕ






Исключительное право официального опубликования настоящего стандарта на территории 
указанных выше государств принадлежит национальным органам по стандартизации этих государств
Информация о введении в действие (прекращении действия) настоящего стандарта и изменений к нему на территории указанных выше государств публикуется в указателях национальных стандартов, издаваемых в этих государствах, а также в сети Интернет на сайтах соответствующих национальных органов по стандартизации.
В случае пересмотра, изменения или отмены настоящего стандарта соответствующая 
информация будет опубликована на официальном интернет-сайте Межгосударственного совета по стандартизации, метрологии и сертификации в каталоге «Межгосударственные стандарты».
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[bookmark: _Toc492543366][bookmark: _Toc531784435]Введение
Хроническое воздействие ультрафиолетового (UV) излучения солнца – это основной природный фактор, который вызывает развитие повреждений кожи у человека. Таким образом, обеспечение мер защиты потребителей от нежелательного воздействия солнечного ультрафиолетового излучения спектров B (UVB) и A (UVA) рассматривается как одна из наиболее важных задач общественного здравоохранения. Использование солнцезащитных средств составляет ключевую часть комплексных программ, позволяющих защитить их от угроз, которые несет UV-излучение, наряду с ношением соответствующей одежды, головных уборов и сокращением времени пребывания на солнце в полуденные часы.
Солнцезащитный фактор (sun protection factor – SPF), соотносящийся со степенью защиты, обеспечиваемой солнцезащитными средствами от солнечного ультрафиолетового (UV) излучения, вызывающего эритему, традиционно измеряется методом in vivo (см. ISO 24444) [1] [2]. За последние годы, однако, в дополнение к этому методу были разработаны некоторые другие методы испытаний, предназначенные для измерения уровня защиты от солнечного UV-излучения, а именно метод испытаний на стойкое потемнение пигмента кожи человека (human persistent pigment darkening – PPD) in vivo [3] (с определением соответствующего защитного фактора UVA-PF) и эквивалентный ему метод in vitro [4][5][6][7].
Инвазивные методы, основанные на тестах, проводимых на людях, имеют проблемы этического характера, длительны, очень дороги. Этим объясняется существование на протяжении уже достаточно долгого времени запроса на создание такого метода испытаний для определения SPF in vitro [8][9][10][11][12][13] [14][15][16][17], в котором объединялись бы потенциальные преимущества лабораторного подхода, в том числе следующие:
a) использование экспериментальной модели, не являющейся человеческим субъектом,
b) существенный выигрыш во времени и стоимости,
c) улучшенные повторяемость и воспроизводимость,
d) исключение из процесса исследования технически сложных процедур (например, таких как определение минимальной эритемной дозы (Minimal Erythema Dose – MED),
e) существенно большая пластичность метода с точки зрения возможностей его непрерывного усовершенствования.
Метод определения солнцезащитного фактора в условиях in vitro, представленный далее, основан на использовании средств ультрафиолетовой трансмиссионной спектроскопии, позволяющем по результатам спектрофотометрических измерений пропускания UV-излучения, выполняемых с использованием подходящей прозрачной для UV-лучей подложки, судить о соответствующих значениях SPF, которые можно было бы наблюдать в условиях in vivo [18][19][20][21][22]. Этот метод уже продемонстрировал хороший уровень воспроизводимости и тесную корреляцию со значениями SPF, получаемыми при проведении испытаний in vivo [23][24][25].
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[bookmark: _Hlk221261957]ПРОДУКЦИЯ ПАРФЮМЕРНО-КОСМЕТИЧЕСКАЯ СОЛНЦЕЗАЩИТНАЯ. 
Метод определения in vitro величины защитного фактора (SPF)
Perfumery and cosmetic sunscreen products. In vitro method for determining
the sun protection factor (SPF)
Дата введения_____________
[bookmark: _Toc454789427][bookmark: _Toc492543367]1 Область применения
[bookmark: _Toc454789428][bookmark: _Toc492543368][bookmark: _Hlk221262046][bookmark: _Hlk221262120]Настоящий стандарт устанавливает метод определения значений солнцезащитного фактора (SPF)  in vitro. Данный метод предназначен для испытаний солнцезащитной продукции, которая представлена в форме эмульсии или однофазного состава, приготовленного на основе этилового спирта, и не подходит для испытаний продукции, которая выпускается в форме рассыпчатого или прессованного порошка или стика. Стандарт содержит указания, соблюдение которых дает возможность выполнять определение характеристик спектрального поглощения солнцезащитной продукции на воспроизводимой основе.
Установленный метод служит исключительно для определения значений статического солнцезащитного фактора. Он не может применяться для определения характеристик влагостойкости солнцезащитной продукции.
2 Нормативные ссылки
[bookmark: _Toc492543369][bookmark: _Toc38557804]Ссылки на следующие стандарты в тексте далее означают, что некоторые или все соответствующие положения этих стандартов должны рассматриваться как требования настоящего стандарта. Для датированных ссылок применяют только указанное издание ссылочного стандарта. Для недатированных ссылок применяют последнее издание ссылочного стандарта (включая все его изменения).
ISO 24444, Cosmetics — Sun protection test methods — In vivo determination of the sun protection factor (SPF) (Косметика. Методы испытаний защиты от солнца Определение солнцезащитного фактора (SPF) (in vivo))
3 Термины и определения
В настоящем стандарте применены следующие термины и определения. 
В целях стандартизации ISO и IEC предоставляют терминологические базы данных по следующим ссылкам:
- онлайн-библиотека стандартов ISO: http://www.iso.org/obp;
- электропедия IEC: http://www.electropedia.org/.
3.1 солнцезащитная продукция (sunscreen product): продукция, содержащая любого рода ингредиенты, способные поглощать, отражать или рассеивать ультрафиолетовые лучи, и предназначенная для нанесения на кожу человека с целью предотвращения эритемы или других повреждений, образование которых может быть вызвано воздействием UV-излучения.
3.2 эмульсия (emulsion): тонкая дисперсия мельчайших капель одной жидкости в другой жидкости (жидкостях), в которой (которых) она не способна растворяться и с которой (которыми) не способна смешиваться.
3.3 солнцезащитный фактор in vitro (in vitro sun protection factor, 
SPFin vitro): значение защитного фактора солнцезащитной продукции по отношению к излучению, способному вызывать появление эритемы, рассчитываемое с применением спектрального моделирования в диапазоне длин волны 290–400 нм.
3.4 эталонный солнечный спектр (reference solar spectrum, Isol(λ)): спектральная освещенность солнечного излучения в средне-летний период в спектральном диапазоне от 290 
до 400 нм, определяемая для условий регионов, расположенных на 40° северной широты,  при положении солнца на 20° ниже зенита и толщине озонового слоя, равной 0,305 см, как установлено в Приложении A.
Проект, первая редакция
[bookmark: _bookmark6]3.5 имитатор солнечного UV-излучения, имитатор солнечного ультрафиолетового излучения (solar UVR simulator, solar ultraviolet radiation simulator): источник света, излучающий непрерывный спектр [S(λ)] без провалов или резких пиков эмиссии в UV-области.
Примечание – Спектральный состав излучения имитатора должен находиться в рамках установленных допустимых предельных значений согласно Приложению A.
3.6 спектр эритемного действия (erythemal action spectrum, E(λ)): относительные воздействия источника излучения в отдельных спектральных диапазонах, вызывающие реакцию в виде появления эритемы.
Примечание 1 – В ISO/CIE 17166 спектр эритемного действия принято обозначать как ser(λ) и E(λ) 
в ISO 24443.
Примечание 2 – В CIE S 017:2011 данному термину присвоен номер 17-401.
[ИСТОЧНИК: CIE-ILV 17-26-065]
3.7 спектрофотометр (spectrophotometer): прибор, предназначенный для измерений отношения 2 значений радиометрической величины для одной и той же длины волны.
Примечание 1 – В CIE S 017:2011 данному термину присвоен номер 17-1235.
[ИСТОЧНИК: CIE-ILV 17-25-008]
3.8 монохроматическое поглощение (monochromatic absorbance, A(λ)): поглощение солнцезащитной продукцией при длине волны λ, рассчитываемое как логарифм по основанию 10 для величины, обратной коэффициенту спектрального внутреннего пропускания T(λ)

A(λ) = -log10 T(λ)

Примечание 1 – В CIE S 017:2011 данному термину присвоен номер 17-1207.
[ИСТОЧНИК: CIE-ILV 17-24-090]
3.9 интенсивность падающего излучения в точке поверхности (irradiance at a point of surface, I(λ)): частное потока излучения dΦe, которое падает на элемент поверхности, включающий 
в себя некоторую точку, и площади dA этого элемента
Примечание 1 – Выражается в Вт·м-2.
Примечание 2 – Следует отметить, что, несмотря на то что в CIE-ILV 017:2020 интенсивность падающего излучения (освещенность) принято обозначать символом E, во избежание его возможного смешения с аналогичным символом, используемым в ISO 24443:2021 для обозначения спектра эритемного действия, в настоящем стандарте при указании данной величины используется обозначение I(λ).
Примечание 3 – В CIE S 017:2011 данному термину присвоен номер 17-608.
[ИСТОЧНИК: CIE-ILV 17-21-053]
3.10 спектрорадиометр (spectroradiometer): прибор, предназначенный для измерений радиометрических величин в узких интервалах длин волн заданного спектрального диапазона
Примечание 1 – В CIE S 017:2011 данному термину присвоен номер 17-1236.
[ИСТОЧНИК: CIE-ILV 17-25-007]
3.11 радиометр (radiometer): прибор, предназначенный для измерений интенсивности электромагнитного излучения (для целей настоящего стандарта – UV-излучения)
Примечание 1 – В контексте применения настоящего стандарта предусмотрено использование 
UV-радиометра, выполняющего измерения в ультрафиолетовом спектральном диапазоне 290–400 нм.
Примечание 2 – В CIE S 017:2011 данному термину присвоен номер 17-1031.
[ИСТОЧНИК: CIE-ILV 17-25-006]
3.12 Стандартный образец солнцезащитной продукции (reference sunscreen formula): образец продукции, используемый для целей валидации методики испытаний
3.13 доза (dose): доза UV-излучения (Дж·м-2), используемая для предварительного облучения солнцезащитной продукции
Примечание 1 – Дозу UV-излучения вычисляют как произведение интенсивности UV-излучения (выражаемой количеством энергии из расчета на единицу площади поверхности) и времени облучения.
3.14 plate (пластина): подложка из полиметилметакрилата (polymethylmethacrylate - PMMA), на которую наносят испытуемую продукцию для измерений её поглощающей способности 
Примечание 1 – см. Приложение B.

3.15 эритемная интенсивность падающего излучения (erythemal irradiance, IER(λ)): эффективная интенсивность падающего излучения, рассчитываемая из произведения спектральной плотности интенсивности падающего излучения I(λ) и спектральной весовой функции эритемы ser(λ)
Примечание 1 – Выражается в Вт·м-2.
Примечание 2 – В CIE S 017:2011 данному термину присвоен номер 17-403.
[ИСТОЧНИК: CIE-ILV 17-26-067]
3.16 ультрафиолетовый спектр B (UVB): электромагнитное излучение в диапазоне длин волны 290–320 нм
3.17 ультрафиолетовый спектр A (UVA): электромагнитное излучение в диапазоне длин волны 320–400 нм
3.18 ультрафиолетовый спектр A-I (UVA-I): электромагнитное излучение в диапазоне длин волны 340–400 нм
3.19 ультрафиолетовый спектр A-II (UVA-II): электромагнитное излучение в диапазоне длин волны 320–340 нм
3.20 относительная кумулятивная эритемная эффективность (percentage relative cumulative erythemal effectiveness, % RCEE): величина, служащая для описания спектрального распределения излучения имитатора солнечного излучения через кумулятивную эритемную эффективную интенсивность падающего излучения в последовательно выделяемых полосах длин волн, как установлено в Приложении A.
4 [bookmark: _bookmark7]Сущность метода
[bookmark: _Toc82438248]В основе описываемого метода испытаний лежит оценка коэффициента пропускания 
UV-излучения при его прохождении через тонкую пленку солнцезащитной продукции, распределенной по поверхности не менее чем трех PMMA-пластин, полученных методом литья, и не менее чем трех PMMA-пластин, полученных методом пескоструйной обработки, на этапах до и после воздействия контролируемой дозы излучения, испускаемого имитатором солнечного излучения. Пробы солнцезащитной продукции, представленные для испытаний, не должны иметь целевых значений SPF или UVA-PF либо иное описание уровня защиты, который они обеспечивают.
5 [bookmark: _Toc210892551]Реактивы и/или материалы
[bookmark: _Toc210892552]	5.1 Подложка для нанесения пробы. Парные пластины
Для нанесения солнцезащитной продукции в соответствии с предлагаемым методом (см. Приложение B) используют пары PMMA-пластин, полученных методом литья и методом пескоструйной обработки.
[bookmark: _Toc210892553]5.2 Стандартные образцы солнцезащитной продукции
Подробные сведения, касающиеся рецептуры, используемых в качестве стандартных образцов, а также необходимые указания по их изготовлению приведены в Приложении C. Испытания стандартных образцов проводят с периодичностью не реже одного раза в месяц, а именно подвергают испытаниям следующий набор образцов: стандартный образец P2 или P3, стандартный образец P5 или P6, а также стандартный образец P8. Результаты, получаемые при таких испытаниях, должны оставаться в рамках соответствующих предельных значений, установленных в таблице C.1 Приложения C.
[bookmark: _Toc210892554]5.3 Напальчники
Для нанесения солнцезащитной продукции следует использовать напальчники, изготовленные из нетекстурированного латекса и не обработанные присыпкой. Далее, например, на автоматическое приспособление-манипулятор, имитирующее человеческий палец, наподобие того, о котором идет речь в F.2, надевают напальчник среднего размера. Если используются напальчники, характеристики которых отличаются от указанных выше, то должна быть подтверждена возможность получать с их помощью валидированные эквивалентные результаты при применении настоящего метода. Важно обеспечить плотное и равномерное прилегание напальчника к наконечнику механического манипулятора, таким образом чтобы на напальчнике не образовывалось складок или разрывов, в которых могла бы задерживаться наносимая продукция.
5.4 [bookmark: _Toc210892555]Холостая проба
Для холостых проб используют глицерин или модифицированный раствор глицерина (см. таблицу B.1) или белый вазелин, как указано в Приложении D.
6 [bookmark: _Toc210892556]Оборудование
6.1 [bookmark: _Toc210892557]Спектрофотометры
6.1.1 [bookmark: _Toc210892558]Технические требования
Рабочий диапазон спектрофотометра должен охватывать спектральный диапазон от 290 до 
400 нм. Шаг увеличения длины волны должен составлять 1 нм. Если в спектрофотометре для анализа света, отраженного от испытуемого образца или прошедшего через испытуемый образец, не используется монохроматор, то желательно, чтобы такой спектрофотометр был оборудован фильтром, подавляющим флуоресценцию. Его входные оптические элементы должны быть приспособлены для работы с падающим диффузным излучением и/или для концентрирования падающего диффузного излучения, проходящего через шероховатую пластину, изготовленную из полиметилметакрилата (PMMA), с нанесенным на ее поверхность слоем солнцезащитной продукции и без него. Важно, чтобы размер диаметра входного порта датчика спектрофотометра был меньше размера светового пятна излучения, измеряемого на уровне пробы (во избежание посторонней 
засветки). Площадь каждого участка для считывания должна составлять не менее 0,5 см2 в целях уменьшения расхождений между показаниями и компенсации неравномерностей нанесения слоя продукции. Длина волны должна быть установлена с точностью до 1 нм; правильность установки длины волны контролируют с помощью гольмий содержащего фильтра (см. Приложение А). Способность прибора точно измерять поглощение ограничивается его чувствительностью. В соответствии 
с Приложением E минимальный требуемый динамический диапазон для данного метода составляет 2,2 единицы поглощения. Максимальное измеряемое поглощение должно находиться в пределах динамического диапазона используемого прибора. В случае если при проведении испытаний продукции были получены кривые поглощения, выходящие за верхний предел, установленный для 
UV-спектрофотометра, такие испытания следует провести повторно, с использованием оборудования, обеспечивающего более высокий уровень чувствительности и более широкий динамический диапазон.
В целях уменьшения нежелательного рассеяния расстояние между источником излучения или интегрирующей сферой и обращенной к ним стороной пластины не должно превышать 2 мм. Пластина должна располагаться в горизонтальной плоскости на всех этапах испытаний, включая этапы выполнения измерений в UV-диапазоне.
Лампа спектрофотометра (или спектрорадиометра), используемая при измерениях поглощения, должна испускать излучение в непрерывном спектре (без разрывов или экстремальных пиков эмиссии в UV-области спектра) в диапазоне от 290 до 400 нм, а рекомендованная интенсивность этого излучения должна находиться на достаточно низком уровне, чтобы не вызывать нежелательного снижения фотостабильности испытуемой продукции, соответственно, важно, чтобы доза UV-излучения 
в течение одного цикла испытаний не превышала 0,2 Дж·см-2.
6.1.2 [bookmark: _Toc210892559]Мониторинг
Валидацию рабочих характеристик спектрофотометра проводят ежемесячно путем выполнения измерений на стандартных образцах. В общей сложности прибор подвергают комплексным испытаниям четырех видов, как описано в Приложении E, а именно:
· для определения динамического диапазона спектрофотометра;
· на линейность показаний спектрофотометра;
· на правильность установки длины волны;
· на правильность определения абсолютной пропускающей способности.
6.2 [bookmark: _Toc210892560]Автоматические пипетки прямого вытеснения
Предусматривается, что используемые пипетки прямого вытеснения, микропипетки, автоматические пипетки или любые другие аналогичные им устройства должны относиться к поршневому типу и должны обеспечивать возможность точного и повторяемого дозирования требуемых аликвот солнцезащитной продукции массой приблизительно 1,6 – 1,8 мг (как указано в 7.3.1).
Примечание – 	Массу аликвоты 1,6 –1,8 мг следует рассматривать как приблизительно эквивалентную объему 1,6 – 1,8 мкл соответственно.
6.3 [bookmark: _Toc210892561]Аналитические весы
При проведении испытаний используют лабораторные весы с прецизионностью не менее 10-4 г.
6.4 [bookmark: _Toc210892562]Автоматическое приспособление-манипулятор
6.4.1 [bookmark: _Toc210892563]Технические требования
Автоматическое приспособление-манипулятор должно соответствовать описанию, представленному в Приложении F, и должно обладать следующими характеристиками:
a) повторяемостью позиционирования по осям x, y и z в пределах ±0,1мм или лучшей.
b) количеством степеней свободы, эквивалентным не менее чем 6 вращающимся сочленениям,
c) размером полезной нагрузки, составляющим не менее чем 0,5 кг,
d) способностью производить усилие (по оси z), измеряемое по центру пластины (с рабочим узлом, имитирующим палец, и надетым на него напальчником, в отсутствие перемещений по осям x и y), составляющее (6,0 ± 0,5) Н.
6.4.2 [bookmark: _Toc210892564]Мониторинг
Техническое состояние автоматического приспособления-манипулятора должно контролироваться квалифицированным специалистом с регулярной периодичностью (не реже чем каждые двенадцать месяцев), для того чтобы убедиться в соответствии его механических рабочих характеристик 
и равномерности распределения продукции, которую оно обеспечивает, требованиям, изложенным 
в 6.4.1.
Рабочий узел манипулятора, имитирующий палец, заменяют по истечении каждого цикла эксплуатации, насчитывающего 400 операций по распределению солнцезащитной продукции, или во внеочередном порядке в случае его повреждения (например, при появлении на нем трещин и т.п.).
6.5 [bookmark: _Toc210892565]Имитатор солнечного излучения
6.5.1 [bookmark: _Toc210892566]Общие положения
Рекомендуется использовать ксеноновую дуговую лампу, оборудованную соответствующим набором фильтров, которая должна отвечать требованиям к спектральным характеристикам, представленным в таблице A.1 и на рисунке A.1. Она должна обеспечивать возможность поддержания постоянной температуры пластины на уровне (27 ± 2) °C.
6.5.2 [bookmark: _Toc210892567]Качество имитированного солнечного излучения
Выходное излучение имитатора солнечного UV-излучения должно быть непрерывным, однородным, стабильным, без провалов или экстремальных пиков излучения в UV-области, и должно проходить соответствующую спектральную фильтрацию, таким образом чтобы его спектральный состав находился в рамках установленных допустимых предельных значений (см. Таблицу A.1).
Чтобы гарантировать присутствие необходимого количества UVA-излучения в спектре имитатора солнечного UV-излучения, суммарная доля измеренной радиометрическим способом интенсивности излучения в UVA-II-области (320 – 340 нм) этого спектра должна быть ≥ 20 % общей (290–400 нм) интенсивности UV-излучения в соответствии с аналогичными требованиями к интенсивности солнечного излучения, предъявляемыми в ISO 24444. Одновременно на долю излучения в UVA-I-области спектра (от 340 до 400 нм) должно приходиться ≥ 60 % общей интенсивности UV-излучения. Для описания спектральных характеристик источника служит величина кумулятивной эритремной эффективности, которую может обеспечивать излучение в последовательно выделяемых полосах длин волн со значениями в пределах от 290 до 400 нм. Эритемная эффективность для каждой такой полосы выражается в процентах от общей эритемной эффективности излучения в диапазоне от 290 до 400 нм, иначе говоря, в процентах относительной кумулятивной эритемной эффективности (% RCEE). Расчет значений %RCEE должен выполняться в порядке, установленном в Приложении A, где в таблице A.1 указаны также соответствующие допустимые предельные значения.
Общая интенсивность излучения не должна превышать 200 Вт·м-2. Интенсивность выходного излучения имитатора солнечного излучения измеряют с использованием широкополосного датчика (обеспечивающего выполнение измерений в диапазоне от 280 до 1 600 нм), откалиброванного по стандартному эталонному источнику для диапазона длин волны от 280 до 1 600 нм. В противном случае для измерений излучения источника может использоваться спектрорадиометр, также прошедший калибровку в указанном диапазоне и позволяющий выполнять определение общей интенсивности излучения.
Для UV-источников, дающих широкий пучок излучения, фиксируют результат спектральных измерений по меньшей мере в 5 разных точках внутри пятна падающего пучка (соответствующую точку определяют отдельно для каждой пластины), чтобы убедиться в его однородности[footnoteRef:1]1). [1: min – минимальное значение.
max – максимальное значение.] 

Показатель однородности излучения, значение которого должно составлять ≥ 90 %, рассчитывают с использованием формулы (1):
U = (1-(max-min)/(X̅))									(1)
где:
	U
	· однородность, выраженная в процентах;

	X̅
	· среднее значение.


Если значение показателя составляет менее 90 %, это свидетельствует о необходимости регулировки соответствующих оптических компонентов (и последующего повторного контроля однородности пучка) или внесения соответствующих поправок на различия в интенсивности излучения в значения продолжительности облучения для каждой отдельной пластины.
6.5.3 [bookmark: _Toc210892568]Поддержание и мониторинг характеристик имитатора солнечного излучения
Характеристики испускания источника UV-излучения, предназначенного для облучения проб, должны проверяться на соответствие установленным допустимым предельным значениям квалифицированным специалистом с периодичностью один раз в 12 месяцев (или чаще) или спустя каждые 2 500 часов работы лампы, а также каждый раз после замены любого важного физического (оптического) компонента имитатора солнечного излучения (включая лампу, если только вновь установленная лампа ранее уже не была откалибрована в сборе с этим имитатором излучения). Проверку следует осуществлять с помощью спектрорадиометра, откалиброванного по эталонной лампе, прослеживаемой к соответствующему национальному или международному калибровочному эталону. Перед тем как приступить к UV-облучению пробы, записывают измеренную интенсивность ультрафиолетового излучения на выходе источника, руководствуясь показаниями спектрорадиометра (см. подробнее в 6.1) или взвешенными по эритемному действию показаниями радиометра, который прошел перекрестную калибровку с использованием результатов спектрорадиометрических измерений для каждого заданного вида выходного излучения имитатора солнечного излучения, как описано в 6.5.2. 
Оптические регулировки осуществляют таким образом, чтобы гарантировать точное позиционирование радиометра и обеспечить воспроизведение приписанных выходных характеристик имитатора солнечного излучения в той же самой опорной оптической плоскости, в которой выполнялись измерения с помощью спектрорадиометра. Коэффициент калибровки Y для каждого радиометра с приписанными характеристиками выходного излучения имитатора солнечного излучения определяют по формуле (2):
Y = Iersp/Ierr										(2)
где:
	Y
	· коэффициент калибровки для каждого радиометра;

	Iersp
	· I(λ) × ser(λ) по показаниям спектрорадиометра;

	Ierr
	· I(λ) × ser(λ) по показаниям радиометра;


7 [bookmark: _Toc210892569]Методика проведения испытаний
7.1 [bookmark: _Toc210892570]Общий порядок испытаний
1) Подготовка реактивов и материалов.
2) Нанесение пробы солнцезащитной продукции на пластины и ее распределение при помощи автоматического приспособления-манипулятора.
3) Выполнение измерений исходного поглощения с использованием пластин двух типов (в диапазоне от 290 до 400 нм).
4) Расчет исходного значения SPF в условиях in vitro.
5) Расчет необходимой дозы излучения (на основе исходного значения SPF в условиях in vitro).
6) Облучение пробы в соответствии с расчетным значением дозы.
7) Выполнение измерений окончательного поглощения после облучения с использованием пластин двух типов (в диапазоне от 290 до 400 нм).
8) Расчет окончательного значения SPF в условиях in vitro. См. рисунок 1.
[image: ]
	a
	Предварительное инкубирование при температуре (27 ± 2) °C не менее чем за 12 ч до начала испытаний.

	b
	Установка рабочего узла манипулятора, имитирующего человеческий палец, и надевание на него напальчника.

	c
	Подготовка PMMA-пластин, полученных методом литья и методом пескоструйной обработки, в количестве не менее трех экземпляров каждого вида.

	d
	Нанесение солнцезащитной продукции на подготовленные пластины.

	e
	Распределение и подсушивание нанесенной продукции

	f
	Первый этап измерений поглощения.

	g
	Облучение пластин UV-излучением

	h
	Второй этап измерений поглощения.


Рисунок 1 – Основные этапы применения метода
7.2 [bookmark: _Toc210892571]Подготовка реактивов и материалов
7.2.1 [bookmark: _Toc210892572]Подготовка пластин и требования к обращению с ними
Для проведения испытаний используют три (или более) PMMA-пластины, полученные методом литья, и три (или более) PMMA-пластины, полученные методом пескоструйной обработки, характеристики каждой из которых должны соответствовать требованиям, установленным в Приложении B.
Отобранные пластины и пробы продукции хранят в темном месте при температуре (27 ± 2) °C 
в течение не менее чем 12 ч перед началом испытаний. Поверхность пластин, полученных методом пескоструйной обработки, очищают сухой салфеткой из микрофибры, которая должна обладать антистатическими свойствами.
Обращаться с пластинами следует с осторожностью, удерживая их за края и избегая касания пальцами поверхности пластин.
На краю каждой пластины, за пределами области, предназначенной для нанесения солнцезащитной продукции, следует сделать соответствующую контрольную метку, чтобы гарантировать, что весь процесс измерений будет происходить в одном и том же порядке, каждый раз с одинаковой ориентацией пластин.
Поверхность используемых пластин не должна подвергаться какой-либо другой, дополнительной обработке (химической и/или физической). Пластины допускается использовать только один раз.
7.2.2 [bookmark: _Toc210892573]Напальчники
7.2.2.1 Подготовка
Напальчник, изготовленный из латекса, надевают на автоматическое приспособление-манипулятор, имитирующее человеческий палец. После надевания напальчника важно убедиться, что он прилегает плотно, без складок, кроме того, важно следить за тем, чтобы он прочно удерживался на месте и не рвался в процессе распределения солнцезащитной продукции. Если на напальчнике образуются складки или если он рвется в процессе нанесения продукции, его заменяют, а пластину, на которую в это время наносилась продукция, исключают из процесса испытаний.
7.2.2.2 Насыщение
Чтобы обеспечить достаточное насыщение поверхности напальчника солнцезащитной продукцией, процедуру распределения испытуемой продукции предварительно выполняют на отдельной литой PMMA-пластине следуя тому же самому протоколу, который описан в 7.3. Эту пластину не включают 
в процесс испытаний и не учитывают ее наличие при выполнении окончательных расчетов. Один 
и тот же подготовленный напальчник может быть использован для всей совокупности пластин, задействованной в одном и том же испытании продукции, при условии, что в процессе работы он не пришел в негодное состояние. В случае замены напальчника процедуру насыщения обязательно повторяют на новом напальчнике.
7.3 [bookmark: _Toc210892574]Нанесение пробы солнцезащитной продукции на пластины и ее распределение при помощи автоматического приспособления-манипулятора
7.3.1 [bookmark: _Toc210892575]Взвешивание продукции и ее нанесение на пластины
Жидкие солнцезащитные продукты перед нанесением на пластины должны быть тщательно перемешаны (встряхиванием).
Вначале пластины помещают на чашку аналитических весов (располагая их шероховатой стороной кверху), что дает возможность контролировать изменение их массы до и после нанесения солнцезащитной продукции.
Используя автоматическую пипетку прямого вытеснения, позволяющую многократно дозировать одинаковые аликвоты испытуемой продукции, наносят:
· для пластин, полученных методом литья: по 1,3 мг·см-2 (±1,6 %) продукции на каждую пластину [17][19];
· для пластин, полученных методом пескоструйной обработки: по 1,2 мг·см-2 (±1,5 %) той же продукции на каждую пластину [17][19].
Примечание 1 – Если нанесение с помощью автоматической волюметрической пипетки вязкой/желеобразной продукции вызывает затруднения, то можно уменьшить скорость отбора и дозирования либо можно подрезать кончик пипетки, чтобы увеличить сливное отверстие. Если указанные шаги оказываются недостаточными, можно использовать другое подходящее приспособление, например лопатку, нанося ей продукцию в 12 (лучше всего 16) точках, равномерно распределенных по поверхности пластины.
Определяя размер наносимой дозы для однофазных составов на основе алкоголя, необходимо стремиться к уменьшению потерь на испарение в процессе нанесения этих составов.
Примечание 2 – При нанесении однофазных составов на основе алкоголя, если такую возможность допускают характеристики используемых пластин, две пластины разрешается складывать вместе, так чтобы одна пластина располагалась поверх другой (пластина A-2 поверх пластины A-1). В этом случае испытуемую продукцию наносят на нижнюю пластину (A-1) и сразу же накрывают ее верхней пластиной (A-2), чтобы ограничить испарение в процессе взвешивания. Затем стопку из двух пластин помещают на координатный столик автоматического приспособления-манипулятора и удаляют верхнюю пластину (A-2) лишь непосредственно перед началом процесса распределения продукции.
Если солнцезащитная продукция выпускается в форме спрея и поставляется в аэрозольной упаковке под давлением, то такую продукцию предварительно распыляют в отдельную емкость или из такой продукции полностью удаляют газ, выполняя прокол очень тонким предметом в стенке аэрозольной упаковки для стравливания давления и выдерживая ее в течение не менее чем 24 ч при комнатной температуре, прежде чем извлечь находящуюся внутри упаковки жидкость для испытаний[footnoteRef:2]1). [2: 1) ГОСТ 31677—2012 Продукция парфюмерно-косметическая в аэрозольной упаковке. Общие технические условия. Пункт 8.10.2 С аэрозольной упаковки с продукцией снимают распылительную головку. 
Клапан аэрозольной упаковки соединяют через переходник с силиконовой трубкой и равномерно выпускают содержимое упаковки в стакан.] 

В качестве области для нанесения испытуемой продукции должна рассматриваться вся поверхность пластины. Капли продукции следует наносить равномерно, это должны быть 16 или более капель массой приблизительно 1,6 – 1,8 мг каждая, расположенные на равном расстоянии друг от друга (с учетом плотности наносимой продукции; исходя из примерной схемы нанесения продукции ниже), как показано на рисунке 2.
Примечание 3 – Массу аликвоты 1,6 –1,8 мг следует рассматривать как приблизительно эквивалентную объему 1,6 – 1,8 мкл соответственно.
[image: ]
Рисунок 2 — Схема капельного нанесения
Если измеренная масса нанесенной солнцезащитной продукции слишком мала, допускается добавление до четырех дополнительных капель аналогичного размера из расчета на каждую пластину, также равномерно распределенных по поверхности пластины, для достижения желаемого окончательного значения массы. Если измеренная масса слишком велика, допускается осторожное удаление излишков нанесенной продукции кончиком пипетки до получения желаемого значения массы.
Время нанесения продукции на пластину и взвешивания не должно превышать 30 с. После того как солнцезащитная продукция была помещена на пластину, ее немедленно распределяют по всей поверхности этой пластины.
7.3.2 [bookmark: _Toc210892576]Автоматическое распределение
Пластины, на которые была помещена испытуемая продукция (см. 7.3.1), немедленно переносят на координатный столик автоматического приспособления-манипулятора и запускают процесс распределения продукции по поверхности пластин (см. рисунки F.1 и F.2). Для каждой пластины промежуток времени между началом нанесения капель и установкой на координатный столик автоматического приспособления-манипулятора не должен превышать 30 с. Желательно также, чтобы сам автоматизированный процесс распределения продукции завершался не позднее чем спустя одну минуту, после того как пластина была установлена на координатный столик.
Сразу после завершения автоматизированного процесса пластины с испытуемой продукцией оставляют в темном месте и выдерживают в течение не менее 30 мин (но не более 60 мин) при температуре (27 ± 2) °C.
7.4 [bookmark: _Toc210892577]Выполнение измерений исходного поглощения с использованием пластин двух типов (в диапазоне от 290 до 400 нм)
7.4.1 [bookmark: _Toc210892578]Холостые измерения
Вначале, чтобы зафиксировать базовый уровень показаний измерительного оборудования, определение поглощающей способности для UV-излучения проводят с использованием холостых PMMA-пластин. Для этой цели подготавливают образцы «холостых» пластин из числа пластин, полученных методом литья и методом пескоструйной обработки соответственно, распределяя несколько микролитров глицерина или белого вазелина по поверхности чистой пластины, с ее шероховатой стороны. Такие измерения на «холостых» пластинах следует повторять по меньшей мере для каждой новой партии пластин. Следует стремиться к тому, чтобы наносимое количество глицерина/модифицированного раствора глицерина/белого вазелина позволяло полностью покрыть ими поверхность пластины, но при этом не было избыточным (ориентировочный расход составляет 15 мкл для пластины размерами 50 х 50 мм). По поверхности пластины их распределяют вручную или с помощью автоматического приспособления-манипулятора, используя для этого новый напальчник. Результаты спектрофотометрических измерений уровня пропускания UV-излучения через пластины, подготовленные таким образом, в дальнейшем следует использовать в расчетах как «холостые» значения либо непосредственно учитывать их в результатах последующих измерений (многие спектрофотометры обладают функцией, позволяющей зафиксировать «базовое значение», что обеспечивает автоматический учет этого базового значения в расчетах при последующих измерениях).
7.4.2 [bookmark: _Toc210892579]Измерения исходного поглощения
Для измерений используют одинаковое количество литых и прошедших пескоструйную обработку пластин. Измерения должны выполняться не менее чем на трех и не более чем на 10 соответствующих требованиям испытаний пластинах каждого типа.
Измерения спектра поглощения (290–400 нм) продукции, распределенной в виде тонкой пленки по поверхности литых или прошедших пескоструйную обработку пластин, выполняют с помощью откалиброванного спектрофотометра.
При использовании широкого пучка, по меньшей мере 16 см2 в диаметре, измерения следует выполнять непосредственно в центральной области поверхности испытуемой пластины. Если используется узкий пучок, то для измерений выбирают не менее 5 (лучше всего 9) равномерно распределенных и не перекрывающихся между собой участков на поверхности пластины, общей площадью не менее 16 см2, сосредоточенных вокруг центра этой пластины.
Исходное поглощение (в диапазоне от 290 до 400 нм) измеряют не ранее чем спустя 30 мин и не позднее чем спустя 60 мин с того момента, когда солнцезащитная продукция была распределена по поверхности пластины, с соблюдением спектрометрической процедуры, описанной ранее. Особое внимание уделяют тому, чтобы все измерения поглощения выполнялись в одних и тех же местах на поверхности пластины (для этой цели используют стандартный шаблон и контрольные метки).
Для всех участков и всех длин волны, для которых измеренное значение поглощения превышает 2,2 (т.е. монохроматический защитный фактор составляет более 158), это значение ограничивают 
до 2,2.
Пластины группируют попарно: 1-ю литую пластину – с 1-й пластиной, прошедшей пескоструйную обработку, 2-ю литую пластину – со 2-й пластиной, прошедшей пескоструйную обработку, а 3-ю литую пластину – с 3-й пластиной, прошедшей пескоструйную обработку и т.д. Этот же порядок группировки сохраняют затем на всех этапах выполнения протокола испытаний.
Данные исходного поглощения для пластин обоих типов (в данном случае для пары пластин) объединяют с целью вывода общего значения, описывающего исходное поглощение, по формуле (3):


 (3)												
где:
	

	· поглощающая способность солнцезащитной продукции на литой пластине до UV-облучения;

	

	· 0,225 для эмульсий и 0,000 для однофазной продукции на основе алкоголя;

	

	· поглощающая способность солнцезащитной продукции на пластине, прошедшей пескоструйную обработку, до UV-облучения;

	

	· 0,800 для эмульсий и 0,800 для однофазной продукции на основе алкоголя.


Данную операцию выполняют по отдельности для каждой пары пластин.
7.4.3 [bookmark: _Toc210892580]Расчет SPFi in vitro до облучения
Для каждой пары пластин вычисление значений SPFi в условиях in vitro производят на основе значения AInitial,i (λ), определяемого, как показано выше, по формуле (4):

					(4)

	E (λ)
	· спектр эритемного действия, установленный CIE [26];

	Isol (λ)
	· эталонный солнечный спектр;

	AInitial,i (λ)
	· среднее монохроматическое поглощение в слое испытуемой продукции перед UV-облучением, определяемое по формуле (1);

	dλ
	· шаг длины волны, соответствующий интервалу 1 нм.


Данную операцию выполняют по отдельности для каждой пары пластин.
Полученное значение SPFi в условиях in vitro до облучения округляют до одного десятичного знака после запятой.
7.5 [bookmark: _Toc210892581]Расчет необходимой дозы излучения (на основе значения SPFi в условиях in vitro до облучения)
Фотостабильность солнцезащитной продукции – это важный параметр, который оказывает влияние на результаты испытаний в условиях in vivo, а следовательно, должен надлежащим образом учитываться при проведении испытаний в условиях in vitro.
После расчета SPFi в условиях in vitro до облучения вычисляют дозу излучения Dx (для полного спектра имитированного солнечного излучения, в Дж·м-2 эффективной дозы) по формуле (5):
Dx = 0,25 × SPFin vitro pre-irradiation × 210							(5)
Данную операцию выполняют по отдельности для каждой пары пластин.
7.6 [bookmark: _Toc210892582]Облучение пробы в соответствии с расчетным значением дозы
Перед тем как начать облучение пробы, имитатору UV-излучения дают прогреться в течение не менее чем 20 мин для его стабилизации.
Интенсивность излучения UV-источника контролируют на уровне нахождения пластины, как описано в 6.5.2. Измеренное значение интенсивности используют для определения времени экспозиции, обеспечивающего получение дозы Dx. Как можно скорее после выполнения измерений исходного поглощения (не позднее чем спустя 30 мин), облучают каждую пару пластин, обработанных солнцезащитным составом, соответствующей (рассчитанной в соответствии с формулой (5)) дозой полного спектра имитированного солнечного излучения, испускаемого имитатором солнечного излучения (см. Приложение A), поддерживая при этом стабильное значение температуры (27 ± 2) °C на уровне нахождения пробы.
РММА-пластины для измерений следует устанавливать поверх не отражающего UV-лучи материала, наличие которого позади каждой пластины позволяет уменьшить ее дополнительное облучение отраженным светом. Требуется следить за тем, чтобы источник UV излучения не отключался во время размещения проб под лампой (если подобное отключение все-таки произошло, то при повторном включении лампы необходимо убедиться, что она обеспечивает ту же самую интенсивность выходного излучения, что и до ее отключения).
7.7 [bookmark: _Toc210892583]Выполнение измерений поглощения после облучения с использованием пластин двух типов
Поглощение после облучения (в диапазоне от 290 до 400 нм) измеряют немедленно 
(не позднее, чем спустя 30 мин) после того, как пластины были подвергнуты воздействию 
UV-излучения, в соответствии со спектрометрической процедурой, описанной ранее. Особое внимание следует уделять тому, чтобы все измерения поглощения выполнялись в одних и тех же местах на поверхности пластины (для этой цели используют стандартный шаблон и контрольные метки).
Для всех участков и всех длин волны, для которых измеренное значение поглощения превышает 2,2 (т.е. монохроматический защитный фактор составляет более 158), это значение ограничивают 
до 2,2.
Итоговые данные спектрального поглощения в дальнейшем используют, как установлено в 7.8.
7.8 [bookmark: _Toc210892584]Расчет SPFi в условиях in vitro после облучения
Значение SPFi в условиях in vitro после облучения для каждой пары пластин рассчитывают по формуле (6). Сохраняют группировку пластин, принятую в 7.4.2: 1-ю литую пластину группируют с 1-й пластиной, прошедшей пескоструйную обработку, 2-ю литую пластину – со 2-й пластиной, прошедшей пескоструйную обработку, а 3-ю литую пластину – с 3-й пластиной, прошедшей пескоструйную обработку и т.д., что в общей сложности дает не менее 3 пар пластин. Таким образом:

				(6)
где
	E(λ), Isol(λ) и dλ
	· как в формуле (4);




и
	CMoulded и CSandblasted
	· поправочные коэффициенты, установленные для формулы (3);

	

	· поглощающая способность литой пластины после облучения;

	

	· поглощающая способность пластины, прошедшей пескоструйную обработку, после облучения.



Значение SPFi в условиях in vitro после облучения округляют до одного десятичного знака после запятой.
7.9 [bookmark: _Toc210892585]Расчет окончательного SPFi в условиях in vitro для каждой пары пластин
Окончательные значения SPFi в условиях in vitro для каждой пары пластин рассчитывают в соответствии с формулой (7) или формулой (8) ниже:

Если SPFin vitro,после облучения, i ≥ 3,5: SPFin vitro,после облучения, окончательно,  (7)
Если SPFin vitro,после облучения, i < 3,5: SPFin vitro,после облучения, окончательно, i = SPFin vitro,после облучения, I		(8)
Примечание – Представленная модель построена на результатах круговых межлабораторных сличительных испытаний, посвященных определению характеристик проверяемой продукции.
Окончательное значение SPFi в условиях in vitro округляют до одного десятичного знака после запятой.
7.10 [bookmark: _Toc210892586]Расчет окончательного SPF продукции в условиях in vitro
7.10.1 [bookmark: _Toc210892587]Общие положения
Окончательное значение SPF испытуемой продукции в условиях in vitro представляет собой среднее арифметическое всех значений, которые были получены для отдельных пар пластин. Его рассчитывают на основе общего количества (n) значений для использованных пар, взятых с точностью до одного десятичного знака после запятой (с усечением):


Окончательное значение SPF в условиях in vitro округляют до одного десятичного знака после запятой. Стандартное отклонение (s), соответственно, определяют как:


7.10.2 [bookmark: _Toc210892588]Подтверждение достоверности окончательного SPF в условиях in vitro
Для определения окончательного значения SPF испытуемой пробы продукции в условиях in vitro должны быть использованы не менее трех пар пластин. Если 95 % доверительный интервал (confidence interval – CI) получаемого окончательного значения SPF в условиях in vitro составляет более 17 % среднего значения, в испытание могут последовательно добавляться дополнительные пластины, обработанные солнцезащитной продукцией, до тех пор пока 95 % CI не станет меньше 17 % среднего значения. Если данный критерий по-прежнему не выполняется после того, как количество соответствующих требованиям испытаний использованных пар пластин достигло десяти, все результаты такого испытания признают недействительными и испытание повторяют.
95 % доверительный интервал (95 % CI) среднего окончательного SPF в условиях in vitro определяют как:
95 % CI = от (SPFin vitro,окончательно – c) до (SPFin vitro,окончательно + c)
c рассчитывают как:
c = (t) × SEM = (t) × s/√n
Процентное значение полуширины доверительного интервала рассчитывают как:
CI[%] = 100 × c/SPFin vitro,окончательно
где:
	SEM
	· стандартная погрешность среднего значения;

	n
	· общее количество использованных пар пластин;

	t
	· значение t из таблицы «двухстороннего» t-распределения Стьюдента при уровне вероятности p = 0,05 и степенях свободы ν = (n – 1).


8 [bookmark: _Toc210892589] Отчет об испытаниях
Отчеты об испытаниях, целью которых является определение SPF солнцезащитной продукции 
в условиях in vitro в соответствии с представленным методом, должны содержать по меньшей мере следующую информацию:
a) название и адрес испытательной лаборатории;
b) идентификационные данные лица, проводившего испытания;
c) ссылку на настоящий метод испытаний;
d) идентификационные данные пробы и дату проведения испытаний;
e) название компании-изготовителя и сведения об испытуемой продукции (например, идентификационные данные партии/другую информацию о продукции, обеспечивающую ее идентификацию);
f) значения постоянной «C» для литых пластин (0,225 для эмульсий и 0,000 для однофазных составов на основе алкоголя) и пластин, прошедших пескоструйную обработку (0,800 для эмульсий и 0,800 для однофазных составов на основе алкоголя);
g) подробное описание использованного оборудования, включая сведения об изготовителе 
и модели прибора, а также сводную данные о калибровке системы согласно настоящему стандарту;
h) подробную информацию об использованных для испытаний пластинах (сведения об изготовителе пластин, номер партии, подтверждение соответствия сертификату на пластины согласно Приложению B);
i) коэффициент калибровки «Y», использованный для аппроксимации данных радиометрических измерений к результатам опорных спектрорадиометрических измерений источника 
UV-излучения (см. 6.5.2);
j) интенсивность падающего UV-излучения (MED/ч) и доза облучения Dx (MED), использованные для испытуемой пробы;
k) индивидуальные данные измерений по каждой паре пластин (до и после их облучения);
l) средний окончательный SPF испытуемой продукции в условиях in vitro, с округлением до одного десятичного знака после запятой, стандартное отклонение среднего значения, показатель 95 % CI в абсолютном и процентном выражении, а также 17 % средний окончательный SPF в условиях in vitro;
m) средние значения UV-поглощения при каждом приращении длины волны на 1 нм для испытуемой пробы;
n) статистические данные (например, доверительный интервал, стандартное отклонение);
o) окончательные результаты измерения SPF в условиях in vitro (с округлением до одного десятичного знака) для трех стандартных образцов солнцезащитных составов, испытанных за последние 30 дней, которые предшествовали проведению испытаний текущей испытуемой продукции (см. 5.2), с указанием стандартного отклонения и доверительного интервала 
и подтверждением того, что результаты измерений SPF стандартных образцов находятся 
в рамках допустимых предельных значений, установленных для этих стандартных образцов 
в соответствии с таблицей C.1 в Приложении C;
p) сведения о любых отклонениях от протокола испытаний, если такие отклонения имели место.

Такой отчет об испытаниях может быть сформирован в автоматическом режиме, с использованием электронной таблицы «ISO-23675_SPF-Calculation. xls», доступной по адресу: https://standards.iso.org/iso/23675/ed-1/en/.<0}


[bookmark: _Toc210892590]Приложение A
(обязательное)
UV-облучение, спектры эритемного действия и UV-спектр имитатора солнечного излучения
Таблица A.1 – UV-облучение, спектры эритемного действия и UV-спектр имитатора
 солнечного излучения
	
	Характеристика UV-излучения для выполнения расчетов
	Эритема
	Эталонный солнечный спектр
	Имитатор солнечн. излуч.
	Допустимый диапазон RCEE

	
	Суммарная плотность интенсивности солнечного излучения в средне-летний период на 40 ° северной широты 
(Вт·м-2·нм-1)
	Спектр действия
	SSR (Вт·м-2·нм-1)
	%RCEE
	Нижний
	Верхний

	нм
	Isol(λ)
	E(λ)
	S(λ)
	Sum{E*S}/T
	предел
	предел

	290
	3,680E-06
	1,00E+00
	4,41E-05
	0,00 %
	-
	< 0,1 %

	291
	1,300E-05
	1,00E+00
	5,50E-05
	
	
	

	292
	4,500E-05
	1,00E+00
	8,28E-05
	
	
	

	293
	1,300E-04
	1,00E+00
	2,38E-04
	
	
	

	294
	3,400E-04
	1,00E+00
	8,22E-04
	
	
	

	295
	7,970E-04
	1,00E+00
	2,69E-03
	
	
	

	296
	1,650E-03
	1,00E+00
	8,03E-03
	
	
	

	297
	3,000E-03
	1,00E+00
	2,10E-02
	
	
	

	298
	5,500E-03
	1,00E+00
	5,03E-02
	
	
	

	299
	8,500E-03
	8,05E-01
	1,04E-01
	
	
	

	300
	1,280E-02
	6,49E-01
	1,89E-01
	4,00 %
	1,00 %
	8,00 %

	301
	2,100E-02
	5,22E-01
	3,35E-01
	
	
	

	302
	3,000E-02
	4,21E-01
	5,36E-01
	
	
	

	303
	4,100E-02
	3,39E-01
	8,05E-01
	
	
	

	304
	5,300E-02
	2,73E-01
	1,13E+00
	
	
	

	305
	6,510E-02
	2,20E-01
	1,56E+00
	
	
	

	306
	8,400E-02
	1,77E-01
	2,01E+00
	
	
	

	307
	9,700E-02
	1,43E-01
	2,58E+00
	
	
	

	308
	1,200E-01
	1,15E-01
	3,08E+00
	
	
	

	309
	1,450E-01
	9,25E-02
	3,70E+00
	
	
	

	310
	1,710E-01
	7,45E-02
	4,25E+00
	55,70 %
	49,00 %
	65,00 %

	311
	1,950E-01
	6,00E-02
	4,77E+00
	
	
	

	312
	2,150E-01
	4,83E-02
	5,38E+00
	
	
	

	313
	2,450E-01
	3,89E-02
	5,98E+00
	
	
	

	314
	2,700E-01
	3,13E-02
	6,40E+00
	
	
	

	315
	2,950E-01
	2,52E-02
	6,90E+00
	
	
	

	316
	3,100E-01
	2,03E-02
	7,25E+00
	
	
	

	317
	3,300E-01
	1,64E-02
	7,73E+00
	
	
	

	318
	3,500E-01
	1,32E-02
	8,06E+00
	
	
	

	319
	3,700E-01
	1,06E-02
	8,34E+00
	
	
	

	320
	3,980E-01
	8,55E-03
	8,70E+00
	87,40 %
	85,00 %
	90,00 %

	321
	4,050E-01
	6,89E-03
	8,99E+00
	
	
	

	322
	4,300E-01
	5,55E-03
	9,32E+00
	
	
	

	323
	4,600E-01
	4,47E-03
	9,55E+00
	
	
	

	324
	5,000E-01
	3,60E-03
	9,76E+00
	
	
	

	325
	5,360E-01
	2,90E-03
	9,91E+00
	
	
	

	326
	5,450E-01
	2,33E-03
	1,02E+01
	
	
	

	327
	5,650E-01
	1,88E-03
	1,03E+01
	
	
	

	328
	6,000E-01
	1,51E-03
	1,04E+01
	
	
	

	329
	6,150E-01
	1,41E-03
	1,06E+01
	
	
	

	330
	6,300E-01
	1,36E-03
	1,07E+01
	93,30 %
	91,50 %
	95,50 %

	331
	6,350E-01
	1,32E-03
	1,09E+01
	
	
	

	332
	6,370E-01
	1,27E-03
	1,10E+01
	
	
	

	333
	6,420E-01
	1,23E-03
	1,11E+01
	
	
	

	334
	6,470E-01
	1,19E-03
	1,12E+01
	
	
	

	335
	6,500E-01
	1,15E-03
	1,13E+01
	
	
	

	336
	6,520E-01
	1,11E-03
	1,14E+01
	
	
	

	337
	6,600E-01
	1,07E-03
	1,14E+01
	
	
	

	338
	6,700E-01
	1,04E-03
	1,15E+01
	
	
	

	339
	6,750E-01
	1,00E-03
	1,16E+01
	
	
	

	340
	6,800E-01
	9,66E-04
	1,17E+01
	95,50 %
	94,00 %
	97,00 %

	341
	6,820E-01
	9,33E-04
	1,18E+01
	
	
	

	342
	6,840E-01
	9,02E-04
	1,19E+01
	
	
	

	343
	6,860E-01
	8,71E-04
	1,19E+01
	
	
	

	344
	6,880E-01
	8,41E-04
	1,19E+01
	
	
	

	345
	6,900E-01
	8,13E-04
	1,20E+01
	
	
	

	346
	6,920E-01
	7,85E-04
	1,20E+01
	
	
	

	347
	6,940E-01
	7,59E-04
	1,20E+01
	
	
	

	348
	6,960E-01
	7,33E-04
	1,21E+01
	
	
	

	349
	6,980E-01
	7,08E-04
	1,22E+01
	
	
	

	350
	7,000E-01
	6,84E-04
	1,22E+01
	97,20 %
	
	

	351
	7,020E-01
	6,61E-04
	1,22E+01
	
	
	

	352
	7,040E-01
	6,38E-04
	1,23E+01
	
	
	

	353
	7,060E-01
	6,17E-04
	1,23E+01
	
	
	

	354
	7,080E-01
	5,96E-04
	1,23E+01
	
	
	

	355
	7,100E-01
	5,75E-04
	1,23E+01
	
	
	

	356
	7,140E-01
	5,56E-04
	1,23E+01
	
	
	

	357
	7,180E-01
	5,37E-04
	1,23E+01
	
	
	

	358
	7,220E-01
	5,19E-04
	1,23E+01
	
	
	

	359
	7,260E-01
	5,01E-04
	1,23E+01
	
	
	

	360
	7,300E-01
	4,84E-04
	1,23E+01
	98,50 %
	
	

	361
	7,340E-01
	4,68E-04
	1,23E+01
	
	
	

	362
	7,380E-01
	4,52E-04
	1,23E+01
	
	
	

	363
	7,420E-01
	4,37E-04
	1,22E+01
	
	
	

	364
	7,460E-01
	4,22E-04
	1,21E+01
	
	
	

	365
	7,500E-01
	4,07E-04
	1,20E+01
	
	
	

	366
	7,530E-01
	3,94E-04
	1,18E+01
	
	
	

	367
	7,600E-01
	3,80E-04
	1,17E+01
	
	
	

	368
	7,700E-01
	3,67E-04
	1,15E+01
	
	
	

	369
	7,750E-01
	3,55E-04
	1,13E+01
	
	
	

	370
	7,800E-01
	3,43E-04
	1,10E+01
	99,30 %
	
	

	371
	7,840E-01
	3,31E-04
	1,07E+01
	
	
	

	372
	7,880E-01
	3,20E-04
	1,04E+01
	
	
	

	373
	7,920E-01
	3,09E-04
	1,01E+01
	
	
	

	374
	7,960E-01
	2,99E-04
	9,65E+00
	
	
	

	375
	8,000E-01
	2,88E-04
	9,37E+00
	
	
	

	376
	8,060E-01
	2,79E-04
	8,98E+00
	
	
	

	377
	8,120E-01
	2,69E-04
	8,60E+00
	
	
	

	378
	8,180E-01
	2,60E-04
	8,20E+00
	
	
	

	379
	8,250E-01
	2,51E-04
	7,71E+00
	
	
	

	380
	8,300E-01
	2,43E-04
	7,18E+00
	99,80 %
	
	

	381
	8,350E-01
	2,34E-04
	6,70E+00
	
	
	

	382
	8,400E-01
	2,26E-04
	6,15E+00
	
	
	

	383
	8,480E-01
	2,19E-04
	5,58E+00
	
	
	

	384
	8,550E-01
	2,11E-04
	4,99E+00
	
	
	

	385
	8,600E-01
	2,04E-04
	4,42E+00
	
	
	

	386
	8,650E-01
	1,97E-04
	3,86E+00
	
	
	

	387
	8,750E-01
	1,91E-04
	3,35E+00
	
	
	

	388
	8,820E-01
	1,84E-04
	2,85E+00
	
	
	

	389
	8,860E-01
	1,78E-04
	2,39E+00
	
	
	

	390
	9,000E-01
	1,72E-04
	2,00E+00
	100,00 %
	
	

	391
	9,060E-01
	1,66E-04
	1,63E+00
	
	
	

	392
	9,120E-01
	1,60E-04
	1,30E+00
	
	
	

	393
	9,180E-01
	1,55E-04
	1,02E+00
	
	
	

	394
	9,250E-01
	1,50E-04
	7,81E-01
	
	
	

	395
	9,300E-01
	1,45E-04
	5,92E-01
	
	
	

	396
	9,350E-01
	1,40E-04
	4,44E-01
	
	
	

	397
	9,420E-01
	1,35E-04
	3,25E-01
	
	
	

	398
	9,540E-01
	1,30E-04
	2,31E-01
	
	
	

	399
	9,620E-01
	1,26E-04
	1,59E-01
	
	
	

	400
	9,700E-01
	1,22E-04
	1,07E-01
	100,00 %
	99,90 %
	100,00 %
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Условные обозначения:
	X
	длина волны (нм)

	Y
	SSR (Вт·м-2·нм-1)


Рисунок A.1 – UV-спектр имитатора солнечного излучения
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Условные обозначения:
	X
	длина волны (нм)

	Y
	спектр действия


Рисунок A.2 – спектр эритемного действия
[bookmark: _Toc210892591]
Приложение B
(обязательное)
Технические требования к пластинам для испытаний
B.1 Общие положения
Для нанесения солнцезащитной продукции в соответствии с предлагаемым методом используют пары PMMA-пластин, полученных методом литья и методом пескоструйной обработки соответственно. Пластины, используемые для проведения испытаний, должны свободно пропускать UV-излучение, не должны проявлять флуоресцентные свойства (т.е. они не должны демонстрировать обнаруживаемые признаки флуоресценции в ультрафиолетовых лучах при выполнении спектрофотометрических измерений), должны обладать фотостабильностью и должны быть инертными по отношению ко всем ингредиентам и продукции, испытания которых планируется проводить с их помощью. Кроме того, чтобы обеспечить возможность нанесения на пластины устойчивых тонких пленок различных материалов, подобных тем, которые образуются из этих материалов на коже человека, поверхность пластин 
с верхней стороны должна иметь шероховатую текстуру, обладающую стандартизированными характеристиками. Такая текстура должна оптимальным образом способствовать формированию однородной пленки из распределяемой по поверхности пластины продукции.
B.2 Размер и профиль поверхности пластин
B.2.1 Размер пластины следует выбирать таким образом, чтобы площадь области нанесения составляла не менее 16 см². Важно всегда непосредственно контролировать точные геометрические параметры пластин, перед тем как использовать их в рамках предлагаемого метода, и/или сверяться для этой цели с соответствующими техническими данными, содержащимися в сертификате анализа пластин, предоставленном изготовителем.
Указанные ниже рекомендованные характеристики профиля поверхности пластин были определены по результатам исследований нескольких партий пластин с применением ряда специальных критериев.
B.2.2 Профилометр
· Бесконтактный топографический анализ поверхности проводят с помощью специализированного оборудования, включающего в себя оптический датчик, контроллер перемещения и координатный столик, обеспечивающий позиционирование по осям x-y, с использованием соответствующего микротопографического программного обеспечения.
· Рекомендуется использовать оптический датчик в основу работы которого положен принцип хроматической аберрации дневного света, обеспечивающий получение высокого разрешения: по меньшей мере 10 нм по вертикали и 1 мкм по горизонтали.
B.2.3 Измерения
· Измерения выполняют на участке площадью не менее 10 × 5 мм с интервалами, соответствующими по меньшей мере 15 мкм.
· Рекомендованная скорость перемещения при выполнении измерений составляет по меньшей мере 1 000 мкм/с – в зависимости от типа используемого датчика и его рабочей частоты.
B.2.4 Указания для операторов, проводящих анализ
· Точки, в которых не выполнялись измерения, заполняют плавно изменяющейся формой профиля, расчет которой производят по соседним точкам. Нивелирование осуществляют путем вычитания, применяя аппроксимацию плоскости по методу наименьших квадратов.
Преобразование в серию для двухмерных параметров профиля выполняют путем извлечения всех профилей поверхности в направлении с запада на восток. С учетом характеристик профилометра следует использовать фильтры Гаусса с шагом 0,8 мм.

B.2.5 Параметры профиля
	Ra [мкм]
	Арифметическое среднее отклонение профиля шероховатости

	Rv [мкм]
	Максимальная глубина впадин профиля шероховатости на длине сканирования

	Rdq (°):
	Среднеквадратический наклон профиля на длине сканирования.

	A1 (мкм2 мм-1):
	Верхняя площадь, т.е. остаточная площадь выступов, возвышающихся над уровнем среднего профиля ± ядро.

	Ssc [1 мкм-1]
	Арифметическое среднее кривизны вершин поверхности, указывающее на среднюю форму выступов и впадин.

	Vvv [мл/м2]
	Объем пустот впадин, т.е. остаточный объем впадин, заглубленных ниже уровня среднего профиля ± ядро.


B.3 Технические требования
B.3.1 Общие положения
Использование пластин с адекватно подобранными характеристиками играет принципиально важную роль для корректного применения предлагаемого метода. В таблицах ниже представлены необходимые технические требования, служащие для обеспечения воспроизводимости между разными пластинами и описывающие параметры шероховатости поверхности пластин.
B.3.2 Литая PMMA-пластина
	Ra (мкм)
	= 4,853 ± 0,501

	Rv (мкм)
	= 13,042 ± 0,989

	Rdq (°)
	= 11,122 ± 2,032

	A1 (мкм2 мм-1)
	= 239,750 ± 70,165

	Ssc [1/мкм]
	= 0,033 ± 0,021

	Vvv [мм3/мм2]
	= 1,044·10-4 ± 9,76·10-5


B.3.3 PMMA-пластина, прошедшая пескоструйную обработку
	Ra (мкм)
	= 4,188 ± 0,514

	Rv (мкм)
	= 11,402 ± 2,499

	Rdq (°)
	= 11,004 ± 1,938

	A1 (мкм2 мм-1)
	= 238,252 ± 72,663

	Ssc [1/мкм]
	= 0,032 ± 0,015

	Vvv [мм3/мм2]
	= 8,701·10-4 ± 2,325·10-4


B.4 Оптические характеристики пластин
B.4.1 Требования к коэффициенту пропускания пластин
Чтобы убедиться в соответствии PMMA-пластин установленным техническим требованиям, испытания на пропускание проводят для репрезентативных образцов пластин, отобранных из каждой используемой партии. Профилированную поверхность испытуемой пластины обрабатывают чистым глицерином, модифицированным раствором глицерина, как показано в таблице B.1, или белым вазелином.
Таблица B.1 – Модифицированный раствор глицерина
	Ингредиент
	%

	Глицерин BP/USP/JP
	90,0

	Раствор лаурилсульфата натрия (sodium lauryl sulfate) 
(1 % водный раствор SLS)
	10,0




B.4.2 Метод
B.4.2.1 Подготавливают холостую PMMA-пластину, которая должна выступать в качестве эталона; для этого наносят приблизительно 15 мг чистого глицерина, модифицированного раствора глицерина или белого вазелина в виде тонкой сплошной пленки на шероховатую сторону пластины. Важно, чтобы обработанная таким образом пластина, оставалась прозрачной. Если требуется удалить с пластины излишки глицерина/белого вазелина, их стирают кончиком пальца без напальчника.
B.4.2.2 Помещают пластину в оптический тракт UV-спектрофотометра. Измеряют коэффициент пропускания (в диапазоне от 290 до 400 нм) относительно опорного оптического пути в воздухе 
(т.е. в отсутствие установленной пластины).
B.4.3 Минимальный коэффициент пропускания
Показатели пропускающей способности для литых и прошедших пескоструйную обработку PMMA-пластин должны быть следующими:
290 нм: > 60 % T
300 нм: > 69 % T
320 нм: > 81 % T
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(обязательное)
Стандартные образцы солнцезащитной продукции для контроля значений SPF
C.1 Средний SPF и допустимые предельные значения для стандартных образцов солнцезащитной продукции
Таблица C.1 – Средний SPF и допустимые предельные значения для стандартных образцов солнцезащитной продукции
	Стандартный образец солнцезащитной продукции
	Средний SPF
	Допустимые предельные значения

	
	
	Нижний предел
	Верхний предел

	P2
	16,1
	13,7
	18,5

	P3
	15,7
	13,7
	17,7

	P5
	30,6
	23,7
	37,4

	P6
	43,0
	31,0
	54,9

	P8
	63,1
	43,9
	82,3


C.2 Стандартный образец P2 для контроля значения SPF
C.2.1 Рецептура стандартных образцов и указания по их изготовлению
	
	Ингредиенты
	массовая доля (%)

	Фаза 1:
	Ланолин
	4,5

	
	Какао-масло
	2,0

	
	Глицерилмоностеарат
	3,0

	
	Кислота стеариновая
	2,0

	
	Октил-диметил-пара-аминобензойная кислота (падимат-о)
	7,0

	
	бензофенон-3 (оксибензон)
	3,0

	Фаза 2:
	Вода
	71,6

	
	Сорбит
	5,0

	
	Триэтаноламин
	1,0

	
	Метилпарабен
	0,3

	
	Пропилпарабен
	0,1

	Фаза 3:
	Бензиловый спирт
	0,5


C.2.2 Порядок приготовления
C.2.2.1 Стадия 1: Ингредиенты фазы 1 расплавляют и перемешивают, используя пропеллерную мешалку, при температуре 77 °С – 82 °С до образования однородной массы.
C.2.2.2 Стадия 2: Ингредиенты фазы 2 расплавляют и перемешивают, используя пропеллерную мешалку, при температуре 77 °С – 82 °С до образования однородной массы.
C.2.2.3 Стадия 3: добавляют смесь, полученную на стадии 1, к смеси, полученной на стадии 2, 
и перемешивают до однородного и равномерного состояния; медленно охлаждают до температуры 49 – 54 °С.
C.2.2.4 к смеси, полученной на стадии 3, добавляют бензиловый спирт (фаза 3); перемешивают до однородного состояния и охлаждают далее до температуры 35 – 41 °С
C.2.2.5 компенсируют потери воды и гомогенизируют смесь, избегая образования пузырьков воздуха; охлаждают до температуры 27 – 32 °С.


C.2.3 Физико-химические данные[footnoteRef:3]) [3: ) Brookfield® является торговой маркой продукции, поставляемой компанией Brookfield Engineering Laboratories. Настоящая информация приведена для удобства пользователей настоящего стандарта и не дает оснований рассматривать указанную продукцию в качестве рекомендованной ИСО. Использование другой, аналогичной по своим характеристикам продукции допускается, если может быть доказано, что она обеспечивает получение аналогичных результатов.
] 

	Внешний вид
	белая/желтоватая жидкая эмульсия

	pH:
	8,0 ± 0,5

	Вязкость:
	Диапазон значений: 19 000 – 33 000 мПа [вращающийся вискозиметр Brookfield®1), тип RV, с мотор-штативом (тип Helipath), шпиндель В, скорость 10 об/мин (0,167 с-1), время вращения 60 с].

	
	Примечание – Значения, приведенные выше, являются типичными для используемых материалов.

	Плотность (20 °C):
	(0,970 ± 0,05) г·см-3


C.2.4 Получение аналитических данных
C.2.4.1 Принцип
Состав отбирают гравиметрическим способом и разводят в метаноле, который выступает растворителем для анализируемых веществ. Разбавляют приготовленный раствор подвижной фазой для ВЭЖХ и подвергают исследованию методом ВЭЖХ с обращенной фазой.
Выполняют количественное определение концентраций анализируемых веществ в пробе, используя раствор смеси исходных анализируемых веществ в качестве внешнего стандарта.
C.2.4.2 Химикаты/реактивы
C.2.4.2.1 бензофенон-3, производственное сырье; от разных поставщиков.
C.2.4.2.2 Этилгексилдиметил-пара-аминобензойная кислота, производственное сырье; от разных поставщиков
C.2.4.2.3 Метанол, чистый для ВЭЖХ.
C.2.4.2.4 Вода, свежая дистиллированная.
C.2.4.2.5 Безводная уксусная кислота, высокой степени чистоты
C.2.4.2.6 Раствор, содержащий 85 % метанола и 1 % уксусной кислоты (по массе).
Добавляют 10 мл безводной уксусной кислоты к 850 мл метанола и доливают водой до 1 000 мл. Фильтруют под вакуумом с помощью мембранного фильтра из политетрафторэтилена с размером ячейки 0,45 мкм.
C.2.4.2.7 Смешанный стандарт
Тщательно взвешивают 30 мг бензофенона-3 (С.2.5.2.1) и 70 мг октил-диметил-пара-аминобензойной кислоты, помещают в мерную колбу вместимостью 100 мл, растворяют в метаноле и доливают метанолом до метки. Хорошо перемешивают полученный раствор.
C.2.4.2.8 Смешанный рабочий стандарт
Отбирают пипеткой 5 мл смешанного стандарта (C.2.4.2.7), помещают в мерную колбу вместимостью 50 мл и доливают раствором (С.2.4.2.6) до метки.
	Оборудование для ВЭЖХ

	Инжектор:
	Вводимый объем
	10,0 мкл

	Колонка:
	Тип
	обращеннофазная, С8, 5 мкм, 4,6 мм × 250 мм или аналогичная;

	
	Подвижная фаза
	раствор, приготовленный в соответствии с C.2.4.2.6

	
	Скорость потока
	1,5 мл·мин-1

	Детектор:
	Тип
	UV

	
	Длина волны
	308 нм [или 254 нм для определения при фиксированной длине волны (меньшая чувствительность, меньшая избирательность)]

	Данные:
	Количественное определение
	площадь пика


C.2.4.3 Приготовление пробы
C.2.4.3.1 На аналитических весах взвешивают приблизительно 1 г продукции с точностью до 0,1 мг и помещают в мерную колбу вместимостью 50 мл.
C.2.4.3.2 Добавляют метанол (C.2.4.2.3), чтобы растворить навеску, и доводят объем раствора до метки.
C.2.4.3.3 Обрабатывают содержимое колбы ультразвуком в течение 5 мин и встряхивают колбу для полного перемешивания пробы.
C.2.4.3.4 Отбирают пипеткой 1 мл раствора, помещают в градуированную пробирку вместимостью 10 мл и доливают подвижной фазой ВЭЖХ до метки.
C.2.4.3.5 Проводят анализ пробы и смешанного рабочего стандарта (C.2.4.2.8) методом ВЭЖХ 
с обращенной фазой.
C.2.4.4 Контроль качества
C.2.4.4.1 Проводят анализ пробы подвижной фазы ВЭЖХ и, если имеется, пробы-плацебо, подготовленной в установленном порядке, но не содержащей анализируемых веществ, методом ВЭЖХ 
с обращенной фазой, чтобы убедиться в отсутствии мешающих хроматографических пиков.
C.2.4.4.2 Проводят анализ трех проб смешанного рабочего стандарта (C.2.4.2.8) методом ВЭЖХ 
с обращенной фазой и рассчитывают коэффициент вариации площади пиков анализируемых веществ.
C.2.4.5 Выполнение расчетов
Содержание аналита вычисляют по формуле (C.1).

									(C.1)
где:
	X
	· массовая доля аналита, %;

	a
	· площадь пика аналита в экстракте пробы;

	C
	· массовая концентрация аналита в рабочем стандарте, мг/л;

	astd
	· площадь пика аналита в рабочем стандарте;

	m
	· масса пробы, г.


C.2.5 Критерии приемлемости
Результаты анализа считаются приемлемыми, если выполняются следующие условия:
a) стандартный коэффициент вариации ≤ 2,5 %;
b) значение выхода (100 ± 5) % для всех активных веществ;
c) отсутствуют мешающие хроматографические пики в пробе-плацебо или в рабочем растворителе.
C.2.6 Условия хранения и срок годности
Стандартные образцы хранят при температуре 20 °С в защищенной от света емкости. На этикетке упаковки должна быть указана дата истечения срока годности в соответствии со спецификацией изготовителя.
C.3 Стандартный образец P3 для контроля значения SPF
C.3.1 Ингредиенты
	
	Ингредиенты
	массовая доля (%)

	Фаза 1:
	цетеариловый спирт
	2,205

	
	касторовое масло PEG-40
	0,63

	
	натрия цетостеарилсульфат
	0,315

	
	децилолеат
	15,0

	
	этилгексилметоксициннамат (CAS 5466-77-3)(2-этил гексил-4-метоксициннамат)
	3,0

	
	бутилметоксидибензоилметан (CAS 70356-09-1)
	0,5

	
	пропилпарабен
	0,1

	Фаза 2:
	вода
	53,57

	
	фенилбензимидазолсульфоновая кислота (CAS 27503-81-7)(2-фенилбензимидазол-5-сульфоновая кислота)
	2,78

	
	натрия гидроксид (45 % раствор)
	0,9

	
	метилпарабен
	0,3

	
	динатрий EDTA
	0,1

	Фаза 3:
	вода
	20,0

	
	карбомер (степень 980)
	0,3

	
	натрия гидроксид (45 % раствор)
	0,3


C.3.2 Порядок приготовления
C.3.2.1 Фазу 1 и фазу 2 нагревают до температуры 75 – 80 °С (при необходимости нагрев увеличивают пока раствор не станет прозрачным, а затем охлаждают до температуры 75–80 °С)
C.3.2.2 Перемешивая фазу 2, добавляют к ней фазу 1.
C.3.2.3 Чтобы приготовить фазу 3, диспергируют карбомер в воде, перемешивая его с помощью ротор-статорного диспергатора, и добавляют раствор гидроксида натрия для нейтрализации.
C.3.2.4 Добавляют фазу 3 к фазам 1 и 2, помешивая, и гомогенизируют в течение приблизительно 3 мин.
C.3.2.5 Регулируют уровень pH путем добавления гидроксида натрия или молочной кислоты 
и перемешивают до полного охлаждения.
C.3.2.6 Компенсируют потери воды и гомогенизируют смесь.
C.3.3 Физико-химические данные
	Внешний вид:
	белая или слегка желтоватая эмульсия

	pH:
	7,5 ± 0,5

	Плотность (20 °C):
	(0,970 ± 0,05) г·см-3

	Вязкость (20 °C):
	диапазон значений: диапазон значений: 2 000–4 000 мПа·с [вращающийся вискозиметр Brookfield®, тип RV, шпиндель 4, скорость 20 об/мин (0,167 с-1), время вращения 60 с]


Примечание – Значения, приведенные выше, являются типичными для используемых материалов.
C.3.4 Условия хранения и срок годности
Стандартные образцы хранят при температуре 20 °С в защищенной от света емкости. На этикетке упаковки должна быть указана дата истечения срока годности в соответствии со спецификацией изготовителя.
C.3.5 Получение аналитических данных
C.3.5.1 Принцип
Состав отбирают гравиметрическим способом и разводят в метаноле, который выступает растворителем для анализируемых веществ. Разбавляют приготовленный раствор подвижной фазой для ВЭЖХ и подвергают исследованию методом ВЭЖХ с обращенной фазой.
Выполняют количественное определение концентраций анализируемых веществ в пробе, используя раствор смеси исходных анализируемых веществ в качестве внешнего стандарта.
C.3.5.2 Химикаты/реактивы
C.3.5.2.1 Фенилбензимидазолсульфоновая кислота, производственное сырье; от разных поставщиков.
C.3.5.2.2 Бутилметоксидибензоилметан, производственное сырье; от разных поставщиков.
C.3.5.2.3 Этилгексилметоксициннамат, производственное сырье; от разных поставщиков.
C.3.5.2.4 Метанол, чистый для ВЭЖХ.
C.3.5.2.5 Вода, свежая дистиллированная.
C.3.5.2.6 Безводная уксусная кислота, чистая для анализа или более высокой степени чистоты.
C.3.5.2.7 Раствор, содержащий 85 % метанола и 1 % уксусной кислоты (по массе).
Добавляют 10 мл безводной уксусной кислоты к 850 мл метанола и доливают водой до 1 000 мл. Фильтруют под вакуумом с помощью 0,45 мкм мембранного фильтра из политетрафторэтилена.
C.3.5.2.8  Смешанный стандарт
Тщательно взвешивают 65 мг фенилбензимидазолсульфоновой кислоты-3 (С.2.5.2.1), помещают в мерную колбу вместимостью 100 мл и растворяют в минимально достаточном количестве 0,1 М раствора NaOH. Взвешивают и помещают в колбу остальные анализируемые вещества по списку, доливают метанол до метки.
· бутилметоксидибензоилметан, 10 мг;
· этилгексилметоксициннамат, 75 мг.
Примечание – Полное растворение веществ может происходить не сразу. Добиться его помогают перемешивание в ультразвуковой ванне, а также выдерживание приготовленной смеси в течение достаточного для полного растворения времени.
C.3.5.2.9  Смешанный рабочий стандарт
Отбирают пипеткой 5 мл смешанного стандарта (C.3.5.2.8), помещают в мерную колбу вместимостью 50 мл и доливают раствором (C.3.5.2.7) до метки.
C.3.5.3 Оборудование для ВЭЖХ
	Инжектор:
	Вводимый объем
	10,0 мкл

	Колонка:
	Тип
	обращеннофазная, С8, 5 мкм

	
	
	4,6 мм × 250 мм или аналогичная;

	
	
	раствор C.3.5.2.7.

	
	Скорость потока
	1,5 мл·мин-1

	Детектор:
	Тип
	UV

	
	Длина волны
	308 нм [или 254 нм для определения при фиксированной длине волны (меньшая чувствительность, меньшая избирательность)]

	Данные:
	Количественное определение
	площадь пика


C.3.5.3.1  Добавляют метанол для растворения пробы и доводят объем до метки.
C.3.5.3.2  Обрабатывают содержимое колбы ультразвуком в течение 5 мин и встряхивают колбу для полного перемешивания пробы.
C.3.5.3.3  Отбирают пипеткой 1 мл раствора, помещают в градуированную пробирку вместимостью 10 мл и доводят объем до метки подвижной фазой ВЭЖХ.
C.3.5.3.4 Проводят анализ пробы и смешанного рабочего стандарта методом ВЭЖХ с обращенной фазой.
C.3.5.4 Контроль качества
C.3.5.4.1  Проводят анализ пробы подвижной фазы ВЭЖХ и, если имеется, пробы-плацебо, подготовленной в установленном порядке, но не содержащей анализируемых веществ, методом ВЭЖХ с обращенной фазой, чтобы убедиться в отсутствии мешающих хроматографических пиков.
C.3.5.4.2  Проводят анализ трех проб смешанного рабочего стандарта (C.3.5.2.9) методом ВЭЖХ с обращенной фазой и рассчитывают коэффициент вариации площади пиков анализируемых веществ.
C.3.5.5 Выполнение расчетов

									(C.2)
где:
	X
	· массовая доля аналита, %;

	a
	· площадь пика аналита в экстракте пробы;

	C
	· массовая концентрация аналита в рабочем стандарте, мг/л;

	astd
	· площадь пика аналита в рабочем стандарте;

	m
	· масса пробы, г.


C.3.5.6 Критерии приемлемости
Результаты анализа считаются приемлемыми, если выполняются следующие условия:
a) стандартный коэффициент вариации ≤2,5 %;
b) значение выхода (100 ± 5) % для всех активных веществ;
c) отсутствуют мешающие хроматографические пики в пробе-плацебо или в рабочем растворителе;
d) соблюдены условия хранения и срок годности.
C.3.5.7 Условия хранения и срок годности
Стандартные образцы хранят при температуре 20 °С в защищенной от света емкости.
На этикетке упаковки должна быть указана дата истечения срока годности в соответствии со спецификацией изготовителя.
C.4 Стандартный образец P2 для контроля значения SPF-30
C.4.1 Ингредиенты
	Ингредиент
	
	% доля массы в общем составе, (г·кг-1)

	A1
	Вода
	39,35

	
	Динатрий EDTA
	0,05

	
	Метилпарабен
	0,35

	
	Хлорфенезин
	0,20

	
	Феноксиэтанол
	0,70

	A2
	Глицерин
	5,00

	B1
	Ксантановая смола
	0,01

	
	Бутилметоксидибензоилметан
	3,00

	
	Октокрилен
	10,00

	
	Октилсалицилат
	5,00

	
	Бензофенон-3
	5,00

	B2.
	миристиловый эфир пропионата ППГ-2
	2,00

	
	Октилдодецил неопентаноат
	2,00

	
	Бутиоктилсалицилат
	8,00

	
	Сополимер ПВП и эйкозена
	1,30

	B3
	Полиглицерил-3-метилглюкозы дистеарат
	2,00

	
	Цетиловый спирт
	0,50

	
	Стеариновая кислота
	1,00

	
	Бутилпарабен
	0,03

	C
	Циклопентасилоксан
	3,00

	
	Акрилат/С10-30-алкил акрилат кроссполимер
	0,20

	
	Вода
	1,00

	
	Триэтаноламин
	0,06

	E
	Вода
	10,00

	
	Калия цетилфосфат
	0,25



C.4.2 Порядок приготовления
C.4.2.1 Помещают ингредиенты, перечисленные в строке A1, в основную нагревательную 
емкость. Помешивая, доводят температуру смеси до 80 °C.
C.4.2.2 Пока содержимое основной емкости нагревается, приготавливают смесь, описанную 
в строке A2. Добавляют смесь A2 к содержимому основной емкости, когда его температура достигнет 75 °C.
C.4.2.3 Помещают ингредиенты, перечисленные в строке B1, в дополнительную нагревательную емкость №1. Помешивая, доводят температуру смеси до 80 °C. Поддерживая нагрев, продолжают перемешивать смесь, чтобы добиться ее однородного состояния.
C.4.2.4 Помещают ингредиенты, перечисленные в строке B2, в дополнительную нагревательную емкость №2. Помешивая, доводят температуру смеси до 80 °C. Поддерживая нагрев, продолжают перемешивать смесь, чтобы добиться ее однородного состояния. Добавляют смесь ингредиентов B2 в емкость со смесью ингредиентов B1. Хорошо перемешивают полученную смесь.
C.4.2.5 Помещают ингредиенты, перечисленные в строке B3, в дополнительную нагревательную емкость №3. Помешивая, доводят температуру смеси до 80 °C. Нагревают смесь, помешивая, чтобы добиться однородного состояния. Добавляют смесь ингредиентов B3 в емкость №1 со смесью ингредиентов B1/B2. Хорошо перемешивают полученную смесь.
C.4.2.6 Добавляют смесь из емкости №1, с ингредиентами, перечисленными в строках B1/B2/B3, в основную емкость с ингредиентами, перечисленными в строках A1/A2. Начинают гомогенизировать полученную смесь. Перемешивают смесь при заданной температуре в течение 10– 5 мин.
C.4.2.7 Начинают охлаждать смесь до комнатной температуры, не прекращая ее гомогенизацию.
C.4.2.8 Когда температура смеси опускается до 60 °C, и добавляют в основную емкость предварительно смешанные ингредиенты, перечисленные в строке C. Перемешивают полученную смесь до однородного состояния.
C.4.2.9 Когда температура смеси достигает значений в интервале 35–40 °C, добавляют в основную емкость предварительно приготовленную смесь ингредиентов D. Перемешивают полученную смесь до однородного состояния.
C.4.2.10 Далее, при температуре смеси в интервале 35–40 °C, добавляют в основную емкость предварительно приготовленную смесь ингредиентов E. Перемешивают полученную смесь всех ингредиентов до однородного состояния.
C.4.2.11 Продолжают охлаждать смесь до тех пор, пока ее температура не опустится до комнатных значений.
C.4.3 Физико-химические данные
	Цвет:
	белый/грязновато-белый

	Запах:
	специфический

	Внешний вид:
	однородная густая жидкость

	pH:
	5,5 ± 0,5

	Вязкость (20 °C):
	77 000 мПа·с ± 10 % (Brookfield® LV с мотор-штативом Helipath, шпиндель F, 12 об/мин, снятие показаний спустя 60 с)

	Удельная масса (20 °C):
	(1,00 ± 0,05) г·см-3


C.4.4 Условия хранения и срок годности
Двенадцать месяцев со дня приготовления при температуре 20 °С в защищенной от света емкости.
C.4.5 Метод анализа
Для измерений характеристик UV-фильтров в составе образца может применяться метод анализа, описанный в EN 16344 [28].
C.4.6 Критерии приемлемости
Результаты анализа считаются приемлемыми, если выполняются следующие условия:
a) стандартный коэффициент вариации ≤ 2,5 %;
b) значение выхода 100 %/5 % для всех активных веществ;
C.4.7 Условия хранения и срок годности
Стандартные образцы хранят при температуре 20 °С в защищенной от света емкости. На этикетке упаковки должна быть указана дата истечения срока годности в соответствии со спецификацией изготовителя.
C.5 Стандартный образец P6 для контроля значения SPF
C.5.1 Ингредиенты
	Фаза 1
	(масляная фаза)
	

	
	Цетеарет-12
	1,00

	
	Дикаприлил карбонат
	8,00

	
	Изопропилпальмитат
	5,00

	
	Этилгексилметоксициннамат
	5,00

	
	Бис-этилгексилфенол метоксифенил триазин
	2,00

	Фаза 2
	(водная фаза)
	

	
	Вода
	58,80

	
	Динатрий EDTA
	0,20

	
	Хлорфенезин
	0,30

	Фаза 3
	Вода и акрилат/бегенет-25 метакрилат сополимер (от 28 % до 33 % акрилат/бегенет-25 метакрилата сополимера)
	1,50

	Фаза 4
	Вода и натрия гидроксид (30 % NaOH)
	регулируют кислотность раствора для получения значения pH = 7

	Фаза 5
	Циклогексасилоксан, циклопентасилоксан
	6,0

	
	DMDM гидантоин
	0,20

	Фаза 6
	Метилен бис-бензотриазолил тетраметилбутилфенол (Methylene Bis-Benzotriazolyl Tetramethylbutylphenol) (нано), вода, децилглюкозид, пропиленгликоль, ксантановая смола (50 % MBBT)
	12,00


C.5.2 Порядок приготовления
C.5.2.1 Фазу 1 и фазу 2 доводят до температуры 80 °С в отдельных нагревательных емкостях. Перемешивают каждую фазу до однородного состояния.
C.5.2.2 При работающей мешалке добавляют фазу 1 с температурой 80 °C в фазу 2 с температурой 80 °C.
C.5.2.3 Сразу же в процессе гомогенизации смеси добавляют к ней фазу 3. Перемешивают до однородного состояния.
C.5.2.4 Регулируют уровень pH смеси путем добавления фазы 4, чтобы получить значение 7. Перемешивают с помощью гомогенизатора до однородного состояния.
C.5.2.5 Охлаждают до 60 °C и добавляют фазу 5. Перемешивают до однородного состояния.
C.5.2.6 Охлаждают до комнатной температуры и добавляют фазу 6, одновременно помешивая. Перемешивают до однородного состояния.
C.5.2.7 Компенсируют потери воды и гомогенизируют смесь, избегая образования пузырьков воздуха.
C.5.3 Технические требования
C.5.3.1 Внешний вид: Белая кремообразная масса
C.5.3.2 Значение pH (25 °C): 7,0 ± 0,3.
C.5.3.3 Вязкость: от 16 000 мПa·с до 19 000 мПa·с, при использовании Brookfield® DVIII Ultra, шпиндель RV-5, на скорости 10 об·мин-1.
C.5.3.4 Плотность: от 0,95 г·см-3 до 0,98 г·см-3.
C.5.4 Метод анализа
Для измерений характеристик UV-фильтров в составе образца может применяться метод анализа, описанный в EN 16344. [28]
C.5.5 Условия хранения и срок годности
Стандартные образцы хранят при температуре 20 °С в защищенной от света емкости. На этикетке упаковки должна быть указана дата истечения срока годности в соответствии со спецификацией изготовителя.
C.6 Стандартный образец P8 для контроля высоких значений
C.6.1 Ингредиенты
	Фаза 1
	Масляная фаза
	Массовая доля (%)

	
	Цетеарет-12
	1,00

	
	C12-15 Алкилбензоат
	7,00

	
	Изопропилпальмитат
	5,00

	
	Этилгексилметоксициннамат
	5,00

	
	Бис-этилгексилоксифенол
	3,00

	
	Метоксифенилтриазин
	3,00

	
	Этилгексилсалицилат
	3,00

	Фаза 2
	Водная фаза
	

	
	Вода
	47,30

	
	Динатрий EDTA
	0,20

	
	Хлорфенезин
	0,30

	
	Феноксиэтанол
	1,00

	Фаза 3
	Вода и акрилат/бегенет-25 метакрилат сополимер (от 23 % до 28 % акрилат/бегенет-25 метакрилата сополимера)
	1,20

	Фаза 4
	Вода и натрия гидроксид (30 % NaOH)
	регулируют кислотность раствора для получения значения pH = 7

	Фаза 5
	Циклогексасилоксан, циклопентасилоксан
	6,0

	Фаза 6
	Метилен бис-бензотриазолил тетраметилбутилфенол (нано), вода, децилглюкозид, пропиленгликоль, ксантановая смола (50 % MBBT)
	20,00


C.6.2 Порядок приготовления
C.6.2.1 Фазу 1 и фазу доводят до температуры 80 °С в отдельных нагревательных емкостях. Перемешивают каждую фазу до однородного состояния.
C.6.2.2 При работающей мешалке добавляют фазу 1 с температурой 80 °C в фазу 2 с температурой 80 °C.
C.6.2.3 Сразу же в процессе гомогенизации смеси добавляют к ней фазу 3. Перемешивают до однородного состояния.
C.6.2.4 Регулируют уровень pH смеси путем добавления фазы 4, чтобы получить значение 7. Перемешивают с помощью гомогенизатора до однородного состояния.
C.6.2.5 Охлаждают до 60 °C и добавляют фазу 5. Перемешивают до однородного состояния.
C.6.2.6 Охлаждают до комнатной температуры и добавляют фазу 6, одновременно помешивая. Перемешивают до однородного состояния.
C.6.2.7 Компенсируют потери воды и гомогенизируют, избегая образования пузырьков воздуха.
C.6.3 Технические требования
C.6.3.1 Внешний вид: Белый крем
C.6.3.2 Значение pH (25 °C): 7,1 ± 0,3.
C.6.3.3 Вязкость: от 12 000 мПa·с до 16 000 мПa·с, при использовании Brookfield® DVIII Ultra, шпиндель RV-5, на скорости 10 об·мин-1.
C.6.3.4 Плотность: 0,97–1 г·см-3.
C.6.4 Метод анализа
Для измерений характеристик UV-фильтров в составе образца может применяться метод анализа, описанный в EN 16344 [28].
C.6.5 Условия хранения и срок годности
Стандартные образцы хранят при температуре 20 °С в защищенной от света емкости. На этикетке упаковки должна быть указана дата истечения срока годности в соответствии со спецификацией изготовителя и должно содержаться предупреждение: «Только для использования в лаборатории».
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Приложение D
(обязательное)
Белый вазелин и глицерин
	Белый вазелин

	
[image: P2655C3T35#yIS1]

	Белый вазелин [29]

	Обозначение

	Синонимы
	петролатум, вазелиновое масло

	CAS №
	8009-03-8

	CE №
	232-373-2

	E №
	E905b

	Внешний вид
	воскоподобная паста от бесцветного до белого оттенка

	Химические свойства

	Формула
	углеводороды > C25

	Физические свойства

	T° плавления
	от 36 °C до 60 °C

	T° кипения
	302 °C

	Растворимость
	не растворяется в воде

	Плотность по массе
	0,9 г·см3

	T° самовоспламенения
	> 290 °C

	Точка вспышки
	от 182 до 221 °C





	Глицерин

	
[image: P2706C35T35#yIS1]

	Глицерин [30]

	Обозначение

	Синонимы
	пропан-1,2,3-триол, глицерол

	CAS №
	56-81-5

	CE №
	200-289-5

	E №
	E422

	Внешний вид
	прозрачная, бесцветная, гигроскопичная вязкая жидкость

	Химические свойства

	Формула
	C3H8O3

	Физические свойства

	T° плавления
	18 °C

	T° кипения
	290 °C

	Растворимость
	неограниченное количество г/100 мл в воде при 20 °C

	Плотность по массе
	1,2613 г·см-3

	T° самовоспламенения
	370 °C

	Точка вспышки
	160 °C
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Приложение E
(обязательное)
Технические требования к спектрофотометрам и мониторинг их соблюдения
E.1 Общие положения
Настоящее приложение включает в себя описание требований к точности установки длины волны, линейности и динамическому диапазону используемого спектрофотомера. Для большей ясности, а также в целях приведения к единым стандартным требованиям используемого формата отчета, вниманию пользователей настоящего стандарта предлагается электронная таблица «ISO 23675 UVSpectcalib.xls», которая является частью этого стандарта и доступна по адресу https://standards.iso.org/iso/23675/ed-1/en/.
E.2 Точность установки длины волны
E.2.1 Фильтр с оксидом гольмия
Для выполнения абсолютной калибровки по длине волны с пиком поглощения 361 нм следует использовать оптический фильтр с оксидом гольмия. Толщина фильтра не должна превышать 3 мм.
Е 2.2.Метод
Е 2.2.1 Помещают фильтр с оксидом гольмия в измерительный тракт и сканируют спектр поглощения в диапазоне от 290 до 400 нм. Производят измерения относительно воздуха в пустом оптическом тракте. Сканирование осуществляют в трех повторностях. После сбора необходимых данных переносят соответствующие значения поглощающей способности в колонки В – D на вкладке «Holmium Wavelength Accuracy» («Точность установки длины волны. Гольмиевый фильтр») электронной таблицы «ISO 23675 UVSpectcalib.xls». Выполняют щелчок по кнопке включения макроса в ячейке «P28», чтобы активировать функцию контроля пиков. Результаты расчетов должны автоматически отобразиться в сводном листе стандарта, содержащем данные калибровки системы (см. рисунок E.2), и должны иметь вид приблизительно как на рисунке E.1.
Е 2.2.2 Желательно, чтобы любые отклонения длины волны в измеренном диапазоне от стандартного значения, установленного для UV-диапазона прибора, не превышали 1 нм. Пример выполнения измерений калибровочного спектра показан на рисунке E.1. Указываемое значение длины волны пика должно соответствовать 360, 361 или 362 нм, в противном случае прибор должен быть откалиброван повторно для получения одного из перечисленных значений длин волны.
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Условные обозначения:
	X
	длина волны (нм)

	Y
	поглощение


Рисунок E.1 – График поглощения фильтра с оксидом гольмия

E.3 Линейность
E.3.1 Стандартные контрольные пластины
Пластины вырезают из большого листа UV-стабилизированного полиметилметакрилата (PMMA), полученного стандартным методом литья (для того чтобы одинаковые пластины по возможности обладали одними и теми же оптическими свойствами). Контрольные пластины должны быть изготовлены таким образом, чтобы их характеристики соответствовали спектрам поглощения наиболее распространенных видов солнцезащитной продукции. Метод литья позволяет обеспечивать гораздо более однородное распределение UV-поглощающего материала по сравнению с пленкой испытуемой эмульсии, которая наносится вручную.
Благодаря своим стабильным и стандартизированным свойствам поглощения и диффузного рассеяния подобные пластины чрезвычайно хорошо выполняют роль «стандартных пластин» при контроле и сравнении рабочих характеристик приборов, предназначенных для определения степени UV-защиты в условиях in vitro как во внутрилабораторной, так и в межлабораторной практике.
E.3.2 Оценивание линейности
Выбирают две прозрачные UV-стабилизированные контрольные PMMA-пластины. Пик поглощения на длине волны 340 нм у этих пластин должен составлять от 1,1 до 1,5 единиц поглощения (absorbance units – AU).
Присваивают первой пластине обозначение «Пластина А» и размещают ее в оптическом тракте спектрофотометра. Производят измерения относительно воздуха в пустом оптическом тракте. Измерения выполняют в двух повторностях (в диапазоне от 290 до 380 нм) и переносят полученные данные в ячейки B8:C98 на вкладке «Linearity test» («Испытание на линейность») электронной таблицы.
Присваивают второй пластине обозначение «Пластина B» и размещают ее в оптическом тракте спектрофотометра. Производят измерения относительно воздуха в пустом оптическом тракте. Измерения выполняют в двух повторностях и переносят полученные данные в ячейки D8:E98 на вкладке «Linearity test» электронной таблицы.
Складывают две пластины (A и B) вместе шероховатыми сторонами навстречу, помещают их в оптический тракт прибора и выполняют измерения их суммарной поглощающей способности (в диапазоне от 290 до 380 нм).
Производят измерения относительно воздуха в пустом оптическом тракте. Измерения выполняют в четырех повторностях и переносят полученные данные в ячейки F8:I98 на вкладке «Linearity test» электронной таблицы.
Результаты должны автоматически отобразиться в сводном листе стандарта, содержащем данные калибровки системы (см. рисунок E.2).
E.4 Определение предела динамического диапазона поглощения
Электронная таблица также позволяет вычислить максимальный предел диапазона поглощения спектрофотометра исходя из размера отклонения от аддитивности для результатов измерений двух пластин.
Если такое отклонение превышает 0,1 AU, то выполняется соответствующее определение предела динамического диапазона и его результаты автоматически отображаются в сводном листе электронной таблицы стандарта, содержащем данные калибровки системы (см. рисунок E.2). Минимальное значение предела составляет 2,2 AU.
E.5 Абсолютная точность
Для контроля правильности результатов измерений пропускания во всем измеряемом диапазоне длин волны на уровне пропускания приблизительно 1 и 10 % используют соответствующие стандартные образцы, откалиброванные по пропускающей способности. Отклонение результатов измерений должно составлять не более ±(5–4) % для каждого калиброванного стандартного образца на каждой измеряемой длине волны. В противном случае прибор подвергают повторной калибровке.

E.6 Оценивание рабочих характеристик PMMA-пластин для испытаний
E.6.1 Общие положения
PMMA-пластины, используемые для проведения испытаний солнцезащитной продукции должны соответствовать установленным минимальным требованиям к уровню пропускающей способности.
Так, пластина, полученная методом литья, должна демонстрировать пропускание > 60 % на длине 290 нм, > 69 % на длине волны 300 нм, и > 81 % на длине волны 320 нм. Пластина, полученная методом пескоструйной обработки, должна аналогичным образом демонстрировать пропускание > 60 % на длине 290 нм, > 69 % на длине волны 300 нм, и > 81 % на длине волны 320 нм.
E.6.2 Метод оценивания
Определяют базовый уровень показаний UV-спектрометра путем выполнения холостых измерений в воздухе (без установки образца). Наносят кончиком пальца приблизительно 15 мг глицерина, модифицированного глицерина/белого вазелина на шероховатую поверхность PMMA-пластины и распределяют его по поверхности прозрачным слоем. Если на пластине остаются излишки глицерина/белого вазелина, то для их удаления также используют кончик пальца.
Устанавливают подготовленную пластину в требуемом положении для измерений и измеряют ее показатель поглощения (или пропускания в %).
Записывают полученные данные и переносят их в колонку B для значений поглощения или C для значений пропускания в % соответственно на вкладке «Plate Transmission» («Пропускание пластины») электронной таблицы.
Результаты должны автоматически отобразиться в сводном листе стандарта, содержащем данные калибровки системы, как показано на рисунке A.2.
E.7 Представление отчета
Результаты выполненной калибровки следует регистрировать в формате, приведенном в листе «Summary» («Сводка данных») электронной таблицы.
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	290
	> 60 %
	65,5 %
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	> 69 %
	70,9 %
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	> 81 %
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	Опорная длина волны:
	361
	
	
	

	
	Измеренная длина волны:
	361
	
	
	

	
	Значение пика:
	0,485
	
	
	

	
	Предел ±1
	Да
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	Испытания линейности спектрофотометра

	
	Предел
	

	Предел динамического диапазона
	2,41
	Соответствует
	2,2
	

	Предел линейности
	92,50
	Соответствует
	85
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	a) Корреляция значений поглощающей способности для одиночной и двойной калибровочных PMMA-пластин
	b) Испытания динамического диапазона


Условные обозначения:
	X1
	одна пластина (среднее) (поглощение)
	X2
	длина волны (нм)

	Y1
	две пластины (в стопке) (поглощение)
	Y2
	поглощение
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	calc
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Рисунок B.2 – Информация на сводном листе, содержащем данные калибровки системы
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Приложение F
(обязательное)
Требования к автоматическому приспособлению-манипулятору
F.1 Распределение солнцезащитной продукции
F.1.1  Общие положения
Весь процесс распределения солнцезащитной продукции должен проходить в два этапа, в интервале времени, составляющем одну минуту, и со скоростью перемещения рабочего узла, не превышающей 1 м/с.
F.1.2  Этап 1
Три циклические последовательности, состоящие из окружностей (каждая последовательность, показанная на рисунке, соответствует приблизительно восьми окружностям, описываемым по направлению вдоль каждой прямой стрелки, включая непрерывные круговые движения по ходу полусферических стрелок, соединяющих между собой четыре прямые стрелки, таким образом чтобы они перекрывали всю имеющуюся площадь) с поворотом пластины на 90° каждый раз при переходе к новой последовательности.
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	a) Первый цикл
(11,0 ± 0,5) с
	b) Второй цикл
(11,0 ± 0,5) с
	Третий цикл
(11,0 ± 0,5) с


Условные обозначения:
	A
	пуск

	B
	стоп


Рисунок F.1 – Цикл кругового распространения
F.1.3  Этап 2
Три циклические последовательности, состоящие из линий (каждая последовательность, показанная на рисунке, соответствует приблизительно тринадцати движениям в прямом и обратном направлении, таким образом чтобы они перекрывали всю имеющуюся площадь) с поворотом пластины на 90° каждый раз при переходе к новой последовательности.
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	a) Четвертый цикл
(7 ± 0,5) с
	b) Пятый цикл
(6,5 ± 0,5) с
	c) Шестой цикл
(7 ± 0,5) с


Условные обозначения:
	A
	пуск

	B
	стоп


Рисунок F.2 – Линейный цикл распространения
F.2 Рабочий узел манипулятора
Автоматическое приспособление-манипулятор для нанесения солнцезащитной продукции должно быть оборудовано рабочим узлом полусферической формы, имитирующим человеческий палец, со следующими характеристиками:
a) материал изготовления: силикон;
b) твердость: от 20 до 25 единиц по Шору;
c) диаметр: (20,0 ± 1,0) мм; радиус кривизны: 90°.
F.3 Контроль соответствия автоматического приспособления-манипулятора установленным параметрам
Техническое состояние автоматического приспособления-манипулятора должно контролироваться квалифицированным специалистом с регулярной периодичностью (не реже чем каждые двенадцать месяцев), для того чтобы убедиться в соответствии его механических рабочих характеристик и равномерности распределения продукции, которую оно обеспечивает, требованиям, изложенным в настоящем Приложении.
Рабочий узел, имитирующий палец, заменяют по истечении каждого цикла эксплуатации, насчитывающего 400 операций по распределению солнцезащитной продукции, или во внеочередном порядке в случае его повреждения (например, при появлении на нем трещин и т.п.).

Библиография

[1] US FDA, Department of Health and Human Services. Sunscreen drug products for over-the-counter human use, Окончательно Rule 21 CFR parts 201 and 310, Federal Register 76 (117) (2011) (Солнцезащитная медицинская продукция для использования человеком, не требующая рецептурного отпуска).
[2] ISO 24444:2019, (Amd 1:2022) Cosmetics — Sun protection test methods — In vivo determination of the sun protection factor (SPF) (Продукция косметическая. Методы испытаний защиты от солнца. Определение солнцезащитного фактора (SPF) на живых организмах (in vivo).
[3] ISO 24442:2022[footnoteRef:4]1), Cosmetics — Sun protection test methods — In vivo determination of sunscreen UVA protection (Продукция косметическая. Метод определения in vivo величины защитного фактора от ультрафиолетовых лучей спектра А) [4: 1) ГОСТ ISO 24442-2024] 

[4] Moyal, D. UVA protection labelling and In Vitro testing methods Photochem. Photobiol.Sci. 9, 516– 523 (2010) (Маркировка и методы испытаний in vitro средств защиты от ультрафиолетовых лучей спектра A)
[5] Matts PJ, Alard V, Brown MW, Ferrero L, Gers-Barlag H, Issachar N, Moyal D and Wolber R: “The COLIPA In Vitro UVA method: a standard and reproductible measure of sunscreen UVA protection.” Int. J. Cosmet. Sci., 32, 35-46, 2010 (Метод COLIPA для испытаний солнцезащитных средств на воздействие ультрафиолетового излучения спектра A в условиях in vitro: стандартная и воспроизводимая мера защиты от ультрафиолетовых лучей спектра A)
[6] ISO 24443:2021, Cosmetics — Determination of sunscreen UVA photoprotection in vitro (Продукция косметическая солнцезащитная. Метод определения in vitro величины защитного фактора от ультрафиолетового излучения спектра А)
[7] Moyal D, Alard V, Bertin C, Boyer F, Brown MW, Kolbe L, Matts P, Pissavini M. The revised COLIPA In Vitro UVA method Int. J. Cosmet. Sci., 35, 35-40, 2013 (Пересмотренный метод COLIPA для испытаний солнцезащитных средств на воздействие ультрафиолетового излучения спектра A)
[8] Ferguson J, Brown MW, Hubbard AW, Shaw MI: Determination of sun protection factors: correlation between in vivo human studies and In Vitro skin cast method. Int. J. Cosmet Sci 1988; 10: 117–129.9) (Определение солнцезащитных факторов: корреляция между результатами исследований, проводимых на человеке, и данными, получаемыми методом испытаний на литой искусственной коже in vitro).
[9] Diffey, B.L. and Robson, J. A new substrate to measure sunscreen protection factors throughout the ultraviolet spectrum. J. Soc. Cosmet. Chem. 40, 127–133 (1989) (Новый тип подложки для измерений солнцезащитных факторов в ультрафиолетовом спектре)
[10] Kelley KA, Laskar PA, Ewing GD, Dromgoole SH, Lichtin JL, Sakr AA: In Vitro sun protection factor evaluation of sunscreen products. J. Soc. Cosmet. Chem. 1993; 44: 139–151 (Оценивание защитного фактора солнцезащитной продукции методом in vitro).
[11] Spruce SR, Hewitt JP: In-vitro SPF, methodology and correlation with in vivo data. Euro Cosmet 1995; 6: 14–20 (SPF in vitro, метод определения и корреляция с данными in vivo).
[12] Heinrich, U., Tronnier, H., Kockott, D., Kuckuk, R. and Heise, H.M. Comparison of sun protection factors determined by an in vivo and different In Vitro methodologies – a study with 58 different commercially available sunscreen products. Int. J. Cosmet. Sci. 26(2): 79–89 (2004) (Сравнение солнцезащитных факторов, определяемых методом in vivo и альтернативными методами in vitro – исследование на образцах 58 различных наименований представленной на рынке солнцезащитной продукции)
[13] Miura, Y., Takiguchi, Y., Shirao, M. et al. Algorithm for In Vitro sun protection factor based on transmission spectrum measurement with concomitant evaluation of photostability. Photochem. Photobiol. 84, 1569–1575 (2008) (Алгоритм расчета солнцезащитного фактора in vitro на основе результатов измерений спектра пропускания с сопутствующей оценкой фотостабильности).
[14] Ferrero, L., Pissavini, M., Dehais, A., Marguerie, S. and Zastrow, L. Importance of substrate roughness for In Vitro sun protection assessment. IFSCC 9(2), (2006) (Значимость параметров шероховатости подложки для оценивания уровня защиты от солнца в условиях in vitro).
[15] Pearse AD, Edwards C: Human stratum corneum as a substrate for In Vitro sunscreen testing. Int J Cosmet Sci. 1993; 15:234–244 (Использование stratum corneum человека в качестве подложки при проведении испытаний солнцезащитной продукции в условиях in vitro).
[16] Pissavini, M., Marguerie, S., Dehais, A., Ferrero, L. and Zastrow, L. Characterising roughness: a new substrate to measure SPF. Cosmet. Toil. 124, 56–64 (2009) (Шероховатость как определяющий критерий. Новый тип подложки для измерений SPF).
[17] Fageon, L., Moyal, D., Coutet, J. and Candau, D. Importance of sunscreen products spreading protocol and substrate roughness for In Vitro sun protection factor assessment Int. J. Cosmet. Sci. 31(6): 405– 418 (2009) (Значимость применяемого протокола распределения солнцезащитной продукции по испытательной поверхности и параметров шероховатости подложки для оценивания уровня защиты от солнца в условиях in vitro).
[18] Miksa, S., Lutz, D. and Guy, C. Sand-blasting to improve the reproducibility of In Vitro sunscreen evaluation. Cosmet. Toil. 129, 30 (2014) (Пескоструйная обработка как способ получения лучшей воспроизводимости при оценивании уровня защиты от солнца в условиях in vitro).
[19] Pissavini, M., Marguerie S., and Doucet, O. “SPF tests reveal no ideal In Vitro substrate exists”, Cosm & Toil, April 11, 2016 (Результаты испытаний SPF как свидетельство невозможности подобрать идеальный тип подложки для такого рода испытаний in vitro)
[20] Miksa S, Lutz D, and Guy C. In vitro UV testing-robot vs. human spreading for repeatable, reproducible results Cosmet. Toil, 128, 742-752 (2013) (Сравнение использования автоматического манипулятора и ручного способа распределения солнцезащитной продукции по испытательной поверхности с точки зрения получения повторяемых и воспроизводимых результатов испытаний на воздействие UV-излучения in vitro).
[21] MIKSA S, LUTZ D, and GUY C. New approach for a reliable in vitro sun protection factor method Part I: Principle and mathematical aspects. Int. J. Cosmet. Sci. 37(6), 555-566 (2015)
(Новый подход для разработки метода достоверного определения солнцезащитного фактора in vitro. Часть 1. Принцип и математические аспекты).
[22] MIKSA S, LUTZ D, and GUY C. New approach for a reliable in vitro sun protection factor method Part I: Principle and mathematical aspects. Int. J. Cosmet. Sci. 37(6), 555-566 (2015)
(Новый подход для метода достоверного определения солнцезащитного фактора in vitro. Часть 1. Принцип и математические аспекты).
[23] PISSAVINI M, TRICAUD C, WIENER G, LAUER A, CONTIER M, KOLBE L, & MATTS PJ et al. Validation of an in vitro sun protection factor (SPF) method in blinded ring-testing. Int. J. Cosmet. Sci., 40(3), 263- 268 (2018) (Валидация метода измерений солнцезащитного фактора (SPF) по итогам проведения слепых круговых сличительных испытаний).
[24] PISSAVINI M, TRICAUD C, WIENER G, LAUER A, CONTIER M, KOLBE L, & MATTS PJ. Validation of a new in vitro sun protection factor method to include a wide range of sunscreen product emulsion types. Int. J. Cosmet. Sci.42(5), 421-428 (2020) (Валидация нового метода измерений солнцезащитного фактора для включения в него широкого ряда видов солнцезащитной продукции, представленных в форме эмульсий).
[25] POURADIER F, MIKSA S, PISSAVINI M. Characterization of the performance of the in vitro SPF Double Plate method in ALT-SPF Consortium (publication planned in end 2024) (Оценивание рабочих характеристик метода парных пластин для определения SPF в рамках программы работ консорциума ALT-SPF (публикация запланирована на конец 2024 г.)
[26] ISO/CIE 17166, Erythema reference action spectrum and standard erythema dose (Эталонный спектр эритемного действия и стандартная эритемная доза)[footnoteRef:5]2) [5: 2) 	Взамен ISO 17166:1999 (E)/CIE S 007/E-1998 www.cie.co.at/publications/erythema-reference-action-spectrum-and-standard-erythema-dose] 

[27] CIE S017/E:2020 International Lighting Vocabulary (ILV). Available at https://cie.co.at/e-ilv (Международный светотехнический словарь)
[28] EN 16344[footnoteRef:6]1), Cosmetics — Analysis of cosmetic products — Screening for UV filters in cosmetic products and quantitative determination of 10 UV-filters by HPLC (Продукция косметическая солнцезащитная. Качественное определение УФ-фильтров и количественное определение 10 УФ-фильтров методом высокоэффективной жидкостной хроматографии) [6: 1) ГОСТ EN 16344-2016 ] 




[29] KIYOK – Авторская фоторабота, CC BY-SA 3.0, https://commons.wikimedia.org/w/index.php?curid=2647443
[30] LHcheM – Авторская фоторабота, CC BY-SA 3.0, https://commons.wikimedia.org/w/index.php?curid=23243649


























[bookmark: _Toc423511244][bookmark: _Toc426722671][bookmark: _Toc465693252]Приложение ДА
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Сведения о соответствии ссылочных международных стандартов межгосударственным             стандартам
Таблица ДA.1
	Обозначение ссылочного 
международного стандарта
	Степень соответствия
	Обозначение и наименование соответствующего
межгосударственного стандарта

	ISO 24444
	IDT
	ГОСТ ISO 24444-2013 Продукция косметическая. Методы испытаний защиты от солнца. Определение солнцезащитного фактора (SPF) на живых организмах (in vivo) (ISO 24444:2010)

	Примечание — В настоящей таблице использовано следующее условное обозначение степени соответствия стандартов:
- IDT — идентичные стандарты.
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