Nr. L 295/30 Stjérnartioindi EB 7.11.85

FJORPA TILSKIPUN FRAMKVZAMDASTIJORNARINNAR
fra 11. oktéber 1985

um samraemingu laga adildarrikjanna vardandi naudsynlegar greiningaradferdir til
eftirlits med samsetningu snyrtivara

(85/490/EBE)

FRAMKV/EMDASTJORN EVROPUBANDALAGANNA SAMPYKKT TILSKIPUN PESSA:

HEFUR,
1.0
med hlidsjon af stofnsattmala Efnahagsbandalags Evrépu, g

med hlidsjon af tilskipun radsins 76/768/EBE fra 27. juli  Adildarrikin skulu gera allar naudsynlegar radstafanir til ad
1976 um samreemingu laga adildarrikjanna um snyrti- tryggja ad opinbert eftirlit med snyrtivorum:

vorur (), eins og henni var sidast breytt med tilskipun __ adgreining og akvordun glyserdl-1-(4-amindbenséats),
85/391/EBE 1), einkum 1. mgr. 8. gr. __ Akvraun Klorbatanols,

og ad teknu tilliti til eftirffarandi: — adgreining og akvordun kinins,

I tilskipun 76/768/EBE er kvedid 4 um opinbert eftirlit med adgreining og akvordun olifraenna sulfida og vetnis-

- . . oL sulfida,
snyrtivérum til ad tryggja ad fullnaegt sé skilyréum sem o L ) o
meelt er fyrir um i kveedum bandalagsins um samsetningu — @dgreining og akvordun kidrata alkalimalma, og
snyrtivara. — adgreining og akvordun natriumjodats,

3 sé framkveemt i samraemi vid adferdirnar sem lyst er i pess-
Akveda ber, eins flj6tt og kostur er, allar naudsynlegar ym vidauka.

greiningaradferdir. Prjd fyrstu skrefin hafa pegar verio stig-

in med skilgreiningu tiltekinna adferda i tilskipun fram- 2.gr.

kveemdastjornarinnar 80/1335/EBE),( 82/434/EBE %) o . y

og 83/514/EBE Y). Fjérda skrefid er folgid i ad skil-  Adildarrikin skulu sampykkja naudsynleg 16g og stjorn-
greina adferdir til ad adgreina og akvarda glyserol-1-(4- syslufyrirmeeli til ad fara ad tilskipun pessari eigi sidar en
amindbensoat), akvarda klérbatandl, adgreina og akvarda 31. desember 1986.

kinin, adgreina og akvarda dlifreen sulfot og vetnissulfot, pay skulu tilkynna pad framkveemdastjorinni pegar f stas.
adgreina og akvarda klorot alkalimalma og adgreina og
akvarda natriumjodat. 3.gr.

Radstafanir sem kvedio er a um i pessari tilskipun eru i Tilskipun pessari er beint til adildarrikjanna.

samraemi vid alit nefndarinnar sem sér um ad laga tilskipun
76/768/EBE ad taekniframférum. Gjort i Brussel 11. oktober 1985.

Fyrir hénd framkvaemdastjérnarinnar,

- Stanley CLINTON-DAVIS
(%) Stjtis. EB nr. L 262, 27. 9. 1976, bls. 169. o
() Sttid. EB nr. L 224, 22. 8. 1985, bls. 40. framkveemdastjori.
(3) Stjtis. EB nr. L 383, 31. 12. 1980, bls. 27.

(%) Stjtid. EB nr. L 185, 30. 6. 1982, bls. 1.

(®) Stjtid. EB nr. L 291, 24. 10. 1983, bls. 9. -
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VIDAUKI
ADGREINING OG AKVORDUN GLYSEROLS 1-(4-AMINOBENSOAT)
A. ADGREINING
1. UMFANG OG GILDISSVID
Hér er lyst adferd til ad greina alfa-mondglyseryl-4-amindbensoéat (glyserdél- 1-(4-amindbensoat). Einnig
er han notud til ad greina etyl-4-amindbensoat (bensodkain INN) sem geeti komid fram sem 6hreinindi.
2. MEGINREGLA
Pessi adgreining er gerd med punnlagsskiljun & plotu ur kisilhlaupi med flarljdmunarlitvisi og felst i pvi
ad greina ébundinprim. amin6hép med myndun diasolitar & plétunni.
3. HVARFEFNI
Oll hvarfefni verda ad standast kréfur um greiningarhreinleika.
3.1. Leysiefnablondur: syklohexan/propan-2-6l/gert stodugt med diklormetani 48/64/9 (v/vIv).
3.2. Ferdafasi: petréliumeter (40-60)/bensen/aseton/ammadnium-hydroxidlausn (lagmark 25% NH
35/35/35/1 (vIvIvVIv).
3.3. Framkollunarlausn: a) natriumnitrit: 1 g i 200 ml af 1 M saltsyru (tilreidd rétt fyrir notkun)
b) 2-naftél: 0,2 g i 100 ml af 1 M kaliumhydroxidi.
3.4. Stadallausnir:
alfa-méndglyseryl-4-aminébensoat: 0,05 g i 100 ml af leysiefnablondu i 3.1;
etyl 4-aminébenséat: 0,05 g i 100 ml af leysiefnabléndu i 3.1.
3.5. Kisilhlaupspl6tur: 60 F254, 0,25 mm & pykkt, 200 ran200 mm.
4, BUNABPUR
4.1, Venjulegur banadur fyrir punnlagsskiljun.
4.2. Uthlj6astitrari.
4.3. Milligropu-sia FH 0,5:9 eda sambeerileg sia.
5. VINNUADFERD
5.1. Undirbaningur synis
Vegin eru 1,5 g af vérunni sem greina a og sett i 10 ml kvardada kolbu med tappa. Fyllt er ad markinu
med leysiefni i 3.1. Tappinn er settur & kolbuna og hdn latin standa { Gthljédstitrara i eina klukkustund
vid stofuhita (4.2). Lausnin er siud i gegnum Milligropu-siu (4.3) og siuvokvinn notadur fyrir skiljunina.
5.2. Punnlagsskiljun
10 pl af synislausninni (5.1) og hvorri stadallausninni (3.4) eru settir & plétuna (3.5).
Platan er hofd i ilati, sem mettad hefur verid med leysiefni i 3.2, uns feréafasinn hefur feerst upp um 150
mm. Platan er latin porna vid stofuhita.
5.3. Framkdllun
5.3.1. Platan er skodud undir 254 nm utfjélublau ljosi.
5.3.2. Pegar platan er ordin purr er hin adud med lausninni i 3.3 (a).

HUn er latin porna vid stofuhita i eina minGtu og UGud pegar i stad med lausninni i 3.3 (b).

Platan er purrkud i ofni vid 6UC. Blettirnir verda appelsinugulir ad lit. Alfa-méndéglyseryl-4-
aminébensdat: R0,07; etyl-4-amindbensdat:R,55.
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4.1.
4.2,
4.3.
4.4,
4.5.
4.6.
47.
4.8.
4.9.
4.10.

4.11.

4.12.

4.13.

4.14.

B. AKVORPUN
UMFANG OG GILDISSVID

Hér er lyst adferd til ad akvarda alfa-méndglyseryl-4-aminébensoat. Einnig er hdn notud til ad dkvarda
etyl-4-amin6bensodat. Ekki er haegt ad nota hana til ad akvarda meira en 5% (m/m) af alfa-ménaoglyseryl-
4-amindbensoati og 1% (m/m) af etyl-4-aminébensodati.

SKILGREINING

Magn alfa-moénéglyseryl-4-amindbensobats og etyl-4-aminébenso6ats sem meelt er samkvaemt pessari
adferd er tAknad sem hundradshluti midad vid massa vorunnar (% m/m).

MEGINREGLA

Synid sem greina a er gert ad sviflausn i metandli og eftir tilheyrandi medhéndlun er pad maelt med
héprystivokvaskiljun (HPLC).

HVARFEFNI

Oll hvarfefni verda ad standast kréfur um greiningarhreinleika og henta vel til haprystivokvaskiljunar
(HPLC) par sem vid a.

Metandl.

Kaliumdihydrégenortéfosfat (KIROy).

Sinkdi(asetat) (Zn(G€OO0), - 2H,0).

Ediksyra(d%’ =1,05).

Tetrakaliumhexasyanodferrat 4(€e(CN)) - 3H20).

Etyl-4-hydroxybensdat.

Alfa-moéndglyseryl-4-amin6bensoat.

Etyl-4-amindbensoat.

Fosfatjafnalausn (0,02 M): 2,72 g af kaliumdihydrégenort6fosfati (4.2) eru leyst upp i 1 | af vatni.
Ferdafasi: fosfatjafnalausn (4.9)/metandl (4.1) 61/39(v/v).

Haegt er ad breyta samsetningu ferdafasans pannig ad adgreinidgihRnaist.

R =2 d/Rz — d/Rl
Wi; + W>
par sem:
Ri10g R = rastimi toppanna i minGtum,
W; ogW, = breidd toppanna vid halfa haed i millimetrum,
d’ = hradi skrifarans i millimetrum & minutu,

Stofnlausn alfa-moénéglyseryl-4-amindbensoats: um 40 mg af alfa-moéndglyseryl-4-aminébensoati eru
vegin ndkveemlega og sett i 100 ml kvardada kolbu. Lausnin er leyst upp i 40 ml af metandli (4.1). Fyllt
er ad markinu med jafnalausn (4.9) og blandad saman.

Stofnlausn etyl 4-aminébensoats: um 40 mg af etyl-4-amindbensobati eru vegin nakveemlega og sett i
100 ml kvardada kolbu. Lausnin er leyst upp i 40 ml af metandli (4.1). Fyllt er ad markinu med jafnalausn
(4.1) og blandad saman.

Innri stadallausn: um 50 mg af etyl-4-hydroxybenséati (4.6) eru vegin ndkvaemlega og sett i 100 ml
maelikolbu, leyst upp i 40 ml af metandli (4.1), fyllt ad markinu med jafnalausn (4.9) og blandad saman.

Stadallausnir: tilreiddar eru fjérar stadallausnir med pvi ad leysa upp i 100 ml ferdafasa (4.10) samkveemt
eftirfarandi toflu:

7.11.85

Alfa-moéndglyseryl . P . . . . .
Stadallausn 4-aminébensoat Etyl-4-amindbensoat Etyl 4-hydroxybenséat
(ug/mi(*) | mi(4.11) | (ug/mh(*) | mi(4.12) | (ug/mi)(*) ml (4.13)
I 8 2 8 2 50 10
Il 16 4 12 3 50 10
1] 24 6 16 4 50 10
v 40 10 20 5 50 10

(") pessi gildi eru gefin i upplysingaskyni og samsvara nakveemari massa samkvaemt 4.11, 4.12 og 4.13.
Ath.: Haegt er ad undirbla pessar lausnir & mismunandi hatt.
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4.15. Carrez-lausn-I: 26,5 g af tetrakaliumhexasyanoéferrati (4.5) eru leyst upp i vatni og fyllt ad 250 ml
markinu.

4.16. Carrez-lausn-II: 54,9 g af sinkdi(asetati) (4.3) og 7,5 ml af ediksyru (4.4) eru leyst upp i vatni og fyllt
ad 250 ml markinu.

4.17. Merck Likrosorb RP-18, eda sambeerilegt efni, mgdrbmedalkornastaerd.

5. BUNABUR

5.1. Venjulegur banadur rannséknarstofu.

5.2. Bunadur fyrir hdprystivokvaskiljun med nema fyrir Gtfjélublaa geisla med breytanlegri bylgjulengd og
hitaofni sem stilltur er & 4%C.

5.3. Sdla Ur rydfriu stali: lengd: 250 mm; innra pvermal: 4,6 mm; fylliefni: Likrésorb RP - 18 (4.17).

5.4. Uthlj6dsbad.

6. VINNUADFERD

6.1. Undirbdningur synis

6.1.1. Vegio er ndkveemlega um 1 g af syninu, sett i 100 ml bikarglas og 10 ml af metandli (4.1) baett Gt i.

6.1.2. Bikarglasid er sett i Gthljodbadid (5.4) i 20 minatur og pannig myndud sviflausn. Sviflausnin er flutt
magnbundid yfir { 100 ml meelikolbu sem inniheldur mest 75 ml af ferdafasa (4.10).

Beett er Gt i 1 ml af Carrez-lausn-1 (4.15) og sidan 1 ml af Carrez-lausn-II (4.16) og blandad saman eftir
hvora vidbot. Fyllt er ad markinu med ferdafasanum (4.10), blandad saman & nyjan leik og lausnin siud
i gegnum samanbrotinn siupappir.

6.1.3. 3,0ml af siuvokvanum samkveemt 6.1.2 og 5,0 ml af innri stadallausninni (4.13) eru feerdir med rennipipu
yfir i 50 ml meelikolbu. Fyllt er ad markinu med ferdafasa (4.10) og blandad saman. Lausnin sem pannig
verdur til er notud vid vokvaskiljunargreininguna sem lyst er i 6.2.

6.2. Vokvaskiljun

6.2.1. Fleedi ferdafasans (4.10) er stillt & 1,2 ml/min. og hiti stlunnar stilltuf &€ 45

6.2.2. Neminn (5.2) er stilltur & 274 nm bylgjulengd.

6.2.3. Sprautad er inn i vokvaskiljuna, ad minnsta kosti tvisvar sinnuml 2Dlausn i 6.1.3 med smasprautu
og flatarmal toppanna meelt.

6.3. Stadalkarfa

6.3.1. Sprautad er inn 20 af hverri stadallausn (4.14) og flatarmal toppanna meelt.

6.3.2. Reiknad er at, fyrir hvern styrk, hlutfallid milli flatarmals alfa-ménoglyseryl-4-aminébensoat-toppanna
og flatarméls toppa innri stadalsins. Hlutfallid milli flatarmals toppanna er teiknad sem fall af samsvar-
andi massahlutfalli.

6.3.3. Etyl-4-hydroxybenséat feer sému medhondlun.

7. UTREIKNINGAR

7.1. Massahlutfollin (RP1, RP2), sem samsvara hlutféllum milli flatarmals toppanna sem reiknud eru Gt i

6.2.3, eru lesin af stadalkarfunni (6.3.), par sem

RP1
RP2

massi alfa-ménaoglyseryl-4-aminébensoats/massi etyl-4-hydroxybensoats,
massi etyl-4-aminébenso6ats/massi etyl-4-hydroxybensdéats.
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7.2. Magn alfa-méndéglyseryl-4-amindbensoéats og etyl-4-amindbensoats er reiknad Ut frA massahlutféllun-
um, sem fengin eru & fyrrgreindan hatt, sem hundradshluti midad vié massa (% m/m) og til pess notud
eftirfarandi formula:

Rp % (m/m) alfa-ménéglyseryl 4-amindbenséat = RPEL

Ry % (m/m) etyl-4-amindbensodat = RF)Qeip

g = magn etyl-4-hydroxybensoéats (innri stadall) i milligrédmmum, vegio i 4.12,
p = magn synisins i grommum, vegid i 6.1.1.
8. TVIMALINGAGILDI (1)
8.1. Ef magn alfa-ménoglyseryl 4-aminébensoéats er um 5% (m/m) ma munur & nidurstédum tveggja akvard-

ana sem eru gerdar a hlidsteedan hatt & sama syninu ekki vera meiri en sem nemur raungildinu 0,25%.

8.2. Ef magn etyl-4-amindbensodats er 1% (m/m) ma munur & nidurstédum tveggja akvardana sem eru gerdar
& hlidstaedan hatt & sama syninu ekki vera meiri en sem nemur raungildinu 0,10%.

ATHUGASEMDIR

9.1. Adur en greiningin fer fram parf ad athuga hvort synid innihaldi efni sem gefa toppa sem falla saman
vid toppa innri stadalsins (etyl-4-amindbensoat) a grafinu.

9.2. Til ad sannprofa ad ekki séu til stadar nein efni sem valda truflunum er akvordunin endurtekin og
hlutfalli metandls i ferdafasanum breytt um 10% hlutfallslega.

AKVORDPUN KLORBUTANOLS

1. UMFANG OG GILDISSVID

Adferd pessa ma nota til ad akvarda klorbutandl (INN) upp ad 0,5% (m/m) hamarksstyrk i 6llum
snyrtivérum, nema Udavoru.

2. SKILGREINING

Klérbatandimagn sem meelt er med pessari adferd er tilgreint sem hundradshluti midad vid massa (%
m/m) vérunnar.

3. MEGINREGLA

Varan sem greina & er medhodndlud & tilheyrandi hatt og sidan akvoroud med gasgreiningu par sem
2,2,2-trikléretandl er notad sem innri stadall.

4. HVARFEFNI

Oll hvarfefni verda ad standast kréfur um greiningarhreinleika.

4.1. Klérbatandl (1,1,1-triklér-2-metylprépan-2-6l).
4.2. 2,2,2-trikléretandl.
4.3. Hreint etanol.

4.4, St6olud lausn klérbutandls: 0,025 g i 100 ml af etandli (4.3) (m/v).
4.5. Stoolud lausn 2,2,2-trikléretandls : 4 mg i 100 ml af etandli (4.3) (m/v).

5. TAKJABUNADUR

5.1. Venjulegur banadur rannséknarstofu.
5.2 Gasgreinir med rafeindanema, Ni 63.
6. VINNUADFERD

6.1. Undirbuningur synis

Vegin eru nakveemlega milli 0,1 og 0,3 g (p g) af syninu og sett i 100 ml meelikolbu. Synid er leyst upp
i etandli (4.3), 1 ml lausn af innri stadlinum (4.5) beett Gt i og fyllt upp ad markinu med etandli.

(1) 1SO-stadall 5725.
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6.2. Adstaedur vid gasgreiningu

6.2.1. Adgreining sulunnar skal vera pannig ad R>s&,5.

par sem
Ri10g R = rastimi toppanna (i mindtum),
W1 09 W, = breidd toppanna vié hélfa haed (i millimetrum),
d = hradi skrifarans ( mm/min).
6.2.2. Vid eftirfarandi adsteedur fast t.d. paer nidurstédur sem krafist er:
Sula I
Efni Gler Ryafritt stal
Lengd 1,80 m 3m
Innra pvermal 3 mm 3 mm
Stodufasi 10% karb6vax 20 M TPA & 5% OV 17 & krémasorbi
gaskrom Q 80 — 10fnesh WAW DMCS 80 — 100mesh
Skilyrding 2 til 3 dagar vié 196C
Hiti:
— synisholf 200°C 150°C
—stula 15¢°C 100°C
— nemi 200°C 150°C
Burdarlofttegund Koéfnunarefni Argon/metan (95/5 v/v)
Flaeoi 35 ml/min. 35 mi/min.
6.3. Stadalkurfa

i fimm 100 ml meelikolbur eru settir 0,2, 0,3, 0,4, 0,5 og 0,6 ml af lausn i 4.4 i hverja kolbu og 1 ml

af stadallausninni (4.5), fyllt er ad markinu med etandli (4.3) og blandad sarphaf tiverri lausn er

sprautad inn i gasgreininn i samraemi vid adstaedur sem lyst er i 6.2.2 og stadalkdrfan teiknud med pvi ad
hafa massahlutfall milli klérbdatanéls og 2,2,2-trikléretanéls sem fall af samsvarandi flatarmalshlutfalli

toppanna.

6.4. Sprautad er inn il af lausn sem fengin er samkveemt 6.1 og haldid &fram i samreemi vid adsteedurnar

semlysteri6.2.2.
UTREIKNINGAR

7.1. Reiknad er Ut & grundvelli stadalkdrfunnar (6.3) magn ,a“ sem gefid er uppugesn kiérbatanoli i
lausninni i 6.1.
7.2. Klérbatanélmagn synisins (% m/m) er reiknad Ut samkvaemt eftirfarandi formualu:
ax10®  a

% klérbatanél(m/m) = Sx1¢ ~ px 10

8. TVIMALINGAGILDI (1)

Ef klérbatanélmagn er 0,5% (m/m) ma munur & nidurstédum tveggja akvardana sem eru gerdar &

hlidstaedan hatt & sama syninu ekki vera meiri en sem nemur raungildinu 0,01%.
Athugasemd

Ef nidurstadan er j6fn eda heerri en leyfilegur hamarksstyrkur er naudsynlegt ad ganga ar skugga um ad

efni sem valda truflunum séu ekki til stadar.

(1) 1SO-stadall 5725.
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APGREINING OG AKVORDUN KiNiNS
A. ADGREINING
1. UMFANG OG GILDISSVID

Med pessari adferd er haegt ad greina hvort kinin er til stadar i harpvottalegi og harsnyrtivokvum.

2. MEGINREGLA
Adgreiningin er gerd med punnlagsskiljun a plétu Gr kisilhlaupi. Kinin er greint med blarri fldrljémun
pess vid sur skilyrdi vid 360 nm bylgjulengd.

Til frekari stadfestingar er haegt ad eyda flurljomuninni med bromgufum og ammaéniaksgufur valda pvi
ad gulleit flarljmun kemur i ljés.

3. HVARFEFNI
Oll hvarfefni verda ad standast krofur um greiningarhreinleika.

3.1. Kisilhlaupspl6tur, &n flarljdmunarlitvisa, 0,25 mm & pykkt, 200 mr200 mm.

3.2 Ferdafasi: téluen / dietyleter / diklérmetan / dietylamin / 20/20/20/8 (viviviIv).

3.3. Metandl.

3.4. Brennisteinssyrép6%; & = 1,84).

3.5. Dietyleter.

3.6. Framkollunarefni: 5 ml af brennisteinssyru (3.4) er baett varlega Gt i 95 ml af dietyleter (3.5) i keeldu
ilati.

3.7. Brom.

3.8. Amméniumhydroxidlaus(28%; & = 0,90).

3.9. Kinin, vatnsfritt.

3.10. Stadallausn: vegin eru nakveemlega um 100,0 mg af vatnsfriu kinini (3.9), sett i maelikolbu og leyst upp
i 100 ml af metandli (3.3).

4. BUNABUR

4.1. Venjulegur banadur fyrir punnlagsskiljun.

4.2. Uthlj6adsbad.

4.3. Milligropu-sia, FM 0,5 M eda sambeerileg sia med videigandi siutaekjablinadi.

5. VINNUADFERD

5.1. Undirbaningur synisins

Vegid er ndkveemlega magn synisins sem leyfilegt er ad innihaldi um pad bil 100 mg af kinini og er sett
i 100 ml meelikolbu, synid leyst upp og fyllt ad markinu med metandli (3.3).
Tappinn er settur & kolbuna og han Iatin standa i eina klukkustund i Gthljodbadi (4.2) vid stofuhita.
Lausnin er siud (4.3) og siuvokvinn notadur fyrir punnlagsskiljunina.

5.2. Punnlagsskiljun
1,0ul af stadallausninni (3.10) og 1,d af synislausninni (5.1) eru settir & kisilhlaupspl6tu (3.1). Platan
er hofo i ilati med ferdafasa i 3.2., sem einnig hefur verid mettad med ferdafasanum (3.2), uns hann
hefur feerst fram um 150 mm.

5.3. Framkollun
5.3.1. Platan er purrkud vid stofuhita.
5.3.2. Platan er Udud med hvarfefni i 3.6.
5.3.3. Platan er latin porna i eina klukkustund vié stofuhita.
5.3.4. Platan er skodud undir utfiolublau ljési ar lampa sem stilltur er & 360 nm bylgjulengd. Kinin kemur {

ljés sem skeerir, blair flarljdmandi blettir.

i téflunni hér ad nedan eru gefin deemi ura-Bildi mikilveegustu kininalkaléidanna pegar notadur er
ferdafasi i 3.2.

Alkal6io Rr
Kinin 0,20
Kinidin 0,29
Kinkénin 0,33
Kinkonidin 0,27
Hydrékinidin 0,17
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5.3.5.

4.1
4.2
43
4.4
45
4.6
47

4.8.

4.9.

4.10.

4.11.
4.12.

5.1
5.2.
5.3.
5.4.
55.

Til ad fa frekari stadfestingu & pvi ad kinin sé til stadar er platan héfd i um pad bil eina klukkustund
i bromgufu (3.7). Vido pad hverfur flarljomunin. begar sama platan er h6fd i amméniaksgufu (3.8)
koma blettirnir aftur i ljos branir ad lit, og pegar platan er skodud undir Gtfjélublau ljési vid 360 nm
bylgjulengd ma greina gulleita flarljémun.

Greiningarmork: 0,1 af kinin.
B. AKVORDUN

UMFANG OG GILDISSVID

Hér er lyst adferd til ad akvarda kinin. Haegt er ad nota hanatil ad akvarda kinin i leyfilegum hamarksstyrk
0,5% (m/m), i harpvottaldgum og, 0,2%, i harsnyrtivokvum.

SKILGREINING

Kininmagn ékvardad med pessari adferd er gefid upp sem hundradshluti midad vid massa (% m/m)
vorunnar.

MEGINREGLA

Varan sem greina & er medhondlud & tilheyrandi hatt og sidan akvoroud med haprystivokvaskiljun
(HPLC).

HVARFEFNI

Oll hvarfefni verda ad standast kréfur um greiningarhreinleika og henta vel til haprystivokvaskiljunar
HPLC.

Asetonitril.
Kaliumdihydrégenortéfosfat (KIROy).
Ortofosforsyrg85%; d& = 1,7).
Tetrametylamméniumbrémid.
Kinin, vatnsfritt.

Metandl.

Ortofosforsyrulausn (0,1 M): vegin eru 11,53 g af ort6fosforsyru (4.3) og leyst upp i 1 000 ml af vatni i
kvardadri kolbu.

Kaliumdihydrégenort6fosfatlausn (0,1 M): vegin eru 13,6 g af kaliumdihydrégenort6fosfati (4.2) og
leyst upp i 1 000 ml af vatni i kvardadri kolbu.

Tetrametylammoéniumbrémidlausn: 15,40 g af tetrametylammaoniumbromidi (4.4) er leyst upp i 1 000
ml af vatni i kvardadri kolbu.

Ferdafasi:  ort6fosférsyra  (4.7)/kaliumdihydrégenortéfosfat  (4.8)/tetrametylammoniumbromio
(4.9)/vatn/asetonitril (4.1) 10/50/100/340/90 (v/vIvIviv).

Haegt er ad breyta samsetningu ferdafasans pannig ad adgreinidgihRnaist.

R = 2 dR; — d'Ry
Wi + W>
par sem:
Riog R = rastimitoppanna (i minatum),
W; og W, = breidd toppanna vid halfa haed, i millimetrum,
d’ = hradi skrifarans, i millimetrum & minatu.

Kisill medhodndladur med oktadekylsilani, kornasteerd:h0

Stadallausnir: um pad bil 5,0, 10,0, 15,0 og 20,0 mg af vatnsfriu kinini (4.5) eru vegin ndkveemlega
og sett i fimm 100 ml meaelikolbur. Fyllt er ad markinu med metandli (4.6) og hrist par til kininid er
uppleyst. Hvert syni er siad i gegnum @& siu.

BUNABPUR

Venjulegur banadur rannséknarstofu.

Uthlj6dsbad.

Vokvaskilja med nema med breytanlegri bylgjulengd.

Sdla: lengd: 250 mm; innra pvermal: 4,6 mm; fylliefni: kisill (4.11).

Milligropu- sia, FH 0,%4m eda sambeerileg sia med tilheyrandi siuteekjabinadi.
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6. VINNUADFERD
6.1. Undirbdningur synis
Vegid er ndkvaemlega pad magn af vérunni, sem inniheldur 10,0 mg af vatnsfriu kinini og sett { 100 ml
meelikolbu, 20 ml af metandli (4.6) er baett vid og kolban sett i Uthljédsbad (5.2) i 20 minatur. Fyllt er
ad markinu med metandli (4.6). Lausnin er hrist og sidan siud (5.5).
6.2. Vokvaskiljun
Flaedi: 1,0 ml/min.
Bylgjulengd nemans (5.3): 332 nm bylgjulengd.
RUmmal lausnar sem sprautad er innyA@&f siadri lausn (6.1).
Meeling: flatarmal toppa.
6.3. Kvdrounarferill
Sprautad er inn, ad minnsta kosti prisvar sinnum, 1@,@f hverri tilvisunarlausn (4.12), flatarmal
toppanna meelt og reiknad Ut medalgildi styrksins i hverju tilviki fyrir sig.
Kvérdunarferillinn er teiknadur og gengid Ur skugga um ad hann sé bein lina.

7. UTREIKNINGAR

7.1. Lesid er af kvordunarferlinum (6.3) magn vatnsfris kinips $em er i pvi rammali sem sprautad er
(6.2).

7.2. Styrkur vatnsfris kinins i syninu sem gefinn er upp sem hundradshluti midad vié massa (% m/m) feest

med eftirfarandi formulu:

% (m/m) af vatnsfriu kinini= ;

par sem:
B er magn vatnsfris kiningig i 10 g af siuvokvanum (6.1).
A er massi synisins i grommum (6.1).
8. TVIMALINGAGILDI (1)
Ef magn vatnsfris kinins er um 0,5% (m/m) ma munur a nidurstddum tveggja akvardana sem eru gerdar
& hlidstaedan hatt & sama syninu ekki vera meiri en sem nemur raungildinu 0,02%.

Ef magn vatnsfris kinins er um 0,2% (m/m) ma munur a nidurstddum tveggja akvardana sem eru gerdar
a hliosteedan hatt & sama syninu ekki vera meiri en sem nemur raungildinu 0,01%.

APGREINING OG AKVORDUN OLIFRANNA SULFITA OG VETNISSULFITA
UMFANG OG GILDISSVID

Hér er lyst adferd til ad adgreina og akvarda Olifreen sulfot og vetnissulfot i snyrtivorum. Adeins er haegt ad nota
pessa adferd fyrir vorur sem innihalda vatns- eda alkéhélfasa og brennisteinsdioxid i styrknum upp ad 0,2%.

A. ADGREINING

1. MEGINREGLA
Synid er hitad i saltsyru og brennisteinsdioxidid sem myndast adgreint annadhvort af lyktinni eda med
pvi ad nota litvisispappir.

2. HVARFEFNI
Oll hvarfefni verda ad standast kréfur um greiningarhreinleika.

2.1 Saltsyra (4 M).

2.2. Kaliumjodatsterkjupappir eda sambaerilegur litvisispappir.

3. BUNABUR

3.1. Venjulegur banadur rannséknarstofu.

3.2. Kolba (25 ml) med stuttum endurstreymispétti.

4, VINNUADFERD

4.1. Um pad bil 2,5 g af syninu eru sett i kolbuna (3.2) &samt 10 ml af saltsyru (2.1).

4.2. Blandad er saman og hitad ad sudumarki.

4.3. Kannad er hvort brennisteinsdioxio sleppur ut, annadhvort af lyktinni eda med pvi ad nota litvisispappir
(2.2).

(1) 1SO-stadall 5725.
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B. AKVORPUN
1. SKILGREINING

Magn sulfits eda vetnissulfits i syninu sem dkvardad er med pessari adferd er gefid upp sem hundradshluti
midad vid massa brennisteinsdioxios.

2. GUNDVALLARATRIDI

Pegar synid hefur verid syrt er brennisteinsdioxidid sem myndast eimad yfir i vetnisperoxidlausn.
Brennisteinssyran sem myndast er titrud med stadladri natriumhydroxidlausn.

3. HVARFEFNI
Oll hvarfefni verda ad standast kréfur um greiningarhreinleika.

3.1. Vetnisperoxid 0,2% (m/v). Tilreitt daglega.
3.2. Ortofosforsyra &§ = 1,75).

3.3 Metandl.

3.4. Natriumhydroxid (0,01 M) stadallausn.

3.5. Koéfnunarefni.

3.6. Litvisir: blanda 1 : 1 (v/v) metylrautt (0,03% m/v i etandli) og metylblatt (0,05% m/v i etandli). Lausnin
er siud.

4. BUNADUR

4.1. Venjulegur bunadur rannséknarstofu.

4.2. Eimingarbunadur (sjé skyringarmynd).

5. VINNUADFERD

5.1. Um 2,5 g af syninu eru vegin nakvaemlega og sett i eimingarkolbu A (sja skyringarmynd).

5.2. 60 ml af vatni og 50 ml af metandli (3.3) er beett vid og blandad saman.

5.3. 10 ml af vetnisperoxidi (3.1), 60 ml af vatni og nokkrir dropar af litvisi (3.6) eru settir i eimingarsafnkolbu
D (sja skyringarmynd). Nokkrum dropum af natriumhydroxidi (3.4) er baett Ut i uns litvisirinn verdur
greenn ad lit.

5.4. Adgerd samkvaemt 5.3 er endurtekin fyrir pvottaflosku E (sja skyringarmynd)

5.5. Bunadurinn er settur saman og fleedi kdfnunarefnis (3.5) stillt & um 60 loftb6lur & mindtu.

5.6. 15 ml af ortéfosforsyru (3.2) er hellt i gegnum trektina & eimingarkolbu A.

5.7. Lausnin er hitud hratt ad sudumarki og sidan latin sjoda vid vaegan hita i 30 minatur.

5.8. Eimingarsafnkolba D er fjarlaegd. Slangan er hreinsud og sidan er titrad med natriumhydroxidlausn (3.4)
uns litvisirinn verdur graenn (3.6).

6. UTREIKNINGAR

Magn sulfits eda vetnissulfits i syninu midad vid massa er reiknad ut med eftirfarandi formalu:

oo 3,2MV
% m/m af brennisteinsdioxidi= e
par sem:

M = mdlstyrkur natriumhydroxidlausnarinnar (3.4),
V = rdmmal natriumhydroxids (3.4) i millilitrum sem krafist er til titrunar (5.8),
m = massi synisins (5.1) i grémmum.

7. TVIMALINGAGILDI (1)

Ef brennisteinsdioxiomagn er um 0,2% m/m ma munur a nidurstddum tveggja akvardéana sem eru gerdar
a hliosteedan hatt & sama syninu ekki vera meiri en sem nemur raungildinu 0,006%.

(1) 1SO-stadall 5725.
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Eimingarbunadur fyrir brennisteinsdioxid samkveemt adferd Tanners

Allar meelieiningar eru i millimetrum

kalur
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ADGREINING OG AKVORDUN KLORATA ALKALIMALMA

UMFANG OG GILDISSVID

Hér er lyst adferd til ad adgreina og akvarda klorot i tannkremi og 68rum snyrtivorum.

A. ADGREINING

1. MEGINREGLA
Klorétin eru skilin fra 6drum halétum med punnlagsskiljun og adgreind med oxun jodids og myndun
joos.

2. HVARFEFNI

Oll hvarfefni verda ad standast kréfur um greiningarhreinleika.

2.1. Tilvisunarlausnir: vatnslausnir kaliumklérats, brémats og jodats (0,2% m/v) sem tilreiddar eru rétt fyrir
notkun.

2.2. Ferdafasi: amméniakslausn (28% m/v) aseton/batandél (60/130/30 v/v/v).

2.3. Kaliumjodid, vatnslausn (5% m/v).

2.4. Sterkjulausn (1 til 5% m/v).
2.5. Saltsyra (1 M).
2.6. TilbUnar sellulésapl6étur fyrir punnlagsskiljun (0,25 mm).

3. BUNABPUR
Venjulegur banadur fyrir punnlagsskiljun.

4, VINNUADFERD
4.1. Um pad bil 1 g af syninu er dregid Ut med vatni, siad og pynnt i um 25 ml.
4.2. 2l af lausninni (4.1) eru settir & plétuna (2.6) dsamtlzkémmtum af tilvisunarlausnunum premur
(2.2).
4.3. Platan er sett i ilat fyrir risandi punnlagsskiljun og hofd par pangad til ferdafasinn i 2.2 hefur faerst fram
um um bad bil prja fj6rou hluta af lengd plétunnar (2.6).
4.4, Platan er tekin upp ar ilatinu og leysiefnid l14tid gufa upp. (Ath.: betta getur tekid um tveer klukkustundir.)
45. Platan er idud med kaliumjodidi (2.3) og latin porna i um fimm minatur.
4.6. Platan er Udud med sterkjulausn (2.4) og latin porna i um fimm minaGtur.
4.7. Platan er Udud med saltsyru (2.5).
5. TULKUN
Ef klérat er til stadar kemur i ljosblar (eda brinn) blettur eftir halfa klukkustund megilgi um pad
bil 0,7 - 0,8.
Halot Re
Jodat 0-0,2
Bromat 0,5-0,6
Klérat 0,7-0,8

Taka ber fram ad brémétin og jodétin gefa svorun pegar i stad. Varast ber ad rugla saman brémat- og
klératblettunum.
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B. AKVORPUN

1. SKILGREINING

Klératmagn synisins sem &kvardad er med pessari adferd er gefid upp sem hundradshluti midad vio
massa klorats.

2. MEGINREGLA

Klérat er afoxad med sinkdufti vid sur skilyrdi. KI6ridid sem myndast er meelt vid breytividndmstitrun
me3d silfurnitratlausn. Sambeerileg akvordun fyrir afoxun gerir kleift ad greina hvort halio sé til stadar i
syninu.

3. HVARFEFNI
Oll hvarfefni verda ad standast krofur um greiningarhreinleika.
3.1 Ediksyra, 80% (m/m).
3.2. Sinkduft.
3.3. Stdolud lausn silfurnitrats (0,1 M).

4. BUNABUR

4.1. Venjulegur bunadur rannséknarstofu.
4.2. Breytivionamsmeelir med silfurrafskauti.
5. VINNUADFERD

5.1. Undirbuningur synis

Um pad bil 2 g (m) af syninu eru vegin nakvaemlega og sett i midfl6ttaaflsskiljuglas. Um 15 ml af ediksyru
(3.1) er beett Gt i og blandad varlega saman. Bedid er i 30 minGtur og sidan skilid i midfléttaaflsskilju
i 15 minatur vid 2 000 sndn./min. Flotlausnin er flutt yfir i 50 ml maelikolbu. Miéfl6ttaaflsskiljunin
er endurtekin tvisvar sinnum med pvi ad beeta 15 ml af ediksyru (3.1) Ut i leifarnar. Lausninni med
klératinu er safnad i sému maelikolbuna. Fylit er ad 50 ml markinu med ediksyru (3.1).

5.2. Afoxun klérats
Notadir eru 20 ml af lausn i 5.1 og 0,6 g af sinkdufti (3.2) beett Ut i. Lausnin er hitud ad sudumarki i
kolbu sem tengd er gufupéttislongu. Eftir 30 minatna sudu er lausnin kaeld og siud. Kolban er skolud
med vatni. Skolvatnid er siad og siuvokvarnir sameinadir.

5.3. Akvérdun klorids

20 ml af lausninni i 5.2 eru titradir med silfurnitrati (3.3) med pvi ad nota breytivionamsmeelinn (4.2).
A sama hatt eru 20 ml af lausn i 5.1 titradir med silfurnitrati (3.3).

Ath.: Ef synid inniheldur brom- eda jodafleidur sem mynda brémid eda jodid vid afoxun verda nokkrir
sveigjuskilpunktar & karfunni. | pessu tilviki er magn titrunarlausnarinnar (3.3), sem samsvarar kloridi,
mismunur sidasta og naestsidasta endapunkts.

6. UTREIKNINGAR
Klératmagn synisins (% m/m) er reiknad Ut med eftirfarandi formulu:

20,9(V — V)M

Klérat(Clog ) % m/m = p

par sem:
V = rammal silfurnitratlausnarinnar (3.3) i millilitrum sem notud er til ad titra lausn i
5.2,

V' = rammal silfurnitratlausnarinnar (3.3) i millilitrum sem notud er til ad titra 20
millilitra af lausn i 5.1,

M = molstyrkur stédludu silfurnitratlausnarinnar (3.3),
m = massi synisins i grommum,

7. TVIMALINGAGILDI (%)

Ef klératmagn er um 3 — 5% m/m ma munur a nidurstddum tveggja akvardana sem eru gerdar a
hlidstaedan hatt & sama syninu ekki vera meiri en sem nemur raungildinu 0,07% m/m .

(1) 1SO-stadall 5725.
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ADGREINING OG AKVORDUN NATRIUMJODATS

UMFANG OG GILDISSVID

Hér er lyst adferd til ad adgreina og akvarda skol af snyrtivorum sem inniheldur natriumjodat.

1.

2.1.

2.2.

2.3.
2.4.
2.5.

3.1
3.2.

4.1.
4.2.
4.3.

4.4.

4.5.
4.6.
4.7.

A. ADGREINING

MEGINREGLA

Natriumjodat er skilid fra 6drum halétum med punnlagsskiljun og adgreint med oxun jodids og myndun
joos.

HVARFEFNI
Oll hvarfefni verda ad standast kréfur um greiningarhreinleika.

Tilvisunarlausnir. Vatnslausnir kaliumklérats, bromats og jodats (0,01% m/v) sem tilreiddar eru rétt fyrir
notkun.

Ferdafasi
Ammoniakslausn (28% m/v)/aseton/bitandl (60/130/30 v/viv).

Vatnslausn kaliumjodids (5% m/v).

Sterkjulausn (1 — 5% m/v).

Saltsyra (1 M).

BUNABUR

Tilbanar sellulésaplétur fyrir punnlagsskiljun (0,25 mm).

Venjulegur banadur fyrir punnlagsskiljun.

VINNUADFERD

Um pad bil 1 g af syninu er dregid Gt med vatni, siad og pynnt i um 10 ml.

2ul af pessari lausn eru settir & grunnlinu plétunnar (3.1) samhg2 hverri lausnanna priggja (2.1).

Platan er sett i ilat fyrir risandi punnlagsskiljun og héfd par pangaad til ferdafasinn hefur feerst fram um
prja fjéréu hluta af lengd plétunnar (2.2).

Platan er tekin upp Ur ilatinu og leysiefnid latid gufa upp vid stofuldith.(Petta getur tekid um tveer
stundir).

Platan er tdud med kaliumjodidi (2.3) og latin porna i um fimm minatum.
Platan er Gdud med sterkjulausn (2.4) og latin porna i um fimm minatur.
Ad lokum er platan Udud med saltsyru (2.5).

TULKUN

Ef jodat er til stadar kemur pegar i stad ljos blar blettur (bletturinn getur verid brdnn ad lit eda ordid
brann ef hann stendur) meg#jildi & bilinu 0 — 0,2.

Taka ber fram ad bromot gefa svorun pegar i stad, megdili a bilinu 0,5 — 0,6 og klérét eftir 30
minatur, med R-gildi & bilinu 0,7 — 0,8.
B. AKVORDPUN

SKILGREINING

Natriumjodatmagn sem akvardad er med pessari adferd er gefid upp sem hundradshluti midad vid massa
pess.

MEGINREGLA

Natriumjodat er leyst upp i vatni og dkvardad med haprystivokvaskiljun med pvi ad nota fyrst C18-stlu
med andhverfum fasa og sidan anjonaskiptistlu.
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3. HVARFEFNI

Oll hvarfefni verda ad standast kréfur um greiningarhreinleika og henta vel til haprystivokva-
skiljunar (HPLC).

3.1 Saltsyra (4 M).
3.2. Natriumsulfitvatnslausn, 5% m/v.
3.3. Natriumjodatstofnlausn.

Tilreidd er stofnlausn sem inniheldur 50 mg af natriumjodati i hverjum 100 ml af vatni.

3.4. Kaliumdihydrégenortéfosfat.
3.5. Dinatriumhydrégenort6fosfat, 261
3.6. HPLC-ferdafasi: 3,88 g af kaliumdihydrégenortéfosfati (3.4) og 1,19 g af dinatriumhydrégenortéfosfati,

2H,0 (3.5) eru leyst upp i | litra af vatni.
Syrustig lausnarinnar er 6,2.

3.7. Alhlida litvisispappir, pH-gildi 1 — 11.

4. BUNABUR

4.1. Venjulegur bunadur rannséknarstofu.

4.2, Hringlaga siupappir, pvermal 110 m&ghleicheiog Schill nr. 575 eda sambeerilegur pappir.

4.3. Haprystivokvaskilja med nema med breytanlegri bylgjulengd.

4.4, Salur: lengd: 120 mm; innra pvermal: 4,6 mm:; fioldi: tvaer, radtengdar; stldlécleosif® 5 C18 eda
sambeerileg sula; stla 2\ydac™-301-SB eda sambeerileg stla.

5. VINNUADBFERD

5.1. Undirbuningur synis

5.1.1. Vokvasyni (harpvottalegir)

Vegid er nakveemlega um 1,0 g af syninu og sett i 10 ml kvardad tilraunaglas med glertappa eda
meelikolbu.

Fyllt er ad markinu med vatni og blandad saman.
Lausnin er siud ef naudsyn krefur.

Jodatio er akvardad i lausninni med haprystivokvaskiljun (HPLC) eins og lyster i 5.2.

5.1.2. Syni i fostu formi (sapa)
Hluti synisins er mulinn fint og um pad bil 1 g af préfsyninu vegio ndkveemlega og sett i 100 ml maeliglas
med glertappa eda meelikolbu. Fyllt er ad 50 ml markinu med vatni og hrist vandlega i eina minutu.
Lausnin er skilin i midfl6ttaafisskilju og siud i gegnum siupappir (4.1) eda latin standa ad minnsta kosti
yfir nott.
Hlaupkennd lausnin er hrist vandlega og siud i gegnum siupappir (4.1).
Jodatid i siuvokvanum er akvardad med haprystivokvaskiljun (HPLC) eins og lyst er i 5.2.

5.2. Vokvaskiljun

Fleedi: 1 ml/min.

Bylgjulengd nemans (4.2): 210 nm.
RUmmal lausnar sem sprautad er inny10
Meeling: flatarmal topps.

5.3. Kvordun

1,0, 2,0, 5,0, 10,0 ml og 20,0 ml af natriumjodatstofnlausn (3.3) eru fluttir med rennipipu yfir i 50 ml
meelikolbur. Fyllt er ad markinu og blandad saman.

Lausnirnar sem verda til & pennan hétt innihalda 0,01, 0,02, 0,05, 0,10 og 0,20 mg af natriumjodati {
hverjum millilitra.

10 ul af hverri stadaljodatlausn er sprautad inn i vokvaskiljuna (4.2) pannig ad graf faist. Flatarmal
jodattoppsins er akvardad og kurfa sem synir flatarmal toppsins sem fall af styrk natriumjodatsins
teiknud.
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8.2.

UTREIKNINGAR

Natriumjodatmagn i lausninni, gefid upp sem hundradshluti midad vid massa (% m/m), er reiknad Gt
med eftirfarandi formulu:

: V
% (m/m) natriumjodats= ﬁn

par sem:

m er massi préfsynis i grommum (5.1),
V  er heildarrammal synislausnarinnar i millilitrum sem verdur til eins og lyst er i 5.1,
¢ styrkur natriumjodats, i milligrémmum i hverjum millilitra, eins og hann er lesinn af kvérdunarferlinum (5.3).

TVIMALINGAGILDI (1)

Ef natriumjodatmagn er um 0,1% (m/m) ma munur a nidurstédum tveggja akvardana sem eru gerdar a
hlidsteedan hatt a sama syninu ekki vera meiri en sem nemur 0,002%.

STADFESTING
Meginregla
i syrdri lausn af snyrtivru er jodat (i) afoxad i jodid (") med sulfiti og lausnin sidan rannsokud

med héprystivokvaskiljun (HPLC). Ef toppur med rastima sem samsvarar rastima jodats hverfur eftir
medhdndlun med sulfiti er liklegt ad jodat myndi upprunalega toppinn.

Vinnuadferd

5 ml af synislausninni sem verdur til eins og lyst er i 5.1 eru faerdir med rennipipu yfir i Erlenmeyer-kolbu.
pH-gildi lausnarinnar er stillt & 3 eda lsegra gildi med saltsyru (3.1); alhlida litvisispappir (3.7).

Prem dropum af natriumsulfitlausn (3.2) er beett Ut i og hreert saman vid.

10 il af lausninni er sprautad inn i vékvaskiljuna (4.2).

Grafid er borid saman vid pad sem kemur fram samkvaemt 5. 1id fyrir sama syni.

(1) 1SO-stadall 5725.



