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ONNUR TILSKIPUN FRAMKV/AMDASTJORNARINNAR
fra 14. mai 1982

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

(82/434/EBE)
FRAMKV/ZAEMDASTJORN EVROPUBANDALAGANNA og &kvarda groflega tiltekin oxunarlitarefni i harlitum,
HEFUR, adgreina og akvarda nitrit, adgreina og akvarda 6bund-

i formaldehyd, akvarda resorsindl i harpvottaldogum og

x s o 3 harsnyrtivokvum og akvarda metandl midad vid etanol eda
med hlidsjon af stofnsattmala Efnahagsbandalags Evropu, prépan-2-6l.

med hlidsjon af tilskipun radsins 76/768/EBE fra 27.
juli 1976 um samreemingu laga adildarrikjanna um

snyrtivérur &), eins og henni var breytt med tilskipun
79/661/EBE ), einkum 1. mgr. 8. gr.,

R&dstafanir i pessari tilskipun eru i samraemi vid alit nefnd-
arinnar sem sér um ad laga tilskipun 76/768/EBE ad teekni-
framforum.

og ad teknu tilliti til eftirfarandi:

i tilskipun 76/768/EBE er kvedid & um opinbert eftirit med g AMpYKKT TILSKIPUN PESSA:
snyrtivérum til ad tryggja ad fullnaegt sé skilyréum sem

meelt er fyrir um i akveedum bandalagsins um samsetningu

snyrtivara. 1.gr.

Akveda ber, eins fljétt og kostur er, allar naudsynlegar

greiningaradferdir. bar sem fyrsta skrefio hefur pegar ver-

i0 stigid med skilgreiningu tiltekinna adferda i tilskipun

framkvaemdastjornarinnar 80/1335/EBY ér naesta skref

félgid i ad skilgreina adferdir til ad adgreina nokkur oxun-

arefni og akvarda vetnisperoxid i harsnyrtivorum,adgreina — aggreining oxunarefna og akvordun vetnisperoxids i
harsnyrtivorum

Adildarrikin skulu gera allar naudsynlegar radstafanir til ad
tryggja ad opinbert eftirlit med snyrtivorum:

— adgreining og groéfleg akvordun tiltekinna oxunarlitar-
efna i harlitum,

() stjtid. EB nr. L 262, 27. 9. 1976, bls. 169. — adgreining og akvdrdun nitrits,

() Stjtis. EB nr. L 192, 31. 7. 1979, bls. 35. o _
() Stjtis. EB nr. L 383, 31. 12. 1980, bls. 27. — adgreining og akvoéroun 6bundins formaldehyds,
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— akvordun resorsindls i harpvottaldgum og héarsnyrti- Pau skulu tilkkynna pad framkvaemdastjorninni pegar i stad.
vokvum,

3.0
— &kvoroun metandls midad vid etandl eda propan-2-6l g

sé framkvaemt i samraemi vid adferdirnar sem lyst er i vig- Tilskipun pessari er beint til adildarrikjanna.
aukanum.

2.gr Gjort i Brussel 14. mai 1982.

Fyrir hénd framkveaemdastjérnarinnar,

Adildarrikin skulu sampykkja naudsynleg l6g og stjorn- .
syslufyrirmeeli til a8 fara ad tilskipun pessari eigi sidar en Kark-Heinz NARJES

31. desember 1983. framkveemdastjori.
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VIDAUKI

I. ADGREINING OXUNAREFNA OG AKVORDUN VETNISPEROXIDS | HARSNYRTIVORUM

MARKMID OG GILDISSVID

Einungis er mégulegt ad akvarda vetnisperoxid i snyrtivdrum med jodtitrun ad pvi tilskildu ad peaer innihaldi ekki
onnur oxunarefni sem mynda jod Ur jodidi. bvi er naudsynlegt, adur en vetnisperoxid er akvaréad med jodtitrun,
ad finna og adgreina 6nnur oxunarefni sem mdogulega gaetu verid til stadar. Pessi adgreining er framkveemd i
tveimur prepum; hid fyrra tekur til persulfata, bromata og vetnisperoxids en hid sidara tekur til bariumperoxids.

2.1

2.1.1.

2.1.2.

2.1.3.

2.1.4.

2.1.5.

2.1.6.

2.2.

2.3.

2.4.

2.5.

2.6.

2.7.

3.1

3.2.

3.3.

3.4.

3.5.

A. ADGREINING PERSULFATA, BROMATA OG VETNISPEROXIDS

MEGINREGLA

Natriumpersulfat, kaliumpersulfat og amméniumpersulfat; kaliumbrémat, natriumbrémat og vetn-
isperoxid — hvort sem pau eru upprunnin Gr bariumperoxidi eda ekki — eru adgreind med hnigandi

pappirsskiljun par sem notadir eru tveir mismunandi ferdafasar.

HVARFEFNI

Oll hvarfefni verda ad standast kréfur um greiningarhreinleika.
Tilvisunarvatnslausnir, 0,5% (m/v), eftirfarandi efnasambanda:

Natriumpersulfat

Kaliumpersulfat

Ammoniumpersdlfat

Kaliumbrémat

Natriumbrémat

Vetnisperoxio

Ferdafasi A, etandl, 80% (v/v)

Ferdafasi B, bensen — metandl — 3-metylbutan-1-61 — vatn (34:38:18:10 midad vid rammal)
Greiningarefni A, vatnslausn kaliumjodids, 10% (m/v)

Greiningarefni B, sterkjuvatnslausn, 1% (m/v)

Greiningarefni C, saltsyra, 10% (m/m)

Saltsyra, 4 N

BUNABUR OG TZKI

Pappir fyrir pappirsskiljun (Whatman-pappir nr. 3 og 4 eda sambeerilegur pappir)
Sméarennipipa, il

Meelikolbur, 100 ml

Fellingarsiur

Bunadur fyrir hnigandi pappirsskiljun
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4. UNDIRBUNINGUR SYNIS

4.1, Vorur leysanlegar i vatni

Tveer lausnir af hvoru syni eru lagadar med pvi ad leysa annars Yeagag hins 5 g af viunni upp i
100 ml af vatni. Notadur er &l af hvorri lausn til ad framkvaema pappirsskiljunina sem lyst er i 5. lid.

4.2. Vorur torleystar i vatni

4.2.1. Vegin eru 1 og 5 g af syninu og dreift i 50 ml af vatni, fyllt er ad 100 ml markinu med vatni i hvoru
tilviki fyrir sig og blandad saman. Dreifulausnirnar tveer eru siadar med fellingarsiu (3.4).d@fL
hvorum siuvokva notadur til ad framkveema pappirsskiljunina sem lyst er i 5. lid.

4.2.2. Enn eru tilreiddar tveer dreifulausnir med pvi ad blanda 1 og 5 g af syninu i 50 ml af vatni, lausnirnar
eru syrdar med pynntri saltsyru (2.7), fyllt upp ad 100 ml markinu med vatni og blandad saman.
Dreifulausnirnar eru siadar med fellingarsiu (3.4) qgdf hvorum siuvokva notadur til ad framkvaema
pappirsskiljunina sem lyst er i 5. lid.

4.3. Krem

5 g og 20 g af hvoru efni um sig er dreift i 100 ml af vatni og dreifulausnirnar notadar til ad framkveema
pappirsskiljunina sem lyst er i 5. lid.

5. ADFERD

5.1. Heefilegt magn af ferdafasa A (2.2) og B (2.3) er sett i tvd adskilin ilat fyrir hnigandi pappirsskiljun.
l1atid er mettad af gufu leysiefnisins i ad minnsta kosti 24 tima.

5.2. 1ul af synislausninni og tilvisunarlausninni sem tilreiddar eru { samraemi vid 4. lid og 2.1 er settur hvor a
sinn upphafspunkt & 40 cm langa og 20 cm breida reemu (3.1) eda adra heppilega steerd af skiljunarpappir
(Whatman nr. 3 eda sambeerilegan pappir). Leysiefnid er sidan latid gufa upp.

5.3. Skiljunarreeman (5.2) er sett i ilat med ferdafasa A (5.1) og hofd par pangad til leysiefnid hefur feerst
fram um 35 cm (um 15 klukkustundir).

5.4. Adferdin sem lyst er i 5.2 og 5.3 er endurtekin med pvi ad nota skiljunarpappir (Whatman nr. 4 eda
sambeerilegan pappir) (3.1) og ferdafasa B. Skiljunarreeman er hofd i ilatinu pangad til leysiefnid hefur
feerst fram um 35 cm (um 5 klukkustundir).

5.5. pegar skiljuninni er lokid eru skiljunarreemurnar teknar Ur ilatinu og latnar porna.
5.6. Blettirnir a grafinu eru framkalladir med pvi ad (0a pad med:
5.6.1. greiningarefni A (2.4) og stuttu seinna med greiningarefni B (2.5). Persulfatblettirnir koma fyrst i ljés &

grafinu og sidan vetnisperoxidblettirnir. Merkt er vid blettina med blyanti;

5.6.2. greiningarefni C (2.6) sem fengid var samkveemt 5.6.1. Ef brémat er til stadar birtast grablair blettir a
grafinu.
5.7. Vid ofangreindar adstaedur og notkun ferdafasa A (2.2) og B (2.3) eru Rf-gildi tilvisunarefnanna (2.1)

pvi sem neest eftirfarandi:

Ferdafasi A (2.2) Ferdafasi B (2.3)
Natriumpersulfat 0,40 0,10
Kaliumpersulfa 0,40 0,02 + 0,05
Ammoniumpersulfat 0,50 0,10 + 0,20
Natriumbrémat 0,40 0,20
Kaliumbrémat 0,40 0,10 + 0,20

Vetnisperoxio 0,80 0,80



30. 6. 82 Stjornartioindi EB Nr. L 185/5

B. ADGREINING BARIUMPEROXIDS

1. MEGINREGLA

Bariumperoxid er adgreint med pvi ad athuga hvort vetnisperoxié myndast eftir ad synié (A 4.2) hefur
verid syrt og hvort bariumjoénir eru til stadar:

— an persulfata (A), med pvi ad baeta pynntri brennisteinssyru Ut i hluta af sdru synislausninni
(B.4.1) sem leidir til pess ad hvitt botnfall bariumsulfats myndast. Unnt er ad sannpréfa & ny hvort
bariumjonir eru til stadar i syninu med pappirsskiljun samkveemt adferdinni sem lyst er hér ad aftan
(B.5),

— par sem bariumperoxid og persulfot eru til stadar samtimis (B.4.2), med pvi ad brj6ta nidur leifar
lausnarinnar (B.4.1.) i basa; eftir ad leifarnar hafa verid leystar upp i saltsyru er haegt ad sannproéfa
innihald bariumjoéna i lausninni (B.4.2.3.) med pappirsskiljun og/eda botnfellingu bariumsulfats.

2. HVARFEFNI

2.1. Metanol

2.2. Obléndud saltsyra, 36% (m/m)

2.3. Saltsyra, 6 N

2.4. Brennisteinssyra, 4 N

2.5. Dinatriumrédisénat

2.6. Bariumklorio (BaGl 2H,0)

2.7. Vatnsfritt natriumkarbénat

2.8. Vatnslausn bariumklériés, 1% (m/v)

2.9. Ferdafasi ar metandli, 6blandadri saltsyru (styrkleiki 36%) og vatni (80 : 10 : 10 midad vid rammal)
2.10. Greiningarefni, dinatriumrédisénatvatnslausn 0,1% (m/v) er tilreidd rétt fyrir notkun.

3. BUNAPUR OG TZKI

3.1. Smarennipipa, bl

3.2. Platinudeiglur

3.3. Meelikolbur, 100 ml

3.4. Skiljunarpappir, Schleicher og Schull, 2043 B eda sambeerilegur pappir. Pappirinn er hreinsadur yfir

nétt med pvi ad lata hann liggja i ilati fyrir hnigandi pappirsskiljun (A.3.5) sem i er ferdafasi (B.2.9) og
sidan er hann purrkadur.

3.5. Fellingarsiupappir

3.6. Venjulegur banadur fyrir risandi pappirsskiljun

4. UNDIRBUNINGUR SYNIS

4.1. Voérur sem innihalda ekki persulfét

4.1.1. 2 g af vrunni er dreift i 50 ml af vatni og syrustig dreifulausnarinnar feert aé um pad bil 1 med saltsyru

(B.2.3).
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4.1.2. Dreifulausnin er feerd yfir i 100 ml maelikolbu, fyllt ad markinu med vatni og blandad saman. Dreifu-
lausnin er notud til ad framkvaema pappirsskiljunina sem lyst er i 5. 1id og til ad adgreina barium med
botnfellingu bariumsdlfats.

4.2, Voérur sem innihalda persulfat
42.1. 2 g af vorunni er dreift { 100 ml af vatni og lausnin sidan siud.
4.2.2. Ut i purrkudu leifarnar er baett natriumkarbénati (B.2.7) sem samsvarar sjo til tifaldri pyngd peirra,

innihaldinu er blandad saman og blandan braedd i platinudeiglu (B.3.2) i halfa klukkustund.
4.2.3. Braedingurinn er keeldur nidur i stofuhita, sidan leystur upp i 50 ml af vatni og siadur (B.3.5).

4.2.4, Leifar braedingsins eru leystar upp i saltsyru (B.2.3) og fyllt ad 100 ml markinu med vatni. Lausnin er
notud til ad framkvaema pappirsskiljunina sem lyst er i 5. 1id og til ad adgreina barium med botnfellingu
bariumsulfats.

5. ADPFERD

5.1. Videigandi magn af ferdafasa (B.2.9) er sett i ilat fyrir risandi pappirsskiljun og pad mettad i ad minnsta
kosti 15 klukkustundir.

5.2. Settir eru ful af hvorri lausn sem tilreiddar eru samkveemt 4.1.2 og 4.2.4, og tilvisunarlausn B.2.8. a
prja upphafspunkta & reemu af skiljunarpappir sem medhéndladur hefur verid samkveemt 3.4.

5.3. Synis- og tilvisunarpunktarnir eru latnir porna. Skiljunarpappirinn er haféur i ilatinu pangaa til leysiefnid
hefur feerst fram um 30 cm.

5.4. Grafid er tekid Ur ilatinu og latid porna.

5.5. Blettirnir koma i lj6s & grafinu pegar pappirinn er dadur med greiningarefni i B.2.10. Ef barium er til
stadar birtast raudir blettir & grafinu med Rf-gildi um 0,10.

C. AKVORDUN VETNISPEROXIDS

1. MEGINREGLA

Akvordun vetnisperoxids med jodtitrun grundvallast & eftirfarandi efnahvarfi:
Ha0; +2HT +217  — 1, +2H,0

Hvarf petta gengur heegt fyrir sig en unnt er ad auka hradann med pvi ad beeta vid ammaéniummo-
lybdati. Jodid sem myndast er &kvardad vid titrun med natriumpidsulfati og er meelikvardi fyrir magn
vetnisperoxios.

2. SKILGREINING

Vetnisperoxiomagn sem maelt er & nedangreindan hatt er gefid upp sem hundradshluti midad vido massa
(% m/m) vorunnar.

3. HVARFEFNI

Oll hvarfefni verda ad standast kréfur um greiningarhreinleika.

3.1. Brennisteinssyra, 2 N
3.2. Kaliumjodio
3.3. Ammoniummolybdat

3.4. Natriumpiésulfat, 0,1 N
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3.5. Kaliumjodidlausn, 10% (m/v), tilreidd rétt fyrir notkun
3.6. Ammoniummolybdatlausn, 20% (m/v)

3.7. Sterkjulausn, 1% (m/v)

4. BUNABPUR OG TZKI

4.1. Bikarglds, 100 ml
4.2. Rennipipa, 50 ml
4.3. Meelikolbur, 250 ml

4.4. Meeliglos, 25 og 100 ml

4.5. Rennipipur, 10 ml

4.6. Erlenmeyer-kolbur, 250 ml

5. ADFERD

5.1. Vegin eru 10 g (m grdmm) af vérunni, sem innihalda um 0,6 g af vetnisperoxidi, og sett i 100 ml
bikarglas. Innihaldid er flutt i vatni yfir i 250 ml maelikolbu, fyllt er ad markinu med vatni og blandad
saman.

5.2. 10 ml af synislausninni (5.1) eru fluttir med rennipipu yfir i 250 ml Erlenmeyer-kolbu (4.6) og 100 ml af 2
N brennisteinssyru (3.1), 20 ml af kaliumjodlausn (3.5) og premur dropum af amméniummaolybdatlausn
(3.6) beett Gt i.

5.3. Jodid sem myndast er titrad pegar i stad med 0,1 N natriumpidsulfatlausn (3.4) og rétt adur en endapunkti
er nad er nokkrum ml af sterkjulausn beett Ut i sem litvisi (3.7). Magn 0,1 N natriumpiésulfats (3.4) sem
er notad er skrad i millilitrum (V).

5.4. Gert er nallprof, eins og lyst er i 5.2. 0g 5.3., med pvi ad nota 10 ml af vatni i stad samsvarandi magns af
synislausninni. Magn 0,1 N natriumpiésulfats sem notad er vid nallpréfid er skrad i millilitrum (Vo ml).

6. UTREIKNINGAR
Vetnisperoxidmagn vorunnar er reiknad Gt sem hundradshluti midad vid massa (% m/m) mead eftirfarandi
formulu:
. . (V —Wo) x 1,7008x 250 x 100
0, =
% vetnisperoxio m % 10 x 1000
~ (V. — Vo) x 4,252
- m
par sem:

m = magn vorunnar sem greind er i grommum (5.1.),
Vo, = magn 0,1 N piésulfatlausnarinnar i millilitrum sem notud er i ndllpréfinu (5.4.),
V = magn 0,1 N piésulfatlausnarinnar sem notud er vid titrun synislausnarinnar (5.3.).

7. TVIMALINGAGILDI (1)

Ef vetnisperoxidmagn er um 6% m/m ma munur & nidurstdoum tveggja dkvardana sem eru gerdar &
hlidstaedan hatt & sama syninu ekki vera meiri en sem nemur raungildinu 0,2%.

(1) Sja 1SO-stadal 5725.
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Il. ADGREINING OG GROFLEG AKVORDUN TILTEKINNA OXUNARLITAREFNA
[ HARLITUM
1. MARKMID OG GILDISSVID
Med pessari adferd ma greina og akvarda gréflega eftirtalin efni i harlitum i krem- eda vokvaformi:
Efni Tékn
Fenylendiamin
o-fenylendiamin (OPD)
m-fenylendiamin (MPD)
p-fenylendiamin (V. vidauki) (PPD)
Metylfenylendiamin
4-metyl-1, 2-fenylendiamin (t6lten-3, 4-diamin) (OTD)
4-metyl-1, 3-fenylendiamin (t6lten-2, 4-diamin) (MTD)
2-metyl-1, 4-fenylendiamin (t6lten-2, 5-diamin) (PTD)
Diaminéfendl
2, 4-diaminéfendl (DAP)
Hydrékinon
1, 4 bensendiol H)
a-naftol (a-N)
Pyrégallol
1, 2, 3-trihydroxybensen P)
Resorsinol
1, 3-dihydroxybensen (R)
2. MEGINREGLA
Oxunarlitarefni eru dregin Ut Ur litum i krem- eda vokvaformi med 95% etandli vié pH 10 og sidan eru
efnin adgreind med punnlagsskiljun, annadhvort einnar eda tveggja vidda.
Vid groflega akvoroun pessara efna er graf synanna sem faest med pvi ad nota fjora mismunandi ferdafasa
borid saman vid grof tilvisunarefnanna sem myndud eru & sama tima og vid eins likar adsteedur og
maogulegt er.
3. HVARFEFNI
Oll hvarfefni skulu vera af greiningarhreinleika.
3.1. Vatnsfritt etandl,
3.2. Aseton,
3.3. Etandl, 96% vlv,
3.4. Ammoéniakslausn, 25%34= 0, 91)
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3.5. L (+) -askorbinsyra

3.6. Kloroform

3.7. Sykléhexan

3.8. Kofnunarefni, taeknilegur hreinleiki

3.9. Téluen

3.10. Bensen

3.11. N-butandl

3.12. Butan-2-6l

3.13. Hypofosforsyra, 50% lausn v/v

3.14. Diaso6hvarfefni. Heegt er ad nota annadhvort:

— 3-nitr6-1-bensendiasoniumsalt, gert stddug med t.d. klérbensensulfénatjionum ( Raudur 2 JIN —
Francoloreda sambeerilegur litur),

— eda 2-klor-4-nitr6-1-bensendiasoniumsalt, gert stodugt med naftalinbenséatjonum (NNCD Hvarf-
efni — tilvisunarnr. 74 150 FLUKA eda samsvorun pess)

3.15. Sifurnitrat

3.16. p-dimetylaminébensaldehyd
3.17. 2, 5-dimetylfendl

3.18. Jarnkléridhexahydrat

3.19. Saltsyra, 10% lausn m/v
3.20. Tilvisunarefni

Tilvisunarefnin eru talin upp i fyrstu malsgrein ,Markmid og gildissvid.“ Ef um er ad reeda amindefna-

sambond verdur tilvisunarefnid annadhvort ad vera hydroklérid (méné eda di) eda 6bundinn basi.
3.21. Tilvisunarlausnir 0,5% (m/v)

Tilreidd er 0,5% (m/v) lausn ar hverju tilvisunarefni i 3.20.

Vegin eru 50 mg;+1 mg af tilvisunarefninu og sett i 10 ml meelikolbu.

Baett er vid 5 ml af 96% etandli (3.3) og 250 mg af askorbinsyru (3.5).

Lausnin er gerd basisk med pvi ad beeta Gt i hana amméniakslausn (3.4) pangad til pH verdur 10 (athugad
me? litvisispappir).

Fylit er upp ad 10 ml marki med 96% etandli (3.3) og blandad saman.
Haegt er ad geyma lausnirnar i vikutima & kéldum, dimmum stad.

| sérstokum tilvikum geta askorbinsyran og ammaéniakid sem baett er it i orsakad botnfellingu. Leyfa
verdur botnfallinu ad setjast &dur en haldid er afram.

3.22. Ferdafasar
3.22.1. Aseton — klor6form — télden (35 : 25 : 40 midad vid rammali)
3.22.2. Kléréform — syklohexan — 6blandad etandl — 25% ammoniak (80 : 10 : 10 : 1 midad vid rammal)

3.22.3. Bensen — butan-2-61 — vatn (50 : 25 : 25 midad vid rammal). Hrist er vandlega og pegar fasarnir hafa
verid adskildir vid stofuhita (20 — Z%) er sa efri notadur

3.22.4. n-butanél — klér6form — hvarfefni M (7 : 70 : 23 hlutar | rammali). Fasarnir eru adskildir vio stofuhita
(20 — 25'C) og s& nedri notadur.
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Tilreidsla hvarfefnis M

Ammoniakslausn, 25% (v/v) 24 rammalshlutar
Hypofosforsyra, 50% (3.13) 1 rammalshluti
Vatn 75 ramma@lshlutar
Athugasemd

Ferdafasinn, sem inniheldur ammoniak, verdur ad hrista vandlega rétt fyrir notkun.
3.23. Litvisisadun

3.23.1. Diaséhvarfefni

L&gud er 5% (m/v) vatnslausn ar hvarfefninu sem valid er (3.14). Lausnina skal tilreida rétt fyrir notkun.

3.23.2. Ehrlich-hvarfefni
2 g af p-dimetylaminébensaldehyadi (3.16) eru leyst upp i 100 ml af saltsyru (3.19).

3.23.3. 2, 5-dimetylfendl - jarnkléridhexahydrat
Lausn 1: 1 g af dimetylfendli (3.17) leyst upp i 100 ml af 96% etandli (3.3).

Lausn 2: 4 g af jarnkléridhexahydrati (3.18) leyst upp i 100 ml af 96% etandli (3.3).

Vid framkollun er lausnunum Udad hvorri fyrir sig, fyrst lausn 1 og sidan lausn 2.

3.23.4. Silfurnitrat i ammaoniakslausn

25% ammoniaki (3.4) er beett Gt i 5% vatnslausn (m/v) af silfurnitrati (3.15) pangad til botnfallid er
uppleyst. Hvarfefni petta verdur ad tilreida rétt fyrir notkun. bad ma ekki geymast.

4. BUNABUR

4.1. Venjulegur rannséknarbunadur fyrir punnlagsskiljun.

4.1.1. Plast- eda glerlok er GtbGid pannig ad haegt er ad umlykja plétuna kéfnunarefni medan & skiljun og
purrkun blettanna stendur. bessi varidarradstéfun er naudsynleg vegna tilhneigingar tiltekinna litarefna
til oxunar.

4.1.2. Smasprauta, 3@, med 0,2ul kvardaskiptingu og ferstrendri nal eda, 6llu heldur, sprauta meal50

endurskammtara er héfd & upphaekkun pannig ad kéfnunarefni geti umlukid plétuna.

4.1.3. Tilbanar punnlagsplétur ar kisilhlaupi, 0,25 mm ad pykkt og<220 cm ad staerd (Macherey og Nagel
Silica G-HR med plastundirlagi eda jafngildi peirra).

4.2. Midflottaaflsskilja, 4 000 sndn./min.

4.3. Miofléttaaflsskiljuglos, 10 ml med PTFE-fodrudum skraftoppum.

5. VINNUADFERD

5.1. Medferd rannsdknarsyna

Fyrstu 2 eda 3 cm af kremi sem kreistir eru ar tdpunni er fleygt.

Eftirfarandi er sett i midflottaaflsskiljuglas (4.3) sem blasio hefur verid med kéfnunarefni: 300 mg af
askorbinsyru asamt 3 g af kremi eda 3 g af einsleitum vékva.

25% ammaniaki er baett vid i dropatali (3.4) pangad til pH verdur 10. 96% etandli (3.3) er beett vid upp
ad 10 ml markinu.

Synid er gert einsleitt undir kéfnunarefni (3.8), glasinu lokad og sett i midflottaaflsskiljuna sem stillt er
44 000 sndn./min i 10 mindtur.

Flotid er notad.
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5.2. Punnlagsskiljun
5.2.1. R6dun & pléturnar
1 pl af hverri tilvisunarlausn sem lyst er hér ad framan er settur undir andramsloft kéfnunarefnis (4.1.3)
a niu punkta a punnlagsplétunni (4.1.3), sem stadsettir eru med 1,5 cm millibili, um pad bil 1,5 cm fra
jadri plétunnar.
Punktum tilvisunarlausnanna er radad a eftirfarandi hatt:
1 2 3 4 5 6 7 8 9
R P H PPD DAP PTD OPD OTD MPD
MTD a-N
Til viobotar er 2ul af rannsdknarsyninu sem lagad var samkveemt 5.1 beett vid & punkt 10 og 11, hvern
a eftir 66rum.
Platan er h6fd undir kdéfnunarefni (3.8) par til skiljunin hefst.
5.2.2. Framkveemd skiljunar
Platan er sett i ilatio, sem blasio hefur verid med kdfnunarefni (3.8), mettud med einum af fijorum
ferdafosunum (3.22) og latin vera i flatinu vid stofuhita (20 2@pi myrkri pangad til ferdafasinn
hefur faerst fram um 15 cm fra grunnlinunni.
Platan er tekin og purrkud undir k6fnunarefni (3.8) vid stofuhita.
523.  Udun
Platan er Udud pegar i stad med einni af fjorum lausnunum sem tilgreindar eru i 3.23.
5.2.4. Adgreining
Borin eru saman Rgildi og litir sem fast annars vegar Ur syninu og hins vegar Ur tilvisunarefnunum.
I toflu | eru gefin deemi um Rgildi og liti einstakra efna eftir pvi hvada ferdafasi eda litvisir er notadur.
Stundum er haegt ad stadfesta adgreiningu sem vafi leikur & um med pvi ad baeta samsvarandi lausn
tilvisunarefnis Ut i synisatdréattinn.
5.2.5. Grofleg akvordun

Styrkleiki bletta einstakra efna sem adgreind eru i 5.2.4 er borinn saman vid videigandi styrkleika bletta
tilvisunarlausnanna.

Ef styrkur eins eda fleiri efna sem finnast i syninu er of mikill er synisutdratturinn pynntur og maelingin
endurtekin.
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TAFLA |
Rs-gildi og litir sem fengin eru strax eftir tdun
Ferdafasar Litvisisudar
Tilvisunar- Re-gildi Litir
efni
(3.20) Dias6 Ehrlich Dimetylfendl AgNO
(3.22.1) (3.22.1) (3.22.3) (3.22.4) (3,23,1) (3,23,2) (3,23,3) (3,23,4)
OPD 0,62 0,60 0,30 0,57 ljésbrann — — ljésbrann
MPD 0,40 0,60 0,47 0,48 fidlubrann (*) gulur ljosbrann lj6sbrann
PPD 0,20 0,50 0,30 0,48 brinn skeerraudur”) fiélublar grar
OTD 0,60 0,60 0,53 0,60 brann(™) liosappelsinugulur| ljésbrdnn grabrdnn
MTD 0,40 0,67 0,45 0,60 raudbranig™) gulur brann svartur
PTD 0,33 0,65 0,37 0,70 brdnn appelsinugulur fiolublar(™) grar
DAP 0,07 — 0 0,05 brann*) appelsinugulur fjdlublar brinn
H 0,50 0,35 0,80 0,20 — appelsinugulur fiélublar svartu™)
a-N 0.90 0,80 0,90 0,75 appelsinubrinn — fiolublar(™) svartur
P 0,37 — 0,67 0,05 brann mjog liosfidlublar | mijog liésbrann | brann(*)
0,50 0,37 0,80 0,17 appelsinugulu”) | ljésfiélublar mjog ljésbrann | ljésbrann
Athugasemd

1. OPD liturinn kemur mj6g dauft i lj6s; nota skal ferdafasa (3.22.3) til ad greina hann vel fr4 OTD litnum.
2. (%) Gefur til kynna bestu framkollun litar.

6.1.

6.1.1.

6.1.2.

6.1.3.

6.1.4.

6.1.5.

6.1.6.

6.2.

6.2.1.

6.3.

ATHUGUN MED TVEGGJA VIDDA PUNNLAGSSKILJUN

bessi tveggja vidda punnlagsskiljunaradferd krefst notkunar vidbotarstadla og hvarfefna.
Vidbotartilvisunarlausnir og efni

(B-naftél (3-N)

2-amindéfendl (OAP)

3-aminéfendl (MAP)

4-aminofendl (PAP)

2-nitr6-1, 4-fenylendiamin (2-NPPD)

4-nitr6-1, 2-fenylendiamin (4-NOPD)

Tilreidd er 0,5% m/v lausn Ur hverri vidbotartilvisunarlausn eins og lyst er i 3.21.
Vidbétarferdafasi
Etylasetat — syklbhexan — ammoniakslausn, 25% (65 : 30 : 0,5 midad vid rammal).

Vidbotarlitvisiskerfi

i flati fyrir punnlagsskiljun er komid fyrir glerskal med 2 g af kristélludu jodi og ilatinu sidan lokad

med hentugu loki.
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6.4.

6.4.1.
6.4.2.

6.4.3.

6.4.4.

6.4.5.

6.4.6.

6.4.7.

6.4.8.

6.4.9.

Punnlagsskiljun
Dregnar eru tveer linur, eins og synt er & skyringarmynd 1, & virka lag punnlagsplétunnar (4.1.3).

1 — 4ul af synisutdreettinum (5.1) eru settir, undir kéfnunarefni (4.1.1), & grunnpunkt 1 (skyringarmynd
1) i vinstra horn plétunnar, 2 cm fra hvorri hlid. Magn synisutdrattsins sem notad er fer eftir styrkleika
blettanna & grafinu (5.2).

Oxunarlitarefnunum sem voru adgreind eda voru alitin adgreind i 5.2 (fjarlaegd milli punktanna er 1,5
cm) er skipt & milli punkta 2 og 3. Notud ery2 af hverri tilvisunarlausn — af DAP verdur p6 ad nota
6 pl. Adgerd pessi er framkveemd undir kéfnunarefni (6.4.2).

Adgerdin i 6.4.3 er endurtekin fyrir grunnpunkta 4 og 5 og platan latin vera i kdéfnunarefni pangaa til
skiljun hefst (bilid & milli punktanna 1,5 cm).

Skiljunarilatié er blasid med kdfnunarefni (3.8) og haefilegt magn af ferdafasa (3.22.2) sett i pad. Platan
(6.4.4) er sett i ilatid og hofd par i myrkri & medan ferdafasinn feerist fram i stefnu 1 (skyringarmynd 1).

Platan er hofd i ilatinu pangaad til ferdafasinn hefur ndd merktu linunni (um pad bil 13 cm)

Platan er fjarlaegd Ur ilatinu og sett i skiljunarilatio sem blasid var med kéfnunarefni i ad minnsta kosti
60 mindtur til ad losna vid sidustu leifar ferdafasans.

Sett er haefilegt magn af ferdafasa (6.2), og til pess notad kvardad tilraunaglas, i ilat sem blasio hefur
verid med kofnunarefni (3.8), plétunni er sniid um°9y sett i ilatid (6.4.6) og ferdafasinn latinn
feerast fram i hina attina (einnig i myrkri) pangad til hann hefur nad linunni sem dregin er & virka lag
plétunnar. Platan er tekin upp Ur ilatinu og ferdafasinn latinn gufa upp.

Platan er sett i ilat med jodgasi i 10 minGtur (6.3) og tveer viddir grafsins tllkadar med pvi ad nota
Rs-gildi og liti tilvisunarefnanna sem fengu samskonar medhondlun & sama tima (i t6flu II. er ad finna
leidbeiningar um Rgildin og litina).

Athugasemd

Til ad fa sem mestan lit & blettina er loft latid leika um grafid i halfa klukkustund eftir skiljun.

Heegt er ad sannproéfa hvort oxunarlitarefnin sem fundust samkveemt 6.4.8 séu areidanlega til stadar
med pvi ad endurtaka adgerdina sem lyst er i 6.4.1 — 6.4.8 og beaeta vid & 1. grunnpunkt, ofan & magn

synisutdrattsins sem tilgreindur er i 6.4.2ullaf tilvisunarefnunum sem greindust i 6.4.8. Ef ekki
finnast neinir adrir blettir en peir sem eru & grafinu sem fékkst i 6.4.8, er talkun pess rétt.
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TAFLAIL

Litur tilvisunarefnanna eftir skiljun og framkéllun peirra i jodgasi

Tilvisunarefni

Litur eftir framkdllun i jodgasi

R
p

drapplitur
brann
fiélublar
ljésbrann
fiélubrdnn
gulbrdnn
fiolubrann
dokkbrann
gulbrdnn
dokkbrann
appelsinugulur
gulbrdnn
fiélubrdnn
brann

appelsinugulur

Skyringarmynd 1

Stefna ll
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I1l. ADGREINING OG AKVORBUN NiTRITS

A. ADGREINING

1. MARKMID OG GILDISSVID

Med pessari adferd ma adgreina nitrit i snyrtivérum, einkum i kremum og pdstum.

2. MEGINREGLA

Ef nitrit er til stadar myndast litadar afleidur med 2-amindbensaldehydfenylhydrason (Nitrin ®).

3. HVARFEFNI

Oll hvarfefni verda ad standast krofur um greiningarhreinleika.

3.1. pynnt brennisteinssyra: 2 ml af dblandadri brennisteinssyfu=¢d1, 84) eru pynntir med 11 ml af
eimudu vatni.

3.2 pynnt saltsyra: 1 ml af 6blandadri saltsyrgf (e 1, 19) er pynntur med 11 ml af eimudu vatni.

3.3. Metandl

3.4. Lausn af 2-aminébensaldehydfenylhydrasoni (Nitrin ® hvarfefni) i metanali.

Vegin eru 2,0 g af Nitrin ® og sett i 100 ml meelikolbu. 4 ml af pynntri saltsyru (3.2) er beett Gt i i
dropatali og hrist. Fyllt er ad markinu med metandli og blandad saman pangad til lausnin verdur alveg
teer. Lausnin er geymd i branni glerflésku (4.3).

4. BUNABUR

4.1. Bikarglos, 50 ml

4.2. Meelikolba, 100 ml

4.3. Bran glerflaska, 125 ml
4.4, Glerplata, 10 x 10 cm
4.5. Plastspadi

4.6. Siupappir, 1& 10 cm

5. VINNUADBFERD

5.1. Hluta af syninu sem rannsaka a er dreift jafnt & glerpl6tu (4.4) pannig ad pykkt pess verdi ekki meiri en
lcm.

5.2 Ein ork af siupappir (4.6) er gegnbleytt i eimudu vatni. Hln er sidan 16gd yfir synid og pryst nidur med
plastspada (4.5).

5.3. Bedid er i eina mindtu og & midju siupappirsins eru sidan settir:

— tveir dropar af pynntri brennisteinssyru (3.1),

— og pvi neest tveir dropar af Nitrin ® lausninni (3.4).

5.4. Siupappirinn er tekinn eftir 5 — 10 sekindur og skodadur vandlega i dagsljosi. Ef nitrit er til stadar
kemur purpuraraudur litur i ljés.
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Ef nitritmagnid er lagt verdur purpuraraudi liturinn ad gulum lit eftir 5 — 15 sekdndur. Litabreyting pessi
a sér stad eftir adeins eina til tveer minGtur pegar mikid magn af nitriti er til stadar.

6. ATHUGASEMD
Styrkleiki purpurarauda litsins og timinn sem lidur uns hann breytist i gulan lit synir magn nitrits i
syninu.
B. AKVORDUN
1. MARKMID

Hér er lyst adferd til ad akvarda nitrit i snyrtivorum.

2. SKILGREINING

Magn nitrits i syninu sem akvardad er samkvaemt pessari adferd er gefid upp sem hundradshluti midad
vid massa natriumnitrits.

3. MEGINREGLA

begar synid hefur verid pynnt med vatni og gert teert er nitritid sem til stadar er latid hvarfast vid
sulfanilamid og N-1-naftyletylendiamin og isog Gtdrattsins maelt vid 538 nm (nanémetra) bylgjulengd.

4. HVARFEFNI

Oll hvarfefni verda ad standast kréfur um greiningarhreinleika.

4.1. Skiringarhvarfefni : hvarfefni pessi ma ekki nota lengur en i eina viku eftir tilreidslu peirra.

4.1.1. Carrez-hvarfefni-l:
106 g af kaliumsyanéferrati(ll) ¥5e(CN), 3H20 eru leyst upp i eimudu vatni og pynnt med vatni ad
1 000 ml.

4.1.2. Carrez hvarfefni-l:

219,5 g af sinkasetati, Zn (GBOO), 2H,0, og 30 ml af isediki eru leyst upp i eéimudu vatni og pynnt
med vatni ad 1 000 ml.

4.2. Natriumnitritlausn:

0,500 g af natriumnitriti eru leyst upp i eimudu vatni i 1 000 ml maelikolbu og pynnt med vatni ad
markinu. 10,0 ml af pessari stédludu stofnlausn eru pynntir med vatni 500 ml; 1 ml af seinni lausninni
=10ug af NaNQ.

4.3. Natriumhydroxidlausn, 1N

4.4, Sulfanilamid i saltsyru, 0,2%:

2,0 g af sulfanilamid eru leyst upp i 800 ml af vatni med pvi ad hita lausnina. Lausnin er kaeld og 100
ml af 6blandadri saltsyru beett Gt i um leid og hreert er i. Lausnin er pynnt med vatni i 1 000 ml.

4.5, Saltsyra, 5N

4.6. N-1-naftylhvarfefni:

Pessa lausn skal tilreida sama dag og han er notud. 0,1 g af N-1-naftyletylendiamindihydroklorié er
leyst upp i vatni og pynnt med vatni i 100 ml.

5. BUNAPUR
5.1. Finvog
5.2. Meelikolbur, 100, 250, 500 og 1 000 ml

5.3. Belgrennipipur eda kvardadar rennipipur
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5.4. Meeliglés, 100 ml

5.5. Fellingarsiupappir, an nitrits, pvermdl: 15 cm
5.6. Vatnsbad

5.7. Litr6fsmaelir med 1 cm glerklvettum

5.8. pH-meelir

5.9. Smarennipipur, 10 ml

5.10. Bikarglos, 250 ml
6. VINNUADFERD

6.1. Vegin eru um 0,5 g (m grdmm), med 0,1 mg nakveemni, af einsleita syninu og sett i 250 ml bikarglas
(5.10), heitu eimudu vatni er beett ut i pannig ad rammalid verdi um pad bil 150 ml. Bikarglasid (5.10)
er sett i vatnsbad (5.6) vid 8C i halfa klukkustund. A medan er innihaldid hrist af og til.

6.2. Lausnin er keeld nidur i stofuhita og fyrst 2 ml af Carrez-hvarfefni-I (4.1.1) og sidan 2 ml af Carrez-
hvarfefni-1l beett Gr i (4.1.2) um leid og hreert er i.

6.3. 1 N natriumhydroxidlausn (4.3) er baett Ut i og syrustigio feert ad 8,3 (med pH-meeli (5.8)). Lausnin er
flutt yfir i 250 ml meelikolbu (5.2) og fyllt ad markinu med eimudu vatni.

6.4. Innihaldinu er blandad saman og pad siad i gegnum fellingarsiupappir (5.5)

6.5. Videigandi skammtur (V ml) af teera siuvékvanum er fluttur med rennipipu (5.3), pé ekki meira en 25
ml, yfir i 200 ml maelikolbu (5.2) og eimudu vatni beett Gt i ad 60 ml.

6.6. Ad bléndun lokinni eru 10,0 ml af sdlfanilamidsaltsyrulausn (4.4) beett Gt i og sidan 6,0 ml af 5 N
saltsyru (4.5). bessu er blandad saman og latié standa i fimm minatur. 2,0 ml af N-1-naftylhvarfefni
(4.6) er beett Ut i, blandad saman og blandan latin bida i prjar mindatur. Fyllt er ad markinu med vatni og
blandad saman.

6.7. Nullprof er undirblid med pvi ad endurtaka adgerdirnar i 6.5 og 6.6 an pess ad baeta vid N-1-
naftylhvarfefninu (4.6).

6.8. Ljospéttni lausnarinnar sem faest samkvaemt 6.6 er meeld (5.7) vid 538 nm bylgjulengd med pvi ad hafa
nalllausnina (6.7) til vidmidunar.

6.9. Natriumnitritmagn i mikrégrommum i hverjum 100 ml lausnarinnan(g), sem samsvarar ljéspéttn-
inni sem meeld er i 6.8, er lesid af kvordunarferlinum (6.10).

6.10. Teiknadur er kvordunarferill fyrir lausnir med styrkinn 0, 20, 40, 60, 80,/A@@f natriumnitriti fyrir
hverja 100 ml med pvi ad nota lausnina sem inniheldur@®atriumnitrit fyrir hvern millilitra (4.2).

7. UTREIKNINGAR

Natriumnitritmagn synisins er reiknad Gt sem hundradshluti midad vid massa med eftirfarandi formulu:
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_ 00 my
%NaNQ = —— xm; x 10 ° x — =
° < 7 M x % m V X mx 40
par sem:
m = massi synisins sem greina & i grdmmum (6.1),
m; = magn natriumnitrits sem fundust i 6.9 i mikrogrommum,
V = magn siuvokvans sem notad er vid maelinguna (6.5) i millilitrum.
8. TVIMAELINGAGILDI (1)

Ef natriumnitritmagn er um 0,2% m/m ma munur & nidurstédum tveggja akvaréana sem eru gerdar &
hlidsteedan hatt & sama syninu ekki vera meiri en sem nemur raungildinu 0,005%.

IV. ADGREINING OG AKVORDUN OBUNDINS FORMALDEHYDPS

1. MARKMIDP OG GILDISSVID
Hér er lyst adferd til ad adgreina og akvarda 6bundid formaldehyd. Haegt er ad beita pessari adferd a
allar snyrtivorur og skiptist hun i prja hluta:

1.1. Adgreining

1.2. Akvérdun med pentan-2,4-dion litmeelingu
EKkki er heegt ad nota pessa adferd ef formaldehydid er samtengt eda fjollidad eins og hja formaldehyd-
gjofum. Ef nidurstadan er umfram leyfilegan hamarksstyrk ber ad nota eftirfarandi adferd.

1.3. Akvérdun med bisulfiti
Samkveemt pessari adferd er flestum samtengdum eda fjollidudum sambdndum formaldehyds sleppt.
Tiltekin 6st6oug sambond (t.d. hexametylentetramin) eru samt sem adur akvordud. Auk pess eru syru-
stigsmeelingar erfidar vidfangs ef jafnalausn er til stadar.

2. SKILGREINING
Obundid formaldehydmagn synisins sem akvardad er i samraemi vid pessa adferd er gefid upp sem
hundradshluti midad vid massa.

3. MEGINREGLA

3.1 1. hluti— Adgreining

Schiff-hvarfefni med formaldehyadi i brennisteinssyru verdur bleikt eda ljésfjélublatt ad lit.

3.2. Il. hluti — Akvérdun med pentan-2, 4-dién

Formaldehyd hvarfast vid pentan-2, 4-dién ef ammaoéniumasetat er til stadar og myndar 3, 5-diasetyl-1,
4-dihydrélutidin. Efnasamband petta er dregid Gt med bltan-1-6li og ljospéttni peirrar lausnar maeld vid
410 nm bylgjulengd.

(1) Sja 1SO-stadal 5725.
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3.3. I11. hluti — Akvordun med bisulfiti

Formaldehyd hvarfast vié sulfit i siru umhverfi vi8@® og myndar vidbotarefnasamband. Um-
framréteindir eru titradar med natriumhydroxidi. Utreikningur til pess ad &dkvarda magn formaldehyds
grundvallast a réteindunum sem eru notadar. Nullprof an sulfits gerir kleift ad maela hversu suart eda
basiskt umhverfid er.

4. HVARFEFNI
Oll hvarfefni verda ad standast krofur um greiningarhreinleika.
4.1. isedik
4.2. Vatnsfritt ammoniumasetat
4.3. Butan-1-6l
4.4, Brennisteinssyra, um 2 N
4.5, Nylega tilreidd natriumsdulfitlausn, 0,1 M
4.6. Sciff-hvarfefni

100 mg af fuksin eru vegin, sett { bikarglas og leyst upp i 75 ml vid380

Ad keelingu lokinni er 2,5 g af natriumsulfitheptahydrati §86s,7H,0) og 1,5 ml af 6blandadri saltsyru
(d3° = 1,19) beett at i. Fylit er ad 100 ml markinu.
(EKKi er haegt ad nota petta hvarfefni lengur en i tvaer vikur.)

4.7. ’Pentan-z,4-d|'énhvarfefni
1 1 000 ml meelikolbu eru leyst upp:
150¢ ammoniumasetat (4.2),
2ml pentan-2, 4-dién (nyeimad vid laekkadan prysting — einskis isogs eetti ad verda vart
vid 410 nm bylgjulengd),
3mi isedik (4.1).

Fyllt er ad 1 000 ml markinu med vatni (pH lausnarinnar: um 6,4)
Hvarfefni petta skal vera nylega tilreitt.

4.8. Stadallausn brennisteinssyru, 0,1N
4.9. Stadallausn natriumhydroxios, 0,1N
4.10. Jodlausn, 0,1N

4.11. Natriumpidsulfat, 0,AN

4.12. Stofnlausn formaldehyds

5 g af 37 — 40% formaldehydlausn er hellt i 1 000 ml meelikolbu og fylit ad 1 000 ml markinu.

Styrkur lausnarinnar er akvardadur & eftirfarandi hatt: 10,00 ml eru teknir; 25,00 ml af 0,1 N stadaljod-
lausn (4.10) og 10 ml af 1N natriumhydroxidlausn er baett Gt i.

Lausnin er latin standa i fimm minGtur.

11 ml af 1N HCL er beett Gt i og umfram 0,1N jodstadallausnin (4.10) titrud med 0,1N stadalnatrium-
piésulfatlausn (4.11) med pvi ad nota sterkjulausn sem litvisi.

1 ml af 0,1N jodlausn (4.10) sem notud er samsvarar 1,5 mg af formaldehyai.

4.13. Tilvisunarlausn formaldehyds

5,00 ml af stofnlausn (4.12) eru fluttir med rennipipu yfir i 100 ml meelikolbu og fyllt ad 100 ml markinu
med afjonudu vatni.

5,00 ml af ofangreindri lausn eru fluttir med rennipipu yfir i 500 ml maelikolbu og fyllt ad 500 ml
markinu med afjonudu vatni.

1 ml af pessari lausn inniheldur unmydy af formaldehyai.
Magnid er reiknad Ut ndkveemlega.

4.14. pymolftalinlausn, 0,1g/100 ml af 50% etandli

4.15. Tilvisunarhvarfalausn: eins og hvarfefni i 4.7 en an pentan-2, 4-dions
5. BUNABUR

5.1. Venjulegur bunadur rannséknarstofu

5.2. Fasaskiljunarsia, Whatman 1 PS (eda sambeerilegt)

5.3. Miofléttaaflsskilja
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5.4. Litréfsmaelir

5.5. 1 cm glerkavettur

5.6. BreytivionAmsmeelir med sjélfvirkum skrifara

5.7. Gler/kaldbmelrafskaut (meelt er med sérstokum laghitarafskaut)

6. VINNUADFERD

6.1. Adgreining

6.1.1. Vegin eru 2 g af rannséknarsyninu og sett i 10 ml bikarglas.

6.1.2. Tveimur dropum af 2 N brennisteinssyru (4.4) er beett vid og 2 ml af Schiff-hvarfefni (4.6) (petta

hvarfefni verdur ad vera algjorlega litlaust vid notkun).

Bikarglasid er hrist og latid standa i fimm minutur.

6.1.3. Ef bleikur eda ljosfjélublar litbleer kemur i ljés innan fimm mindtna inniheldur lausnin meira en 0,01%
af formaldehydi og skal akvarda pad samkveemt adferdinni i 6.2 og, ef porf krefur, adferdinni i 6.3.

6.2. Akvérdun med pentan-2, 4-dion litmaelingu
6.2.1. Synislausn
6.2.1.1. Vegid er med 0,001 g nakveemni pad magn (m grdomm) rannséknarsynisins, sem samsvarar aaetludu

magni formaldehyds, um pad bil 12@, og sett i 100 ml maelikolbu.
6.2.1.2. Fyllt er ad 100 ml marki med afjénudu vatni og blandad saman.

6.2.1.3. i 50 ml Erlenmeyer-kolbu eru settir:
10,00 ml lausn samkveemt 6.2.1.2,
5,00 ml af pentan-2,4-diénhvarfefni (4.7),
afjonad vatn ad 30 ml heildarrimmali.

6.2.2. Tilvisunarlausn

Tilvisunarlausnin er notud til ad Gtiloka mogulega truflun sem stafar af bakgrunnslitum i rannséknar-
syninu.

I 50 ml Erlenmeyer-kolbu eru settir:

10 ml af lausninni i 6.2.1.2,

5 ml af tilvisunarlausn hvarfefnisins (4.15),

afjonad vatn ad 30 ml heildarrammali.

6.2.3. Nalllausn
i 50 ml Erlenmeyer-kolbu eru settir:

5,00 ml af pentan-2,4-di6nhvarfefni (4.7),
afjonad vatn ad 30 ml heildarrammali.

6.2.4. Akvérdun

6.2.4.1. Kolburnari6.2.1.3, 6.2.2 0og 6.2.3 eru hristar og hafdar i vatnsbhadi U 60akveemlega 10 mindtur.
Kolburnar eru sidan kaeldar i tveer mindGtur { isvatni.
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6.2.4.2. Lausnirnar eru fluttar yfir i 50 ml skiltrektir sem hver um sig inniheldur 10 ml af batan-1-6li (4.3). Hver
kolba er skolud med 3 — 5 ml af vatni og skolvatninu beett Gt i trektirnar. Blandan er hrist vandlega {
nakvaemlega 30 sekundur. Fasarnir eru sidan latnir skiljast.

6.2.4.3. Vokvarnir eru siadir i gegnum fasaskiljunarsiu nidur i kavetturnar. Midfl6ttaaflsskiljun (5 000 snun./min.
i fimm minatur) er ekki eins hagkveem og er timafrekari.

6.2.4.4. Ljospéttni A atdratts synislausnarinnar i 6.2.1.3 er maeld vid 410 nm bylgjulengd gagnvart Utdreetti
tilvisunarlausnarinnar i 6.2.2.

6.2.4.5. A sama hétt er Gtdrattur ndlllausnarinnar i 6.2.3 meeldur gagnvart batan-2)oli (A
Athugasemd
Framkveema skal allar pessar adgerdir innan 25 minudtna fra pvi augnabliki sem Erlenmeyer-kolburnar
eru settar i 60C heitt vatnsbad.

6.2.5. Kvoérdunarferill

6.2.5.1. [ 50 ml Erlenmeyer-kolbu eru settir:
5,00 ml af stadallausn (4.13),
5,00 ml af pentan-2, 4-di6n hvarfefninu (4.7),
afjonad vatn ad 30 ml heildarrammali.

6.2.5.2. Haldid er &fram eins og lyst er i 6.2.4.5, ljéspéttnin er sidan maeld gagnvart batan-1-6li (4.3).

6.2.5.3. Adferdin er endurtekin med 10, 15, 20 og 25 ml af stadallausninni.

6.2.5.4. Til pess ad fa fram nullgildio er farid ad eins og lyst er i i 6.2.4.5.

6.2.5.5. Teiknadur er kvérdunarferill eftir ad nallgildio (6.2.4.5) hefur verid dregid fra hverju ljospéttnigildi sem
fékkst samkveemt 6.2.5.2 og 6.2.5.3. Beers-lbgmalié gildir upp gag38f formaldehydi.

6.3. Akvérdun med bisulfiti

6.3.1. Undirbdaningur rannséknarsynisins

6.3.1.1. Fyrir proéfio:
Vegid er med 0,001 g ndkvaemni pad magn (m grémm) rannsoknarsynisins, sem samsvarar asetludu
magni formaldehyds, um pad bil 3 — 20 mg, og sett i fyrirffram vegid bikarglas.

6.3.1.2. Fyrir tilvisunarprofio
Tilvisunarrannséknarsynid er vegid (m gromm) & sama hatt.

6.3.2. Akvoradun

6.3.2.1. 50,00 mlaf 0,1 M natriumsulfitlausn (4.5) er sett i 100 ml bikarglas og 10,00 ml af 0,1 N brennisteinssyru
(4.8) beett Gt i. Bikarglasio er hrist.

6.3.2.2. Bikarglasid er sett i blondu af is og salti til pess ad vidhalda hita lausnarinnar@ Rannsdknar-
syninu, i 6.3.1.1, er sidan hellt at i.

6.3.2.3. Titrad er med hradi, breytividSndmsmeelir notadur, med 0,1 N natriumhydroxidi (4.9), hrist &n aflats og

hitanum haldié & bilinu + 2 — +%C (hlutlausi punkturinn er & bilinu pH 9 — 11).,\taknar rimmal
0,1N natriumhydroxids (4.9) sem notad er.
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6.3.3. Nullprof
Vidbotarlausn sem tilreidd er samkveemt 6.3.2.1 er titrud vid adsteedur sem lyst er i 6.3.2.

V; tdknar rammal 0,1 N natriumhydroxids (4.9) sem notad er.

6.3.4. Tilvisunarprof

Sdarleiki eda basiskur eiginleiki synisins er akvardadur med titrun med breytivionamsmeeli med 0,1 N
natriumhydroxidi (4.9) eda 0,1 N brennisteinssyru (4.8) i rannsoknarsyni m’. V' tdknar rammal 0,1N
natriumhydroxids eda brennisteinssyru 0,1 N sem notad er.

6.3.5. Athugasemdir

Mikilvaegt er ad fylgjast naid med adsteedum & medan a meaelingu stendur.
Mogulegt er ad nota pymolftalin (4.14) sem litvisi vio akvordunina.

7. FRAMSETNING NIDURSTADBNA
7.1. Utreikningar fyrir litmaelingaradferdina
7.1.1. A er dregid fra A og sidan er C-magn formaldehyds i mikrégrémmum i préflausninni (6.2.1.3) lesid

af kvoérdunarferlinum (6.2.5.5).

7.1.2. Formaldehydmagn synisins er reiknad ut sem hundradshluti midad vid massa (% m/m) med eftirfarandi
formalu:

formaldehydmagn i %=

108 x m

7.2. Utreikningar fyrir bisdlfittitrunaradferdina

RUmmal 0,1N natriumhydroxids (4.9) eda 0,1N brennisteinssyru (4.8) sem notad er i vidmidunarproéfinu
er tengt massanum m:

i hlutlausri véru er v ad sjalfségdu 0

7.2.1. Ef um slra voru er ad reeda:

0,30 (Vz —Vi +V)

formaldehydmagn i %= p

7.2.2. Ef um basiska voru er ad reeda:

07 30(V2 — V1 — V)

magn formaldehyds i %= p

7.3. Athugasemd

Ef nidurstodur adferdanna tveggja eru blikar ber adeins ad stydjast vid laegri téluna.

8. TVIMALINGAGILDI (1)

Ef formaldehydmagn er um 0,2% ma munur & nidurstddum tveggja akvardana sem eru gerdar & hlid-
steedan hatt & sama syninu ekki ad vera meiri en sem nemur raungildinu 0,005% i litmaelingunni og

(1) Sja 1SO-stadal 5725.
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4.1.

4.2.

4.3.

4.4,

4.5,

4.6.

4.7.

4.8.

4.9.

4.9.1.

4.9.2.

V. AKVORDUN RESORSINOLS i HARPVOTTALOGUM OG HARSNYRTIVOKVUM

MARKMIDP OG GILDISSVID

Hér er lyst gasgreiningaradferd vio akvordun resorsindls i harpvottaldgum og harsnyrtivokvum. Adferd
pessi er heppileg ef styrkur resorsindls i syninu er & bilinu 0,1 — 2% midad vid massa.

SKILGREINING

Resorsinélmagn synisins sem akvardad er med pessari adferd er gefid upp sem hundradshluti midad vid
massa.

MEGINREGLA

Resorsindl og 3,5-dihydroxytélien, (5-metylresorsindl) sem baett er vid sem innri stadli, eru skilin fra
syninu med punnlagsskiljun. Beedi efnasambondin eru einangrud med pvi ad skafa af blettina sem pau
mynda & punnlagspl6tunni og draga pau Gt med metandli. Ad lokum eru efnasambdndin, sem dregin
hafa verid at, purrkud, sililerud og akvérdud med gasgreiningu.

HVARFEFNI

Oll hvarfefni verda ad standast kréfur um greiningarhreinleika.

Saltsyra, 25% (m/m)

Metandl

Etandl, 96% (v/v)

TilbUnar kisilhlaupspunnlagsplétur (Ur plasti eda ali) mead flarljmunarvisi. Virkni platnanna er minnkud
a eftirfarandi hatt: venjulegar forhidadar kisilplotur eru tdadar med vatni pangad til paer verda gljaandi.
Pl6turnar eru sidan latnar porna vid stofuhita i eina til prjar klukkustundir.

Athugasemd

Ef virkni platnanna er ekki minnkud getur resorsindl tapast vegna eingengs adsogs kisilhlaupsins.

Ferdafasi; aseton — klér6form — ediksyra (20:75:5 midad vid rammal).

Stadallausn resorsindls; 400 mg af resorsindli eru leyst upp i 100 ml af 96% etandli (4.3) (1 ml svarar
til 4 000 ng af resorsinoli).

Innri stadallausn; 400 mg 3, 5-dihydroxytélden (DHT) eru leyst upp i 100 ml af 96% etandli (4.3) (1 ml
svarar til 4 00Qug af DHT).

Stoolud efnablanda; 10 ml af lausn samkveemt 4.6 og 10 ml af lausn samkvaemt 4.7 er blandad saman i
100 ml meelikolbu, fyllt er ad markinu med 96% etandli (4.3) og blandad saman (1 ml svarar tig400
af resorsindli og 40@.g af DHT).

Efni til silileringar:

N, Obis-(trimetylsilyl) trifliorasetamid (BSTFA)

Hexametyldisilasan (HMDS)
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49.3. Trimetylklorésilan (TMCS)

5. BUNABUR

5.1. Venjulegur banadur fyrir punnlagsskiljun og gasgreiningu

5.2. Glerbunadur

6. VINNUADFERD

6.1. Undirbdningur synisins

6.1.1. Vegid er nakveemlega préfsyni (m grémm) af vorunni sem inniheldur um 20 — 50 mg af resorsindéli og

sett i 150 ml bikarglas.

6.1.2. Blandan er syrd med saltsyru (4.1) (nota parf um pa@ bil4 ml), 10 ml (40 mg DHT) afrinri
stadallausn er beett Ut i (4.7.) og blandad saman. Innihald bikarglassins er flutt med etandli (4.3.) yfir i
100 ml meelikolbu, fyllt er ad markinu med etandli og blandad saman.

6.1.3. 250ul af lausninni (6.1.2) eru settir & kisilhlaupsplétu med minnkadri virkni (4.4) i samfellda linu, um
pad bil 8 cm ad lengd. Mikilvaegt er ad hafa linuna eins mjéa og unnt er.

6.1.4. 250ul af stédludu bléndunni (4.8) eru settir & somu plétuna og & sama hatt (6.1.3).

6.1.5. 5ul af hvorri lausn samkveemt 4.6 og 4.7 eru settir & tvo punkta & byrjunarlinuna til ad audvelda
stadsetningu peirra eftir ad pléturnar hafa verid framkalladar.

6.1.6. Platan er h6fd i 6f6orudu (6mettudu) ilati fullu af ferdafasa i (4.5) pangad til hann hefur faerst fram um
12 cm fra byrjunarlinunni sem venjulega tekur um 45 minutur. Platan er latin porna og resorsin6l/DHT-
svaedid afmarkad undir utfjélublau ljési (254 nm). Efnasamboéndin hafa baedi um pad bil sgitthdR
Rendurnar eru merktar med blyanti 2 mm fré ytri, dokku markalinunni. bessi svaedi eru fjarleegd og
adseygjunum ar hvorri rond safnad saman.

6.1.7. Adseygjurnar seminnihalda synid eru dregnar Gt og sogefnid sem inniheldur stadallausnina & eftirfarandi
hatt:

2 ml af metandli (4.2) er baett Gt i og hreert &n aflats i bléndunni i eina klukkustund. Efnablandan er siud
og utdratturinn endurtekinn med 2 ml af metandli i 15 minGtur til vidbétar.

6.1.8. Utdraettirnir eru sameinadir og leysiefnid 14tid gufa upp yfir nétt i loftteemdum purrkara med videigandi
perriefni. Upphitun er 6heimil.

6.1.9. Leifarnar (6.1.8) eru silileradar (6.1.8) annadhvort eins og lyst er { 6.1.9.1 eda 6.1.9.2.

6.1.9.1. 200ul af BSTFA (4.9.1) er beaett vid med smasprautu og efnablandan latin standa i lokudu ilati vid
stofuhita i 12 klukkustundir.

6.1.9.2. 20Qul af HMDS (4.9.2) og 10Qul af TMCS (4.9.3) er baett Gt i med smasprautu og efnablandan hitud i
lokudu i lati vid 60 C i 30 minGtur. Efnablandan er sidan keeld.

6.2. Gasgreining

6.2.1. Adsteedur vid gasgreiningu

Adgreining stlunnar skal vera pannig ad R sé 1,5 eda heerra, par sem:

- 2d’(r2 — r1)
Wi Ws

par sem:

rpogr = rastimifyrir tvo toppa i minatum,

wi ogw. = breidd pessara toppa vid halfa haed i millimetrum

d hradi skrifarans i mm/min.
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Sula sem reynst hefur henta og heppilegar adstaedur vid gasgreiningu:
Efni  sdlunnar: ryofritt stal
lengd: 200 cm
innra pvermal:  ~ 3mm
fylliefni: 10% OV — 17 a kromdésorbi WAW, 100 — 12@esh
Logajonunarnemi
Hiti:
sula: 185C (jafnhiti)
nemi: 250C
synisholf: 2506C
Burdarlofttegund: kofnunarefni
fleedi: 45 ml/min.
Fleedi kéfnunarefnis og lofts er stillt med pvi ad fylgja leidbeiningum framleidandans.

6.2.2. 1 — 3ul af lausninni sem fengin er samkveemt 6.1.9 er sprautad inn i gasgreininn. Sprautad er fimm
sinnum fyrir hverjalausn (6.1.9), flatarmal toppanna maelt, medaltalid fundid og hlutfallid milli flatarméals
toppanna sidan reiknad ut: S = flatarmal resorsindltoppsins/flatarmal DHT-toppsins.

7. UTREIKNINGAR
Resorsindlstyrkur synisins, sem gefinn er upp sem hundradshluti midad vid massa (% m/m), er fundinn
med eftirfarandi formulu:

% resorsinél= s X _ Syn
M Sstaéalefnablanda
par sem:
M = proéfsyni i grommum (6.1.1),
Ssyni = medalhlutfall flatarmals topps fyrir synislausnina, samkveemt 6.2.2,
Sstasaletablanda= Medalhlutfall flatarmal topps fyrir stadalefnablénduna, samkveemt
6.2.2.

8. TVIMALINGAGILDI (%)

Ef resorsinélmagn er um 0,5% méa munur a nidurstédum tveggja akvardana sem eru gerdar a hlidsteedan
hatt & sama syninu ekki vera meiri en sem nemur raungildinu 0,025%.
VI. AKVORPUN METANOLS MIPAD VID ETANOL EDA PROPAN-2-OL

1. MARKMIDP OG GILDISSVID
Hér er lyst adferd til ad greina metandl i 6llum tegundum snyrtivara (bar med talinn (16i) med gasgrein-
ingu.

Haegt er ad &kvarda hlutfallslegan styrk fra 0 — 10%.

2. SKILGREINING
Metandlmagn sem akvardad er samkvaemt pessari adferd er gefido upp sem hundradshluti midad vid
massa metanols midad vid etandl eda propan-2-06l.

3. MEGINREGLA

Akvérdunin er gerd med gasgreiningu.

(1) Sja 1SO-stadal 5725.
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4, HVARFEFNI

Hvarfefnin verda ad standast krofur um greiningarhreinleika.

4.1. Metandl

4.2, Oblandad etandl

4.3. Propan-2-6l

4.4. Kléréform, pvegid med vatni til ad leysa pad fra alkohali.
5. BUNABUR

5.1. Gasgreining:

med varmaleidninema fyrir Gdasyni,
med logajonunarnema fyrir Snnur syni en Gdasyni.

5.2. Meelikolbur, 100 ml

5.3. Rennipipur,2 ml, 20 ml, 0 — 1 ml

5.4. Smasprautur 0—1Qd og 0 —5ul
og (adeins fyrir Udasyni) sérstakar loftpéttar sprautur med loka (sja synatokuadferd, skyringarmynd
5()).

6. VINNUADBFERD

6.1. Undirbuningur synis

6.1.1. Udasyni eru undirbtin samkveemt Il. kafla vidaukans vid tilskipun framkveemdastjornarinnar
80/1335/EBE fra 22. desember 1980 6g sidan maeld med gasgreiningu vid adstsedur sem greint
erfrai6.2.1.

6.1.2. Onnur syni en udasyni sem undirbuin eru samkvaemt ofangreindum I1. kafla eru pynnt med vatni pangad
til styrkur etandls eda prépan-2-6ls er 1- 2%, og sidan meeld med gasgreiningu vid adstaedur sem greint
erfrai6.2.2.

6.2. Gasgreining

6.2.1. Varmaleidninemi er notadur fyrir Gdasyni.

6.2.1.1. Sdlan er fyllt med 10% hallkémidi M18 & kromdésorbi WAW, 100 — 2@&h

6.2.1.2. Adgreining sulunnar skal vera pannig ad R sé 1,5 eda haerra, par sem
U U
— 2 d Iy d r
W1 + W>
par sem:
rpogr = rastimifyrir tvo toppa i minatum,

wi 0ogw, = breidd pessara toppa vid halfa haed i millimetrum,

d’ = hradi skrifarans { mm/min.
6.2.1.3. Vid eftirfarandi adsteedur er haegt ad né pessari adgreiningu:
Efni  sdlunnar: ryfritt stal
lengd: 3,5m
innra pvermal: 3mm

Braarstraumur i varmaleidninemanum: 150 mA

(%) Stjtid. EB nr. L 383, 31.12. 1980, bls. 27.
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Burdarlofttegund: helium
prystingur: 2,5 bar
fleedi: 45 ml/min.
Hiti:
synisholf: 156C
nemi: 150C
stluofn: 65C
Heegt er baeta flatarmalsmaelingu toppanna med sjalfvirkri heildun.
6.2.2. Fyrir dnnur syni en Gdasyni:
6.2.2.1. Sdlan er fyllt med krémdésorbi 105 eda porapaki QS og logajonunarneminn notadur.
6.2.2.2. Adgreining stlunnar skal vera pannig ad R sé 1,5 eda heerra, par sem
oo At
R =2 d’ry d'ry
W1 + W2
rpogr = rastimifyrir tvo toppa i minatum,
w; ogw = breidd pessara toppa vid halfa haed i millimetrum,
d’ = hradi skrifarans i mm/min.
6.2.2.3. Adgreining pessi hefur fengist vié eftirfarandi adsteedur:
Efni sulunnar: ryofritt stal
lengd: 2m
pvermal: 3mm
Neemi rafspennumeelis: 8 10 °A
Lofttegundir:
burdarlofttegund: kéfnunarefni
prystingur: 2,1 bar
fleedi: 40 ml/min.
Studningslofttegund vetni
prystingur 1,5 bar
fleedi: 20 ml/min.
Hiti:
synisholf: 150C
nemi: 230C
stluofn: 120-130C
7. KVORBUNARFERILL
7.1. Vid gasgreiningaradferdina i 6.2.1 (stla med hallkémidi M 18) eru eftirfarandi stadladar efnablondur

notadar. Efnabléndur pessar eru tilreiddar med pvi ad nota rennipipur en ndkveemt magn er fundido med

pvi ad vega rennipipuna eda kolbuna eftir hverja vidbot.

Hlutfallslegur Metandl Etandl eda Kléréformi beett vio
styrkur ml prépan-2-6l ad rammali
(m/m %) (ml)
um pad bil 2,5% 0,5 20 100 ml
um pad bil 5,0% 1,0 20 100 ml
um pad bil 7,5% 1,5 20 100 ml
um pad bil 10,0% 2,0 20 100 ml

2 — 3 ul er sprautad inn i gasgreininn vid adstaedur sem lyst er i 6.2.1. Reiknad er Gt hlutfall milli
flatarmals metandls-/etandlstoppanna eda metandls-/prépan-2-6lstoppanna fyrir hverja efnabléondu.

Teiknadur er kvordunarferill:
X-asinn: % metandls midad vid etandl eda propan-2-4l,

Y-asinn: hlutfall milli flatarméls metandls-/etandlstoppanna eda metandls-/propan-2-6lstoppanna.
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7.2. Vid gasgreiningaradferdina i 6.2.2 (pérapak QS eda kromdsorb 105) eru notadar eftirfarandi stadladar
efnabldndur. Efnablondur pessar eru tilreiddar med pvi ad nota sméasprautu og rennipipu en nakveemt
magn er fundid Ut med pvi ad vega rennipipuna eda kolbuna eftir hverja vidbot.

Hlutfallslegur Metandl Etandl eda Vatni beett vid
styrkur wl prépan-2-6l ad rammali
(m/m %) (ml)
um pad bil 2,5% 50 2 100 ml
um pad bil 5,0% 100 2 100 ml
um pad bil 7,5% 150 2 100 ml
um pad bil 10,0% 200 2 100 ml

2 —3ul er sprautad inn i gasgreininn vid adstaedur { 6.2.2.
Reiknad er Gt hlutfall milli flatarmals metandls-/etandlstoppanna eda metandls-/prépan-2-6lstoppanna
fyrir hverja efnabléndu.

Teiknadur er kvordunarferill par sem:

X-asinn: % metanodls midad vid etandl eda propan-2-4l,

Y-asinn: hlutfall milli flatarméls metandls-/etanélstoppanna eda metandls-/propan-2-6lstoppanna.
7.3. Kvoérdunarferillinn skal vera bein lina.

8. TVIMALINGAGILDI (1)

Ef metanélmagn er um 0,5% midad vid magn etandls eda prépan-2-6ls ma munur & nidurstddum tveggja
akvardana sem eru gerdar a hlidsteedan héatt a sama syninu ekki vera meiri en sem nemur raungildinu
0,25%.

(1) Sja 1SO-stadal 5725.



