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PRIDJA TILSKIPUN FRAMKV/AEMDASTJORNARINNAR
fr4 27. september 1983

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

(83/514/EBE)
FRAMKV/ZAEMDASTIJORN EVROPUBANDALAGANNA akvarda heildarmagn flGors i tannkremi, adgreina og
HEFUR, akvarda lifreen kvikasilfursambodnd og akvarda alkalisulfid

og jardalkalisulfia.

med hlidsjon af stofnsattmala Efnahagsbandalags Evropu, Ragstafanir sem kvedid er & um i pessari tilskipun eru i

samraemi vid alit nefndarinnar sem sér um ad laga tilskipun
76/768/EBE ad teekniframforum.

med hlidsjon af tilskipun radsins 76/768/EBE fra 27. jali

1976 um samraemingu laga adildarrikjanna um snyrti-

vorur (), eins og henni var sidast breytt med tilskipun

83/341/EBE %), einkum 1. mgr. 8. gr., SAMPYKKT TILSKIPUN PESSA:

1.gr
og ad teknu tilliti til eftirfarandi:

o - . o Adildarrikin skulu gera allar naudsynlegar rddstafanir til ad
I tilskipun 76/768/EBE er kvedid & um opinbert eftirlit med tryggja ad opinbert eftirlit med snyrtivorum:

snyrtivorum til ad tryggja ad fullnaegt sé skilyrdum sem
meelt er fyrir um i akveedum bandalagsins um samsetningu

snyrtivara. — akvoroun diklérmetans og 1,1,1-trikléretans,

— adgreining og akvordun kindlin-8-6ls olgis(8-hy-

Akveda ber, eins fljott og kostur er, allar naudsynlegar droxykinolinium) salfats,

greiningaradferdir. Tvo fyrstu skrefin hafa pegar verio stig-
in med skilgreiningu tiltekinna adferda i tilskipun fram-
kveemdastjornarinnar 80/1335/EBY ¢g 82/434/EBEY).
bridja skrefid verdur folgid i pvi ad skilgreina adferdir til
ad akvarda diklérmetan og 1,1,1-trikl6retan, adgreina og . L o }
akvarda kinolin-8-61 ogvis(8-hydroxykindlinium) sulfat, — adgreining  og akvordun  merkaptoediksyru i
akvarda ammoéniak, adgreina og akvarda nitrémetan, a3-  harlidunar- og aflidunarvérum og hareydingarvérum,
greina og akvarda merkaptoediksyru i harlidunar og aflio- o o i

unarvérum og hareydingarvérum, adgreina og akvarda — adgreining og akvordun hexaklorfens (INN),
hexaklorfen (INN),akvarda natriumtosylkloramid (INN),

— akvoroun ammaoniaks,

— adgreining og akvordun nitrometans,

— &kvordun natriumtésylkloramids (INN),

*) Stjtia. EB nr. L 262, 27. 9. 1976, bls. 169. o . , . .
(%) Stjtia. EB nr. L 188, 13. 7. 1983, bls. 15. — akvoroun heildarmagns fluors i tannkremi,

() stjtis. EB nr. L 383, 31. 12. 1980, bls. 27. o o
(%) Stjtid. EB nr. L 185, 30. 6. 1982, bls. 1. — adgreining og 4kvordun lifreenna kvikasilfursambanda,
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— akvordun alkalisulfida og jardalkalisulfida, 3.gr.

sé framkvaemt i samraemi vid adferdirnar sem lyst er i vio-

aukanum hér & eftir Tilskipun pessari er beint til adildarrikjanna.

2.9 Gjort i Brussel 27. september 1983.
Adildarrikin skulu sampykkja naudsynleg l6g og stjorn- Fyrir hond framkvaemdastjornarinnar,
syslufyrirmeeli til ad fara ad tilskipun pessari eigi sidar en Frans ANDRIESSEN
31. desember 1984. o
framkveemdastjori.

Pau skulu tilkynna pad framkvaemdastjorninni pegar i stad.
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6.1.

VIDAUKI

AKVORDUN DIKLORMETANS OG 1,1,1-TRIKLORETANS

UMFANG OG GILDISSVID

Hér er lyst adferd vio akvoroun diklormetans (metylenklérids) og 1,1,1-trikléretans (metylkléréform) i
6llum snyrtivérum sem liklegt er ad innihaldi pessi leysiefni.

SKILGREINING

Diklérmetanmagn og 1,1,1-trikléretanmagn synisins sem er &kvardad i samraemi vid pessa adferd er
gefid upp sem hundradshluti midad vid massa.

MEGINREGLA

Adferdin byggist a gasgreiningu med kléréform sem innri stadal.

HVARFEFNI

Oll hvarfefni verda ad standast krofur um greiningargaedi
Kléréform (CHCH).

Koltetraklorio (CG).

Diklérmetan (Ck(CIy).

1,1,1-trikléretan (CECCls).

Aseton.

Koéfnunarefni.

BUNABUR

Venjulegur binadur rannsoknarstofu.

Gasgreinir med hitaleidoninema.

Flutningsflaska, 50 — 100 ml (sja synatokuadferd 5)8) (
Sprauta fyrir gas undir prystingi, 25 eda/8((sja synattkuadferd 5.4.2.3)(
VINNUADFERD

Syni sem er ekki undir prystingi: synid er vegid nakveemlega og sett i Erlenmeyer-kolbu med
tappa. Nakveemlega vegnu kléréformmagni, (4.1.) sem samsvarar aeetludu diklormetanmagni og 1,1,1-
trikléretanmagni synisins, er beett Gt i sem innri stadli. Innihaldi kolbunnar er blandad vandlega saman.

(%) Stjtid. EB nr. L 383, 31. 12. 1980, bls. 27.
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6.2. Syni undir prystingi: notud er synatékuadferdin sem lyst er i kaflanum um synatdku (5. lig, II. kafla i
vidauka vid tilskipun radsins 80/1335/EBE), en med eftirfarandi breytingum:

6.2.1. Syni er feert yfir i flutningsflosku (5.3) og pvi magni kloréforms (4.1.), sem samsvarar daetludu magni
af dikléormetani og/eda 1,1,1-trikléretani i syninu, sidan beett Ut i sem innri stadli. Blandad er vel saman.
Daudarammal lokans er hreinsad med 0,5 ml af koltetrakloridi (4.2). Eftir ad synid hefur verid purrkad
er vidbotarmassi innri stadalsins akvaréadur nakveemlega sem massamunur.

6.2.2. Sprautan er fyllt med syninu og nalaroddur sprautunnar hreinsadur med kéfnunarefni (4.6) svo ad engar
leifar séu til stadar pegar sprautad er inn i gasgreininn.

6.2.3. Eftir hverja synatoku ber ad hreinsa yfirbord lokans og flutningstaekisins nokkrum sinnum med asetoni
(4.5) (med sprautu), eins og krafist er, og purrka sidan vandlega med kdfnunarefni (4.6).

6.2.4. Vid hverja greiningu eru notadar tvaer mismunandi flutningsfléskur og fimm meelingar framkveemdar
ar hvorri flosku.

7. ADST/ZAEDUR VID GASGREININGU

7.1. Forsula

efni: ryofritt stal

Lengd: 300 mm

bvermal: 3 eda 6 mm

Fylliefni: sama efni og notad er i greiningarsuluna.

7.2. Sula

Stodufasinn er gerdur Ur hallkémidi M 18 a krémésorbi. Adgreining sulunnar skal vera pannig adé ,R"
sé jafnt og eda haerra en 1,5, par sem:

d/(rz — r1)
Wi + W,

R=2

par sem:

rnogr = rastimi toppanna (i mindtum),
w; ogwe = breidd toppanna vid halfa haed (i millimetrum),

d = hradi skrifarans (i millimetrum a minaGtu).
7.3. Sem deemi skila eftirfarandi stlur seskilegum nidurstodum:
Sila | Il
Efni: Ryofritt stal Ryofritt stal
Lengd: 350 cm 400 cm
bvermal: 3mm 6 mm
Burdarefni:
krémésorb: WAW WAW-DMCS-HP
kornasteero: 100 — 12@esh 60 — 80mesh
Stéodufasi: Hallkémid M 18, 10% Hallkémidé M 18, 20%

Hitinn mé vera breytilegur eftir pvi hvert hlutverk bnadarins er. | deemunum hér & eftir hefur hitinn
verid stilltur & eftirfarandi hatt:

Sila | 1
Hiti:
stla: 65C 75°C
synisholf: 150C 125C
nemi: 150C 200°C
Burdarlofttegund:
fleedi heliums: 45 ml/min. 60 ml/min.
innrennslisprystingur: 2,5 bar 2,0 bar

Innsprautun: 15l 15ul
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8. BLANDA TIL AD AKVEDA UTSLAGSSTUBDULINN
Eftirfarandi blanda er 16gud og sett ndkveemlega vegin i Erlenmeyer-kolbu med tappa:

Diklérmetan (4.3), 30% (m/m).
1,1,1-trikl6retan (4.4), 35% (m/m).
Kléréform (4.1), 35% (m/m).

9. UTREIKNINGAR

9.1. Utslagsstudull fyrir efni ,p* i hiutfalli vid efni ,a“ sem er valinn sem innri stadall er reiknadur Gt
med eftirfarandi formulu:

mp X Aa

kp = ————*
"7 Max A,

Fyrir fyrra efnio ,p“ er:

kp = utslagsstudull pess,
mp = massi pess i bléndunni,
Ap = flatarmal topps pess.

Fyrir sidara efnid ,a“ er:

Ka Utslagsstudull pess,
Ma = massi pess i blondunni,
A. = flatarmdl topps pess.

Sem daemi hafa eftirfarandi Utslagsstudlar fengist (fyrir kléroform k: = 1):

Diklérmetan: k= 0,78 &+ 0,03
1,1,1-trikl6retan: k= 1,00+ 0,03

9.2. Magn diklérmetans (% m/m) og 1,1,1-trikléretans i syninu sem greina & er reiknad Ut med
eftirfarandi formulu:

m, X A1 X ki x 100

% (m/m) CHxCl, = A<M
a e

ma X Az X ko x 100
Aa X Me

% (m/m) CH3CCl; =

par sem

My massi kléréforms sem notadur er (i grommum),

Ma = massi synisins sem greina a (i grommum),
Aa = flatarmal kléréformtoppsins,
A: = flatarmal diklérmetantoppsins,

A, = flatarmdl 1,1,1-trikléretantoppsins.

10. TVIMALINGAGILDI (1)

Ef diklormetanmagn og/eda 1,1,1-trikléretanmagn er 25% (m/m), ma munur & nidurstddum tveggja
akvardana sem eru gerdar & hlidsteedan hatt & sama syninu ekki vera meiri en sem nemur raungildinu
2,5% (m/m).

(1) 1SO-stadall 5725.



Nr. L 291/14 Stjérnartidindi EB 24.10. 83

APGREINING OG AKVORDUN KiNOLIN-8-OLS OG BIS
(8-HYDROXYKINOLINIUM) SULFATS

1. UMFANG OG GILDISSVID

Hér er lyst adferd til ad adgreina og akvarda kinolin-8-6l og sulfat pess.

2. SKILGREINING

Magn kin6lin-8-6ls ogis(8-hydroxykindlinium)sulfats i syninu sem er akvardad med pessari adferd er
gefid upp sem hundradshluti midad vido massa kin6lin-8-6ls.

3. MEGINREGLA

3.1. Adgreining

Adgreining med punnlagsskiljun.

3.2. Akvordun

Akvordun er gerd med litréfsmaelingu vid 410 nm bylgjulengd & komplexinum sem faest med hvarfi vié
Fehling-lausnina.

4, HVARFEFNI

Oll hvarfefni verda ad standast kréfur um greiningarhreinleika.

4.1. Kindlin-8-0l.

4.2. Bensen. Geeta skal fyllstu vartdar pegar unnid er med bensen sékum eiturverkunar pess.
4.3. Kléréform.

4.4, Vatnslausn natriumhydroxids, 50% (m/m).

4.5. Koparsulfatpentahydrat.

4.6. Kaliumnatriumtartrat.

4.7. M saltsyra.

4.8. 0,5 M brennisteinssyra.

4.9. M natriumhydroxidlausn.

4.10. Etandl.

4.11. Batan-1-6l.

4.12. isedik.
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4.13. 0,1 saltsyra.
4.14. ,Selit 545 “ eda samsvarandi.
4.15. Stadallausnir

4.15.1. Vegin eru 100 mg af kindlin-8-6li (4.1) og sett i 100 ml meelikolbu. Innihald kolbunnar er leyst upp i
smaskammti af brennisteinssyru (4.8.). Fyllt er ad markinu med brennisteinssyru (4.8.).

4.15.2. Vegin eru 100 mg af kinolin-8-6li og sett i 100 ml maelikolbu. Innihald kolbunnar er leyst upp i etanoli
(4.10). Fyllt er ad markinu med etanoli (4.10) og blandad saman.

4.16. Fehling-lausn

Lausn A
Vegin eru 7 g af koparsulfatpentahydrati (4.5) og sett i 100 ml meelikolbu. Innihald kolbunnar er leyst
upp i smaskammti af vatni. Fyllt er ad markinu med vatni og blandad saman.

Lausn B

Vegin eru 35 g af kaliumnatriumtartrat (4.6) og sett i 200 ml maelikolbu. Innihald kolbunnar er leyst upp
i 50 ml af vatni. 20 ml af natriumhydroxidi (4.4) er beett Gt i. Fyllt er ad markinu med vatni og blandad
saman. Rétt adur en nota & blonduna er 10 ml af lausn A og 10 ml af lausn B fluttir med rennipipu yfir i
100 ml meelikolbu. Fyllt er ad markinu og blandad saman.

4.17. Ferdafasar fyrir punnlagsskiljun

| : Batan-1-6l (4.11) / ediksyra (4.12) / vatn (80 : 20 : 20; v/v/v).
Il : Kléréform (4.13) / ediksyra (4.12) (95 : 5; viv).

4.18. 2,6-diklér-4-(klér6imind) sykldhexa-2,5-dienén, 1% (m/v) lausn { etandli (4.10).
4.19. Natriumkarbénat, 1% (m/v) lausn i vatni.

4.20. Etandl (4.10), 30% (v/v) lausn i vatni.

4.21. Dinatriumdihydrégenetylendiamintetraasetat, 5% (m/v) lausn i vatni.

4.22. Jafnalausn, pH-gildi 7

Vegin eru 27 g af vatnsfriu kaliumdihydrégenortéfosfati og 70 g af dikaliumhydrégenortéfosfattrinydrati
og sett i 1 | meelikolbu. Fyllt er ad markinu med vatni.
4.23. Tilbanar plétur fyrir punnlagsskiljun

Tilbanar punnlagsplétur af pykktinni 0,25 mm (tMerck Kieselgeb0 eda samsvarandi plétur). Fyrir
notkun eru pléturnar Gdadar med 10 ml af hvarfefni (4.21) og sidan purrkadar Y@ 80

5. BUNAPUR
5.1. 100 ml kolba med kululaga botni og slipudum hélsi.
5.2. Meelikolbur.

5.3. Kvardadar rennipipur, 10 og 15 ml.
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5.4. Belgrennipipur, 20, 15,10 og 5 ml.

5.5. Skiltrektir, 100, 50 og 25 ml.

5.6. Samanbrotinn siupappir, pvermal 90 mm.

5.7. Hverfisvali.

5.8. Endurstreymispéttir med slipudum glerhalsi.

5.9. Litréfsmeelir.

5.10. 10 mm kavettur.

5.11. Segulhraerari med hitara.

5.12. Glersula fyrir skiljun: 160 mm I6ng, 8 mm i pvermal, mjérri i nedri endann, med glerullarhnodra, efri

endinn Gtbuinn pannig ad haegt sé ad nota yfirprysting.

6. VINNUADFERD

6.1. Adgreining

6.1.1. Vokvasyni

6.1.1.1. pH-gildi hluta synisins er stillt & 7,5 og 10 peirrar lausnar settir & punkt & byrjunarlinu tilbdinnar

kisilhlaupspunnlagsplétu (4.23).

6.1.1.2. 10 og 3Qul af stadallausninni (4.15.2) eru settir & adra tvo punkta & byrjunarlinunni og platan sidan
latin liggja i 66rum ferdafasanna tveggja (4.17).

6.1.1.3. begar ferdafasinn hefur feerst fram um 150 mm, er platan purrkud Vi€ 1015 minGtur). Undir
Gtfjélublaum (UV) lampa (366 nm) syna kindlin-8-6lblettirnir gula flarljomun.

6.1.1.4. Platan er 4éud med natriumkarbonatlausn (4.19). Hun er sidan purrkud og Udud med 2,6-diklér-4 -
(klér6imino) sykldhexa-2,5-diendnlausn (4.18). Kindlin-8-61 kemur fram sem blair blettir.

6.1.2. Syni i féstu formi eda sem krem

6.1.2.1. 1 g af syninu er dreift i 5 ml af jafnalausninni (4.22). bad er sidan flutt med 10 ml af kl6éréformi (4.3)
yfir i skiltrekt og hrist. Pegar kléréformfasinn hefur verid skilinn fra er vatnsfasinn dreginn Gt tvisvar
sinnum til vidbétar med 10 ml af kléréformi (4.3). Kléréformfasarnir eru sameinadir og siadir og sidan
er ngestum allt leysiefnid eimad af i 100 ml kolbu med kululaga botni (5.1.) i hverfisvala (5.7.). Leifarnar
eru leystar upp i 2 ml af klér6formi (4.3) og 10 og B0af lausninni sem faest eru settir & punnlagsplétu
Ur kisilhlaupi (4.23) samkveemt adferdinni i 6.1.1.1 og par 4 eftir.

6.1.2.2. 10 og 3Qul af stadallausn (4.15.2) eru settir & plétuna og sidan er haldid afram eins og lyst er i 6.1.1.2

til 6.1.1.4.
6.2. Akvordun
6.2.1. Vokvasyni
6.2.1.1. Vegin eru 5 g af syninu og sett i 100 ml kolbu med kululaga botni. 1 ml af brennisteinssyru (4.8.) er

baett Gt i og blandan eimud vié leekkadan prysting vidG0uns naestum allur vokvinn er gufadur upp.
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6.2.1.2. bessar leifar eru leystar upp i 20 ml af heitu vatni. Lausnin er sidan flutt yfir i 100 ml meelikolbu. HUn
er skolud prisvar med 20 ml af vatni. Fyllt er ad 100 ml markinu med vatni og blandad saman.

6.2.1.3. 5 ml af pessari lausn eru fluttir med rennipipu yfir i 50 ml skiltrekt (5.5). 10 ml af Fehling-lausn (4.16)
er beett Ut i. Kinolin-8-61 koparkomplexinn sem faest er dreginn Gt [oxinkopar (ISO-stadall)] prisvar
sinnum med 8 ml af kléréformi (4.3).

6.2.1.4. Klor6formfasarnir eru siadir og peim safnad i 25 ml meelikolbu (5.2). Fyllt er ad markinu med kloréformi
(4.3) og hrist. Ljospéttni gulu lausnarinnar gagnvart kléréformi er meeld vid 410 nm bylgjulengd.

6.2.2. Syni i fostu formi eda sem krem

6.2.2.1. Vegin eru 0,500 g af syninu og sett i 100 ml kolbu med kualulaga botni (5.1). 30 ml af bensen (4.2)
og 20 ml af saltsyru (4.7) er beett Gt i. Innihald kolbunnar er sodid i 30 mindtur og til pess notadur
endurstreymispéttir, hreert er i & medan.

6.2.2.2. Innihald kolbunnar er flutt yfir i 100 ml skiltrekt (5.5). Sidan er skolad med 5 ml af 1N saltsyru (4.7).
Vatnsfasinn er fluttur yfir i kolbu med kudlulaga botni (5.1) og bensenfasinn pveginn med 5 ml af saltsyru
(4.7).

6.2.2.3. Ef um er ad reeda fleyti sem hindrar frekari greiningu er 0,500 grémmum af syninu blandad saman vié

2 g af Seliti 545 (4.14) til pess ad streymandi pudur myndist. Blandan er flutt i smaum skdmmtum yfir
i skiljunarsulu ur gleri (5.12).

Eftir ad hverjum skammti hefur verid beaett vid er fylliefni stlunnar pjappad saman. Um leid og 6ll
blandan hefur verid flutt yfir i stluna er saltsyra (4.13.) notud sem ferdafasi pannig ad & um pad bil
10 minatum fast 10 ml af lausn (ef naudsyn krefur er heegt ad framkvaema pessa skiljun vid veegan
kéfnunarefnisprysting). A medan & skiljuninni stendur skal tryggja ad saltsyran fljoti yfir fylliefnid i
sulunni. Fyrstu 10 ml af lausninni eru sidan medhondladir eins og lyster i 6.2.2.4.

6.2.2.4. Sameinadir ferdafasarnir (6.2.2.2) eda lausnin (6.2.2.3) eru eimadir i hverfisvalanum vid lsekkadan
prysting uns neer allur vékvinn er gufadur upp.

6.2.2.5. Leifarnar eru leystar upp i 6 ml af natriumhydroxidlausn (4.9). Baett er vid 20 ml af Fehling-lausn (4.16)
og innihald kolbunnar sidan flutt yfir i 50 ml skiltrekt (5.5). Kolban er skolud med 8 ml af kiér6formi
(4.3). Skiltrektin er hrist og klér6formfasinn siadur yfir i 50 ml meelikolbu (5.2).

6.2.2.6. Utdréatturinn er endurtekinn prisvar med 8 ml af kior6formi (4.3). Kloréformfasarnir eru siadir og peim
safnad i 50 ml kolbu. Fyllt er ad markinu med kléréformi (4.3) og hrist. Maeld er ljéspéttni gulu
lausnarinnar gagnvart klor6formi (4.3) vid 410 nm bylgjulengd.

7. STAPALKURFA
5, 10, 15 og 20 ml af stadallausn (4.15.1), sem samsvara 5, 10, 15 og 20 mg af kinélin-8-6l, eru fluttir

med rennipipu yfir { fiorar 100 ml kolbur med kdlulaga botni (5.1), sem hver um sig inniheldur 3 ml af
30% etandli i vatni (4.20). Haldid er afram eins og lyst er i 6.2.1.

8. UTREIKNINGAR

8.1. Vokvasyni

Magn kinélin— 8 — 6ls(%(m/m)) = % x 100

par sem:
a = kindlin-8-0l lesid af stadalkarfunni (7.) i milligrémmum,
m = massi profsynisins (6.2.1.1) (i milligrémmum).
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8.2 Syni i fostu formi eda sem krem

Magn kinélin— 8 — 6ls (% (m/m)) % x 100

par sem:
a = kindlin-8-6l lesid af stadalkdrfunni (7.) i milligrommum,
m = massi préfsynisins (6.2.2.1) (i milligrommum).

9. TVIMAELINGAGILDI (1)

Ef magn kindlin-8-6ls er um 0,3% ma munur & nidurstdédum tveggja akvardana sem eru gerdar a
hlidstaedan hatt & sama syninu ekki vera meiri en sem nemur raungildinu 0,02%.

AKVORDUN AMMONIAKS

1. UMFANG OG GILDISSVID

Hér er lyst adferd til akvordunar & 6bundnu ammoniaki i snyrtivérum.

2. SKILGREINING

Ammoniakmagn synisins sem er akvardad i samraemi vid pessa adferd er gefid upp sem hundradshluti
midad vid massa ammoniaks.

3. MEGINREGLA

Bariumkloridlausn er baett Gt i préfsyni af snyrtivéru sem pynnt hefur verid med vatnsbléndudu metandli.
Ef botnfall myndast er pad siad burtu eda skilié fra med midfléttaaflsskiljun. bessi adferd kemur i veg
fyrir ad ammoniak glatist, vid gufueimingu, ar tilteknum ammaoniumséltum, til deemis karboénati og
hydrégenkarbonati asamt soltum fitusyra, p6 ekki ir amméniumasetati.

Ammoniakid er gufueimad fra siuvokvanum eda flotinu og akvardad med breytividndAmsmeelingu eda
annarri gerd titrunar.

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

4.1. Metandl.

4.2. Bariumklériddihydrat, 25% lausn (m/v).

4.3. Ort6bdrsyra, 4% lausn (m/v).

4.4. Brennisteinssyra, stadallausn, 0,25 M.

4.5. Frodueyair.

4.6. Natriumhydroxid, stadallausn, 0,5 M.

4.7. Litvisir (ef hans er krafist): 5 ml af 0,1% (m/v) af metylraudri lausn i etandli er blandad saman vié 2 ml
af 0,1% (m/v) af metylenblarri lausn i vatni.

(1) 1SO-stadall 5725.
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5. BUNABUR

5.1. Venjulegur banadur rannséknarstofu.

5.2 Miofléttaaflsskilja med 100 ml flosskum med téppum.

5.3. Gufueimingarbunadur.

5.4. Breytivionamsmeelir.

5.5. Glerrafskaut og samanburdarrafskaut ur dikvikasilfurdikloridi (kalomel).

6. VINNUADFERD

6.1. Sa massi synisins (m) sem samsvarar 150 mg af ammaniaki hi® mesta er veginn og settur i 100 ml
meelikolbu.

6.2. 10 ml af vatni, 10 ml af metandli (4.1) og 10 ml af bariumkléridlausn (4.2) er beett Gt i. Fyllt er upp ad

100 ml markinu med metanoli (4.1).
6.3. Innihaldi kolbunnar er blandad saman og pad latid standa yfir nétt i keelisk@p. (5

6.4. Lausnin, medan han er enn kold, er sidan siud eda sett i midfléttaaflsskilju i lokudum glésum i 10
minatur pannig ad siuvokvinn eda flotid verdi teert.

6.5. 40 ml af pessari teeru lausn eru fluttir med rennipipu yfir i gufueimingarbanadinn (5.3), &samt 0,5 ml af
frodueydi (4.5), ef porf krefur.

6.6. Lausnin er eimud og 200 ml af henni er safnad i 250 ml bikarglas sem inniheldur 10 ml af stadalbrenni-
steinssyru (4.4) og 0,1 ml af litvisi (4.7).

6.7. Umframsyran er baktitrud med stadalnatriumhydroxidlausn (4.6).

6.8. Ath.: Fyrir akvoroun med breytivisSndmsmeelingu er 200 ml af eimudu lausninni safnad i 250 ml
bikarglas sem inniheldur 25 ml af ortébérsyrulausn (4.3), og lausnin sidan titrud med stadal-
brennisteinssyru (4.4) og titrunarferillinn teiknadur.

7. UTREIKNINGAR

7.1. Utreikningur vid baktitrun

Ammaéniakmagn synisins sem gefid er upp sem hundradshluti midad vid massa (% m/m) er reiknad Gt
med eftirfarandi formulu:

(ZOMZ — V1M1) x 17 x 100 _ (ZOMZ — V1M1) X 4250
0,4m - m

ammoéniak %m/m) =

par sem:

Vi = rdmmadl natriumhydroxidlausnarinnar (4.6) sem notud er (i millilitrum)

M1 = raunverulegur molstyrkur natriumhydroxidlausnarinnar (4.6),
Mz = raunverulegur molstyrkur brennisteinssyrulausnarinnar (4.4),
m = massi profsynisins (6.1) sem tekinn er (i milligrommum).
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7.2. Utreikningur vid breytiviBnamsmaelingu

Ammaéniakmagn synisins sem gefid er upp sem hundradshluti midad vid massa (% m/m) er reiknad Gt
me3d eftirfarandi formulu:

Vo X M2 X 17X 100 4250 Vz M,

ammoniak %m/m) = 0 am p
)

par sem

V2 raimmal brennisteinssyrulausnarinnar (4.4) sem notud er (i millilitrum),
Mz = raunverulegur mélstyrkur hennar,
m massi profsynisins sem tekinn er (i milligrommum).

8. TVIMALINGAGILDI (1)

Ef ammoéniakmagn er um 6% ma munur & nidurstddum tveggja dkvardana sem eru gerdar & hlidstaedan
héatt & sama syninu ekki vera meiri en sem nemur raungildinu 0,6%.

ADGREINING OG AKVORDUN NITROMETANS

1. UMFANG OG GILDISSVID

pessi adferd hentar til ad adgreina og akvarda nitrometan i allt ad 0,3% magni i snyrtivérum i Gdabrasum.

2. SKILGREINING

Nitrémetanmagn synisins sem er akvardad i samreemi vid pessa adferd er gefid upp sem hundradshluti
midad vid massa nitrometans i heildarmagni tdabrusans.

3. MEGINREGLA

Nitrémetan er adgreint med litahvarfi. Nitrbmetan er dkvardad med gasgreiningu eftir ad innri stadli
hefur verid beett vid.

4. ADPGREINING

4.1. Hvarfefni

Oll hvarfefni verda ad standast kréfur um greiningarhreinleika.
4.1.1. Natriumhydroxid, 0,5 M lausn.

4.1.2. Folin-hvarfefni

0,1 g af natrium 3,4-dihydro6-3,4-dioxdnaftalin-1-sulfonat er leyst upp i vatni og pynnt i 100 ml.

4.2. Vinnuadferd
10mlaf4.1.1 0og 1 mlaf 4.1.2 er beett i 1 ml af syninu. Ef nitrdmetan er til stadar kemur fram fjélublar
litur.

5. AKVORDUN

5.1. Hvarfefni

Oll hvarfefni verda ad standast kréfur um greiningarhreinleika.

(1) 1SO-stadall 5725.
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5.1.1. Kléréform (innri stadall 1).

5.1.2. 2,4-dimetylheptan (innri stadall 2).
5.1.3. Etandl, 95%.

5.1.4. Nitrometan.

5.1.5. Tilvisunarlausn kléréforms

Um 650 mg af klér6formi (5.1.1) eru settir i fyrirffram vegna 25 ml meelikolbu. Kolban er vegin
nakvaemlega & ny med innihaldinu. Fylit er ad 25 ml markinu med 95% etandli (5.1.3.). Hundradshluti
kléréforms i pessari lausn midad vido massa er veginn og reiknadur Ut.

5.1.6. Tilvisunarlausn 2,4-dimetylheptans

pessi lausn er tilreidd & sama hatt og tilvisunarlausn kléréforms en 270 mg af 2,4-dimetylheptan (5.1.2)
eru vegin og sett i 25 ml meelikolbu.

5.2. Bunadur
5.2.1. Gasgreinir med logajénunarnema.
5.2.2. Banadur fyrir synatoku Gr adabrusum (flutningsflaska, tengi fyrir smasprautur, o0.s.frv.) eins og lyst er i

I1. kafla vidaukans vid tilskipun framkveemdastjérnarinnar 80/1335/EBE fra 22. desember)980 (

5.2.3. Venjulegur banadur rannséknarstofu
5.3. Vinnuadferd
5.3.1. Undirbaningur synisins

5 ml af innri stadallausnunum (5.1.5. eda i 5.1.6.) eru settir i vegna 100 ml flutningsflosku sem er

hreinsud eda loftteemd samkvaemt adferdinni i 5.4 i Il. kafla ofangreindrar tilskipunar. Notud er 10 eda
20 ml nalarlaus glersprauta sem er tengd vié flutningstaekid samkvaemt adferdum sem lyst er i 5. lid i
II. kafla ofangreindrar tilskipunar framkveemdastjérnarinnar. Flaskan er vegin & ny til ad akvaréa magn
synisins sem sett hefur verid i hana. Sama adferd er notud til ad flytia um 50 g af Gdasyninu yfir i

fléskuna. Flaskan er vegin enn & ny til ad dkvarda magn synisins sem flutt er. Blandad er vel saman.

10 ul er sprautad inn med pvi ad nota sméasprautuna (5.2.2) sem tilgreind var. Sprautad er inn fimm
sinnum.
5.3.2. Undirbaningur stadalsins

Vegin eru nakveemlega um 500 mg af nitrémetani (5.1.4) og annadhvort 500 mg af kl6réformi (5.1.1)
eda 210 mg af 2,4-dimetylheptani (5.1.2) og sett i 50 ml meelikolbu. Fyllt er ad markinu med 95% etandli
(5.1.3). Blandad vel saman. 5 ml af pessari lausn eru settir i 20 ml meelikolbu. Fyllt er ad markinu med
95% etandli (5.1.3).

10 ul er sprautad inn med pvi ad nota smasprautuna (5.2.2) sem tilgreind var. Sprautad er inn fimm
sinnum.

5.3.3. Adstaedur vid gasgreiningu

5.3.3.1. Sula

Sulan skiptist i tvo hluta og er fylliefni fyrri hlutans Gr didekyltalat & gaskromi Q en pess sidara ukon
50 HB 280X & gaskromi Q.

(%) Stjtid. EB nr. L 383, 31. 12. 1980, bls. 27.
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5.3.3.2.

5.3.3.3.

5.3.3.4.

6.1.

6.2.

Adgreining samsettu sulunnar skal vera pannig ad ,R" sé jafnt og eda heerra en 1,5, par sem:

d'(r; —r1)
Wi 4 W>

R=2

par sem:

rnogr = rastimi toppanna (i mindtum),
w; ogw. = breidd toppanna vid halfa haed (i millimetrum),
d hradi skrifarans (i millimetrum & minatu).

Sem daemi skila eftirfarandi tveir stluhlutar seskilegum nidurstédum:

Sula A:

Efni: ryofritt stal

Lengd: 1,5m

pvermal: 3 mm

Fylliefni: 20% dideyltalat & gaskromi Q (100 — 1&gesh)

Sdla B:

Efni: ryofritt stal

Lengd: 1,5m

pvermal: 3 mm

Fylliefni: 20% Ukon 50 HB 280X & gaskromi Q (100 — 12@&sh

Nemi

Heefilegt nsemi rafspennumaelis logajénunarnemansei8™ A,

Hiti

Eftirfarandi hiti hefur reynst haefilegur:
Synishélf: 1506C,

Nemi: 150 C,

Sula: 50 — 80C (fer eftir gerd sulu og bunadar).

Heefilegt magn lofttegunda

Burdarlofttegund: kdfnunarefni.

prystingur: 2,1 bar.

Fleedi: 40 ml/min.

Adstaedur nema: eins og tilgreint er af framleidanda nemans.

UTREIKNINGAR

Utslagsstudull fyrir nitrtometan er reiknadur Gt fra innri stadlinum sem er notadur:

=y

Ef ,n“ stendur fyrir nitrémetan, er:

Kn

m'n
S’
Ef ,c" stendur fyrir innri stadalinn, klér6form eda 2,4-dimetylheptan, er:

Utslagsstudull pess,
massi pess i blondunni i grommum,
flatarmal topps pess.

m’c = massi kléréforms eda 2,4-dimetylheptan i blondunni (i grommum),
S flatarmal topps pess.

(kn fer eftir pvi hvada binadur er notadur).

Nitrémetanstyrkur synisins

Ef ,n“ stendur fyrir nitrémetan, er:



24.10. 83 Stjornartidindi EB Nr. L 291/23
kn = utslagsstudull pess,
S, = flatarmal topps pess.
Ef ,c* stendur fyrir innri stadalinn, klér6form eda 2,4-dimetylheptan, er:
m. = massi pess i bléondunni i grémmum.
S. = flatarmal topps pess,
M = massi Gdans i syninu (i grémmum).
7. TVIMALINGAGILDI (%)
Ef nitrdmetanmagn er um 0,3% ma munur a nidurstddum tveggja akvardana sem eru gerdar a hlidsteedan
hatt & sama syninu ekki vera meiri en sem nemur raungildinu 0,03% (m/m).
ADGREINING OG AKVORPUN MERKAPTOEDIKSYRU |
HARLIDUNAR- OG AFLIDUNARVORUM OG HAREYBINGARVORUM
1. UMFANG OG GILDISSVID
Hér er lyst adferd til ad adgreina og akvarda merkaptdediksyru i harlidunar- og aflidunarvérum og
hareydingarvdérum par sem énnur afoxandi efni geta verid til stadar.
2. SKILGREINING
Magn merkaptéediksyrunnar i syninu sem er &kvardad i samreemi vid pessa adferd er gefid upp sem
hundradshluti midad vid massa merkaptéediksyrunnar.
3. MEGINREGLA
Merkapt6ediksyra er adgreind med athugun bletta og punnlagsskiljun og 4kvoréud med jodtitrun eda
gasgreiningu.
4. ADPGREINING
4.1. Adgreining med athugun bletta
4.1.1. Hvarfefni
Oll hvarfefni verda ad standast kréfur um greiningarhreinleika.
4.1.1.1. Bly-di(asetat)pappir.
4.11.2. Saltsyrulausn (einn rdmmalshluti af 6blandadri saltsyru ad vidbaettum einum rimmalshluta af vatni).
4.1.2. Vinnuadferd
41.2.1. Adgreining merkaptéediksyru med litahvarfi med bly-di(asetati)
Einn dropi af syninu sem greina & er settur & bly-di(asetat)pappir (4.1.1.1). Merkaptéediksyra er liklega
til stadar ef sterkur gulur litur kemur fram.
Neemi: 0,5%.
4.1.2.2. Adgreining olifreenna sulfida med myndun vetnissulfidss med pvi ad

baeta syru ut i synid

Nokkur milligrémm af syninu sem rannsaka a eru sett i tilraunaglas. 2 ml af eimudu vatni og 1 ml af
saltsyru (4.1.1.2) er beett Ut i.

(1) 1SO-stadall 5725.
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Vetnissulfid, sem pekkist & lyktinni, myndast og svartar utfellingar & bly-di(asetat)pappirnum (4.1.1.1).
Neemi: 50 ppm.

4.1.2.3. Adgreining sulfida med myndun brennisteinsdioxids med pvi ad baeta
syru Gt i synid
Adgreiningunni er haldid afram eins og lyst er  4.1.2.2. Lausnin er hitud ad sudu. Brennisteinsdioxidid
pekkist & lyktinni og afoxandi eiginleikum sinum, t.d. ad pvi er tekur til permanganatjéna.

4.2. Greining med punnlagsskiljun

4.2.1. Hvarfefni

Oll hvarfefni verda ad standast kréfur um greiningarhreinleika, nema annad sé tekid fram.

4.21.1. Merkaptéediksyra (pidglykoélisyra), lagmarkshreinleiki 98%, dkvardad med jodtitrun.
4.2.1.2. 2,2'-dipiddi(ediksyra), lagmarkshreinleiki 99%, dkvardad med jodtitrun.

4.2.1.3. 2-merkaptéprépiénsyra (piomjoélkursyra), lagmarkshreinleiki 95%, dkvardad mead jodtitrun.
4.2.1.4. 3-merkaptoprépiénsyra, lagmarkshreinleiki 98%, dkvaréad med jodtitrun.

4.2.1.5. 3-merkaptopropan-1,2-diol (1-pidglyserol), lagmarkshreinleiki 98%, akvardad med jodtitrun.
4.2.1.6. bunnlagsplétur, kisilhlaup, tilbdnar, 0,25 mm & pykkt.

42.1.7. Punnlagsplétur, alox®lerck F 254 E eda sambeaerilegt.

4.2.1.8. Saltsyra, 6blondud sfd= 1,19 g/ml).

4.2.1.9. Etylasetat.

4.2.1.10. Kléréform.

4.2.1.11. Diiséprépyleter.

4.2.1.12. Koltetraklorio.

4.2.1.13. isedik.

4.2.1.14. Kaliumjodio, 1% lausn (m/v) i vatni.

4.2.1.15. Platinutetraklorid, 0,1% lausn i vatni (m/v).

4.2.1.16. Ferdafasi

4.2.1.16.1. Etylasetat (4.2.1.9), kléréform (4.2.1.10), diisépropyleter (4.2.1.11), ediksyra (4.2.1.13) (20:20: 10:
10, midad vio rammal).

4.2.1.16.2. Kl6réform (4.2.1.10), ediksyra (4.2.1.13) (90 : 20, midad vid rammal).
4.2.1.17. Framkollunarefni
4.2.1.17.1. Rétt fyrir notkun er sama rdmmali af lausn i 4.2.1.14 og lausn i 4.2.1.15 blandad saman.

4.2.1.17.2. Bromlausn, 5% (m/v):
5 g af bromi eru leyst upp i 100 ml af koltetrakloridi (4.2.1.12).

4,2.1.17.3. Flaoresinlausn, 0,1% (Mm/v):

100 mg af flioresini eru leyst upp i 100 ml af etandli.
4.2.1.17.4. Hexaammoniumheptamdlybdat, 10% lausn (m/v) i vatni.
4.2.1.18. Tilvisunarlausnir

4.2.1.18.1. Merkapt6ediksyra (4.2.1.1), 0,4% lausn (m/v) i vatni.
4.2.1.18.2. 2,2'-dipiodi(edik)syra (4.2.1.2), 0,4% lausn (m/v) i vatni.
4.2.1.18.3. 2-merkaptopropionsyra (4.2.1.3), 0,4% lausn (m/v) i vatni.
4.2.1.18.4. 3-merkaptépropionsyra (4.2.1.4), 0,4% lausn (m/v) i vatni.
4.2.1.18.5. 3-merkaptéprépan-1,2-diél (4.2.1.5), 0,4% lausn (m/v) i vatni.
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4.2.2. Bunadur
Venjulegur bunadur fyrir punnlagsskiljun.
4.2.3. Vinnuadferd
4.2.3.1. Medferd syna
Synin eru syrd med nokkrum dropum af saltsyru (4.2.1.8.) uns pH verdur 1 og siud ef porf krefur.
| sérstékum tilvikum kann ad vera rétt ad pynna synid. Ef synid er pynnt er rétt ad syra pad med saltsyru
aour.
4.2.3.2. Skiljun
1 pl af synislausninni (4.2.3.1) og Al af hverri tilvisunarlausnanna (4.2.1.18) fimm er sett & punnlags-
plétuna. Platan er purrkud geetilega vio veegan kdfnunarefnisblastur og sidan latin i ilat med ferdafdsum
(4.2.1.16.1 eda 4.2.1.16.2). Platan er sidan purrkud eins flj6tt og audio er til ad halda oxun piodls i
lagmarki.
4.2.3.3. Framkéllun
Platan er G0ud med einu priggja hvarfefnanna (4.2.1.17.1, 4.2.1.17.3 eda 4.2.1.17.4). Ef platan er
udud med hvarfefni (4.2.1.17.3), er han einnig medhéndlud med bromgufu (t.d. i ilati sem inniheldur
|itid bikarglas af framkéllunarefni (4.2.1.17.2)) uns blettirnir koma fram. Framkéllun med tudaefninu (
4.2.1.17.4) er pvi adeins moguleg ad punnlagsplatan sé ekki purrkud lengur en i 30 minGtur.
4.2.3.4. Tulkun nidurstadna
Borin eru saman Rf-gildi bletta og litir tilvisunarlausnanna og synalausnanna. Medaltal Rf-gildanna sem
talin eru upp hér ad nedan i upplysingaskyni hafa einungis samanburdargildi. Pau eru had:
— virkni stédufasa plétunnar vid skiljun,
— hita i skiljunarilatinu.
Deaemi um Rf-gildi sem komu fram & kisilhlaupsplétu
Ferdafasar
4.2.1.16.1 4.2.1.16.2
Merkaptéediksyra 0,25 0,80
2-merkaptoprépiénsyra 0,40 0,95
2,2'-dipiédi(edik)syra 0,00 0,35
3-merkaptoprépiénsyra 0,45 0,95
3-merkaptdpropan-1,2-diol 0,45 0,35
5. AKVORBUN (sja Ath.)
Akvordunin getti alltaf ad hefjast & jodtitrun.
5.1. Jodtitrun
5.1.1. MEGINREGLA
Akvordun fer fram med pvi ad oxa ,-SH“-h6pinn med jodi i sirum midli samkvaemt jéfnunni:
2 HOOC-CHSH + I, — (HOOC-CH-S), + 21~ + 2H™T
5.1.2. Hvarfefni

Ath.:

Jod, 0,05 M stadallausn.

Akvordun merkaptéediksyru verdur ad fara fram & 6notadri véru ar ilati sem opnad er rétt 4dur en synid er tekid til
ad koma i veg fyrir oxun.
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5.1.3. BlUnadur

Venjulegur banadur rannsoknarstofu.

5.1.4. Vinnuadferd

Vegid er nakvaemlega 0,5 — 1 g af syninu og sett i 150 ml Erlenmeyer-kolbu med tappa sem inniheldur
50 ml af eimudu vatni. 5 ml af saltsyru (4.1.1.2) (pH-gildi lausnar um 0) er baett Ut i og titrad med
jodlausn (5.1.2) uns gulur litur kemur fram. Notadur er litvisir (t.d. sterkjulausn eda koltetrakl6rid) ef
porf krefur.

5.1.5. Utreikningar

Merkaptoediksyrumagn er reiknad Gt samkvaemt formalunni:

92xnx100 _ 0,92n

% (m/m) = =
°(M/M) = T000x 10x m m
par sem:
m = massi profsynisins (i grommum),
n = rdmmal jodlausnarinnar (5.1.2.) sem notud er.
5.1.6. Athugasemdir

Ef nidurstadan, reiknud sem merkaptéediksyra, er 0,1% eda enn laegri en leyfilegur hdmarksstyrkur er
Oparfi ad framkveema frekari &kvardanir. Ef nidurstadan er j6fn eda yfir leyfilegum hamarksstyrk og ef
greining leidir i [j6s ad nokkur afoxunarefni eru til stadar er naudsynlegt ad framkvaema gasgreiningu.

5.2. Gasgreining

5.2.1. MEGINREGLA

Merkaptéediksyra er skilin fra burdarefninu vid Gtfellingu med kadmiumdi(asetat)lausn. Eftir metyler-
ingu med diasémetani, sem annadhvort er tilreitt & stadnum eda fyrirfram i dietyleterlausn, er metylaf-
leida merkaptoediksyrunnar meeld med gasgreiningu eda vokvaskiljun og metyloktanéat notad sem
innri stadall.

5.2.2. Hvarfefni

Oll hvarfefni verda ad standast kréfur um greiningarhreinleika.

5.2.2.1. Merkaptoediksyra, 98%.
5.2.2.2. Saltsyra, @ = 1,19 g/ml).
5.2.2.3. Metandl.
5.2.2.4. Kadmiumdi(asetat)dihydrat, 10% lausn (m/v) i vatni.
5.2.2.5. Metyloktanoat, 2% lausn (m/v) i metandli.
5.2.2.6. Asetatjafnalausn (pH-gildi 5):
Natriumasetattrihydrat, 77 g.
Isedik, 27,5 g.
Afjénad vatn, heildarrammal: 1 litri.
5.2.2.7. Saltsyra, 3 M lausn i metandli (5.2.2.3), nylogud.
5.2.2.8. 1-metyl-3-nitré-1-nitréséguanidin.
5.2.2.9. Natriumhydroxid, lausn, 5 M.

5.2.2.10. Jod, stédlud lausn, 0,05 M.
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5.2.2.11. Dietyleter.

5.2.2.12. Diasémetanlausn, tilreidd uar N-metyl-  N-nitr6sétoltien-4-saulfénamio
(Fieser, Reagents for Organic Synthesis (Wiley), 1967)
Lausnin sem faest inniheldur um 1,5 g af diasometani i 100 ml af dietyleter. Diasémetan er eitrud og
mjog 6stddug lofttegund og verdur pvi ad framkvaema allar tilraunir i mjog gédum stinkskap og fordast
notkun slipads glerbunadar ( til er sérstakur banadur i pessum tilgangi).

5.2.3. Bunadur

5.2.3.1. Venjulegur bunadur rannséknarstofu

5.2.3.2. Banadur fyrir tilreidslu diasdmetans fyrir metyleringu & stadnum (sja Fales, H. M., Jaouni, T. M. og
Babashak, J. FAnalyt. Chemd45, 1973, 2302).

5.2.3.3. Bunadur fyrir tilreidslu diasémetanlausnar fyrirfraiesger).

5.2.4. Undirbuningur synisins
No6gu mikid magn af syninu, sem aaetlad er ad innihaldi 50 - 70 mg af merkaptéediksyru, er vegid
nakveemlega og sett i 50 ml midfléttaafisskiljuglas. Lausnin er syrd med nokkrum dropum af saltsyru
(5.2.2.2) uns pH verdur um 3.
Beett er vid 5 ml af afjonudu vatni og 10 ml af asetatjafnalausn. (5.2.2.6).
Athugad er med pH-pappir hvort syrustigid sé um 5. Sidan er 5 ml af kadmium di(asetat)lausn (5.2.2.4)
baett Gt .
Bedid er i 10 minGtur og sidan er lausnin skilin i midfléttaaflsskilju i ad minnsta kosti 15 minatur vid
4 000 g. Flotid, sem getur innihaldid torleysta fitu, er fjarlaegt (ef um er ad raeda krem). Ekki er haegt
ad rugla pessari fitu saman vid piélin sem mynda sampjappadan massa & botni glassins. Gengié er ar
skugga um hvort einhver botnfelling eigi sér stad pegar nokkrum dropum af kadmiumdi(asetat)lausn
(5.2.2.4) er beett Gt i flotio.
I peim synum par sem fyrri greiningar gafu til kynna ad engin énnur afoxunarefni en piél veeru til stadar
er med jodtitrun gengid Ur skugga um ad pidlio sem er til stadar i flotinu sé ekki meira en 6 — 8% af
upprunalega magninu.
10 ml af metandli (5.2.2.3) er beett Gt | mioflottaaflsskiljuglasido med botnfallinu og pvi blandad varlega
saman vid med hraeripinna. Lausnin er skilin aftur i midfléttaafisskilju i ad minnsta kosti 15 mindtur vio
4000 g. Flotinu er hellt af og gengid Ur skugga um med jodtitrun hvort lausnin innihaldi pi6l. Botnfallio
er pvegid i annad sinn & sama hatt.
i sama midfléttaaflsskiljuglasié eru settir:
— 2 ml af metyloktanéatlausn (5.2.2.5),
— 5 ml af saltsyru i metandli (5.2.2.7).
Pidlin eru leyst upp ad fullu (smaskammtur af torleystu efni Gr bindiefninu gaeti ordio eftir). betta er
lausn ,S*.
Gengiod er ar skugga um med jodtitrun, & hluta lausnarinnar, hvort magn piéla sé ad minnsta kosti 90%
af pvi sem fékkst i 5.1.

5.2.5. Metylering
Metylering er framkveemd annadhvort & stadnum (5.2.5.1) eda med pvi ad nota fyrirfram tilreidda
diasémetanlausn (5.2.5.2).

5.2.5.1. Metylering & stadnum

50 wl af lausn ,S* er sett i metyleringarbinad (5.2.3.2) sem inniheldur 1 ml af eter
(5.2.2.11) og metylerad med um 300 mg af 1-metyl-3-nitr6-1-nitréséglanidin (5.2.2.8) sam-
kveemt adferdinni i 5.2.3.2. Ad 15 mindtum lidnum (eterlausnin &etti ad vera gul og
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gefa til kynna umframmagn diasémetans) er synislausnin flutt yfir i 2 ml flésku med tappa. Flaskan er
sett i keeliskap yfir nétt. Metylering er framkvaemd a tveim synum samtimis.

5.2.5.2. Metylering med fyrirfram tilreiddri diasémetanlausn
1 ml af diasémetanlausn (5.2.2.12) er sett i 5 ml flosku med tappa, sidapkabl@usn ,S* baett Gt .
Flaskan er geymd i keeliskap yfir nott.

5.2.6. Tilreidsla stadals

Tilreidd er stadallausn merkaptoediksyru (5.2.2.1) med pekktum styrk sem inniheldur um 60 mg af
hreinni merkaptoediksyru (5.2.2.1) i 2 ml.
betta er lausn ,E".

Lausnin er latin botnfalla og hreinsud eins og lyst er i 5.2.4 og sidan metylerad samkveemt 5.2.5 .
5.2.7. Adstaedur vid gasgreiningu

5.2.7.1. Sdla
Gerd: ryofritt stél.
Lengd: 2 m.
pvermal: 3 mm.
5.2.7.2. Fylliefni
20% didekyltalat/krémdsorb, WAW 80 — 1@@esh

5.2.7.3. Nemi
Logajénunarnemi. Heefilegt naemi rafspennumeelis logajénunarnemans &08°A.

5.2.7.4. Heefilegt magn lofttegunda

Burdarlofttegund: kdfnunarefni.
prystingur: 2,2 bar,
fleedi: 35 ml/min.
Studningslofttegund: vetni.
prystingur: 1,8 bar,
fleedi: 15 ml/min.

Adsteedur nema: eins og tilgreint er af framleidendum binadarins.

5.2.7.5. Hiti
Synishélf: 200C
Nemi: 200C
Sula: 96C.
5.2.7.6. Hradi skrifara
5 mm/min.

5.2.7.7. Magn sem sprautad er inn
3 pl sprautad inn fimm sinnum.

5.2.7.8. Leidbeiningarupplysingar eru gefnar um adstaedur vid gasgreiningu. Adgreining sutlunnar skal vera
pannig ad ,R" sé jafnt og eda heerra en 1,5, par sem:

d/(rz — r1)
Wi + W»

R=2

par sem:

rnogr = rastimitoppanna (i minatum),

w; ogw. = breidd toppanna vid héalfa haed (i millimetrum),
d’ hradi skrifarans(i millimetrum & minatu).

Radlagt er ad ljuka greiningunni med pvi ad haekka hitann ar 909@5@m 16C & mindtu, til pess
ao fjarleegja efni sem geta haft truflandi ahrif & maelingar sem & eftir fara.

5.2.8. Utreikningar

5.2.8.1. Hlutfallsstudull fyrir merkaptoediksyru

Hlutfallsstudullinn K fyrir merkapt6ediksyru er reiknadur Gt med tilliti til metyloktandats & grundvelli
stadalblondu:
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/
LN
mc g
Ef ,t“ stendur fyrir merkaptéediksyru, er:
ki = hlutfallsstudull hennar,
m’y = massi hennar i bléndunni i (milligrémmum),
S't = flatarmdl topps hennar.

Ef ,c" stendur fyrir metyloktandat, er:

m’c = massi pess i syninu (i milligrommum),
S'c = flatarmal topps pess.

Studullinn k er breytilegur eftir pvi hvada blinadur er notadur.

5.2.8.2 Styrkur merkaptéediksyrunnar i syninu

Merkaptéediksyrumagn sem gefid er upp sem hundradshluti midad vid massa (% m/m) er reiknad Ut
me3d eftirfarandi formulu:

Ef ,t“ stendur fyrir merkaptéasetsyru, er:

ki = hlutfallsstudull hennar,
S = flatarmal topps hennar.

Ef ,c* stendur fyrir metyloktandat, er:

me. = massi pess i blondunni (i milligrémmum),

S; = flatarmal topps pess.

M = massi upprunalega préfsynisins (i milligrommum).
6. TVIMZLINGAGILDI (%)

Ef merkaptéediksyrumagn er 8% (m/m), ma munur a nidurstédum tveggja dkvardana sem eru gerdar &
hlidsteedan hatt & sama syninu ekki vera meiri en sem nemur raungildinu 0,8% (m/m).

ADPGREINING OG AKVORDUN HEXAKLORFENS
A. ADGREINING

1. UMFANG OG GILDISSVID

bessi adferd er hentug fyrir allar snyrtivorur.

2. MEGINREGLA

Hexaklo6rfen i syninu er dregid Gt med etylasetati og greint med punnlagsskiljun.

3. HVARFEFNI

Oll hvarfefni verda ad standast kréfur um greiningarhreinleika.

3.1. Brennisteinssyra, 4 M lausn.
3.2. Selit AW.
3.3. Etylasetat.

(1) 1SO-stadall 5725.
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3.4. Ferdafasi: bensen sem inniheldur 1% af isediki (v/v).

3.5. Framkollunarefni I:
Rédamin B-lausn: 100 mg af rédamin B eru leyst upp i blondu af 150 ml af dietyleter, 70 ml af hreinu
etandli og 16 ml af vatni.

3.6. Framkollunarefni Il

2,6-dibrom-4-(klér6imind)sykléhexa-2,5-diendn-lausn: 400 mg af 2,6 (dibrém-4-(kléréimind)sykl6hexa-
2,5-diendn eru leyst upp i 100 ml af metandli (laga parf nyja lausn daglega).

Natriumkarbdnatlausn: 10 g af natriumkarbonati eru leyst upp i 100 ml af afjénudu vatni.

3.7. Tilvisunarlausn:

Hexaklérfen, 0,05% lausn (m/v) i etylasetati.

4. BUNABUR
4.1. Kisilhlaup 254, punnlagspl6tur, 2060200 mm (eda sambeerilegar plétur).
4.2. Venjulegur bunadur fyrir punnlagsskiljun.

4.3. Hitabad, stillt & 26C fyrir punnlagsskiljunarilatio.

5. UNDIRBUNINGUR SYNISINS
5.1. 1 g af einsleitu syni er blandad vandlega samarly af Seliti AW (3.2) og 1 ml af brennisteinssyru
(3.1).

5.2. purrkad er vid 100 i tveer klukkustundir.
5.3. Eftir keelingu eru purrkadar leifarnar muldar i fint duft.

5.4. Utdréttur er framkveemdur tvisvar med 10 ml af etylasetati (3.3), eftir hvorn Gtdrétt er skilid i midflotta-
aflsskilju og etyasetatlégin sameinud.

5.5. Etylasetatid er latid gufa upp vié 80.

5.6. Leifarnar eru leystar upp i 2 ml af etylasetati (3.3).

6. VINNUADFERD

6.1. 2ul af synislausninni (5.6) og 2l af tilvisunarlausninni (3.7) eru settir & punnlagsplotu (4.1).
6.2. Punnlagsskiljunarilatio er mettad (4.3) med ferdafasanum (3.4).

6.3. bPunnlagsplatan er sett i ilatid og h6fd par uns ferdafasinn hefur faerst fram um 150 mm.
6.4. Platan er tekin upp Or flatinu og purrkud f loftraestum ofni vid um’ @5

6.5. Framkollun blettanna

Hexaklérfenblettirnir & punnlagsplotunni eru framkalladir eins og um getur i 6.5.1 eda 6.5.2.
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6.5.1. Framkollunarefni | (3.5) er udad jafnt a plétuna. Ad 30 minGtum lidnum er platan skodud undir
Gtfjélublau (UV) ljési vid 254 nm bylgjulengd.

6.5.2. 2,6-dibrom-4-(klor6imind)sykléhexa-2,5-diendnlausn framkéllunarefnis Il (3.6) er tdad jafnt a plétuna.
pvi neest er platan Gdud med natriumkarboénatlausn (3.6). HUn er sidan skodud i dagsbirtu eftir L0 mindtna
purrkun vid stofuhita.

7. TULKUN

7.1. Framkollunarefni | (3.5):

Hexaklorfen kemur fram sem blaleitur blettur & gulappelsinugulum flarljomandi grunni med Rf-gildi
um0,5.

7.2. Framkollunarefni Il (3.6):

Hexaklérfen kemur fram sem himinblar eda tarkislitadur blettur & hvitum grunni med Rf-gildi um 0,5.

B. AKVORDUN

1. UMFANG OG GILDISSVID
Adferd pessi & vid um allar tegundir snyrtivara.

2. SKILGREINING
Hexaklérfenmagn synisins sem er dkvardad samkveemt pessari adferd er gefid upp sem hundradshluti
midad vid massa.

3. MEGINREGLA
Hexakl6rfen er dkvardad, eftir umbreytingu i metylafleidu, med gasgreiningu og greiningu med raf-
eindahreppingu.

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

4.1. Etylasetat.

4.2, N-metyl-N-nitrésé-p-toliensulfénamid (diasald).

4.3. Dietyleter.

4.4, Metandl.

4.5, 2-(2-etoxyetoxy)etanol (karbitol).

4.6. Maurasyra.

4.7. Kaliumhydroxid, 50% vatnslausn (m/m) (laga parf nyja blondu daglega).
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4.8. Hexan fyrir litr6fsmeelingu.

4.9. Bromklorfen (stadall nr. 1).

4.10. 4,4'6,6'-tetraklor-2,2'-piddifendl (stadall nr. 2).

4.11. 2,4,4'-triklor-2-hydroxydifenyleter (stadall nr. 3).

4.12. Aseton.

4.13. 4 M brennisteinssyra.

4.14. Selit AW.

4.15. Maurasyra/etylasetat, 10% lausn (v/v).

4.16. Hexaklérfen.

5. BUNABUR

5.1. Venjulegur glerbtnadur rannsoknarstofu.

5.2. Smabunadur fyrir tilreidslu diasdometaAsélyt. Chem.45, 1973, 2302-2).
5.3. Gasgreinir med nema, 63 nikkel, til rafeindahreppingar.

6. VINNUADFERD

6.1. Tilreidsla stadallausnarinnar

Innri stadall er valinn pannig ad hann hafi ekki truflandi ahrif & efni i burdarefni vérunnar sem a ad
greina. Venjulega er stadall nr. 1 notadur (4.9).

6.1.1. Vegin eru ndkvaemlega um 50 mg af stadli nr. 1, 2 eda 3 (4.9, 4.10 eda 4.11) og 50 mg af hexaklérfeni
(4.16) og sett i 100 ml meelikolbu. Fyllt er ad markinu med etylasetati (4.1), (lausn A). 10 ml af lausn
A eru pynntir med etylasetati (4.1) i 100 ml, (lausn B).

6.1.2. Vegin eru nakveemlega um 50 mg af stadli nr. 1, 2 eda 3 (4.9, 4.10 eda 4.11) og sett i 100 ml meelikolbu.
Fyllt er ad markinu med etylasetati (4.1), (lausn C).

6.2. Undirbaningur synisins (%)

Vegid er nakveemlega um 1 g af einsleitu syni og blandad vandlega saman vid 1 ml af brennisteinssyru
(4.13), 15 ml af asetoni (4.12) og 8 g af Seliti AW (4.14). Blandan er loftpurrkud i 30 minutur i gufubadi
og sidan purrkud i loftreestum ofni i eina og halfa klukkustund. HUn er pvi naest kaeld, leifarnar muldar
i fint padur og fluttar yfir i glersulu.

(Y)par ed hexaklérfen finnst i mérgum mismunandi vérutegundum er mikilveegt ad athuga heimtur pess Gr syninu
samkvaemt pessari adferd adur en nidurstéournar eru skradar. Ef heimtur eru ryrar er haegt ad gera dkvednar breytingar,
t.d. breyta um leysiefni (nota bensen i stad etylasetats) med sampykki peirra sem malié vardar.
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Etylasetat (4.1) er latid renna gegnum siluna og 100 ml safnad. 2 ml af innri stadallausn, (lausn C)
(6.1.2), er beett Gt i.

6.3. Metylering synisins
Oll hvarfefni og allur banadur er kaeldur nidur i 0 2@ i tveer klukkustundir. 1,2 ml af lausninni
sem tilreidd er samkveemt 6.2 og 0,1 ml af metandli (4.4) er sett i ytra hélf diasémetansbunadarins.
200 mg af diasaldi (4.2) eru settir i midholfid, 1 ml af karbitoli (4.5) og 1 ml af dietyleter (4.3) er
beett Gt i og leyst upp. Bunadurinn er settur saman, honum halfdyft i vatnsba8@idog 1 ml af
keeldri kaliumhydroxidlausn (4.7) sprautad inn i midholfid. Tryggt skal ad guli liturinn sem verdur til
vid myndun diasdmetans haldist. Ef guli liturinn helst ekki er metyleringin endurtekin med 200 mg af
diasaldi (4.2) til vidhotarY).
Bunadurinn er tekinn upp Ur vatnsbadinu eftir 15 mindtur og latinn standa lokadur vid stofuhita i 12
klukkustundir. Bunadurinn er opnadur og umframmagn diasémetansins latid hvarfast med pvi ad baeta
Gt i nokkrum dropum af 10% maurasyrulausn (v/v) i etylasetati (4.15) og pvi neest er lifraena lausnin
faerd yfir i 25 ml meelikolbu. Fyllt er ad markinu med hexani (4.8).
1,5 ul af pessari lausn er sprautad inn i gasgreininn.

6.4. Metylering stadalsins
Oll hvarfefni og allur banadur er keeldur nidur i 0 2@ i tveer klukkustundir. [ ytra holf diasémetans-
bunadarins eru settir:
0,2 ml af lausn B (6.1.1),
1 ml af etylasetati (4.1),
0,1 ml af metandli (4.4).
Metylering er pvi naest framkveemd eins og lyst er i 6.3./4,3f lausninni sem faest vid hvarfid er
sprautad inn i gasgreininn.

7. GASGREINING

Adgreining stlunnar skal vera pannig ad ,R“ sé jafnt og eda heerra en 1,5, pegar:

U
R =2 d (I’z I'1)
W1 + W
par sem:
rnogr = rastimitoppanna (i minatum),
w1 0gwe = breidd toppanna vié halfa haed (i millimetrum),
d = hradi skrifarans (i millimetrum & minutu).

Eftirfarandi adsteedur vid gasgreiningu hafa reynst heppilegar:

Gerd sulu: ryofritt stal.
Lengd: 1,7 m.
pvermal: 3 mm.
Burdarefni:

krémésorb: WAW

kornasteerd: 80 — 10@esh
Stodufasi: OV-17, 10%.
Hiti:

stla :280C,

synisholf: 286 C,

nemi: 286 C.
Burdarlofttegund: surefnislaust kéfnunarefni.
prystingur: 2,3 bar.
Fleedi : 30 ml/min.

(Y)Ef guli liturinn helst er pad merki um umframmagn diasémetans sem er naudsynlegt til ad tryggja ad synid verdi

alveg metylerad
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8. UTREIKNINGAR

8.1. Hlutfallsstudull hexaklérfens

Hiutfallsstudullinn kK, fyrir hexaklérfen er reiknadur Gt med tilliti til stadalsins sem er valinn i tengslum
vid stadalblonduna:

o = oA
m; A
par sem:
h = hexaklorfen,
kn = hlutfallsstudull,
m’y, = massi i blondunni (i grommum),
A = flatarmal topps,
S = stadallinn sem valinn er,
m’s = massi i blondunni (i grommum),
A = flatarmal topps.
8.2. Hexaklérfenmagn synisins sem gefid er upp sem hundradshluti midad vido massa (% m/m) er

reiknad Ut med eftirfarandi formulu:

ms X kp X Ap X 100

M X Ag
par sem:
h = hexaklorfen,
kn = hlutfallsstudull,
An = flatarmal topps,

s = stadallinn sem valinn er,

ms = massi i blondunni (i grommum),

As = flatarmal topps,

M = massi synisins sem tekid er (i grommum).

9. TVIMZLINGAGILDI (%)
Ef hexaklérfenmagn er um 8% (m/m), m& munur & nidurstédum tveggja akvardana sem eru gerdar a

hlidsteedan hatt a sama syninu ekki vera meiri en sem nemur raungildinu 0,005% (m/m).

MAGNAKVORDUN NATRIUMTOSYLKLORAMIDS (INN)
(KLORAMIN-T)
1. UMFANG OG GILDISSVID

Adferd pessi lysir magnakvordun natriumtosylkloramids (kléramin-t) i snyrtivérum med punnlagsskilj-
un.

(1) 1SO-stadall 5725.
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2. SKILGREINING
Magn kléramins-T i syninu sem &kvardad er med pessari adferd er gefid upp sem hundradshluti midad
vid massa (m/m).

3. MEGINREGLA
Kléramin-T er vatnsrofid ad fullu med pvi ad sjoda pad i saltsyru pannig ad 4-téldensulfénamid myndist.
Magn 4-t6liensulfénamids sem myndast er akvardad med ljospéttnimaelingu eftir ad punnlagsskiljun
hefur farid fram.

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

4.1. Natriumtésylkléramid (kléramin-T).

4.2, Stadallausn 4-t6luensulfénamids: 50 mg af 4-télaensilfénamidi i 100 ml af etandli (4.5).

4.3, Saltsyra, 37% (m/m)328= 1,18 g/ml.

4.4, Dietyleter.

45, Etandl, 96% (Viv).

4.6. Ferdafasi

4.6.1. 1-butandl/etandl (4.5) lvatn (40 : 4 : 9; viviv), eda

4.6.2. Kléréform/aseton (6 : 4; v/v).

4.7, Tilbdin punnlagsplata, kisilhlaup 60, an flarljomunarlitvisis.

4.8. Kaliumpermanganat.

4.9, Saltsyra, 15% (m/m).

4.10. Udahvarfefni: 2-télaidin, 1% lausn (m/v) i etanoli (4.5).

5. BUNADUR

5.1. Venjulegur bunadur rannséknarstofu.

5.2. Venjulegur banadur fyrir punnlagsskiljun.

5.3. Ljéspéttnimeelir.
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6. VINNUADFERD

6.1. Vatnsrof

Vegid er nakveemlega um pad bil 1 g af syninu (m) og sett i 50 ml kolbu med kululaga botni. Baett
er vio 5 ml af vatni og 5 ml af saltsyru (4.3) og latid sj6da i eina klukkustund og til pess notadur
endurstreymispéttir. Heit sviflausnin er pegar i stad flutt i vatni yfir i 50 ml maelikolbu. Kolban er kaeld

og fyllt ad markinu med vatni. Pvi ngest er innihald kolbunnar skiliéd i miéfléttaaflsskilju vid ad minnsta

kosti 3 000 snun/min i fimm minGtur og flotid latid renna i gegnum siu.

6.2. Utdrattur

6.2.1. 30 ml af siuvékvanum eru dregnir Gt prisvar med 15 ml af dietyleter (4.4). Eterfasarnir eru purrkadir ef
naudsyn krefur og sidan safnad i 50 ml maelikolbu. Fyllt er ad markinu med dietyleter (4.4).

6.2.2. 25 ml eru teknir af purrkada eterGtdreettinum og eterinn latinn gufa upp vid kéfnunarefnisblastur.
Leifarnar eru leystar upp & ny i 1 ml af etandli (4.5).

6.3. Punnlagsskiljun

6.3.1. 20ul af etandlleifunum (6.2) eru settir & punnlagsplotuna (4.7).

8, 12, 16 og 2(Qul af stadallausn 4-téluensulfénamidsins (4.2) eru settir, samtimis og & sama hatt, &

plétuna.
6.3.2. Platan er sidan hofd i ilati med ferdafasa (4.6.1 eda 4.6.2) uns hann hefur feerst fram um 150 mm.
6.3.3. begar leysiefnid hefur gufad upp ad fullu er platan sett i klérgas i tveer til prjar minatur sem framleitt er

med pvi ad hella um 100 ml af saltsyru (4.9) yfir um 2 g af kaliumpermanganati (4.8) i lokudu hylki.
Umframklor er fjarlaegdur med pvi ad hita plétuna upp 1 4001 fimm mindtur. Platan er sidan G8ud
med hvarfefninu (4.10).

6.4. Meeling
Eftir um pad bil eina klukkustund eru fjélublau blettirnir meeldir med ljéspéttnimeeli vid 525 nm
bylgjulengd.

6.5. Kvoérdunarferlar teiknadir

Gildi fyrir hamarkshaed toppa fjiégurra stadal-4-toliensulfénamidbletta eru teiknud sem fall af samsvar-
andi magni 4-téldensulfénamids (p.e. 4, 6, 8 dPaf 4-t6luensulfénamid fyrir hvern blett).

7. ATHUGASEMD
Haegt er ad sannprofa adferdina med pvi ad nota 0,1 eda 0,2% lausn (m/v) af kiéramin-T (4.1) sem
medhondlud er a sama hatt og synio (6.).

8. UTREIKNINGAR

Magn kléramins-T sem gefid er upp sem hundradshluti midad vié massa er reiknad Ut med eftirfarandi
formulu:

1,33x a

% (m/m) natriumtésylkléramid= 60T
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par sem:

1,33 = breytistudull fyrir 4-télGensulfonamid-kléramin-T,

a = magn 4-téliensulfonamidsyl) i syninu sem lesid er af kvdrdunarferlunum.
m = massi synisins sem tekid er (i grémmum).
9. TVIMALINGAGILDI (1)

Ef magn kléramins-T er um 0,2% (m/m), ma munur a nidurstddum tveggja akvardana sem eru gerdar &
hlidsteedan hatt a sama syninu ekki vera meiri en sem nemur raungildinu 0,03% (m/m).

AKVORDUN HEILDARMAGNS FLUORS | TANNKREMI

1. UMFANG OG GILDISSVID

Adferd pessi er eetlud til ad akvarda heildarmagn fliors i tannkremi. HGn er hentug fyrir fliormagn sem
fer ekki yfir 0,25%.

2. SKILGREINING

Fliormagn synisins sem er akvardad samkvaemt pessari adferd er gefid upp sem hundradshluti midad
vid massa.

3. MEGINREGLA

Akvéraunin er framkvaemd med gasgreiningu. Fldori, Gr efnasambdndum sem innihalda fltor, er breytt
i trietylflGorsilan (TEFS) med hvarfi vid klortrietylsilan (TECS) i surri lausn og um leid dregid Ut med
syleni sem hefur sykl6hexan sem innri stadal.

4. HVARFEFNI

Oll hvarfefni verda ad standast kréfur um greiningarhreinleika.

4.1. NatriumflGorid, purrkad vid 12@ uns stédugum massa er nad.

4.2. Tvieimad vatn eda vatn af sambaerilegum geedum.

4.3. Saltsyra, #f = 1,19 g/ml.

4.4. Sykléhexan (CH).

4.5. Sylen: toppar mega ekki koma fram & grafinu & undan toppum leysiefnisins pegar skiljun fer fram vid
sOmu skilyrdi og pegar synid (6.1) er annars vegar. Ef porf krefur er sylenid hreinsad med eimingu (5.8).

(1) 1SO-stadall 5725.
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4.6. Klértrietylsilan (TECS MERCK eda sambeerilegt efni).
4.7. Stadallausnir fltors
4.7.1. Stofnlausn, 0,250 mg#ml. Vegid er ndkvaemlega 138,1 mg af natriumflioridi (4.1) og leyst upp i

vatni (4.2). Lausnin er flutt magnbundid yfir i 250 ml maelikolbu (5.5). Pynnt er ad markinu med vatni
(4.2) og blandad saman.

4.7.2. pynnt stofnlausn, 0,050 mg Fnl. 20 ml af stofnlausninni (4.7.1) er flutt med rennipipu yfir i 100 ml
maelikolbu (5.5). bynnt er ad markinu med vatni og blandad saman.
4.8. Innri stadallausn

Blandad er saman 1 ml af sykl6hexan (4.4) og 5 ml af syleni (4.5).

4.9. Kloértrietylsilan/innri stadallausn

0,6 ml af TECS (4.6) og 0,12 ml af innri stadallausninni (4.8) er flutt med rennipipu (5.7) yfir i 10 ml
meelikolbu. Pynnt er med syleni (4.5) ad markinu og blandad saman. Laga parf nyja bléndu daglega.

4.10. Perklérsyra, 70% (m/v).

4.11. Perklorsyra, 20% (m/v) i vatni (4.2).

5. BUNABUR

5.1. Venjulegur bunadur rannséknarstofu.

5.2. Gasgreinir med logajonunarnema.

5.3. \ortexsnuningsblandari eda sambeerileg gerd.

5.4. Bihler-hristari, gerd SMB eda sambeerileg gerd.

5.5. Meelikolbur ar pélyprépylen, 100 og 250 ml .

5.6. 20 ml miéfléttaaflsskiljuglds ar gleri med teflonhGdudum skruftoppSavirelgerd 611-56 eda sam-

beerileg gerd. Glésin og skruftapparnir eru hreinsud med pvi ad lata pau liggja i perklorsyru (4.11) i
nokkra klukkutima, pau eru sidan skolud fimm sinnum med vatni (4.2) og ad lokum purrkud Vi€ 100

5.7. Rennipipur, gerdar til ad flytja 50 — 20 rammal med einnota endastykki Ur plasti.

5.8. Eimingarbunadur, tengdur vEchneideistlu med prem bungum eda samsvarafidieuxsulu.
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6. VINNUADBFERD

6.1. Greining synis

6.1.1. Valin er 6opnud tannkremstubba, han opnud og alveg teemd. Innihaldid er flutt yfir i plastilat, blandad
vandlega saman og geymt vid adstaedur par sem pad skemmist ekki.

6.1.2. Vegin eru nakveemlega 150 mg (m) af syninu og sett i midfléttaafisskiljuglas (5.6), 5 ml af vatni (4.2)
er baett Ut i og lausnin gerd einsleit (5.3).

6.1.3. 1 ml af syleni (4.5) er beett Gt i.

6.1.4. 5 ml af saltsyru (4.3) er baett vid i dropatali og lausnin gerd einsleit (5.3).

6.1.5. 0,5 ml af klértrietylsilani/innri stadallausn (4.9) er baett Gt i midflottaaflsskiljuglasié (5.6) med rennipipu.

6.1.6. Tappinn (5.6) er skrafadur & glasié og innihaldi pess blandad vandlega saman i 45 mindGtur i hristara
(5.4) sem stilltur er & 150 slég & minatu.

6.1.7. Glasid er sett i miofl6ttaaflsskilju i 10 mindtur vid & pann hrada sem veldur greinilegum adskilnadi
fasanna, tappinn er skrafadur af glasinu, lifreena lagio er fjarleegt pg8ss sprautad inn i sulu
gasgreinisins (5.2).

Athugasemd:
Um pad bil 20 mindtur lida uns allir efnispaettirnir eru komnir i gegnum sudluna.

6.1.8. Sprautad er inn & ny, hlutfallid milli medalflatarmals toppanna er reiknad&t{A cn) og samsvarandi
magn flaors lesid af kvérounarferlinum (6.3) (i milligrommumyin

6.1.9. Heildarmagn fltors i syninu er reiknad Gt (i hverjum hundradshluta midad vid massa fluors) eins og
getid erumi 7. lid.

6.2. Adsteedur vid gasgreiningu

6.2.1. Sala: ryofritt stél.
pvermal: 3 mm.

Burdarefni: gaskrom Q 80 — 10@iesh
Stodufasi: silikonolia DC 200 eda sambeerileg olia, 20%. Sulan er undirbuin yfir nétt Vi€ 1@zedi
burdarlofttegundar: 25 ml af kéfnunarefni & minatu) og ferlid endurtekid a hverju kvoldi. Eftir fjoréu
eda fimmtu hverju innsprautun er stlan medhondlud & ny med pvi ad hita hana i 30 minGtury@ 100
Hiti:
stla: 70C,
synisholf: 156C,
nemi: 250 C.
Fleedi burdarlofttegundar: 35 ml af kéfnunarefni & mindtu.
6.3. Kvoérdunarferill
6.3.1. 0, 1, 2, 3, 4 og 5 ml af pynntu stadalfliorlausninni (4.7.2) er settir med rennipipu i sex midfléttaafls-

skiljuglos (5.6). Vatni er beett i hvert glas upp ad 5 ml markinu (4.2).
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6.3.2. Haldio er afram eins og lyst er i 6.1.3 til og med 6.1.6.

6.3.3. 3ul af lifreena fasanum er sprautad inn i gasgreininn (5.2).

6.3.4. Sprautad er inn & ny og hlutfall milli medalflatarmals toppanna reiknadréi¢fAch).

6.3.5. Kvdérdunarferillinn er teiknadur sem samband & milli massa flGorsins (i milligrédmmum) i stadallausnun-

um (6.3.1) og hlutfallsins & milli medalflatarmals toppannag®/Acn) sem meelt er samkveemt 6.3.4.
Punktar ferilsins eru tengdir pannig ad Ur verdi sem beinust lina sem reiknud er it med adhvarfsgreiningu.

7. UTREIKNINGAR

Heildarmagn flGors i syninu (i hverjum hundradshluta midad vid massa fllors) (% (m/m) f) er reiknad
Ut med eftirfarandi formdlu:

m:
%F = — x 100%
m

par sem:

m = massi profsynisins (i milligrémmum) (6.1.2),
my = magn fliors sem lesid er af kvérdunarferlinum (6.1.8) (i milligrommum).

8. TVIMALINGAGILDI (1)
Ef fllormagn er um 0,15% (m/m), m& munur a nidurstédum tveggja dkvardana sem eru gerdar &
hlidsteedan hatt a sama syninu ekki vera meiri en sem nemur raungildinu 0,012% (m/m).

APGREINING OG AKVORDUN LIFRANNA KVIKASILFURSAMBANDA

UMFANG OG GILDISSVID
Adferdina, sem lyst er hér & eftir, ma nota til ad adgreina og akvarda lifreenar kvikasilfurafleidur sem

notadar eru sem rotvarnarefni i augnsnyrtivérur. Haegt er ad nota hana fyrir piémersal (INN) (hatrium-
2-(etylmerkuriépié)bensdat) og fenylkvikasilfur og solt pess.

A. ADGREINING
1. MEGINREGLA
Myndadir eru komplexar ar lifreenu kvikasilfursambdndunum og 1,5-difenyl-3-piokarbason. begar di-

pisonatid hefur verid dregid Ut med koltetrakloridi, fer punnlagsskiljun & kisilhlaupi fram. Dipis6nétin
koma fram sem appelsinugulir blettir.

2. HVARFEFNI

Oll hvarfefni verda ad standast kréfur um greiningarhreinleika.

2.1. Brennisteinssyra, 25% (v/v).

(1) 1SO-stadall 5725.
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2.2. 1,5-difenyl-3-pidkarbasén (dipisén) : 0,8 mg i 100 ml af koltetrakloridi (2.4).
2.3. Koéfnunarefni.

2.4, Koltetraklorid.

2.5. Ferdafasi: hexan / aseton, 90 : 10 (v/v).

2.6. Stadallausn, 0,001% i vatni ar:

natrium-2-(etylmerkuriopié)bensoati,
etylkvikasilfurklorioi eda metylkvikasilfurkl6riai,
fenylkvikasilfurnitrati eda fenylkvikasilfurasetati,

kvikasilfurdikloridi eda kvikasilfurdi(asetati).

2.7. Tilbdanar kisilhlaupsplétur (t.dderck5721 eda sambeerilegar plétur).

2.8. Natriumklorio.

3. BUNAPUR

3.1. Venjulegur bnadur rannsoknarstofu.

3.2. Venjulegur banadur fyrir punnlagsskiljun.

3.3. Fasaskiljunarsia.

4. VINNUADFERD

4.1. Utdrattur

4.1.1. 1 g af syninu er pynnt i midfl6ttaaflsskiljuglasi med titrun med 20 ml af eimudu vatni. Blandad er vel

saman og lausnin hitud upp i 80 i vatnsbadi. 4 g af natriumkléridi (2.8) er baett Gt i. Lausnin er sidan
hrist og latin kéIna.

4.1.2. Lausnin er skilin i midflottaaflsskilju i ad minnsta kosti 20 mindtur vid 4 500 sndn./min. til pess ad
skilja meginhluta fasta efnisins fra vokvanum. Lausnin er sidan siud yfir i skiltrekt og 0,25 ml af
brennisteinssyrulausn beett Gt i (2.1).

4.1.3. Lausnin er dregin nokkrum sinnum Gt med 2 eda 3 ml af dipisénlausn (2.2) uns sidasti lifreeni fasinn
helst graenn ad lit.

4.1.4. Lifreenu fasarnir eru siadir hver a feetur 60rum i gegnum fasaskiljunarsiu (3.3).
4.1.5. Leysiefnid er sidan latid gufa alveg upp vid kdéfnunarefnisblastur (2.3).
4.1.6. Pad sem eftir verdur vid uppgufunina er leyst upp i 0,5 ml af koltetrakléridi (2.4). bessi lausn er sidan

notud pegar i stad eins og getid erum i 4.2.1.
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4.2. Skiljun og adgreining

4.2.1. 50ul af koltetrakléridi sem fengust samkvaemt 4.1.6 eru settir pegar i stad a kisilhlaupsplotu. 10 ml
af stadallausninni (2.6) eru medhdndladir samtimis eins og i 4.1 ogl 3 lausninni sem fengust
samkveemt 4.1.6 eru settir & sému plétu.

4.2.2. Platan er sett i ferdafasann (2.5) og htéfo par uns hann hefur faerst upp um 150 mm. Lifreenu kvikasilf-
ursambdndin koma fram sem litadir blettir og liturinn helst stédugur ad pvi tilskildu ad platan sé hulin
med glerplotu um leid og leysiefnid hefur gufad upp.

Sem daemi hafa eftirfarandi Rf-gildi fengist:

Rf-gildi Litur
biémersal 0,33 Appelsinugulur
Etylkvikasilfurkl6rid 0,29 Appelsinugulur
Metylkvikasilfurklorio 0,29 Appelsinugulur
Fenylkvikasilfursolt 0,21 Appelsinugulur
Kvikasilfur (I1) solt 0,10 Appelsinugulur
Kvikasilfurdi (asetat) 0,10 Appelsinugulur
1,5-difenyl-3-pidkarbasén 0,09 Bleikur

B. AKVORPUN

1. SKILGREINING
Magn lifreenna kvikasilfursambanda sem akvardad er med pessari adferd er gefid upp sem hundradshluti
midad vid massa (m/m) kvikasilfurs i syninu.

2. MEGINREGLA
Adferdin samanstendur af maelingu pess heildarmagns kvikasilfurs sem er til stadar. Pad er pvi naud-
synlegt ad ganga fyrst Ur skugga um ad ekkert kvikasilfur i 6lifraeenu formi sé til stadar og ad lifreena

kvikasilfurafleidan sem synid inniheldur sé adgreind. Eftir afjonun er kvikasilfrid sem myndast meelt
med atémgleypnimeelingu an loga.

3. HVARFEFNI

Oll hvarfefni verda ad standast kréfur um greiningarhreinleika.

3.1. Obléndud saltpétursyrai’d= 1,41 g/ml.

3.2. Obléndud brennisteinssyrg’d= 1,84 g/ml.
3.3. Endureimad vatn.

3.4. Kaliumpermanganat, 7% lausn (m/v).

3.5. Hydroxylammoniumklorid, 1,5% lausn (m/v).

3.6. Dikaliumperoxodisulfat, 5% lausn (m/v).



24.10. 83 Stjornartidindi EB Nr. L 291/43

3.7. Tindikl6ri, 10% lausn (m/v).

3.8. Oblondud saltsyra, = 1,18 g/ml).

3.9. Glerull gegnsyrd med 1% palladiumdikléridi (m/m).

4. BUNABUR

4.1. Venjulegur bunadur rannséknarstofu.

4.2, Banadur fyrir akvérdun med atémgleypnimeelingu an loga (kold gufutaekni), par med talinn naudsyn-
legur glerbdnadur. Meeliholfid parf ad vera ad minnsta kosti 2100 mm.

5. VINNUADBFERD
Gera verdur venjulegar varudarradstafanir fyrir sporgreiningu kvikasilfurs.

5.1. Nidurbrot

5.1.1. Vegin eru ndkveemlega um 150 mg af syninu (m). Beett er vid 10 ml af saltpétursyru (3.1) og synid 14tid
brotna nidur i prjar klukkustundir i loftpéttri kolbu i vatnsbadi vi&®85 kolban er hrist med reglulegu
millibili. Samtimis er gert nallpréf & hvarfefnunum.

5.1.2. Eftir keelingu er 10 ml af brennisteinssyru (3.2) baett Gt i og kolban sidan sett aftur i vatnsbadio vid
55°C i 30 mindtur.

5.1.3. Kolban er sett i isbad og 20 ml af vatni beett varlega Gt i (3.3).

5.1.4. Baett er vio 2 ml skémmtum af 7% kaliumpermanganatlausn (3.4) uns lausnin faer & sig lit sem helst
obreyttur. Kolban er sett { vatnsbadié vid°&5 i 15 mindtur til vidbotar.

5.1.5. Beett er vid 4 ml af dikaliumperoxédisulfatlausn (3.6). Kolban er hitud afram i vatnsbadind @éi55
30 minatur.

5.1.6. Lausnin er keeld og innihald kolbunnar flutt yfir i 100 ml meelikolbu. Kolban er skolud med 5 ml af
hydroxylammoniumkléridi (3.5) og sidan fjorum sinnum med 10 ml af vatni (3.3). Lausnin &etti pvi ad
vera ordin algjorlega litlaus. Fyllt er ad markinu med vatni (3.3).

5.2. Akvérdun

5.2.1. 10 ml af préflausninni (5.1.6) eru settir i glerhylki til ad akvarda kvikasilfur med kaldri gufuteekni (4.2).
Lausnin er pynnt med 100 ml af vatni (3.3) og pvi naest 5 ml af brennisteinssyru (3.2) og 5 ml af
tindikloridlausn (3.7) beett Gt i. Blandad er saman eftir hverja vidbot. Bedid er i 30 sekindur svo ad allt
jénada kvikasilfrid afoxist yfir i malmkennt form og sidan er lesid af maelinum (n).

5.2.2. DAlitid af gegnsyrdu glerullinni er sett & milli hylkisins sem kvikasilfrid er afoxad i og meelih6lfs

teekisins. Adgerdin i 5.2.1 er endurtekin og aflesturinn skradur. Ef nidurstada maelinga er ekki ndll hefur
afjonunin verid 6fullkomin og endurtaka parf greininguna.
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6. UTREIKNINGAR

Kvikasilfurmagn synisins sem gefid er upp sem hundradshluti midad vid massa (% m/m) er reiknad ut
med eftirfarandi formulu:

n
% kvikasilfur = —
m

par sem:
m = massi préfsynisins (i milligrommmum).
n = magn kvikasilfurs (j:l) sem lesid er af taekinu.
7. ATHUGASEMDIR
7.1. Til ad beeta afjonunina getur verid naudsynlegt ad byrja a pvi ad pynna synid.
7.2. Ef grunur leikur & ad einhver hvarfefni synisins sogi i sig kvikasilfrid aetti magnakvordoun ad fara fram

eins og pegar efnum er beett vid & venjubundinn hatt.
8. TVIMZLINGAGILDI (%)
Ef kvikasilfurmagn er um 0,007% (m/m), ma munur & nidurstédum tveggja akvardana sem eru gerdar
a hliosteedan hatt & sama syninu ekki vera meiri en sem nemur raungildinu 0,00035%.
AKVORDUN ALKALI- OG JARDALKALISULFIDA
1. UMFANG OG GILDISSVID
Hér er lyst adferd til ad kvarda sulfid i snyrtivorum. Jafnvel pétt pidl eda 6nnur afoxandi efni (par med
talin sulfid) séu til stadar hefur pad ekki truflandi ahrif & &kvordunina.
2. SKILGREINING
Magn sulfida i syninu sem akvardad er med pessari adferd er gefid upp sem hundradshluti brennisteins
midad vid massa.

3. MEGINREGLA

Eftir ad midlunarefnid hefur verid syrt er vetnissulfid blasid ut med kdéfnunarefni og sidan bundid sem
kadmiumsulfid. Sidarnefnda efnio er siad og hreinsad og sidan dkvardad med jodtitrun.

4. HVARFEFNI

Oll hvarfefni verda ad standast kréfur um greiningarhreinleika.

(1) 1SO-stadall 5725.
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41, Obléndud saltsyra38i= 1,19 g/ml.

4.2. Natriumpidsulfat, 0,1 M st6dlud lausn.

4.3. Jod, 0,05 M st6dlud lausn.

4.4, Dinatriumsulfid.

4.5, Kadmiumdi(asetat).

4.6. Oblandad ammoénialké®d= 0,90 g/ml.

4.7. Ammoniakslausn af kadmiumdi(asetati): 10 g af kadmiumdi(asetati) (4.5) eru leyst upp i um pad bil 50
ml af vatni. Ammaéniaki (4.6) er baett Gt i uns botnfallid leystist upp aftur (p.e. um pad bil 20 ml). Fyllt
er ad 100 ml markinu med vatni.

4.8. Koéfnunarefni.

4.9. Amméniakslausn M.

5. BUNABUR

5.1. Venjulegur bunadur rannséknarstofu.

5.2. 100 ml kolba med kululaga botni og prem slipudum halsum.

5.3. Tveer 150 ml Erlenmeyer-kolbur med slipudum halsum og bunadi sem samanstendur af slongu nidur i
kolbuna og utblastursslénguitil hlidar fyrir lofttegund sem hleypt er ut.

5.4, Ein trekt med 16ngum stdti.

6. VINNUADFERD

6.1. Utblastur sulfids

6.1.1. Tekin er 6opnud pakkning. Vegid er nakveemlega pad magn (m) (gefid upp i grommum) vérunnar sem
samsvarar mest 30 mg af sulfidjéonum og sett i kolbu med kdlulaga botni (5.2). Baett er vio 60 ml af
vatni og tveimur dropum af frodueyadi.

6.1.2. 50 ml af lausninni (4.7) eru settir hvor i sina Erlenmeyer-kolbu (5.3).

6.1.3. Skiltrekt, sléngu og Gtblasturssléngu er komid fyrir & kolbunni (5.2). Utblastursslangan er radtengd vid

bédar Erlenmeyer-kolburnar (5.3) med PVC-sléngu.

Ath.: BUnadurinn sem notadur er til ad hleypa lofttegundinni Gt verdur ad standast eftirfarandi vokva-
og péttleikaprdf: likt er eftir rannséknaskilyrdum og i stad vorunnar sem akvarda & eru notadir
10 ml af sulfidlausn (tilreidd samkvaemt 4.4) sem inniheldur ,X mg* af sulfidi (dkvardad med
titrun). Magn sulfids i milligrdmmum sem finnst vid greininguna er tdknad med bokstafnum
,Y“. Munurinn & magni ,.X“ og ,,Y* mé& ekki vera meiri en 3%.
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6.1.4. Kofnunarefni (4.8) er 1atio streyma i gegn, tveer loftbolur & sekdndu, i 15 minGtur til ad prysta at loftinu
i kolbunni (5.2).

6.1.5. Kolban er hitud upp i 8%5°C.

6.1.6. Koéfnunarefnisstraumurinn (4.8) er stédvadur og 40 ml af saltsyru (4.1) beett Gt i i dropatali.

6.1.7. Opnad er fyrir kbfnunarefnisstrauminn (4.8) & ny pegar buid er ad baeta neerri allri syrunni Gt i, en dalitil
vokvapétting er skilin eftir til ad koma i veg fyrir leka vetnissulfids.

6.1.8. Hitun er heett eftir 30 mindtur. Kolban (5.2) er keeld og haldid er afram ad lata kéfnunarefnid (4.8)
streyma i gegn i ad minnsta kosti eina og halfa klukkustund.

6.2. Titrun

6.2.1. Kadmiumsulfidio er siad i gegnum trekt med Iéngum stati (5.4).

6.2.2. Erlenmeyer-kolburnar (5.3) eru fyrst skoladar med amméniakslausn (4.9) sem hellt er i siuna. baer eru

sidan skoladar med eimudu vatni og vatnid notad til ad pvo botnfallid sem verdur eftir i siunni.

6.2.3. Botnfallid er ad lokum pvegié med 100 ml af vatni.

6.2.4. Pappirssian er sett i fyrstu Erlenmeyer-kolbuna sem inniheldur botnfallid. Baett er vid 25 &fl (n
jodlausn (4.3), um pad bil 20 ml af saltsyru (4.1) og 50 ml af eimudu vatni.

6.2.5. Umframmagn jods er akvardad med titrun med pvi ad nota natriumpiosulfatlgugnn

7. UTREIKNINGAR

Sulfidmagn synisins sem gefid er upp sem hundradshluti brennisteins midad vid massa er reiknad Gt
med eftirfarandi formulu:

32(Ny X1 — Nz X2)

% brennisteinn= 20m

par sem:

n; = rdmmadl stdéludu jodlausnarinnar (4.3) sem notud er (i millilitrum),
X1 = mdlstyrkur lausnarinnar,

n; = rammal stdédludu natriumpiosulfatlausnarinnar (4.2), (i millilitrum)
X2 = molstyrkur lausnarinnar,

m = massi profsynisins (i grommum).

8. TVIMALINGAGILDI (1)

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

(1) 1SO-stadall 5725.



