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SJOTTA TILSKIPUN FRAMKV/AEMDASTIJORNARINNAR 95/32/EB
fr& 7. jali 1995
um naudsynlegar efnagreiningaradferdir til eftirlits med samsetningu snyrtivara

(Texti sem vardar EES)

FRAMKV/ZAEMDASTJORN EVROPUBANDALAGANNA — bera kennsl a og akvarda bensoésyru, 4-hydroxybenso-

HEFUR, syru, sorbinsyru, salisylsyru og propionsyru,

med hlidsjon af stofnsattmala Evrépubandalagsins, — bera kennsl & og akvarda hydrokinén, hydrokinén-
moéndmetyleter, hydrékin6n-ménoetyleter og

med hlidsjon af tilskipun radsins 76/768/EBE fra 27. jali
1976 um samraemingu laga adildarrikjanna um snyrtivor-
ur (*), eins og henni var sidast breytt med tilskipun fram- i samreemi vid paer adferdir sem lyst er i vidaukanum.
kvaemdastjornarinnar 94/32/EB)(einkum 1. mgr. 8. gr.,

hydrékindn-méndébensyleter,

2.0r
og ad teknu tilliti til eftirfarandi:

i tilskipun 76/768/EBE er kvedid & um opinbert eftirit 1. ~ Adildarrikin skulu sampykkja naudsynleg 16g og
med snyrtivérum til ad tryggja ad framfylgt sé skilyrdum  Stiornsyslufyrirmeeli til ad fara ad tilskipun pessari eigi si6-
sem meelt er fyrir um i bandalagsakvaedum um samsetningu & €n 30. september 1996. bau skulu tilkynna pad fram-
snyrtivara. kveemdastjérninni pegar i stad.

Pegar adildarrikin sampykkja pessi &kveedi skal vera i peim
tilvisun i pessa tilskipun eda peim fylgja slik tilvisun pegar
pau verda birt opinberlega. Adildarrikin skulu setja nanari
reglur um slika tilvisun.

Meela ber fyrir um allar naudsynlegar efnagreiningarad-
ferdir eins flj6tt og audid er. NU pegar hafa margar adferdir
verid sampykktar med tilskipun framkveemdastjoérnarinnar
80/1335/EBE ¥), eins og henni var breytt med tilskipun

87/143/EBE {), tilskipun 82/434/EBE Y), eins og henni 2. Adildarrikin skulu senda framkvaemdastjorninni

var breytt med tilskipun 90/207/EBEP)( og tilskipunum helstu akvaedi Ur landslégum sem sampykkt verda um mal-
83/514/EBE (), 85/490/EBE %) og 93/73/EBEY). efni sem tilskipun pessi neer til.

| sjotta afanga er fjallad um hvernig skuli bera kennsl

a4 og akvarda bensésyru, 4-hydroxybensoésyru, sorbin- 3.9r.

syru, salisylsyru og prépiénsyru i snyrtivorum og hvernig
skuli bera kennsl & og &kvarda hydrokindn, hydrékinén- Tilskipun pessi 68last gildi & tuttugusta degi fra pvi ad hin
mondmetyleter, hydrokindn-moéndetyleter og hydrokindn- birtist i Stjérnartidindum Evrépubandalaganna
madndbensyleter i snyrtivérum. A

Réadstafanirnar sem kvedid er & um i pessari tilskipun s
eru i samraemi vid alit nefndar um adlégun tilskipunar

76/768/EBE a8 taekniframforum. Tilskipun pessari er beint til adildarrikjanna.

SAMPYKKT TILSKIPUN PESSA: Gjort i Brussel 7. juli 1995.

1.0r
Fyrir hond framkvaemdastjérnarinnar,

Adildarrikin skulu gera allar naudsynlegar radstafanir til ad Emma BONINO

tryggja ad vid opinberar profanir & snyrtivérum skuli:
framkveemdastjori.

() Stjtis. EB nr. L 262, 27. 9. 1976, bls. 169.
(® Stjtid. EB nr. L 181, 15. 7. 1994, bls. 31.
(3) Stjti. EB nr. L 383, 31. 12. 1980, bls. 27.
(%) Stjtis. EB nr. L 57, 27. 2. 1987, bls. 56.
(®) Stjtid. EB nr. L 185, 30. 6. 1982, bls. 1.
(®) Stjtis. EB nr. L 108, 28. 4. 1990, bls. 92.
(") Stjtid. EB nr. L 291, 24. 10. 1983, bls. 9.
(8) Stjtis. EB nr. L 295, 7. 11. 1985, bls. 30.
(®) Stjtid. EB nr. L 231, 14. 9. 1993, bls. 34.
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VIDAUKI

KENNSL BORIN A OG AKVORDUN TEKIN UM BENSOSYRU, 4-HYDROXYBENSOSYRU,
SORBINSYRU, SALISYLSYRU OG PROPIONSYRU i SNYRTIVORUM

Umfang og gildissvid

bessa adferd ma nota til ad bera kennsl & og akvarda bensésyru, 4-hydroxybensosyru, sorbinsyru,
salisylsyru og propiénsyru i snyrtivérum. Mismunandi adferdir eru notadar til ad bera kennsl & pessi
rotvarnarefni, akvarda propiénsyru og til ad akvarda bensosyru, 4-hydroxybensésyru, sorbinsyru og
salisylsyru.

Skilgreining

Innihald bensésyru, 4-hydroxybensdésyru, salisylsyru, sorbinsyru og prépionsyru sem er akvardad med

pessari adferd er gefid til kynna sem hundradshluti midad vid massa (% m/m) 6bundinnar syru.

AP BERA KENNSL A

Meginregla
Pegar rotvarnarefnin hafa verid dregin Gt med syru/basa er utdratturinn efnagreindur med punnlags-

skiljun (TLC) med pvi ad mynda afleidu & plétunni. Eftir pvi hverjar nidurstddurnar verda eru kennslin
stadfest med hageedavokvaskiljun (HPLC) eda , ef um prépionsyru er ad reeda, med gasgreiningu (GC).

Hvarfefni
Almennt

Oll hvarfefni skulu vera efnagreiningarhrein. Vatn skal vera eimad eda hreinleiki pess ekki minni en
eimads vatns.

Aseton

Dietyleter

Asetonitril

Tolden

n-Hexan

Parafin, fliétandi

Saltsyra, 4M
Kaliumhydroxid, vatnslausn, 4 M
Kalsiumklérig, CaGl- 2H,O
Litiumkarbonat, LICOs
2-brom-2asetonafton
4-hydroxybensésyra
Salisylsyra

Bensodsyra

Sorbinsyra

Propionsyra
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2.18. Vidmidunarlausnir
Buin er til 0,1% (m/v) lausn (100 mg/100 ml) ar hverju rotvarnarefnanna fimm (2.13—2.17) i dietyleter.
2.19. Hvarfefni til afleidumyndunar

0.5% (m/v) lausn (50 mg/10 ml) 2-brormi-asetonaftons (2.12) i asetonitril (2.4). Buin er til ny lausn i
hverri viku. Geymist i keeliskap.

2.20. Hvatalausn

0,3% (m/v) lausn littumkarbonats (2.11) i vatni (300 mg/100 ml). bessi lausn skal vera nylogud.
2.21. Ferdafasi

TolGen (2.5)/aseton (2.2) (20:0,5; v/v)
2.22. Flj6étandi parafin

(2.7)/n-hexan (2.6) (1:2; viv)

3. Bunadur
Venjulegur teekjabdnadur rannséknarstofu

3.1. Vatnsbad sem haldid er vid 8D

3.2 Punnlagsskiljuilat

3.3. Utfjélublar ljosgjafi, 254 og 366 nm

3.4. Punnlagsplétur, kisilgel 60, &n flirljGmunarvisis,’2@0 cm ad steerd og 0,25 mm ad pykkt med 2,5
X 20 cm skridsveedi (Merck 11845, eda sambeerileg vara)

3.5. Smasprauta, 10

3.6. Smasprauta, 24

3.7. Hitaskapur sem haegt er ad halda vid allt a&’105

3.8. 50 ml tilraunaglas med skraftappa

3.9. Siupappir, 90 mm ad pvermali, Schleicher og Schull, Weissband No. 5892, eda sambeerileg vara

3.10. Universal-litvisispappir, syrustig 1-11
3.11. 5 ml synaglos
3.12. Hverfisvali (Rotavapor eda sambeerileg vara)

3.13. Hitaplata

4, Adferd

4.1. Undirbdningur synis
Um pad bil 1 g af syni er vegid i 50 ml tilraunaglas med skruftappa (3.8). Fjorum dropum af 4 M
saltsyru (2.8) og 40 ml af asetoni (2.2) er beett Gt i. Ef um mjog basiska voru er ad raeda, til deemis
handsapu, er 20 dropum af 4 M saltsyru (2.8) baett Gt i. Med litvisispappir (3.10) er pess geett ad syrustig
sé um pad bil 2. Tilraunaglasinu er lokad og pad hrist kréftuglega i eina mindtu.

Ef audvelda parf Gtdratt rotvarnarefnanna yfir i asetonfasann er blandan hitud varlega upp i um pad bil
60°C til ad breeda vokvafasann.

Lausnin er kaeld nidur i stofuhita og siud i gegnum siupappir (3.9) ofan i keiluflésku.
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4.2.

2.2.
2.3.

20 ml af siuvékvanum eru faerdir yfir i 200 ml keiluflésku, 20 ml af vatni er beett vid og pessu er
blandad saman. Syrustig blondunnar er stillt & um pad bil 10 med 4 M kaliumhydroxidi (2.9). Notadur
er litvisispappir til a0 meela syrustig (3.10).

1 g af kalsiumkloridi (2.10) er beett vio og hrist kroftuglega. ba er siad gegnum siupappir (3.9) of-
an i 250 ml skiltrekt sem inniheldur 75 ml dietyleter (2.3) og hrist kréftuglega i eina minatu. Fasarnir
eru latnir skiljast og vatnsfasinn er tappadur af yfir i 250 ml keiluflésku. Eterfasanum er hent. Notadur
er litvisispappir (3.10) til ad stilla syrustig vatnslausnarinnar & um pad bil 2 med 4 M saltsyru (2.8). 10
ml af dietyleter (2.3) er baett vid, tappi settur i fléskuna og hdn hrist kréftuglega i eina minGtu. begar
fasarnir hafa skilist ad er eterfasinn faerdur yfir i hverfisvala (3.12). Vatnsfasanum er hent.

Eterfasinn er latinn gufa upp par til hann er naestum purr og leifarnar eru enduruppleystar i 1 ml
af dietyleter (2.3). Lausnin er faerd yfir i synaglas (3.11).

Punnlagsskiljun

Fyrir hverja vidmidunar- og synislausn sem skilja & er um pad hil af litiumkarbonatlausn (2.20)
settir med sprautu (3.5) med jofnu millibili & byrjunarlinuna & skridsveedi punnlagsplétu (3.4) og hin
purrkud i kéldum loftstraumi.

Punnlagsplatan er sett & hitaplotu (3.13) sem hefur verid hitud upfG 4@ ad blettirnir haldist
eins litlir og unnt er. Med smasprautu (3.5) erudl@f hverri vidmidunarlausn (2.18) og synislausninni
(4.1) settir & byrjunarlinu plétunnar, ofan i ndkvaemlega sému bletti og lititumkarbdnatlausnin var sett.

Loks skal baeta vid um pad bil 1ml af hvarfefni til afleiSumyndunar (2.19) (2-brémd-2
asetonaftonlausn), aftur & ndkveemlega somu bletti og vidmidunar-/synislausnirnar og litiumkar-
bénatlausnin.

Punnlagsplatan er hitud i hitaskap (3.7) upp f®0i 45 minGtur. Pegar hin hefur kélnad er hun
framkollud i punnlagsskiljuilati (3.2.) (ekki kleett med siupappir), sem hefur verid jafnveegisstillt i
15 minatur med ferdafasa (2.21 (t6luen/aseton), par til leysijadarinn hefur feert sig um 15 cm (sem getur
tekid um pad bil 80 minatur).

Platan er purrkud i kdldum loftstraumi og blettirnir skodadir undir Gtfjélublau ljési (3.3) Til ad auka
flarljomun daufu blettanna ma dyfa punnlagsplétunni i fljétandi parafin/n-hexan (2.22).

Ad bera kennsl &
Rf-gildi hvers bletts er reiknad.

Rf-gildi synisins og utlit i utfjélublau ljési er borid saman vid sému atridi fyrir vidmidunarlausn-
irnar.

Dregin er frumalyktun mead tilliti til audkenna rotvarnarefnanna sem eru til stadar. Framkveema skal
hagaedavokvaskiljun (HPLC) sem lyst er i B-hluta eda, ef svo virdist sem prépidnsyra sé til stadar,
gasgreiningu (GC) sem lyst er i C-hluta. Rastimarnir eru bornir saman vid rastima vidmidunarlausn-
anna.

Nidurstddur ar punnlagsskiljun og hageedavokvaskiljun eda gasgreiningu eru sameinadar og kennsl
endanlega borin a rotvarnarefnin i lausninni med sameinudum nidurstédum ar punnlagsskiljun og
hageedavokvaskiljun eda gasgreiningu.

AKVORDPUN BENSOSYRU, 4-HYDROXYBENSOSYRU, SORBINSYRU OG SALISYLSYRU

Meginregla

Pegar synid hefur verid gert surt er pad dregid Gt med blondu af etandli og vatni. Ad siun lokinni eru
rotvarnarefni akvoroud med hagaedavokvaskiljun.

Hvarfefni

Oll hvarfefni skulu vera efnagreiningarhrein og henta til hagaedavokvaskiljunar pegar pad & vid. Vatnid
sem er notad skal vera eimad eda ad minnsta kosti jafnhreint og eimad vatn.

Etandl, 6blandad

4-hydroxybensosyra
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24. Salisylsyra
2.5. Bensdsyra
2.6. Sorbinsyra
2.7. Natriumasetat, GGEOONa- 3H,O

2.8. Ediksyra, €)2° = 1,05 g/ml
2.9. Asetonitril
2.10. Brennisteinssyra, 2 M
2.11. Kaliumhydroxi@, vatnslausn, 0,2 M
2.12. 2-metoxybensodsyra
2.13. Etandl/vatnsblanda
Niu rimmalshlutar etandls (2.2) eru blandadir med einum rGmmalshluta vatns (2.1).
2.14. Innri stadallausn:
Um pad bil 1 g af 2-metoxybensésyru (2.12) er leyst upp i 500 ml af etanél/vatnsblondu (2.13).
2.15. Ferdafasi fyrir hAgaedavokvaskiljun

2.15.1. Asetatjafnalausn: 6,35 g af natriumasetati (2.7) og 20 ml af ediksyru (2.8) er baett i 1 litra af vatni og
pessu blandad saman.

2.15.2. Ferdafasinn er buinn til med pvi ad blanda niu rimmalshlutum af asetatjafnalausn (2.15.1) og einum
rimmalshluta af asetonitrili (2.9).

2.16. Stofnlausn rotvarnarefna

Um pad bil 0,05 g 4-hydroxybensosyru (2.3), 0,2 g salisylsyru (2.4), 0,2 g bensésyru (2.5) og 0,05 g sor-
binsyru (2.6) eru vegin med nakveemni i 50 ml maeliflésku og fyllt upp ad marki med etandl/vatnsbléndu
(2.13). bessi lausn er geymd i kaeli. Lausnin er stddug i eina viku.

2.17. Stadallausnir rotvarnarefna:
Settir eru 8,00, 4,00, 2,00, 1,00 og 0,50 ml af stofnlausn (2.16) i jafnmargar 20-m| meelifléskur. | hverja

flésku er baett vid 10,00 ml innri stadallausnar (2.14) og 0,5 ml af 2 M brennisteinssyru (2.10). Fyllt
upp ad marki med etandl/vatnsbléndu (2.13). bessar lausnir verda ad vera nylagadar.

3. Banadur
Venjulegur taekjabunadur rannséknarstofu, ekki nanar tiltekinn, og:
3.1 Vatnsbad, vié 60C.

3.2 Hageedavokvaskiljunarblnadur med dldnnsprautunarlykkju og nema fyrir utfidlublatt ljés med
breytilegri bylgjulengd

3.3. Efnagreiningarsula

Ur rydfriu stali, 12,5 — 25 cm & lengd, innra pvermal 4,6 mm, fyllt med Nucleosil 5C18 eda jafngildi
pess.

3.4. Siupappir, 90 mm ad pvermali, Schleicher og Schull, Weissband nr. 5892, eda jafngildi pess.

3.5. 50 ml tilraunaglés med skriftappa
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3.6. 5 ml synaglés

3.7. Sudusteinar, kisilkol, kornasta&é 4 mm, eda jafngildi pess.
4. Vinnuadferd

4.1. Undirbdningur synis

4.1.1.  Syniundirbuid an pess ad innri stadli sé beett vid

1 g af syni er vegid i 50 ml tilraunaglas med skraftappa (3.5). 1,0 ml af 2 M brennisteinssyru (2.10)
0g 40,0 ml af etandl/vatnsblondu (2.13) eru fluttir med rennipipu yfir i tilraunaglasido. Um pad bil 1 g
af sudusteinum (3.7) er beett vid, tilraunaglasinu lokad og pad hrist kroftuglega i ad minnsta kosti eina
minutu par til fengin er einsleit sviflausn. Til ad audvelda Gtdratt rotvarnarefna yfir i etandlfasann er
tilraunaglasid sett i vatnsbad (3.1) vid%&D i nakveemlega fimm mindtur.

Tilraunaglasid er keelt pegar i stad i kaldri vatnsbunu og uUtdratturinn er geymdur €d iSeina
klukkustund.

Utdratturinn er siadur i gegnum siupappir (3.4). Um pad bil 2 ml af dtdreettinum eru feerdir yfir i
synaglas (3.6). Utdréatturinn er geymdur vi8®& og hageedavokvaskiljun framkvaemd innan sélar-
hrings fra undirblningi synisins.

4.1.2. Syni undirbuid og innri stadli baett vid

Vegin eru 1+ 0,1 g (a grémm) synis, med priggja aukastafa nakvaemni, i 50 ml tilraunaglas med
skrdftappa (3.5). 1,0 ml af 2 M brennisteinssyru (2.10) og 30,0 ml etanél/vatnsbléndu (2.13) er baett vid
med rennipipu. Um pad bil 1 g af sudusteinum (3.7) og 10,0 ml af innri stadallausn er baett vid (2.14).
Tilraunaglasinu er lokad og pad hrist kréftuglega i ad minnsta kosti minGtu par til fengin er einsleit
sviflausn. Til ad audvelda utdratt rotvarnarefna yfir i etanélfasann er tilraunaglasio sett i vatnsbad (3.1)
vi# 60°C i ndkvaemlega fimm minutur.

Tilraunaglasid er keelt pegar i stad i kaldri vatnsbunu og atdratturinn er geymdur’ @d iSeina
klukkustund.

Utdratturinn er siadur i gegnum siupappir (3.4). Um pad bil 2 ml af dGtdreettinum eru fluttir yfir i
synaglas (3.6). Utdratturinn er geymdur vid®& og hagaedavokvaskiljun framkvaemd innan sélar-
hrings fra undirbdningi synisins.

4.2. Hagaedavokvaskiljun
Ferdafasi: asetonitril/asetatjafnalausn (2.15).

Rennsli ferdafasans i gegnum suluna er stillt &20@,5 mi/min. Bylgjulengd nemans er stillt &
240 nm.
4.2.1. Kvordun

10 pl skammti af stadallausn hvers rotvarnarefnis (2.17) er sprautad i vokvaskiljuna (3.2). Hlutfall-
id milli heedartopps hvers rotvarnarefnis sem verid er ad rannsaka og heedartopps innri stadalsins er
akvardad med skiljuritunum sem fast. Teiknad er graf fyrir hvert rotvarnarefni sem synir tengsl heedar-
toppshlutfallsins vid styrk hverrar stadallausnar.

bess skal geett ad linuleg svorun faist fyrir stadallausnirnar sem notadar eru til kvérounar.

4.2.2.  Akvérdun

10 ul af synisttdreettinum (4.1.1) er sprautad i vokvaskiljuna (3.2) og skiljuritid skrag. &0 stad-
allausn rotvarnarefnisins (2.17) er sprautad i og skiljuritid skrad. Skiljuritin sem fast eru borin saman.
Ef enginn toppur med um pad bil sama rastima og 2-metoxybensosyra (radlagdur innri stadall) virdist i
skiljuriti synisttdrattarins (4.1.1) er 1@ synisutdrattar med innri stadli (4.1.2) sprautad i vokvaskiljuna

og skiljuritid skrad.

Ef truflandi toppur med sama rastima og 2-metoxybensosyra sést i skiljuriti synisutdrattarins (4.1.1) er
rétt ad velja annan hentugan innri stadal. (Ef eitt rotvarnarefnanna sem verid er ad rannsaka vantar i
skiljuriti® mé nota pad rotvarnarefni sem innri stadal.)

Gengid skal Ur skugga um ad skiljuritin sem fast med stadallausn og synislausn standist eftirfarandi
krofur:
— skiljun toppanna sem liggja naest hvor 66rum skal ad minnsta kosti vera 0,90. (Sja skilgreiningu &
toppskiljun & skyringarmynd 1.)
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Skyringarmynd 1:Toppskiljun

Naist ekki tilskilin skiljun verdur annadhvort ad nota sulu sem skilar betri arangri eda leidrétta samsetningu
ferdafasans par til pessi krafa hefur verié uppfylit.

— Osamhverfustudullinn Afyrir alla toppa sem fast skal vera 0,9 — 1,5. (Sja skilgreiningu & 6samhverfustudli
a skyringarmynd 2.) Til ad skra skiljurit til a&kvérounar 6samhverfustuduls er meelt med pappirshrada sem er
ad minnsta kosti 2 cm/min.

Skyringarmynd 2:0samhverfustudull

— Grunnlinan skal vera stddug.

5, Utreikningur

Hlutfalli® milli heedartopps rotvarnarefnanna sem verid er ad rannsaka og heedartopps 2-
metoxybensosyru (innri stadall) er notad asamt kvérdunargrafinu til ad reikna styrk siru rotvarnar-
efnanna i synislausninni. Innihald bensdsyru, 4-hydroxybensdsyru, sorbinsyru eda salisylsyru i syninu
er reiknad sem hundradshluti midad vid massgareed jofnunni:

100-20-b b

Xo6(m/m) = = e = 500.a

par sem:

a = massi synis (4.1.2) i grémmum,

b = styrkur rotvarnarefnisins i synisutdraettinum (4.1.2), i mikrégrommum i hverjum millilitra, sam-
kvaemt kvérounargrafinu.
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7.1.

7.2.

4.1.

4.2

4.3.
4.4.

4.5.

4.6.

Endurtekningarhaefni(*)

Ef 4-hydroxybensésyruinnihald er af steerdargradunni 0,40% skal munur & nidurstddum tveggja sam-
hlida dkvardana & sama syninu ekki hafa haerra algildi en 0,035%.

Ef bensésyruinnihald er af staerdargradunni 0,50% skal munur a nidurstéoum tveggja samhlida akvard-
ana a sama syninu ekki hafa heerra algildi en 0,050%.

Ef salisylsyruinnihald er af steerdargradunni 0,50% skal munur & nidurstédum tveggja samhlida dkvard-
ana a sama syninu ekki hafa heerra algildi en 0,045%.

Ef sorbinsyruinnihald er af staerdargrddunni 0,60% skal munur & nidurstédum tveggja samhlida akvaro-
ana & sama syninu ekki hafa hzerra algildi 0,035%.

Athugasemdir

Nidurstddur profana a pvi hversu traust adferdin er syndu ad miklu mali skiptir hversu mikilli brenni-

steinssyru er beett vid til ad draga syruna Gt Ur syninu og ad magni undirbuins synis skuli haldid innan
tilskilinna marka.

Ef pess er 6skad ma nota videigandi forsulu.

AKVORDPUN PROPIONSYRU

Umfang og gildissvio

bessa adferd ma nota til ad akvarda prépionsyru ad hamarksstyrkleika 2% (m/m) i snyrtivérum.

Skilgreining

Styrkur propionsyru sem er maeldur med pessari adferd er gefinn til kynna sem hundradshluti midad
vid massa (% m/m) vérunnar.

Meginregla

begar propidnsyra hefur verid dregin Ut Gr vérunni er akvérdun framkveemd med gasgreiningu par sem
2-metylprépiénsyra er notud sem innri stadall.

Hvarfefni

Oll hvarfefni skulu vera efnagreiningarhrein. Vatn skal vera eimad eda hreinleiki pess ekki minni en
eimads vatns.

Etandl, 96% (v/v)
Propionsyra
2-metylprépiénsyra
Ortofosforsyra, 10% (m/v)
Propionsyrulausn

Um pad bil 1,00 g (p grdmm) prépiénsyru er vegid med nakveemni i 50 ml meeliflosku og fyllt upp ad
marki med etandli (4.1).

Innri stadallausn

Um pad bil 1,00 g (e grémm) 2-metylpropionsyru er vegid med nakveemni i 50 ml meeliflésku og fyllt
upp ad marki med etandli (4.1).

*1SO 5725.
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5. Bunadur
5.1. Venjulegur taekjabunadur rannséknarstofu, og:
5.2. Gasgreinir med logajénunarnema

5.3. Tilraunaglas (2 150 mm) med skriftappa
5.4. Vatnsbad, 60C

5.5. 10 ml glersprauta med himnusiu (holustaerd: Q49
6. Vinnuadferd
6.1. Undirbdningur synis

6.1.1.  Syniundirblid &n pess ad innri stadli sé baett vid

Um pad bil 1 g af syni er vegid i tilraunaglas (5.3). 0,5 ml af fosforsyru (4.4) og 9,5 ml af etandli (4,1)
er baett vid.

Tilraunaglasinu er lokad og pad hrist kroftuglega. Ef porf krefur er tilraunaglasio sett i vatnsbad
vid 60°C (5.4) i fimm mindtur til leysa fitufasann alveg upp. Keelt hratt undir rennandi vatni. Hluti
lausnarinnar er sfadur i gegnum himnusiu (5.5). Siuvékvinn er greindur samdasegurs med gasgreini.

6.1.2. Syni undirbuid og innri stadli baett vid

Vegin eru 1+ 0,1 g (a grdmm) synis, med priggja aukastafa nakveemni, i tilraunaglas (5.3). 0,5 ml af
fosforsyru (4.4) 0,50 ml af innri stadallausn (4.6) og 9 ml af etandli (4.1) er beett vid.

Tilraunaglasinu er lokad og pad hrist kroftuglega. Ef porf krefur er tilraunaglasio sett i vatnsbad
vid 60°C (5.4) i fimm minatur til leysa fitufasann alveg upp. Keelt hratt undir rennandi vatni. Hluti
lausnarinnar er sidur i gegnum himnusiu (5.5). Siuvékvinn er gasgreindur samdaegurs.

6.2. Skilyrdi fyrir gasgreiningu

Meelt er med eftirfarandi skilyrdum:

Sula
Tegund Ryafritt stal
Lengd 2m
pbvermal 1/8'
Umbadir  10% SP* 1000 (eda jafngildi pess) + 1%3R0Q; & Chromosorb WAW 100 til
120 mesh
Hitastig

Sprauta 200C

Sdla 120C

Nemi 200C

Burdargas nitrégen

Rennsli 25 ml/min.
6.3. Gasgreining

6.3.1. Kvoérdun

0,25, 0,50, 1,00, 2,00 og 4,00 ml af prépionsyrulausn (4.5) eru fluttir med rennipipu yfir i jafnmargar
20 ml meelifléskur. 1,00 ml af innri stadallausn eru settir med rennipipu i hverja meeliflosku (4.6).
Fyllt er ad marki i hverri flosku med etandli (4.1) og blandad. Lausnir sem eru bunar til & pennan hatt
innihalda e mg/ml af 2-metylpropiénsyru sem innri stadal (pad er ad segja, 1 mg/ml ef e = 1 000) og
p/4, pl2, p, 2p, 4p mg/ml prépionsyru (pad er ad segja, 0,25, 0,50, 1,00, 2,00, 4,00 mg/ml ef p =1 000).

1 ul af hverri pessara lausna er sprautad inn og kvoréunarkurfa fengin med pvi ad teikna massa-
hlutfallid & milli propiénsyru og 2-metylprépionsyru & x-asinn og hlutfall samsvarandi toppflatarmals
a y-asinn.
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6.3.2.

7.1

7.2.

Hverri lausn er sprautad prisvar inn og medalhlutfall toppflatarmals er reiknad.

Akvordun

1 ul af siuvdkva synisins (6.1.1) er sprautad inn. Skiljuriti® er borid saman vid skiljurit stadallausn-
ar (6.3.1). Hafi toppur um pad bil sama rastima og 2-metylprépionsyra skal breyta innri stadlinum.
Ef engrar truflunar verdur vart skal sprauta innullaf siuvokva synisins (6.1.2) og meela flatarmal
propiénsyrutoppsins og innri stadaltoppsins.

Hverri lausn er sprautad prisvar inn og medalhlutfall toppflatarmals er reiknad.

Utreikningar

Massahlutfallid (K), sem svarar til toppflatarmalshlutfallsins sem reiknad er i lid 6.3.2., er lesid af
kvordunarkurfunni sem fengin er samkvaemt 1id 6.3.1.

A grundvelli massahlutfallsins sem fengid er med pessum hzetti er reiknad propionsyruinnihald synisins
(X) sem hundradshluti midad vid massa med jéfnunni:

0,5-100-
\ e_ e

x%(m/m) = K o.a -~ K3

par sem:
K = hlutfallid sem reiknad er samkveemt 7.1,

e = massi innri stadalsins, sem veginn er i lid 4.6, i grdmmum,
a = massi synisins, sem vegid er i 1id 6.1.2, i grommum.

Gefa skal nidurstédurnar upp med eins aukastafs nakvaemni.

Endurtekningarhaefni( )

Ef propidnsyruinnihald er 2% (m/m) skal munur & nidurstdédum tveggja samhlida akvardana a sama
syninu ekki vera meiri en 0,12%.

KENNSL BORIN A OG AKVORBUN TEKIN UM HYDROKINON, HYDROKINON-MONO-
METYLETER, HYDROKINON-MONOETYLETER OG HYDROKINON-MONOBENSYLETER |
SNYRTIVORUM

AP BERA KENNSL A

Umfang og gildissvio

pessi adferd lysir hvernig unnt er ad finna og bera kennsl & hydrokinén, hydrékinon-ménometyleter,
hydrékinon-ménoetyleter og hydrékindn-mondbensyleter (méndbensoén) i snyrtivérum til ad lysa hor-
und.

Meginregla

Borin eru kennsl & hydrékinén og etera pess med punnlagsskiljun (TLC).

Hvarfefni

Oll hvarfefni verda ad standast krofur um efnagreiningarhreinleika.

*1SO 5725.
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3.1 Etandl, 96% (v/v)
3.2. Kléréform
3.3. Dietyleter
3.4. Ferdafasi:

Kléréform/dietyleter, 66:33 (v/v)
3.5. Amméniak, 25% (m/m) @@= 0,91 g/ml)

3.6. Askorbinsyra

3.7. Hydrokinén

3.8. Hydrékindn-monémetyleter

3.9. Hydrékindn-monoetyleter

3.10. Hydrékindn-monébensyleter (méndbenson)
3.11. Vidmidunarlausnir

Eftirfarandi vidmidunarlausnir skulu vera nylagadar og eru stodugar i einn dag.

3.11.1. Um pad bil 0,05 g hydrokinéns (3.7) eru vegin i kvardad 10-ml tilraunaglas. 0,250 g af askorbinsyru
(3.6) og 5 ml af etandli (3.1) er beett vid. P& er ammoniaki (3.5) baett vid par til syrustigid er 10 og fyllt
upp ad 10 ml markinu med etandli (3.1).

3.11.2.  Um pad bil 0,05 g hydrokinén-mondémetyleters (3.8) eru vegin i kvardad 10-ml tilraunaglas. 0,250 g af

askorbinsyru (3.6) og 5 ml af etandli (3.1) er beett vid. ba er ammoniaki (3.5) baett vid par til syrustigid
er 10 og fyllt upp ad 10 ml markinu med etandli (3.1).

3.11.3.  Um pad bil 0,05 g hydrékinbn-mondetyleters (3.9) eru vegin i kvardad 10-ml tilraunaglas. 0,250 g af
askorbinsyru (3.6) og 5 ml af etandli (3.1) er beett vid. Pa er ammoniaki (3.5) beett vid par til syrustigid
er 10 og fyllt upp ad 10 ml markinu med etandli (3.1).

3.11.4. Um pad bil 0,05 g hydrékin6n-mdéndbensyleters (3.10) eru vegin i kvardad 10-ml tilraunaglas. 0,250
g af askorbinsyru (3.6) og 5 ml af etandli (3.1) er beett vid. P4 er ammoniaki (3.5) baett vid par til
syrustigio er 10 og fyllt upp ad 10 ml markinu med etandli (3.1).

3.12. Silfurnitrat

3.13. 12-fosférmélybdensyra

3.14. Kaliumjarnsyani® hexahydrat
3.15. Jarnklorid-hexahydrat

3.16.  Uaahvarfefni

3.16.1. Beetido ammoniaki (3.5) vid 5% (m/v) lausn silfurnitrats (3.12) par til botnfallid sem myndast leysist
upp.

Vidvorun:

Henda skal lausninni eftir notkun par ed han verdur éstdoug svo ad heetta er a sprengingu ef hin
er latin standa.

3.16.2. Buin er til 10% (m/v) lausn 12-fosformolybdensyru (3.13) i etandli (3.1).
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3.16.3.

4.1.

4.2.

4.3.

4.4.

4.5.

5.1.

5.2.

5.2.1.

5.2.2.

5.2.3.

5.3.

5.3.1.

5.3.2.

Buin er til 1% (m/v) vatnslausn kaliumjarnsyanids (3.14) og 2 % (m/v) vatnslausn jarnklo6rids (3.15).
Joéfnum hlutum beggja lausna er blandad saman rétt fyrir notkun.

Bunadur
Venjulegur teekjabdnadur rannséknarstofu, og:
Venjulegur punnlagsskiljubtnadur

Punnlagspl6tur, tilbunar til notkunar: kisilgel GHR/kY 20 x 20 cm (Machery, Nagel eda jafngildi
pess). Lagpykkt 0,25mm.

Uthljodsbad
Skilvinda

Lampi med Gtfjélublau ljési, 254 nm

Vinnuadferd

Undirbaningur synis.

3,0 g synis eru vegin i 10-ml meeliglas. 0,250 g af askorbinsyru (3.6) og 5 ml af etandli (3.1) er baett
vid. Syrustig lausnarinnar er stillt & 10 med amméniaki (3.5). pPa er fyllt upp ad 10 ml markinu med
etandli (3.1). Glasinu er lokad med tappa og gert einsleitt i Gthljédsbadi i 10 mindtur. Siad i gegnum
siupappir eda skilid i skilvindu & 3 000 sniningum a minutu.

punnlagsskiljun

{I4t fyrir punnlagsskiljun er mettad med ferdafasa (3.4).

2l vidmidunarlausnar (3.11) og 21 synislausnar (5.1) eru settir & plétu. Framkallad i myrkri vid
stofuhita par til leysijadarinn hefur feert sig um 15 cm fré byrjunarstad.

Platan er fjarleegd og latin porna vid stofuhita.
Greining
Platan er skodud undir Gtfjlublau ljési vid 254 nm og merkt vid stddu blettanna.

Platan er 4dud meao:

— silfurnitrathvarfefni (3.16.1), eda
— 12-fosférmélybdensyru-hvarfefni (3.16.2); og hitad ad um pad biP20eda

— kaliumjarnsyanidlausn og jarnkléridlausn (3.16.3).

Ad bera kennsl &
Reiknad er Rf-gildi hvers bletts.

Blettirnir sem fast ar synislausninni eru bornir saman vid blettina Ur vidmidunarlausninni me3 tilliti til:
Rf-gilda, litar blettanna undir utfj6lublau ljési og litar blettanna eftir framkéllun med udahvarfefni.

Framkveemd er hagaedavokvaskiljun eins og lyst er i B-hlutanum hér & eftir og rastimarnir sem fast
fyrir topp(a) synisins eru bornir saman vid rastima toppa viomidunarlausnanna.

Nidurstdédur punnlagsskiljunar og hagaedavokvaskiljunar eru sameinadar til ad stadfesta neserveru
hydrékinons og/eda etera pess.

Athugasemdir

Vid adsteedurnar sem lyst var voru Rf-gildin sem hér segir:
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hydrokinon: 0,32
hydrékinén-moénémetyleter: 0,53
hydrékindn-méndetyleter: 0,55
hydrékindn-moéndbensyleter: 0,58
B. AKVORDUN
1. Umfang og gildissvio

[ pessari adferd er lyst vinnuadferd til ad akvarda hydrékinén, hydrékindn-ménémetyleter, hydrokinon-
monoetyleter og hydrokinbn-moéndbensyleter i snyrtivérum til ad lysa hérund.

2. Meginregla

Synid er dregid ut med vatns-/metanolblondu vid veega upphitun til ad breeda fituefni sem kunna ad
vera til stadar. Akvoréun greiniefnanna i Gtdregnu lausninni er gerd med vokvaskiljun med andsteedum
fasa og greiningu med utfjélublau ljosi.

3. Hvarfefni

3.1. Oll hvarfefni verda ad standast kréfur um efnagreiningarhreinleika. Vatn skal vera eimad eda hreinleiki
pess ekki minni en eimads vatns.

3.2. Metandl

3.3. Hydrékinén

3.4. Hydrékinbn-ménémetyleter

3.5. Hydrékinén-méndetyleter

3.6. Hydrékindn-moéndbensyleter (ménébensén)

3.7. Tetrahydro6faran, hreinleiki efnisins skal vera naegjanlegur fyrir hageedavokvaskiljun

3.8. Vatns-/metandlblanda, 1:1 (v/v)

Einum rammalshluta vatns og einum rimmalshluta metandls (3.2) er blandad saman.

3.9. Ferdafasi: tetrahydrofuran-/vatnsblanda (45:55) (v/v)
45 rammalshlutum tetrahydréfarans (3.7) og 55 rimmalshlutum vatns er blandad saman.

3.10. Vidmidunarlausn
Vegin eru 0,06 g hydrokinéns (3.3), 0,08 g hydrokinon-ménémetyleters (3.4), 0,10 g hydrokin6n-
méndetyleters (3.5) og 0,12 g hydrokinon-moéndbensyleters (3.6) { 50 ml meeliflosku. Leyst upp og fyllt
upp ad marki med metandli (3.2). Vidmidunarlausnin er buin til med pvi ad pynna 10,00 ml af pessari
lausn i 50,00 ml med vatns-/metanélblondu (3.8). bessar lausnir skulu vera nylagadar.

4, Bunadur

Venjulegur teekjabunadur rannséknarstofu og:

4.1. Vatnsbad sem méa halda vis°&D

4.2. Hageaedavokvaskiljunarbdnadur med nema med UGtfjdlublau ljési af mismunandi bylgjulenggibg 10
innsprautunarlykkju.

4.3. Efnagreiningarsula:

Skiljunarsula ar ryéfryju stali, 250 mm alengd, innra pvermal 4,6 mm, fyllt med Zorbax-fenyl (efnatengt
fenetylsilan & Zorbax SIL, lokamedhdndlad med trimetylkldrdsilani), kornastgend éda jafngildi
pess. Ekki skal nota forsulu, nema fenyl-forstlu eda jafngildi hennar.
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4.4. Siupappir, 90 mm ad pvermali, Schleicher og Schull, Weissband nr. 5892 eda jafngildi pess.
5. Vinnuadferd
5.1. Undirbdningur synis

Vegin eru H 0,1 g (a gromm) synis, med priggja aukastafa nakveemni, i 50 ml maeliflosku. Syninu
er dreift { 25 ml vatns-/metandlbléndu (3.8). Fléskunni er lokad og hin hrist kréftuglega par til fengin
er einsleit sviflausn. Hrista skal i minnst eina mindtu. Flaskan er sett i vatnsbad (4.1) sem haldié er
vid 60°C til ad auka utdrattinn. P& er flaskan keeld og fyllt upp ad marki med vatni/metandli (3.8).
Utdratturinn er siadur med siupappir (4.4). Akvordun med hagsedavokvaskilju er framkveemd innan
sOlarhrings fra pvi ad Gtdratturinn var bainn til.

5.2. Hagaedavokvaskiljun
5.2.1.  Rennsliferdafasans (3.9) er stillt & 1,0 ml/min. og bylgjulengd nemans & 295 nm.

5.2.2.  10ul af synislausninni, sem var undirbuin & pann hatt sem lyster i 1id 5.1, er sprautad inn og skiljuritid
skrad. Toppflatarmalid er meelt. Kvardad er & pann hétt sem lyst er i 5.2.3. Skiljurit synisins og
stadallausnarinnar eru borin saman. Toppflatarmalin og svérunarstudlana (RF) sem reiknadir eru i lid
5.2.3 skal nota til ad reikna styrk greiniefnanna i synislausninni.

5.2.3. Kvordun

10 pl af vidmidunarlausninni (3.10) er sprautad inn og skiljuritid skrad. Sprautad er mérgum sinnum
par til stodugt toppflatarmal er fengid.

Svoérunarstudullinn Rfer reiknadur:

RF =
G

par sem:

p; = toppflatarmal hydrékinéns, hydrékindn-moéndmetyleters, hydrékinon-méndetyleters og
hydrékinén-mondébensyleters, og

c; = styrkur (g/50 ml) hydrékinéns, hydrékindn-monémetyleters, hydrokindn-moéndetyleters og
hydrékindn-ménobensyleters i viomidunarlausninni (3.10).

Gengid er ar skugga um ad skiljurit stadalupplausnar og synislausnarinnar standist eftirfarandi krofur:

— skiljun toppanna sem liggja naest hvor 68rum skal ad minnsta kosti vera 0,90. (Sja skilgreiningu &
toppskiljun i skyringarmynd 1.)

Skyringarmynd 1Toppskiljun
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Naist ekki tilskilin skiljun verdur annadhvort ad nota stlu sem skilar betri &rangri eda leidrétta samsetningu
ferdafasans par til pessi krafa hefur verid uppfylit.

— Osamhverfustudullinn Afyrir alla toppa sem fast skal vera milli 0,9 — 1,5. (Sja skilgreiningu & 6samhverfu-
studli & skyringarmynd 2). Til ad skra skiljurit til akvérounar 6samhverfustuduls er meelt med pappirshrada
sem er ad minnsta kosti 2 cm/min.

Skyringarmynd Zsamhverfustudull

— Grunnlinan skal vera stédug.

6. Utreikningur

Toppflatarmal greiniefnisins eru notud til ad reikna styrk greiniefnis (greiniefna) i syninu. Styrkur
greiniefnis i syninu er reiknadur sem hundradshluti midad vid massened jo6fnunni:

bi - 100
x%(m/m) = IéF. —
par sem:
a = massi synis i grémmum, og
b; = toppflatarmal greiniefnisins i i syninu.
7. Endurtekningarhaefni(*)
7.1. Ef hydrokindninnihald er af staerdargradunni 2,0% skal munur & nidurstédum tveggja samhlida dkvard-

ana a sama syninu ekki hafa hzerra algildi en 0,13%.

7.2. Ef hydrokinon-méndémetyleterinnihald er af staerdargradunni 1,0% skal munur & nidurstdédum tveggja
samhlida akvardana a sama syninu ekki hafa heerra algildi en 0,1%.

7.3. Ef hydrékinon-mondetyleterinnihald er af steerdargradunni 1,0% skal munur & nidurstédum tveggja
samhlida akvardana a sama syninu ekki hafa haerra algildi en 0,11%.

7.4. Ef hydrékindn-ménobensyleterinnihald er af steerdargradunni 1,0% skal munur a nidurstédum tveggja
samhlida dkvardana & sama syninu ekki hafa heerra algildi 0,11%.
8. Endurtakanleiki( )

8.1. Ef hydrékinéninnihald er af steerdargradunni 2,0% skal munur & nidurstddum tveggja dkvardana 4 sama
syninu vid mismunandi skilyrdi (adrar rannsoknarstofur, adrir starfsmenn, annar teekjabinadur og/eda
annar timi) ekki hafa haerra algildi en 0,37%.

*1SO 5725.
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8.2. Ef hydrokinon-méndmetyleterinnihald er af staerdargradunni 1,0% skal munur & nidurstddum tveggja
akvardana a sama syninu vid mismunandi skilyrdi (adrar rannséknarstofur, adrir starfsmenn, annar
teekjabUnadur og/eda annar timi) ekki hafa haerra algildi en 0,21%.

8.3. Ef hydrékinon-moéndetyleterinnihald er af steerdargradunni 1,0% skal munur a nidurstddum tveggja
akvardana & sama syninu vid mismunandi skilyrdi (adrar rannséknarstofur, adrir starfsmenn, annar
teekjabunadur og/eda annar timi) ekki hafa haerra algildi en 0,19%.

8.4. Ef hydrokindn-moéndbensyleterinnihald er af staerdargrddunni 1,0% skal munur & nidurstédum tveggja
akvardana a sama syninu vid mismunandi skilyrdi (adrar rannséknarstofur, adrir starfsmenn, annar
teekjabUnadur og/eda annar timi) ekki hafa heerra algildi en 0,11%.

9. Athugasemdir

9.1 Ef hydrokinoninnihald er pé nokkud haerra en 2% og krafist er ndkvaems mats & innihaldi skal pynna
synisutdrattinn (5.1) i svipadan styrk og fengist Ur syni sem innihéldi 2% hydrékinéns og endurtaka
akvoérdunina.

(I sumum taekjum getur gleypni fyrir haan hydrokindnstyrk verid fyrir utan linulegt svid nemans.)

9.2. Truflanir
Samkveemt framangreindri adferd er hydrékindn og eterar pess akvardad i einni keyrslu med fastri
samsetningu & ferdafasa. Fenylsula er notud til ad tryggja naega tof hydrékindns en hana er ekki haegt
ao tryggja pegar C18-sula er notud med ferdafasanum sem lyst er.

Ef hagaedavokvaskiljunaradferdin sem hér er lyst er notud er pé heett vid truflunum af véldum ym-
issa parabenefna. Ef svo er skal kvordunin endurtekin med 68rum ferdafasa/stédufasakerfi. Finna ma
hentugar adferdir i 1. og 2. nedanmalsgrein hér & eftir:
Sula: Zorbax ODS, 4,6 mm x 25 mm, eda jafngildi pess:
hitastig: 36 C
fleedi: 1,5 ml/min.
ferdafasi:
fyrir hydrékinén: metandl/vatn 5/95 (v/v)
fyrir hydrékinbn-ménémetyleter: metandl/vatn 30/70 (v/v)
fyrir hydrokinén-ménébensyleter: metanélivatn 80/20 (Viv)(
Sula: Spherisorb S5-ODS, eda jafngildi pess:
Ferdafasi: vatn/metandél 90/10 (v/v)
fleedi 1,5 mm/min.
bessi skilyrdi henta til efnagreiningar hydrékinéis(
(I) Herpol-Borremans et M.-O. Masse, Identification et Dosage de I'hydroquinone et de ses éthers méthylique et benzylique

dans les produits cosmétiques pour blanchir la peeLj. Cosmet. SciB-203-214 (1986).
(® J. Firth and I. Rix, Determination of hydroquinone in skin toning creakmslyst(1986), 111, bls. 129.



