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FIMMTA TILSKIPUN FRAMKV/EMDASTJORNARINNAR 93/73/EBE
fr4 9. september 1993
um naudsynlegar greiningaradferdir til eftirlits med samsetningu snyrtivara
FRAMKV/ZAEMDASTIJORN EVROPUBANDALAGANNA um i litarefnum i formi salta eda litadra, 6leysanlegra
HEFUR, efna, hvernig bera skal kennsl & og akvarda bensylalkohdl,

med hlidsjon af stofnsattmala Efnahagsbandalags Evropu,

med hlidsjon af tilskipun radsins 76/768/EBE fra 27. jali
1976 um samreemingu laga adildarrikjanna um snyrti-
vorur (), eins og henni var sidast breytt med tilskipun

hvernig bera skal kennsl & sirkbnium og akvarda sirkonium,
al og klor i svitalyktareydi, 6drum en Udaefnum og bera

kennsl & og akvarda hexamidin, dibrémhexamidin, dibrom-

prépamidin og klérhexidin.

93/35/EBE ¢), einkum 1. mgr. 8. gr.,

og ad teknu tilliti til eftirfarandi:

| tilskipun 76/768/EBE er kvedid & um opinbert eftirlit
med snyrtivorum til ad tryggja ad framfylgt sé skilyroum
sem meelt er fyrir um i bandalagsakveedum um samsetningu
snyrtivara.

Radstafanir sem kvedid er a um i pessari tilskipun eru i sam-
reemi vio alit nefndarinnar sem sér um ad breyta tilskipun
76/768/EBE i samreemi vio teekniframfarir.

SAMPYKKT TILSKIPUN PESSA:

1.0r

Adildarrikin skulu gera allar naudsynlegar radstafanir til ad
tryggja ad vid opinberar préfanir & snyrtivérum skuli:

Meela ber fyrir um allar naudsynlegar greiningaradferdir

eins flj6tt og audid er. NU pegar hafa fjorir afangar nadst

med tilskipun framkveemdastjornarinnar 80/1335/EBJ (

eins og henni var breytt med tilskipun 87/143/EBH, ( -
tilskipun framkvaemdastjornarinnar 82/434/EBH, (eins

og henni var breytt med tilskipun 90/207/EBE),(og
tilskipunum framkveaemdastjérnarinnar 83/514/EB dg —
85/490/EBE §). I fimmta afanga er fjallad um hvernig

bera skal kennsl & og akvarda silfurnitrat, hvernig bera
skal kennsl & og &kvarda selendisulfio i flosueydandi har- —
pvottalegi, akvarda leysanlegt barium og leysanlegt stronti-

*) stjtis.
) stjtis.
() stjtia.
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.L 262, 27.9. 1976, bls. 169.

.L 151, 23. 6. 1993, bls. 32.

. L 383, 31. 12. 1980, bls. 27. —
.L57,27.2.1987, bls. 56.

.L 185, 30. 6. 1982, bls. 1.

.L 108, 28. 4. 1990, bls. 92.

.L 291, 24. 10. 1983, bls. 9.

bera kennsl & og akvarda silfurnitrat,

bera kennsl & og dkvarda selendisulfid i flosueydandi
héarpvottalegi,

bera kennsl 4 leysanlegt barium og leysanlegt strontium
i litarefnum i formi salta eda litadra, 6leysanlegra efna,

bera kennsl| & og &kvarda bensylalkohdl

bera kennsl a sirkénium og akvarda sirkénium, al og
kIor i svitalyktareydi, 6drum en Udaefnum,

berakennsl & og akvarda hexamidin, dibrémhexamidin,
dibrémprépamidin og klérhexidin,

. L 295, 7. 11. 1985, bls. 30. i samraemi vid peer adferdir sem lyst er i vidaukanum.
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2.0r. 3.0

1. Adildarrikin skulu sampykkja naudsynleg l6g og Tilskipun pessari er beint til adildarrikjanna.
stjérnsyslufyrirmeeli til ad fara ad tilskipun pessari eigi sio-
ar en 30. september 1994. pau skulu tilkynna pad fram-

kveemdastjérninni pegar i stad. )
] . . ] ) _ Gjort i Brussel 9. september 1993.
begar adildarrikin sampykkja pessi akveedi skal vera i peim

tilvisun i pessa tilskipun eda peim fylgja slik tilvisun pegar
pau verda birt opinberlega. Adildarrikin skulu setja nanari Fyrir hénd framkvaemdastjornarinnar,
reglur um slika tilvisun.
Christiane SCRIVENER
2. Adildarrikin skulu senda framkveemdastjorninni framkvaemdastjori.
helstu akvaedi Ur landsldgum sem sampykkt verda um mal-
efni sem tilskipun pessi neer til.
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VIDAUKI
AUDKENNING OG AKVORDUN SILFURNITRATS i SNYRTIVORUM
A. Audkenning

1. Umfang og gildissvid
| pessari adferd er pvi lyst hvernig silfurnitrat er audkennt sem silfur i snyrtivorum i vatnslausn.

2. Meginregla
Audkenna ma silfur med hinu einkennandi hvita botnfalli sem pad myndar med klérigjénum.

3. Hvarfefni
Oll hvarfefni verda ad standast kréfur um greiningarhreinleika

3.1. 2 M saltsyrulausn

3.2.  Amméniakslausn: épynnt ammoéniumhydroxidlausg, £0,88g/ml) er pynnt med jafnstérum
skammti af vatni og blandad vel.

3.3. 2 M saltpéturssyrulausn

4, Bunadur

4.1. Venjulegur teekjabunadur rannséknarstofu.
4.2. Skilvinda.

5. Greiningaradferd

5.1. 2 M saltsyrulausn (3.1) er beett i dropatali Gt i um 1 g af syni i skilvinduglasi uns botnfellingu er lokid;
blandad er saman og skilid i skilvindu.

5.2. Ofanafljétandi vokvanum er fleygt og botnfallid skolad einu sinni med fimm dropum af kdldu vatni.
Skolvokvanum er fleygt.

5.3. Baett er vid vatni i sama meeli og botnfallid i skilvinduglasinu. Lausnin er hitud ad sudu og hraert.
5.4. Skilid er i skilvindu medan lausnin er heit og ofanafljétandi vékvanum fleygt.
5.5. Nokkrum dropum af amméniakslausn (3.2) er beett Gt i botnfallid; blandad er saman og skilid i skilvindu.

5.6. Nokkrum dropum af 2 M saltpéturssyrulausn (3.3) er beett Gt i einn dropa af ofanéfljotandi vokvanum &
glerpynnu.

5.7. Hvitt botnfall gefur til kynna ad um silfur sé ad raeda.

B. Akvérdun

1. Umfang og gildissvio
bessi adferd hentar til ad akvarda silfurnitrat sem silfur i snyrtivérum til ad lita augnhéar og augabrunir.

2. Meginregla
Silfur er dkvardad i vérunni med atdbmgleypnimaelingu.

3. Hvarfefni
Oll hvarfefni verda ad standast kréfur um greiningarhreinleika

3.1. 0,02 M saltpéturssyrulausn
3.2 Silfurstadallausnir.

3.2.1. Silfurstofnstadallausn, 1 0p@/ml i 0,5 M saltpéturssyrulausn (,SpectrosoL” eda jafngildi pess).
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3.2.2.

4.1.
4.2.

5.1.

5.2.

5.3.
5.3.1.

5.3.2.

5.4.

Silfurstadallausn, 10@g/ml: 10 ml af silfurstofnstadallausn (3.2.1) eru fluttir med rennipipu yfir { 100
ml meelikolbu. Fyllt er ad marki med 0,02 M saltpéturssyrulausn (3.1) og blandad. Pessi stadallausn skal
vera nylégud og geymd i glerflosku Gr dokku gleri.

Bunadur

Venjulegur teekjablnadur rannsoéknarstofu.

Atémgleypniteeki med ,silfur-holkatédulampa“ (hollow-cathode lamp).

Greiningaradferd

Syni tilreitt

Um 0,1 g (m-gramm) af einsleitu syni af vérunni er vegié ndkveemlega. Allt efnid er flutt yfir i eins litra
meelikolbu og fyllt ad marki med 0,02 M saltpéturssyrulausn (3.1) og blandad.

Adstedur vido atémgleypnimelingu

Logi: loft-asetylen,

Bylgjulengd: 338,3 nm,

Bakgrunnsleidrétting: ja,

Eldsneytisskilyrdi: veik blanda; til ad na hamarksgleypni er naudsynlegt ad stilla kjérhaed brennara og
ao akvarda kjorskilyrdi eldsneytis.

Kvdéroun

1,0, 2,0, 3,0, 4,0 og 5,0 ml af silfurstadallausn (3.2.2.) eru fluttir yfir i r6d af 100 ml maelikolbum med
rennipipu. Fyllt er ad marki i hverri kolbu med 0,02 M saltpéturssyrulausn (3.1) og blandad. pessar
lausnir innihalda samsvarandi 1,0, 2,0, 3,0, 4,0 og&@f silfri i hverjum millilitra.

Gleypni 0,02 M saltpéturssyrulausnarinnar (3.1) er meeld og pad gildi sem feest notad sem nulistyrkur
silfurs & stadalkirfunni. Gleypni hvers silfurstadals (5.3.1) er maeld. Utbdin er stadalkirfa par sem
gleypnigildin eru teiknud sem fall af silfurstyrk.

Akvordun
Gleypni synislausnarinnar (5.1) er meeld. Styrkur silfurs sem svarar til pess gleypnigildis er lesinn af
stadalkudrfunni.

Reikningsadferd
Silfurnitratinnihald synisins er reiknad sem hundradshluti midad vid massa (% m/m) med jofnunni:

1,5748x% ¢

%(m/m)silfurnitrats= Toxm

par sem:

m = massi greiningarsynis (5.1) i grémmum;
og

¢ = styrkur silfurs i synislausninni (5.1), i mikrégrommum i hverjum millilitra, samkvaemt stadalkirf-
unni.

Tvimeelingagildit)
Ef silfurnitratinnihald er af steerdargradunni 4% (m/m) skal munur a nidurstddum tveggja akvardana sem
gerdar eru 4 hlidstaedan hatt & sama syninu ekki vera meiri en 0,05% (m/m).

AUBDKENNING OG AKVORPUN SELENDISULFIDS | FLOSUEEDANDI HARPVOTTALEGI

A. Audkenning

Umfang og gildissvid
| pessari adferd er pvi lyst hvernig selendisulfid er audkennt sem selen i flosueydandi harpvottalegi.

Meginregla
Selen er audkennt med hinum einkennandi gula eda raudgula lit sem myndast pegar pad hvarfast vid

pvagefni og kaliumjodio.

(1) 1SO 5725.
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3. Hvarfefni
Oll hvarfefni verda ad standast kréfur um greiningarhreinleika

3.1.  Opynnt saltpéturssyrao= 1, 42g/ml).

3.2 pvagefni.

3.3. Kaliumjodidlausn, 10% (m/v): 10 g af kaliumjodidi eru leyst i 100 ml af vatni.
4. Bunadur

4.1. Venjulegur teekjabunadur rannsoknarstofu.

4.2. 100 ml nidurbrotspipa.

4.3. Hitablokk fyrir nidurbrotspipu.

4.4, Siupappir (Whatman nr. 42 eda jafngildi).

5. Greiningaradferd

5.1. 2,5 ml af 6pynntri saltpéturssyru (3.1) er baett Gt i um 1 g af harpvottalegi i nidurbrotspipu og hann latinn
brotna nidur vié 150 C i 30 mindtur & hitablokk fyrir nidurbrotspipu (4.3).

5.2. Synid sem brotid hefur verid nidur er pynnt i 25 ml med vatni og siad gegnum siupappir epaD,45
himnusiu (4.4).

5.3. 5 ml af vatni og 2,5 g af pvagefni(3.2) er beett Gt { 2,5 ml af siuvdkva og so0did. Lausnin er keeld og 1 ml
af kaliumjodidlausn (3.3) beett Gt i.

5.4.  Gulur eda raudgulur litur sem dokknar flj6tt ef lausnin er latin standa gefur til kynna ad selen sé i
lausninni.

B. Akvéraun
1. Umfang og gildissvio

pessi adferd hentar til ad akvarda selendisulfid sem selen i flosueydandi harpvottalegi sem inniheldur allt
ad 4,5% (m/m) af selendisulfidi.

2. Meginregla
Synid er brotid nidur med saltpéturssyru og selen i efninu nidurbrotnu dkvardad med atdbmgleypnimael-
ingu.

3. Hvarfefni

Oll hvarfefni verda ad standast kréfur um greiningarhreinleika

3.1. Opynnt saltpéturssyragto= 1, 42g/ml).

3.2 Saltpéturssyrulausn, 5% (v/v): 50 ml af 6pynntri saltpéturssyru (3.1) er beett (t i 500 ml af vatni i bikarglasi
og hreaert af og til. Lausninni er hellt yfir i eins litra maelikolbu og fyllt ad marki med vatni.

3.3. Selenstofnstadallausn, 1 0@§/ml i 0,5 M saltpéturssyrulausn (,SpectrosoL" eda jafngildi pess).
4. Bunadur

4.1.  Venjulegur teekjabUnadur rannséknarstofu.

4.2. 100 ml nidurbrotspipa.

4.3. Hitablokk fyrir nidurbrotspipu.

4.4, Siupappir (Whatman nr. 42 eda jafngildi) eda Quabhimnusia.

45.  Atdmgleypnitaeki med ,silfur-holkatédulampa (hollow-cathode lamp).
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5. Greiningaradferd
5.1. Syni tilreitt
5.1.1. Um 0,2 g (m-gramm) af einsleitu syni af harpvottalegi eru vegin ndkveemlega i nidurbrotspipu (4.2).

5.1.2. 5 mlaf 6pynntri saltpéturssyru (3.1) er beett Gt { og synid latid brotna nidur vid 56ina klukkustund
a hitablokk fyrir nidurbrotspipu (4.3).

5.1.3. Lausnin er latin kélna og pynnt i 100 ml med vatni. Siad er gegnum siupappir egan® disnusiu
(4.4) og siud lausnin geymd til &kvdrdunar.

5.2. Adstedur vid atémgleypnimelingu
Logi: loft-asetylen,
Bylgjulengd: 196,0 nm,
Bakgrunnsleidrétting: ja,
Eldsneytisskilyrdi: veik blanda; til ad na hamarksgleypni er naudsynlegt ad stilla kjérhaed brennara og
akvarda kjorskilyrdi eldsneytis.

5.3. Kvdrdun

5.3.1. 1,0,2,0,3,0,4,00g5,0 ml af selenstofnstadallausn (3.3.) eru fluttir yfir i r6d af 200 ml meelikolboum med
rennipipu. Fyllt er ad marki i hverri kolbu med 5% (v/v) saltpéturssyrulausn (3.2) og blandad. bessar
lausnir innihalda samsvarandi 10, 20, 30, 40 0og/6®f selen i hverjum millilitra.

5.3.2. Gleypni 5% (v/v) saltpéturssyrulausn (3.2) er maeld og pad gildi sem faest notad sem nullstyrkur selens a
stadalkurfunni. Gleypni hvers selenstadals (5.3.1) er maeld. Utbuin er stadalkdrfa par sem gleypnigildin
eru teiknud sem fall af selenstyrk.

5.4. Akvordun
Gleypni synislausnarinnar (5.1.3) er meeld. Styrkur selens sem svarar til pess gleypnigildis er lesinn af

stadalkarfunni.
6. Reikningsadferd
Selendisulfidinnihald synisins er reiknad sem hundradshluti midad vid massa (% m/m) med jéfnunni:
%(m/m)selendisulfids= 1,5748x ¢
10x m
par sem:
m = massi greiningarsynis (5.1.1) i grommum;
og

¢ = styrkur selens i synislausninni (5.1.3), i mikrogrommum i hverjum millilitra, samkvaemt stadalkurf-
unni.

7. Tvimeelingagildi()
Ef selendisulfidinnihald er af staerdargradunni 4% (m/m) skal munur & nidurstddum tveggja akvardana
sem gerdar eru & hlidstaedan hatt & sama syninu ekki vera meiri en 0,05% (m/m).

AKVORDPUN LEYSANLEGS BARIUMS OG STRONTIUMS i LITAREFNUM | FORMI SALTA EDA
LITADRA, OLEYSANLEGRA EFNA

A. Akvérdun leysanlegs bariums

1. Umfang og gildissvid
| pessari adferd er lyst akvordun og Utdreetti leysanlegs bariums Ur litarefnum i formi salta eda litadra,

6leysanlegra efna.

2. Meginregla
Litarefnio er dregid Gt med 0,07 M saltsyrulausn vié skilgreind skilyrdi og bariuminnihald utdrattarins

akvardad med atdbmgleypnimeelingu.

(1) 1SO 5725.
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3. Hvarfefni
Oll hvarfefni verda ad standast kréfur um greiningarhreinleika

3.1. Hreint etandl.

3.2 0,07 M saltsyrulausn.

3.3. 0,5 M saltsyrulausn.

3.4. Kaliumkléridlausn, 8% (m/v): 16 g af kaliumklo6ridi eru leyst upp i 200 ml af 0,07 M saltsyrulausn (3.2).
35. Bariumstadallausn

3.5.1. Bariumstofnstadallausn, 1 006/ml i 0,5 M saltpéturssyrulausn, (,SpectrosoL" eda jafngildi pess).

3.5.2. Bariumstadallausn, 2Q@/ml: 20,0 ml af bariumstofnstadallausninni (3.5.1) eru fluttir yfir i 200 ml
maelikolbu med rennipipu. Fyllt er marki med 0,07 M saltsyrulausn (3.2) og blandad.

4. Bunadur

4.1. Venjulegur teekjabunadur rannsoknarstofu.

4.2. pH-meelir medt 0,02 eininga nakveemni.

4.3. Kolbuhristari (sem likir eftir hreyfingu alnlidar)

4.4, Himnusia med 0,4bm holusteerd.

4.5.  Atdmgleypniteeki med ,barium-holkat6dulampa“ (hollow-cathode lamp).
5. Greiningaradferd

5.1. Syni tilreitt

5.1.1. UmO0,5 g (m-gramm) af litarefni eru vegin nakveemlega i Erlenmeyerkolbu. Til ad tryggja naegilegt magn
fyrir neegilega virkni skal ekki nota kolbu sem rimar minna en 150 ml.

5.1.2. 1,0 ml af etandli (3.1) er baett Gt i med rennipipu og kolbunni snuid til ad vel blotni i litarefninu.
Nakveemum skammti af 0,07 M saltsyrulausn (3.2), par sem hlutfall syrurimmals og massa litarefnis er
nakvaemlega 50 ml fyrir hvert gramm, er baett (it i med meelipipu. Heildarrimmal Gtdrattarleysis, par med
talid etandl, skal vera V ml. Innihald kolbunnar er Iatid hringsniast i 5 sekdndur til ad tryggt sé ad pad
blandist vel.

5.1.3. ph-gildi peirrar sviflausnar sem kemur fram er maelt med pH-meeli (4.2) og sé pad yfir 1,5 er 0,5 M
saltsyrulausn (3.3) beett i dropatali Ut i uns pad er a bilinu 1,4 til 1,5.

5.1.4. Tappi er settur i kolbuna og han hrist an tafar i 60 minatur i kolbuhristara (4.3). Stilla skal hristarann
a neegilega mikinn hrada til ad froda myndist. Lausnin er siud gegnumyadhimnusiu (4.4) og
siuvokvanum safnad. Sia skal utdrattinn adur en hann er settur i skilvindu. 5,0 ml af siuvékvanum eru
fluttir med rennipipu yfir i 50 ml maelikolbu; fyllt er ad marki med 0,07 M saltsyrulausn (3.2) og blandad.
pessi lausn er notud til akvérdunar & strontium (B-hluti

5.1.5. 5,0 ml af kaliumkléridlausn (3.4) og hluti §éhl) af pynntum siuvékva (5.1.4) eru fluttir med rennipipu
yfir i 100 ml meelikolbu pannig ad veentanlegur bariumstyrkur verdi milli 3 ogd 6yrir hvern millilitra.
(Heefilegt er byrja med 10 ml skammt.) Fyllt er ad marki med 0,07 M saltsyrulausn (3.2) og blandad.

5.1.6. Bariumstyrkur lausnarinnar (5.1.5) er akvardadur med atémgleypnimaelingu samdesegurs.

5.2. Adstadur vid atémgleypnimelingu
Logi: dikdfnunarefnisoxid/asetylen,
Bylgjulengd: 553,5 nm,
Bakgrunnsleidrétting: nei,
Eldsneytisskilyrdi: veik blanda; til ad n4 hamarksgleypni er naudsynlegt ad stilla kjérhaed brennara og
akvarda kjorskilyroi eldsneytis.
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5.3.
5.3.1.

5.3.2.

5.4.

3.1.
3.2.
3.3.

Kvdrdun

1,0, 2,0, 3,0, 4,0 og 5,0 ml af bariumstofnstadallausn (3.5.2) eru fluttir yfir i r6& af 200 ml meelikolbum
med rennipipu. 5,0 ml af kaliumkléridlausn (3.4) eru settir i hverja kolbu med rennipipu; fyllt er ad marki
med 0,07 M saltsyrulausn (3.2) og blandad. bessar lausnir innihalda samsvarandi 2,0, 4,0, 6,0 8,0 0og 10,0
g af barium i hverjum millilitra.

A sama hatt er Gtbdin nalllausn par sem bariumstadallausninni er sleppt.

Gleypni ndilllausnarinnar (5.3.1) er meeld og pad gildi sem feest notad sem ndlistyrkur bariums a stadal-
karfunni. Gleypni hvers bariumstadals (5.3.1) er meeld. Utbuin er stadalkirfa par sem gleypnigildin eru
teiknud sem fall af bariumstyrk.

Akvérdun
Gleypni synislausnarinnar (5.1.5) er maeld. Styrkur bariums sem svarar til pess gleypnigildis er lesinn af

stadalkdrfunni.

Reikningsadferd
Leysanlegt bariuminnihald (% m/m) litarefnisins faest med joéfnunni:

cxV

%(m/m)leysanlegs bariums ————
o(m/mley g 10Wga X M
par sem:

m = massi greiningarsynis (5.1.1) i grommum;

¢ = styrkur bariums i synislausninni (5.1.5), i mikrégrommum i hverjum millilitra, samkveemt stadal-
karfunni;

V = heildarrammal Gtdréttarleysis i millilitrum (5.1.2);
og

Wega = rammal utdrattar, i millilitrum, sem tekin er samkvaemt 5.1.5.
Tvimeelingagildit)

Metin tvimaelingagildismork (ISO 5725) fyrir pessa adferd eru 0,3% fyrir leysanlegt bariuminnihald sem
er 2% (m/m).

Athugasemdir

Vid akvedin skilyrdi getur bariumgleypni aukist vegna kalsium. Unnt er ad vinna gegn pessu med pvi ad
beeta vid magniumjénum ad styrk 5 §)I(

Heimilt er ad nota span-tengd plasma — meelingu & ljosatgeislun i stad logaatdmgleypnimaelingu.

B. Akvordun leysanlegs strontiums

Umfang og gildissvid
| pessari adferd er lyst akvéroun og Utdreetti leysanlegs strontiums ar litarefnum i formi salta eda litadra,
Oleysanlegra efna.

Meginregla
Litarefnid er dregid it med 0,07 M saltsyrulausn vid skilgreind skilyrdi og strontiuminnihald Gtdrattarins
akvardad med atdomgleypnimeelingu.

Hvarfefni
Oll hvarfefni verda ad standast krofur um greiningarhreinleika

Hreint etandl.
0,07 M saltsyrulausn.

Kaliumkléridlausn, 8% (m/v): 16 g af kaliumkléridi eru leyst upp i 200 ml af 0,07 M saltsyrulausn (3.2).

) ,Magnesium as modifier for the determination of barium by flame atomic emission spectrometry“. JerretvaM.
analytical proceedings991, 28,40.
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3.4.  Strontiumstadallausn
3.4.1. Strontiumstofnstadallausn, 1 Qa@/ml i 0,5 M saltpéturssyrulausn, (,SpectrosoL” eda jafngildi pess).

3.4.2. Strontiumstadallausn, 1@@/ml: 10,0 ml af strontiumstofnstadallausninni (3.4.1) eru fluttir yfir i 100
ml meelikolbu med rennipipu. Fyllt er ad marki med 0,07 M saltsyrulausn (3.2) og blandad.

4. Bunadur

4.1.  Venjulegur teekjabunadur rannséknarstofu.

4.2. Himnusia med 0,4Bm holusteerd.

4.3. Atémgleypnimeelir med ,strontium-holkat6dulampa“ (hollow-cathode lamp).
5. Greiningaradferd

5.1. Syni tilreitt
Lausn tilreidd eins og i A.5.1.4 er notud til ad akvarda leysanlegt strontiuminnihald.

5.1.1. 5,09 af kaliumkléridlausn (3.3) og hluti §ml) af pynntum siuvékva (A.5.1.4) eru fluttir med rennipipu
yfir i 100 ml meelikolbu pannig ad veentanlegur strontiumstyrkur verdi milli 2 pg §rir hvern millilitra.
(Heefilegt er ad byrja med 25 ml skammt.) Fyllt er ad marki med 0,07 M saltsyrulausn (3.2) og blandad.

5.1.2. Strontiumstyrkur lausnarinnar (5.1.1) er akvardadur med atomgleypnimaelingu samdeegurs.

5.2. Adstedur vid atémgleypnimelingu
Logi: dikdfnunarefnisoxid/asetylen,
Bylgjulengd: 460,7 nm,
Bakgrunnsleidrétting: nei,
Eldsneytisskilyrdi: veik blanda; til ad na hamarksgleypni er naudsynlegt ad stilla kjérhaed brennara og
akvarda kjorskilyrdi eldsneytis.

5.3. Kvdrdun

5.3.1. 1,0,2,0,3,0,4,00g5,0 mlaf strontiumstofnstadallausn (3.4.2) eru fluttir yfir i r6d af 200 ml maelikolbum
med rennipipu. 5,0 ml af kaliumkléridlausn (3.3) eru settir i hverja kolbu med rennipipu; fyllt er ad marki
med 0,07 M saltsyrulausn (3.2) og blandad. bessar lausnir innihalda samsvarandi 1,0, 2,0, 4;&yog 5,0
af strontium i hverjum millilitra.
A sama haétt er Gtbin nilllausn par sem strontiumstadallausninni er sleppt

5.3.2.  Gleypnindlllausnarinnar (5.3.1) er meeld og pad gildi sem feest notad sem nallstyrkur strontiums a stadal-
karfunni. Gleypni hvers strontiumstadals (5.3.1) er maeld. Utbuin er stadalkdrfa par sem hamarksgleypnin
er teiknud sem fall af styrk strontium.

5.4. Akvoérdun
Gleypni synislausnarinnar (5.3.1) er meeld. Styrkur strontiums sem svarar til pess gleypnigildis er lesinn
af stadalkurfunni.

6. Reikningsadferd
Leysanlegt strontiuminnihald (% m/m) litarefnisins feest med j6fnunni:

cxV

%(m/m)leysanlegs strontiums ———
o(m/m)leysanleg ToWe X

par sem:

m = massi greiningarsynis (A.5.1.1) i grommum;

¢ = styrkur strontiums i synislausninni (5.1.1), i mikrégrémmum i hverjum millilitra, samkveemt stad-
alkdrfunni;

V = rammal Gtdrattarleysis i millilitrum (A.5.1.2);
0g
Wsr = rdmmal atdréttar, i millilitrum, sem tekin er samkvaemt 5.1.1.
7. Tvimeelingagildi
Metin tvimeelingagildismork (ISO 5725) fyrir pessa adferd eru 0,09% fyrir leysanlegt strontiuminnihald
sem er 0,6% (m/m).
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3.1.

3.2.

3.3.

3.4.

3.5.

3.6.

3.7.

3.8.

4.1.

4.2.

4.3.

4.4.

5.1.

5.2.

5.2.1.

5.2.2.

5.2.3.

Athugasemd
Heimilt er ad nota span-tengd plasma — maelingu 4 ljésutgeislun i stad logaatémgleypnimaelingu.

AUDKENNING OG AKVORDUN BENSYLALKOHOLS | SNYRTIVORUM
A. Audkenning

Umfang og gildissvio
i pessari adferd er lyst hvernig bensylalkéhol er audkennt i snyrtivérum.

Meginregla
Bensylalk6hol er audkennt med punnlagsskiljun a kisilgelplotum.

Hvarfefni
Oll hvarfefni verda ad standast kréfur um greiningarhreinleika

Bensylalk6hdl.

Kléréform.

Hreint etanol.

n-pentan.

Framkollunarvokvi: dietyleter.

Bensylalkéholstadallausn: 0,1 g af bensylalkéholi (3.1) er vegid i 100 ml meelikolbu, fyllt er ad marki
med etandli (3.3) og blandad.

punnlagsskiljupl6tur: gler, 100 200 mm eda 20k 100 mm, pakid 0,25 mm kisilgellagi 6Q 4.
Framkollunarefni: 12-molybdéfosférsyra, 10% (m/v) i etandli (3.3).

Bunadur

Venjulegur teekjabunadur fyrir punnlagsskiljun.

ilat fyrir punnlagsskiljun, tvéfalt ilat, heildarumfang um 80 ma230 mmx 240 mm.

Pappir fyrir punnlagsskiljun: Whatman eda jafngildi hans.

Lampi med Gtfjélublau lj6si, bylgjulengd 254 nm.

Greiningaradferd

Syni tilreitt

1,0 g af vorunni sem greina & er vegid i 10 ml meelikolbu. 3 ml af kléréformi (3.2) er baett Gt i og raekilega

hrist uns varan hefur dreifst. Fyllt er ad marki med etandli (3.3) og hrist raekilega til pess ad lausnin verai
teer eda pvi sem naest teer.

Punnlagsskiljun

ilatid fyrir punnlagsskiljun (4.2) er mettad med n-pentan (3.4) & eftirfarandi hatt: Aftari hlid ilatsins er
klaedd med punnlagsskiljupappir (4.3) og pess geett ad nedri brin pappirsins sé i vokvanum. 25 ml af
n-pentan (3.4) eru settir i ilatid med pvi ad hella leysinum a yfirbord pappirsklaedningarinnar. Lokid er
sett a an tafar og kerid latid standa i 15 minutur.

10ul af synislausninni (5.1) og 1@l af bensylalkéhélstadallausninni (3.6) eru settir med haefilegu
millibili eftir upphafslinu plétunnar (3.7). Blettirnir eru latnir porna.

10 ml af dietyleter (3.5) eru settir med rennipipu ad framan i ilat og platan (5.2.2) strax & eftir. Loki®
er sett a ilatid an tafar og platan héfd par uns voékvinn a plétunni hefur ndd 150 mm. Platan er tekin ar
punnlagsskiljuilatinu og latin porna vié stofuhita.
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5.2.4, Platan (5.2.3) er skodud undir atfj6lublau ljési og merkt vid stédu fjdlublau blettanna. Framkdllunarefni
(3.8) er 1dad & plétuna og hun hitud i 1°20 i um 15 minutur. Bensylalkéhol birtist sem dokkblar blettur.

5.2.5. R-gildi er reiknad Gt fyrir bensylalk6hodlstadallausnina. DEkkblar blettur med sanugldR fyrir synis-
lausnina gefur bensylalk6ohdl til kynna.
Greiningarmork: 0,Jg af bensyl alkohdli.

B. Akvérdun

1. Umfang og gildissvid
| pessari adferd er lyst akvérdun bensylalkéhdls i snyrtivérum.

2. Skilgreining
Bensylalkéholinnihald akvardad med pessari adferd er gefio til kynna sem hundradshluti midad vié

massa (% m/m).

3. Meginregla
Synid er dregid it med metandli og bensylalkéhdlinnihald i Gtdreettinum akvardad med hagaedavokvaskilj-

un (HPLC).

4, Hvarfefni
Oll hvarfefni verda ad standast kréfur um greiningarhreinleika og haefa hagaedavokvaskiljun, par sem

pad & vio.
4.1. Metandl.
4.2.4. 4-etoxyfenol.
4.3. Bensylalk6hol
4.4, Ferdafasi: metandl (4.1)/vatn (45 : 55; v/v).

4.5. Bensylalkéholstofnlausn: um 0,1 g af bensylalkéhdli (4.3) eru ndkveemlega vegin i 100 ml maelikolbu.
Fyllt er ad marki med metandli (4.1) og blandad.

4.6. Innri stadalstofnlausn: um 0,1 g af 4-etoxyfendl (4.2) eru ndkveemlega vegin i 100 ml meelikolbu. Fyllt
er ad marki med metandli (4.1) og blandad.

4.7. Stadallausn: bensylalkdhdlstofnlausn (4.5) og innri stadalstofnlausn (4.6) eru fluttar med rennipipu i r6d
25 ml meelikolbna i magni sem er i samraemi vid toéfluna hér ad nedan. Fyllt er ad marki med metandli
(4.1) og blandad.

Stadallausn Bensylalkéholstyrkur 4-etoxyfendlstyrkur
ml beett Ut i (4.5) ©ag/mi(*) ml baett Gt i (4.6) pg/mi*)
I 0,5 20 2,0 80
I 1,0 40 2,0 80
1 2,0 80 2,0 80
v 3,0 120 2,0 80
\Y 5,0 200 2,0 80

(*) Pessi gildi eru leidbeinandi og svara til styrks stadallausna sem tilreiddar eru par sem lausnir af bensylalko-
héli (4.5) og 4-etoxyfendl (4.6) eru notadar og sem innihalda ndkvaemlega 0,1% (m/v) af bensylalkéholi og
nékveemlega 0,1% (m/v) af 4-etoxyfendl, samsvarandi.

5. Bunadur
5.1.  Venjulegur teekjabunadur rannséknarstofu.

5.2. Hageedavokvaskiljunarblnadur med Gtfjdlublau ljési af mismunandi bylgjulengd ebid@sprautun-
arlykkju.

5.3. Greiningarsula: 250 mm 4,6 mm sula ar rydfriu stéli, fyllt med pm Sperisorb ODS eda jafngildi
pess.
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5.4.
5.5.
5.6.
5.7.

6.1.

6.1.1.

6.1.2.

6.1.3.
6.1.4.
6.1.5.

6.1.6.

6.2.

6.2.1.

6.2.1.

6.3.

6.3.1.

6.3.2.

6.4.

6.4.1.

6.4.2.

Vatnsbad.

Hlj6dbad.

Skilvinda.

15 ml skilvindugl®s.

Greiningaradferd

Synitilreitt

(Um)O,l g (m gramm) af syni er nakveemlega vegid i skilvinduglas (5.7) og 5 ml af metandli beett ut i
4.1).

Hitad er i 10 minGtur i vatnsbadi (5.4) sem haldid er vi8G0pa er glasid sett i hljodbad (5.5) uns synié
hefur dreifst vel.

Lausnin er kaeld og sidan undin i skilvindu 3 500 hringi & mindtu i fimm minatur.
Ofanéfljotandi vokvanum er hellt yfir i 25 ml meelikolbu.

Synid er dregid Gt & ny med 68rum 5 ml skammti af metandli (4.1). Utdrattunum er safnad saman i 25
ml meelikolbunni.

2,0 ml af innri stadalstofnlausn (4.6) eru fluttir med rennipipu yfir i 25 ml meelikolbuna. Fyllt er ad marki
med metandli (4.1) og blandad. bessi lausn er notud vid greininguna sem lyst er i 6.4.

Vokvaskiljun

Hageedavokvaskiljunarbinadur (5.2) er settur upp & venjubundinn hétt. Rennsli ferdafasans (4.4) er stillt
42,0 ml & mindtu.

Bylgjulengd UV-nemans (5.2) er stillt &4 210 nm.
Kvdrdoun

10ul af hverri bensylalkéhdlstadallausn (4.7) er sprautad inn og toppflatarmal bensylalk6hdls og 4-
etoxyfendls meelt.

Hlutfallid milli toppflatarmals bensylalkdhéls og 4-etoxyfendls er reiknad fyrir hverja bensylalkohol-
stadallausn (4.7). Stadalkarfan er teiknud par sem pessi hlutfoll eru I168hnit og tilsvarandi styrkur ben-
sylalkéhols iug & hvern millilitra sem l&hnit.

Akvordun

10wl af synislausninni (6.1.6) er sprautad inn og toppflatarmél bensylalkdhols og 4-etoxyfendls meelt.
Hlutfallio milli toppflatarmals bensylalkéhdls og 4-etoxyfendls er reiknad. bessi adferd er endurtekin
med enn 68rum 1@l skémmtum af synislausninni uns samskonar nidurstddur fast.

Styrkur bensylalkéhols, sem samsvarar hlutfallinu milli toppflatarmals bensylalk6héls og 4-etoxyfendls,
er lesinn af stadalkarfunni (6.3.2).

Reikningsadferd
Bensylalkéhdlinnihald synisins, sem hundradshluti midad vid massa (% m/m), er reiknad Gt med jéfn-

unni:

9%(m/m)bensylalkéhols= m
par sem:
m = massi greiningarsynis (6.1.1) i grémmum;
09

c = styrkur bensylalkéhdls i synislausninni (6.1.6), i mikrogrommum i hverjum millilitra, samkvaemt
stadalkarfunni.

Tvimeelingagildit)
Ef bensylalkéhdlinnihald er af steerdargradunni 1% (m/m) skal munur & nidurstédum tveggja dkvardana
sem gerdar eru & hlidstaedan hatt & sama syninu ekki vera meiri en 0,10%.

(1) 1SO 5725.
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AUDKENNING SIRKON{UMS OG AKVORDUN SIRKONIUMS, ALS OG KLORS |
SVITALYKTAREYBI, ®PRUM EN UPAEFNUM

Adferdin er i fimm hlutum:

A. Audkenning sirkdniums
B. Akvérdun sirkéniums
C. Akvérdun als

D. Akvordun klérs

E. Utreikningur hlutfalls milli &l- og sirkéniumatéma og hlutfalls milli al- og sirkéniumatéma og
klératdbma.

A. Audkenning sirkoniums

1. Umfang og gildissvid
| pessari adferd er lyst hvernig sirkénium i svitalyktareydandi snyrtivérum er audkennt, 6rum en

udaefnum. Enn hefur ekki verid reynt ad lysa adferoum sem henta vid ad audkenna alsirkéniumklorio-
hydroxidkomplex [AlZr(OH), Cl,.nH,O].

2. Meginregla
Sirkénium pekkist af hinu einkennandi raud-fjdlublaa botnfalli sem myndast asamt alisarinraudu S i

sterksuru umhverfi.

3. Hvarfefni
Oll hvarfefni verda ad standast kréfur um greiningarhreinleika

3.1.  Opynntsaltsyra ¢d = 1, 18g/ml).

3.2 Alisarinrautt S-lausn (Cl. 58005): 2% (m/v) natriumalisarinsulfénat i vatnslausn.
4, Bunadur

4.1. Venjulegur taekjabunadur rannséknarstofu.

5. Greiningaradferd

5.1. 2 ml af vatni er baett Gt i um 1 g af syni i tilraunaglasi. Tappi er settur i og hrist.

5.2. Premur dropum af alisarinraudri S-lausn (3.2) er baett Gt i og par & eftir 2 ml af 6pynntri saltsyru (3.1)
Tappi er settur i og hrist.

5.3. Glasio er latid standa i um pad bil tvaer mindtur.

5.4. Raud-fjélubla ofanéfljétandi lausn og botnfall gefa sirkénium til kynna.

B. Akvordun sirkéniums

1. Umfang og gildissvio
pessi adferd hentar til ad akvarda sirkonium i alsirkoniumkléridhydroxidkomplexum upp ad 7,5% (m/m)

hamarksstyrk sirkénium i svitalyktareydandi snyrtivérum, drum en udaefnum.

2. Meginregla
Sirkénium er dregid Gt ar vérunni { stru umhverfi og akvardad med atdmgleypnimaelingu.

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

3.1.  Opynntsaltsyra ggd = 1, 18g/ml).

3.2.  Saltsyrulausn, 10% (v/v): 100 ml af 6pynntri saltsyru (3.1) er beett Gt { 500 ml af vatni i bikarglasi og
hreert af og til. bessari lausn er hellt yfir i eins litra meelikolbu og fyllt ad marki med vatni.

3.3.  Sirkéniumstofnstadallausn, 1 0@@/ml i 0,5 M saltsyrulausn (,SpectrosoL” eda jafngildi pess).
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3.4.  AlKI6ria (vatnad) [AICh.6H,0]: hvarfefni: 22,6 g af alkléridhexahydrati eru leyst i 250 ml af 10% (v/v)
saltsyrulausn (3.2).

3.5. Ammoniumkléridhvarfefni: 5,0 g af ammaoniumkléridi eru leyst i 250 ml af 10% (v/v) saltsyrulausn (3.2).
4, Bunadur

4.1. Venjulegur teekjabunadur rannsoknarstofu.

4.2. Hitari med segulhreerara.

4.3. Siupappir (Whatman nr. 41 eda jafngildi).

4.4.  Atdmgleypnitaeki med ,sirkénium-holkatédulampa*“ (hollow-cathode lamp).

5. Greiningaradferd

5.1. Syni tilreitt

5.1.1. Um 0,1 g (m gramm) af einsleitu syni vérunnar er ndkvaemlega vegid i 150 ml bikarglas. 40 ml af vatni
og 10 ml af 6pynntri saltsyru (3.1) er baett Ut i.

5.1.2. Bikarglasid er sett & hitara med segulhreerara (4.2). Byrjad er ad hreera i og hitad ad sudu. Urgler er sett
ofan & bikarglasid til ad koma i veg fyrir hrada uppgufun. Sodid er i fimm minutur, bikarglasié fjarlaegt
af hitaranum og keelt nidur i stofuhita.

5.1.3. Innihald bikarglassins er siad gegnum siupappirinn (4.3) i 100 ml meelikolbu. Bikarglasio er skolad med
tveimur 10 ml vatnsskdmmtum og skolvokvinn siadur i kolbuna. Fyllt er ad marki med vatni og blandad.
Pessi lausn er einnig notud til ad &kvarda al (C-hluti).

5.1.4. 20,00 ml af synislausninni (5.1.3), 5,00 ml af alkléridhvarfefninu (3.4) og 5,00 ml af ammaéniumkIorio-
hvarfefninu (3.5) eru fluttir med rennipipu yfir i 50 ml meelikolbu. Fyllt er ad marki med 10% (v/v)
saltsyrulausn (3.2) og blandad.

5.2. Adstadur vid atémgleypnimelingu
Logi: dikdfnunarefnisoxid/asetylen,
Bylgjulengd: 360,1 nm,
Bakgrunnsleidrétting: nei,
Eldsneytisskilyrdi: mikid; til ad nd hamarksgleypni er naudsynlegt ad stilla kjorhaed brennara og dkvarda
kjorskilyrdi eldsneytis.

5.3. Kvdéroun

5.3.1. 5,00, 10,00, 15,00, 20,00 og 25,00 ml af sirkéniumstofnstadallausn (3.3) eru fluttir yfir { r6d af 50 ml
meelikolbum mea rennipipu. 5,00 ml af alkléridhvarfefninu (3.4) og 5,00 ml af ammaéniumkléridhvarf-
efninu (3.4) eru settir i hverja kolbu med rennipipu; fyllt er ad marki med 10% (v/v) saltsyrulausn (3.2)
og blandad. pPessar lausnir innihalda samsvarandi 100, 200, 300, 400 pg 308irkonium i hverjum
millilitra.
A sama hatt er Gtbain nulllausn par sem sikdniumstadallausninni er sleppt

5.3.2.  Gleypni ndlllausnarinnar (5.3.1) er maeld og bad gildi sem feest notad sem nullstyrkur sirkéniums a stad-
alkarfunni. Gleypni hvers sirkdniumstadals (5.3.1) er meeld. Utbuin er stadalkarfa par sem gleypnigildin
eru teiknud sem fall af sirkGniumstyrk.

5.4. Akvordun
Gleypni synislausnarinnar (5.1.4) er meeld. Styrkur sirkbniums sem svarar til pess gleypnigildis er lesinn
af stadalkarfunni.

6. Reikningsadferd
Sirkéniuminnihald synisins, sem hundradshluti midad vid massa, er reiknad Gt med jofnunni:

%(m/m)sirkénium= %

par sem:

m = massi greiningarsynis (5.1.1) i grommum;
09

¢ = styrkur sirkdniums i synislausninni (5.1.4), i mikrogrommum i hverjum millilitra, samkvaemt stad-
alkarfunni.
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7. Tvimeelingagildif)
Ef sirkonfuminnihald er af steerdargradunni 3,00% (m/m) skal munur & nidurstédum tveggja akvardana

sem gerdar eru & hlidstaedan hatt & sama syninu ekki vera meiri en 0,10% (m/m).

8. Athugasemd
Heimilt er ad nota span-tengd plasma — meelingu a ljosatgeislun i stad logaatdémgleypnimaelingu.

C. Akvérdun als

1. Umfang og gildissvio
bessi adferd hentar til ad akvarda al i alsirkdniumklériohydroxidkomplexum upp ad 12% (m/m) ha-

marksstyrk sirkénium i svitalyktareydandi snyrtivorum, 68rum en Gdaefnum.

2. Meginregla
Al er dregid Gt r vérunni i stru umhverfi og d&kvardad med atbmgleypnimaelingu.

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

3.1.  Opynntsaltsyra ¢d = 1, 18g/ml).

3.2.  Saltsyrulausn, 1% (v/v): 10 ml af 6pynntri saltsyru (3.1) er beett Gt i 500 ml af vatni i bikarglasi og hreert
af og til. Pessari lausn er hellt yfir i eins litra meelikolbu og fyllt ad marki med vatni.

3.3.  Alstofnstadallausn, 1 0Q@y/ml i 0,5 M saltpéturssyrulausn (,SpectrosoL* eda jafngildi pess).

3.4. Kaliumkléridhvarfefni: 10,0 g af ammaéniumkloridi eru leyst i 250 ml af 1% (v/v) saltsyrulausn (3.2).
4. Bunadur

4.1.  Venjulegur teekjabunadur rannsoknarstofu.

4.2.  Atémgleypniteeki med ,al-holkatédulampa“ (hollow-cathode lamp).

5. Greiningaradferd

5.1. Syni tilreitt
Lausn tilreidd samkveemt B.5.1.3 er notud til ad dkvarda alinnihald.

5.1.1. 5,00 ml af synislausninni (B.5.1.3), og 10,00 ml af kaliumkléridhvarfefninu (3.4) eru fluttir med rennipipu
yfir i 200 ml meelikolbu. Fyllt er ad marki med 1% (v/v) saltsyrulausn (3.2) og blandad.

5.2. Adstedur vid atémgleypnimelingu
Logi: dikdfnunarefnisoxid/asetylen,

Bylgjulengd: 309,3 nm,

Bakgrunnsleidrétting: nei,

Eldsneytisskilyrdi: mikid; til ad na hamarksgleypni er naudsynlegt ad stilla kjérhaed brennara og akvarda
kjorskilyrdi eldsneytis.

5.3. Kvéroun

5.3.1. 1,00, 2,00, 3,00, 4,00 og 5,00 ml af alstofnstadallausn (3.3) eru fluttir yfir i r6d af 100 ml maelikolbum
med rennipipu. 10,00 ml af kaliumkléridhvarfefninu (3.4) eru settir i hverja kolbu med rennipipu; fyllt
er ad marki med 1% (v/v) saltsyrulausn (3.2) og blandad. bessar lausnir innihalda samsvarandi 10, 20,
30, 40 og 5Qug af &li i hverjum millilitra.
A sama hatt er ndlllausn tilreidd par sem alstadallausninni er sleppt.
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5.3.2.

5.4.

3.1.

3.2.

3.3.

3.4.

4.

4.1.

4.2.

4.3.

4.4.

4.5.

Gleypni ndlllausnarinnar (5.3.1) er meeld og pad gildi sem feest notad sem ndilistyrkur als a stadalkarfunni.
Gleypni hvers alstadals er maeld. Ubuin er stadalkurfa par sem gleypnigildin eru teiknud sem fall af alstyrk.

Akvérdun
Gleypni synislausnarinnar (5.1.1) er meeld. Styrkur als sem svarar til pess gleypnigildis er lesinn af

stadalkdrfunni.

Reikningsadferd
Alinnihald synisins, sem hundradshluti midad vid massa, er reiknad Gt med jo6fnunni:

%(m/m)als = T

par sem:

m = massi greiningarsynis (B.5.1.1) i grommum;
0g

¢ = styrkur als i synislausninni (5.1.1), i mikrogrommum i hverjum millilitra, samkvaemt stadalkdrfunni.

Tvimeelingagildit)
Ef alinnihald er af staerdargradunni 3,5% (m/m) skal munur a nidurstédum tveggja akvardana sem gerdar
eru a hlidsteedan hatt a sama syninu ekki vera meiri en 0,10% (m/m).

Athugasemd
Heimilt er ad nota span-tengd plasma — maelingu 4 ljésutgeislun i stad logaatémgleypnimaelingu.

D. Akvordun klérs

Umfang og gildissvio
pessi adferd hentar til ad dkvarda klor i formi klérjona i alsirkoniumkléridhydroxidkomplexum i svita-

lyktareydandi snyrtivérum, 6drum en Gdaefnum.

Meginregla
Klérjénir i vérunni eru dkvardadar med breytivionamstitrun & méti silfurnitratstadallausn.

Hvarfefni
Oll hvarfefni verda ad standast kréfur um greiningarhreinleika.

Opynnt saltpéturssyragto= 1, 42g/ml).

Saltpéturssyrulausn, 5% (v/v): 25 ml af 6pynntri saltpéturssyru (3.1) er beett it i 250 ml af vatni i bikarglasi
og hreaert af og til. Pessari lausn er hellt yfir i 500 ml meelikolbu og fyllt er ad marki med vatni.

Aseton

Silfurnitrat, 0,1 M lausn byggd a rammalsmeelingu (,AnalaR" eda jafngildi pess).
Bunadur

Venjulegur teekjabunadur rannsoknarstofu.

Hitari med segulhreerara.

Silfurrafskaut.

Kalémelvidmidunarrafskaut.

pH/millivoltmeelir aetladur til breytividnamstitrunar.

(1) 1SO 5725.
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5. Greiningaradferd
5.1. Syni tilreitt

5.1.1. Um 1,0 g (m gramm) af einsleitu syni vérunnar er nakveemlega vegid i 250 ml bikarglas. 80 ml af vatni
og 20 ml af 5% (v/v) saltpéturssyrulausn (3.2) er beett Gt 1.

5.1.2. Bikarglasid er sett & hitara med segulhreerara (4.2). Byrjad er ad hreera i og hitad ad sudu. Urgler er sett
ofan & bikarglasid til ad koma i veg fyrir hrada uppgufun. Sodid er i fimm minutur, bikarglasié fjarlaegt
af hitaranum og kaelt nidur i stofuhita.

5.1.3. 10 ml af asetoni (3.3) er baett Gt {, rafskautunum (4.3 og 4.4) er dypt i lausnina og byrjad ad hreera.
Breytivionamstitrun fer fram med 0,1 M silfurnitratstadallausn (3.4) og titrunarferill dreginn til ad
akvarda endapunktinn (V ml).

6. Reikningsadferd
Klérinnihald synisins, sem hundradshluti midad vid massa, er reiknad Ut med jé6fnunni:
%(m/m)klérs = 0,3545x V
m
par sem:
m = massi greiningarsynis (5.1.1) i grommum;
0g

v = rimmal 0,1 M silfurnitrats, i millilitrum, titrad vid endapunktinn (5.1.3)

7. Tvimeelingagildit)
Ef klérinnihald er af steerdargradunni 4% (m/m) skal munur & nidurstdédum tveggja akvardana sem gerdar
eru & hlidsteedan hatt a sama syninu ekki vera meiri en 0,10% (m/m).

E. Utreikningur hlutfalls milli &l- og sirkéniumatéma og hlutfalls milli &l- og sirkéniumatéma og
klératobma

1. Utreikningur hlutfalls milli &l- og sirkéniumatéma
Hlutfallio Al : Zr er reiknad med jofnunni:

Al%(m/m) x 91,22
Zr%(m/m) x 26,98

Al : Zr — hlutfall =

2. Utreikningur hlutfalls milli &l- og sirkéniumatéma og klératéma
Hlutfallio (Al + Zr) : Cl er reiknad med joéfnunni:

Al%(m/m) Zr%(m/m)
26,98 + 91,22
Cl%(m/m)

35,45

(Al + Zr) : Cl — hlutfall =

AUDKENNING 0G AKVORBUN HEXAMIDINS, DIBROMHEXAMIDINS, DIBROMPROPAMIDINS
OG KLORHEXIDINS

1. Umfang og gildissvid
| pessari adferd er lyst &kvordun samsetningar og magns:

— hexadin og salta pess, par med talid isepiénat og 4-hydroxybenséat,
— dibromhexamidin og salta pess, par med talid isepiénat,

— dibromprépamidin og salta pess, par med talid isepiénat,

— klérhexidindiasetat, diglikénat og dihydroklorio i snyrtivorum.

2. Skilgreining
Styrkur hexamidins, dibrémhexamidins, dibrémprépamidins og klérhexidins sem &kvardadur er sam-
kveemt pessari adferd er gefinn upp sem hundradshluti midad vid massa (% m/m).

3. Meginregla
Audkenning og akvordun fara fram med jonaparshagsedavokvaskiljun (HPLC) med andhverfum fasa
og sidan UV-réfsljésgreiningu. Hexamidin, dibrémhexamidin, dibrémprépamidin og klérhexidin eru
audkennd med pvi ad kanna rastima peirra.

(1) 1SO 5725.
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4.1.
4.2.
4.3.
4.4.
4.5.
45.1.

4.5.2.

4.6.
4.7.
4.8.
4.9.
4.10.

4.11.

4.12.

5.1.
5.2.
5.3.

5.4.

6.1.

6.2.
6.2.1.

Hvarfefni
Oll hvarfefni verda ad standast krofur um greiningarhreinleika og heefa hageedavokvaskiljun (HPLC),

par sem pad & viéd.

Metandl.

1-heptasulfénsyra, natriumsalt, ménéhydrat.
Isedik (do = 1,05g/ml).

Natriumklorid.

Ferdafasar

Leysir I: 0,005 M 1-heptasulfonsyrulausn, natriumsalt, ménéhydrat (4.2) i metandli (4.1), stillt med
isediki (4.3) a synilegt pH-gildi 3,5.

Leysir II: 0,005 M 1-heptasulfonsyrulausn, natriumsalt, ménéhydrat (4.2) i vatni, stillt med isediki (4.3)
& pH-gildi 3,5.

Ath. Til ad beeta I6gun toppanna er heimilt, ef naudsyn krefur, ad breyta ferdafdsunum og tilreida a
eftirfarandi hatt:

— leysir I: 5,84 g af natriumkléridi (4.4) og 1,1013 g af 1-heptasulféonsyrulausn, natriumsalti, méno-
hydrati (4.2) eru leyst i 100 ml af vatni. 900 ml af metandli (4.1) er beett Gt i og stillt med isediki
(4.3) & synilegt pH-gildi 3,5,

— leysir II: 5,84 g af natriumkloridi (4.4) og 1,1013 g af 1-heptasilfonsyrulausn, natriumsalti, ménoé-
hydrati (4.2) i eru leyst i einum litra af vatni og stillt med isediki (4.3) & pH-gildi 3,5.

Hexamidindiisepiénat §§H26N4022C,Hs04S]

Dibromhexamidin [&H24BraN4022C,Hg04S]

Dibrémpropamidin [GH30BraN4022CHO4S]

Klorhexidindiasetat [GH30Cl2N102CoH405]

Samanburdarlausnir: 0,05% (m/v) lausnir eru tilreiddar af hverju hinna fjdgurra rotvarnarefna (4.6 til
4.9)ileysil (4.5.1).

3,4,4'-triklorkarbanilid (triklérkarban).

4,4’-diklor-3-(trifliormetyl)karbanilid (halékarban).

Bunadur

Venjulegur teekjabunadur rannsoknarstofu.

Hagaedavokvaskiljunarbinadur med nema med Utfjélublau ljési af mismunandi bylgjulengd.

Greiningarsula: ur rydfriu stéli, 30 cm & lengd, innra pvermal 4 mm, fyllit m&bndapack G 10 zm
eda jafngildi pess.

Hlj6dbad.

Audkenning

Syni tilreitt

Um 0,5 g af syni eru vegin i 10 mI meelikolbu og fyllt ad marki med leysi | (4.5.1). Kolban er sett i hljéobad

(5.4) i 10 mindtur. Lausnin er siud eda sett i skilvindu. Siuvokvanum eda ofanafljétandi vokvanum er
safnad fyrir vokvaskiljun.

Vokvaskiljun

Stigull ferdafasans

Timi(min.) leysir 1(% viv) (4.5.1) leysir 1(% v/v) (4.5.2)
0 50 50
15 65 35
30 65 35
45 50 50
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6.2.2. Rennsli ferdafasans (6.2.1) er stillt & 1,5 ml & mindtu og hitastig sUlunn&G 35

6.2.3. Bylgjulengd nemans er stillt & 264 nm.

6.2.4. 10ul af hverri samanburdarlausn (4.10) er sprautad inn og grof peirra tulkud.

6.2.5. 10ul af synislausninni (6.1) er sprautad inn og graf hennar talkad.

6.3. Stadfest er hvort hexamidin, dibrémhexamidin, dibrémprépamidin eda klérhexidin séu til stadar med
pvi ad bera rastima toppsins eda toppanna sem skradir eru samkvaemt 6.2.5 saman vié pa sem fast med
samanburdarlausnunum { 6.2.4.

7. Akvordun

7.1.  Akvérdun
Stadallausnir tilreiddar.

Eitt af rotvarnarefnunum (4.6 til 4.9) sem ekki er i syninu er notad sem innri stadall. Sé pad égerlegt er
heimilt ad nota trikl6karban (4.11) eda haldékarban (4.12).

7.1.1. 0,05% (m/v) stofnlausn i leysi | (4.5.1) af rotvarnarefninu sem stadfest var samkvaemt 6.3.

7.1.2. 0,05% (m/v) stofnlausn i leysi | (4.5.1) af rotvarnarefninu sem valid er sem innri stadall.

7.1.3. Fyrir hvert rotvarnarefni sem stadfest hefur verid eru tilreiddar fidrar stadallausnir med pvi ad flytja
skammta af stofnlausn pess rotvarnarefnis (7.1.1) og haefilega skammta af stofnlausn innri stadalsins
(7.1.2) yfir i r6d af 10 ml maelikolbum samkveemt téflunni hér ad nedan. Fyllt er ad marki i hverri kolbu
med leysi | (4.5.1) og blandad.

Stadallausn Innri stadalstofnlausn Stofnlausn stadfests rotvarnarefnis
ml beett Ut (7.1.2) ml baett Gt i (7.1.2) pa/mi(*)
| 1,0 0,5 25
Il 1,0 1,0 50
1l 1,0 1,5 75
v 1,0 2,0 100
(*) Pessi gildi eru leidbeinandi og svara til styrks stadfests rotvarnarefnis i stadallausnum sem tilreiddar eru par
sem notud er stofnlausn sem inniheldur nakvaemlega 0,05% pess.

7.2. Synitilreitt

7.2.1. UmO0,5 g (p grdmm) af syni er ndkveemlega vegid i 10 ml meelikolbu, 1,0 ml af innri stadallausn (7.1.2)
er beett Ut i og 6 ml af leysi | (4.5.1) og blandaé.

7.2.2. Kolban er sett i hlj6dbad (5.4) i 10 minatur og sidan keeld. Fyllt er ad marki med leysi | og blandad.
Undid er i skilvindu eda siad gegnum felldan siupappir. Ofanéfljétandi vokvanum eda siuvokvanum, eftir
atvikum, er safnad fyrir vokvaskiljun.

7.3. Vokvaskiljun

7.3.1. Stigull ferdafasans, streymi,hitastig stlu og bylgjulengd nema hagaedavokvaskiljunarbinadins (HPLC)
(5.2) er stillt midad vid peer adstaedur sem krafist er pegar viokomandi efni er audkennt (6.2.1 til 6.2.3).

7.3.2.  10ul af synislausninni (7.2.2) er sprautad inn og toppflatarmalid meelt. Petta er endurtekid med frekari
10 pl skdmmtum af synislausninni uns nidurstédur eru i samraemi. Hlutfallid milli pess toppflatarmals
efnisins sem greina & og toppflatarmals innri stadalsins er reiknad Ut.

7.4. Kvdraun

7.4.1. 10ul af hverri stadallausn (7.1.3) er sprautad inn og toppflatarmalid meelt.

7.4.2. Hlutfallid milli toppflatarmals hexamidin, dibrémhexamidin, dibrémprépamidin eda klérhexidin og topp-
flatarmals innri stadalsins er reiknad Ut fyrir hverja stadallausn (7.1.3). Stadalkdrfan er teiknud par sem
pessi hlutfoll eru 168hnit og tilsvarandi styrkur rotvarnarefnisins sem stadfest hefur verid i stadallausninni,
g i millilitra, sem lahnit.

7.4.3. Styrkur rotvarnarefnisins sem stadfest hefur verid og svarar til pess hlutfalls toppflatarmals sem reiknad

er samkveemt 7.3.2 er lesinn af stadalkarfunni (7.4.2).

14.9.93
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8. Reikningsadferd
8.1. Innihald hexamidin, dibromhexamidin, dibrémprépamidin eda klérhexidin i syninu er reiknad ut sem
hundradshluti midad vido massa med jéfnunni:

C MW,
0 P
%(M/M) = T500% p * MW,

par sem:
p = massi greiningarsynis (7.2.1) i grommum;

¢ = styrkur rotvarnarefnisins i synislausninni, i mikrégrémmum i hverjum litra, samkveemt stadalkirf-
unni;

MW; = molmassi grunnforms viskomandi rotvarnarefnis;
og

MW, = moélmassi viokomandi salts (sja 10. lid).

9. Tvimeelingagildif)
Ef styrkur hexamidins, dibromhexamidins, dibrompropamidins eda klérhexidins er af staerdargradunni
0,1% (m/m) skal munur a nidurstddum tveggja akvardana sem gerdar eru a hlidsteedan hatt a sama syninu
ekki vera meiri en 0,005% (m/m).

10. Tafla sem synir mélmassa
Hexamidin QoneN40z 354,45
Hexamidindiisepidnat JH26N4O; - 2C,Hs04S 606,72
Hexamidindi-p-hydroxybenséat 26E126N4O; - 2C;HgO3 630,71
Dibrémhexamidin &H24BraN4O; 512,24
Dibromhexamidindiisepionat 26E124BraN4O;, - 2CHe04S 764,51
Dibromprépamidin &H1sBraN4O; 470,18
Dibrompropamidindiisepionat 1f8118Br2aN4O2 - 2CHs04S 722,43
Klérhexidin Q2H30C|2Nlo 505,45
Klérhexidindiasetat ©&H30Cl2N10 - 2GH402 625,56
Klérhexidl'ndl'gll]kc')nat @2H30C|2N10 . 2C2H1207 897,76
Klérhexidindihydroklorio @H30Cl2N1g - 2HCI 578,37

(1) 1SO 5725.



