18.11.2010 EES-vidbatir vid Stjornartidindi Evropusambandsins Nr. 64/129
REGLUGERD FRAMKVAMDASTJORNARINNAR (EB) nr. 152/2009 2010/EES/64/07
fra 27. januar 2009
um adferdir vio synatoku og greiningu vegna opinbers eftirlits med foori (*)
FRAMKVZAMDASTJORN EVROPUBANDALAGANNA — Fjorda tilskipun  framkvemdastjornarinnar
HEFUR, 73/46/EBE fra 5. desember 1972 um ad akvarda

med hlidsjon af stofnsattmala Evropubandalagsins,

med hlidsjon af reglugerd Evropupingsins og radsins (EB)
nr. 882/2004 um opinbert eftirlit til ad stadfesta ad 16g um
fodur og matveeli og reglur um heilbrigdi og velferd dyra séu
virt (1), einkum a-, b- og ¢-1id 4. mgr. 11. gr.,

og ad teknu tilliti til eftirfarandi:

1)  Eftirfarandi gerdir voru sampykktar til framkvemdar
a tilskipun 70/373/EBE og gilda afram i samraemi vid
2. mgr. 61. gr. reglugerdar (EB) nr. 882/2004:

— Fyrsta  tilskipun  framkvamdastjornarinnar
71/250/EBE fra 15. juni 1971 um ad akvarda
greiningaradferdir Bandalagsins vegna opinbers
eftirlits med f60ri (?).

—  Onnur tilskipun  framkvemdastjérnarinnar
71/393/EBE fra 18. névember 1971 um ad dkvarda
greiningaradferdir Bandalagsins vegna opinbers
eftirlits med f6ori (3).

— brigja  tilskipun  framkvamdastjornarinnar
72/199/EBE fra 27. april 1972 um ad akvarda
greiningaradferdir Bandalagsins vegna opinbers
eftirlits med fo0ri (*).

(*) Pessi EB-gerd birtist i Stjtid. ESB L 54, 26.2.2009, bls. 1. Hennar var
getid { akvordun sameiginlegu EES-nefndarinnar nr. 2/2010 fra 29. janaar
2010 um breytingu & 1. vidauka (Heilbrigdi dyra og plantna) vid EES-
samninginn, sja EES-viobeeti vid Stjornartidindi Evropusambandsins nr. 19,
22.4.2010, bls. 6.

(") Stjtid ESB L 165, 30.4.2004, bls. 1, leidrétt i Stjtio. ESB L 191, 28.5.2004,
bls. 1.

(3) Stjtio. EB L 155, 12.7.1971, bls. 13.

() Stjtid. EB L 279, 20.12.1971, bls. 7.

(*) Stjtid. EB L 123, 29.5.1972, bls. 6.
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greiningaradferdir Bandalagsins vegna opinbers
eftirlits med f6ori (°).

Fyrsta  tilskipun
76/371/EBE fra 1.
greiningaradferdir Bandalagsins vegna opinbers
eftirlits med f6ori (°).

framkvemdastjornarinnar
mars 1976 um ad akvarda

Sjounda tilskipun framkvemdastjornarinnar
76/372/EBE fra 1. mars 1976 um ad akvarda
greiningaradferdir Bandalagsins vegna opinbers
eftirlits med f60ri (7).

Attunda tilskipun framkvamdastjornarinnar
78/633/EBE fra 15. jini 1978 um ad akvarda
greiningaradferdir Bandalagsins vegna opinbers
eftirlits med f60ri (®).

Niunda tilskipun framkvamdastjornarinnar
81/715/EBE fra 31. juli 1981 um ad akvarda
greiningaradferdir Bandalagsins vegna opinbers
eftirlits med f6ori (°).

Tiunda tilskipun framkvamdastjornarinnar
84/425/EBE fra 25. juli 1984 um ad akvarda
greiningaradferdir Bandalagsins vegna opinbers
eftirlits med f6ori (1°).

Tilskipun framkvaemdastjornarinnar 86/174/EBE
fra 9. april 1986 um adferd vid utreikning &
orkugildi f6durblondu fyrir alifugla ().

EB L 83, 30.3.1973, bls. 21.
EB L 102, 15.4.1976, bls. 1.
EB L 102, 15.4.1976, bls. 8.
EB L 206, 29.7.1978, bls. 43.
EB L 257, 10.9.1981, bls. 38.
EB L 238, 6.9.1984, bls. 34.
EB L 130, 16.5.1986, bls. 53.
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2)

3)

— Ellefta tilskipun framkveemdastjornarinnar
93/70/EBE fra 28. jali 1993 um ad akvarda
greiningaradferdir Bandalagsins vegna opinbers
eftirlits med f60ri(").

— Tolfta tilskipun framkveemdastjornarinnar
93/117/EBE fra 17. desember 1993 um ad akvarda
greiningaradferdir Bandalagsins vegna opinbers
eftirlits med f68ri(?).

— Tilskipun framkvemdastjornarinnar 98/64/EB fra 3.
september 1998 um ad taka upp i Bandalaginu
greiningaradferdir til ad dkvarda aminosyrur, hraa
oliu og fitu og d6lakvindox i f60ri og um breytingu &
tilskipun 71/393/EBE(®).

— Tilskipun framkvaemdastjornarinnar 1999/27/EB fra
20. april 1999 um ad taka upp i Bandalaginu
greiningaradferdir til ad é&kvarda amprolium,
diklasuril og karbadox i fodri og um breytingu &
tilskipun 71/250/EBE, 73/46/EBE og nidurfellingu
4 tilskipun 74/203/EBE(%).

— Tilskipun framkvaemdastjornarinnar 1999/76/EB fra
23. juli 1999 um ad taka upp i Bandalaginu
greiningaradferdir til ad akvarda lasalosidnatrium i
fo6riC).

— Tilskipun framkvaemdastjornarinnar 2000/45/EB fra
6. juli 2000 um greiningaradferdir Bandalagsins til
a0 akvarda A-vitamin, E-vitamin og tryptofan i
fo6ri(%).

— Tilskipun framkvaemdastjornarinnar 2002/70/EB fra
26. juli 2002 um krofur vid akvordun & magni
dioxina og PCB-efna, sem likjast dioxini, i f68ri(").

— Tilskipun framkvemdastjornarinnar 2003/126/EB
fra 23. desember 2003 um greiningaradferd til ad
akvarda innihaldsefni Gr dyrarikinu vegna opinbers
eftirlits med f60ri(®).

bar ed reglugerd (EB) nr. 882/2004 kom i stad
tilskipunar  70/373/EBE  pykir rétt ad i stad
framkveemdagerda vid ba tilskipun komi ein reglugerd.
Jafnframt skal adlaga adferdirnar i 1josi prounar & svidi
visinda- og taeknipekkingar. Fella skal ur gildi adferdir
sem ekki lengur pjona pvi markmidi sem peim var
®tlad. Gert er rad fyrir ad akvadi um synatoku verdi
uppferd i tima pannig ad tekid verdi tillit til nyjustu
préunar & adferdum vid framleidslu, geymslu, flutning
og markadssetningu & foori, engu ad sidur pykir rétt ad
vidhalda um stundarsakir nuverandi akvaedum um
synatoku.
bvi ber ad fella ur gildi tilskipanir 71/250/EBE,
71/393/EBE, 72/199/EBE, 73/46/EBE, 76/371/EBE,
76/372/EBE, 78/633/EBE, 81/715/EBE, 84/425/EBE,
86/174/EBE, 93/70/EBE, 93/117/EB, 98/64/EB,
1999/27/EB, 1999/76/EB, 2000/45/EB, 2002/70/EB og
2003/126/EB.

Stjtid. EB L 234, 17.9.1993, bls. 17.

Stjtid. EB L 329, 30.12.1993, bls. 54.

Stjtid. EB L 257, 19.9.1998, bls. 14.

Stjtid. EB L 118, 6.5.1999, bls. 36.

Stjtid. EB L 207, 6.8.1999, bls. 13.

Stjtid. EB L 174, 13.7.2000, bls. 32.

Stjtid. EB L 209, 6.8.2002, bls. 15.

Stjtia.

EB L 339, 24.12.2003, bls. 78.

4)  Raostafanirnar, sem kvedid er & um i pessari reglugerd,
eru 1 samremi vid alit fastanefndarinnar um
matvalaferlid og heilbrigdi dyra.

SAMPYKKT REGLUGERD PESSA:

1. gr.

Synataka vegna opinbers eftirlits med fodri, ad pvi er vardar
akvordun 4 innhaldsefnum, aukefnum og 6@skilegum efnum,
a0 undanskildum leifum varnarefna og 6rvera, skal fara fram i
samraemi vid adferdirnar sem settar eru fram i I. vidauka.

2. gr.

Undirbiningur syna vegna greiningar og framsetning
nidurstadna skal vera i samreemi vid adferdirnar sem settar eru
fram i II. vidauka.

3. gr.

Greining vegna opinbers eftirlits med foori skal gerd med
adferdunum sem settar eru fram i III. vidauka
(greiningaradferdir til ad hafa eftirlit med samsetningu
fodurefna), IV. vidauka, (greiningaradferdir til ad hafa eftirlit
med innihaldi leyfora aukefna i fodri), V. vidauka,
(greiningaradferdir til ad hafa eftirlit med oaskilegum efnum i
foodri) og VI. vidauka (greiningaradferdir til ad akvarda
innihaldsefni ur dyrarikinu vegna opinbers eftirlits med f60dri).

4. gr.

Reikna skal ut orkugildi i fodurblondum fyrir alifugla i
samreemi vid VII. vidauka.

5. gr.

Greiningaradferdirnar, sem settar eru fram i VIII. vidauka,
skulu notadar til stadfestingar til ad hafa eftirlit med tilvist
o6loglegra aukefna sem ekki eru lengur leyfd sem aukefni i
fodri.

6. gr.

bvi ber ad fella ur gildi tilskipanir 71/250/EBE, 71/393/EBE,
72/199/EBE,  73/46/EBE,  76/371/EBE,  76/372/EBE,
78/633/EBE, 81/715/EBE, 84/425/EBE, 86/174/EBE,
93/70/EBE, 93/117/EB, 98/64/EB, 1999/27/EB, 1999/76/EB,
2000/45/EB, 2002/70/EB og 2003/126/EB.

Lita ber 4 tilvisanir i nidurfelldu tilskipanirnar sem tilvisanir i
pessa reglugerd og skulu per lesnar med hlidsjon af
samsvorunartéflunum i IX. vidauka.
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7. gr.

Reglugerd pessi 60last gildi a tuttugasta degi eftir ad hiin birtist i Stjornartidindum Evrépusambandsins.

Hun kemur til framkvamda fra og med 26. agiist 2009.

Reglugerd pessi er bindandi i heild sinni og gildir i 6llum adildarrikjunum an frekari 16gfestingar.

Gjort i Brussel 27. jantar 2009.

Fyrir hond framkvemdastjornarinnar,
Androulla VASSILIOU

framkveemdastjori.
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1. VIDAUKI
APFERPIR VID SYNATOKU
l. TILGANGUR OG GILDISSVID:
Syni vegna opinbers eftirlits med f60ri skulu tekin i samreemi vid paer adferdir sem lyst er hér a eftir. Syni, sem
pannig eru fengin, skulu teljast demigerd fyrir paer vorueiningar sem pau eru tekin ur.
2. STARFSFOLK SEM TEKUR SYNI
Starfsfolk, sem adildarrikin hafa veitt umbod til pess, skal taka syni.
3. SKILGREININGAR
Vorueining: Efnismagn sem er ein heild og telst hafa einsleita eiginleika.
Hlutasyni: Syni sem er tekid 4 einum stad i vorueiningunni.
Safnsyni: Safn hlutasyna ur somu vorueiningunni.
Smaekkad syni: Deemigerdur hluti safnsynis, fenginn med smaekkun, p.e. med pvi ad hluta pad nidur.
Lokasyni: Hluti af smaekkudu syni eda af safnsyni sem hefur verid gert einsleitt.
4. BUNADUR
4.1. Synatokubtinadurinn skal vera Ur efnum sem geta ekki mengad voérurnar sem syni eru tekin ur. Adildarrikin geta
veitt pessum bunadi opinbera vidurkenningu.
4.2. Bunadur sem melt er med vid toku syna tr fostu fodri
4.2.1. Handvirk synataka
4.2.1.1. Skofla med flotu bladi og 16dréttum hlidum.
4.2.1.2. Synatokuspjot med langri rauf eda holfum. Sterdarmal spjotsins verda ad vera i samremi vid eiginleika
vorueiningarinnar (dypt ilats, sekkjastaerd o.s.frv.) og sterd agna i f6drinu.
4.2.2. Vélvirk synataka
Heimilt er ad nota vidurkenndan teekjabunad til synatoku r f6dri 4 hreyfingu.
4.2.3. Synadeilir
Heimilt er ad nota buinad, sem skiptir syni i pvi sem nzast jafna hluta, til ad taka hlutasyni og til ad Gtbua smakkud
syni og lokasyni.
5. MEGINDLEGAR KROFUR
S5.A. [ tengslum vid eftirlit med efnum eda afurdum sem eru jafndreifd i 6llu fodrinu
5.A.1. Vorueining

Vérueiningin, sem syni eru tekin Ur, verdur ad vera svo stor ad unnt sé¢ ad taka syni af 6llum
efnispattum sem hun er samsett ur
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5.A2. Hlutasyni
5.A2.1. Laust f60ur: Lagmarksfjoldi hlutasyna:
5.A2.1.1. vorueiningar sem syni eru tekin Ur og 7
vega ekki meira en 2,5 tonn
5.A2.1.2. vorueiningar sem syni eru tekin ur og Kvadratrétin af tvitugfoldum fjolda tonna i
vega meira en 2,5 tonn vorueiningunni sem syni eru tekin ur (), ad hamarki
40 hlutasyni
5.A22. Foour 1 umbudum Lagmarksfjoldi pakkninga sem taka 4 syni ur (**):
5.A22.1. Pakkningar sem taka meira en 1 kg:
5.A22.1.1. vorueiningar, sem syni eru tekin Gr, sem | allar pakkningar
eru 1-4 pakkningar:
5.A22.1.2. vorueiningar, sem syni eru tekin r, sem | 4.
eru 5-16 pakkningar:
5.A22.13. vorueiningar, sem syni eru tekin r, sem | Kvadratrotin af fjolda pakkninga i vorueiningunni sem
eru fleiri en 16 pakkningar: syni eru tekin ur ('), ad hamarki 20 pakkningar
5.A222. Pakkningar sem taka ekki meira en 1 kg | 4.
5.A23. Fljotandi eda halffljotandi fodur: Lagmarksfjoldi ilata sem taka & syni Gr (¥*):
5.A23.1. flat sem rama meira en einn litra:
5.A23.1.1. vorueiningar, sem syni eru tekin r, sem | o6ll ilat
eru 1-4 ilat
5.A23.1.2. vorueiningar, sem syni eru tekin r, sem | 4.
eru 5-16 ilat
5.A23.1.3. vorueiningar, sem syni eru tekin Gr, sem | Kvadratrotin af fjolda ilata i vorueiningunni sem syni
eru fleiri en 16 ilat eru tekin r (¥), ad hamarki 20 ilat
5.A2.3.2. flat sem rama ekki meira en einn litra 4.
5.A24. Fodurblokkir og saltsteinar Lagmarksfjoldi fodurblokka eda saltsteina sem taka &
syni ur (¥*):
ein fodurblokk eda saltsteinn i 25 eininga vorueiningu
sem syni eru tekin ur, ad hamarki fjorar blokkir eda
steinar
5.A3. Safnsyni
Krafist er eins safnsynis r hverri vorueiningu sem syni eru tekin ur. Heildarfj6ldi hlutasyna i
safnsyni skal ekki vera minni en sem hér segir:
5.A3.1. Laust f6dur: 4kg
5.A3.2. Foour 1 umbudum
5.A3.2.1. pakkningar sem taka meira en 1 kg 4 kg
5.A32.2. Pakkningar sem taka ekki meira en 1 kg | pyngd innihalds i fjérum upprunalegum pakkningum
5.A33. Fljotandi eda halffljotandi fodur:
5.A33.1. flat sem rama meira en einn litra: fjorir litrar
5.A33.2. flat sem rama ekki meira en einn litra rimmal innihalds i fjorum upprunalegum ilatum
5.A34. Foourblokkir eda saltsteinar
5.A34.1. par sem hver vegur meira en 1 kg 4 kg
5.A34.2. par sem hver vegur ekki meira en 1 kg byngd fjogurra upprunalegra fodurblokka eda

saltsteina
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5.A4. Lokasyni
Lokasynin eru tekin ur safnsyninu, eftir smackkun pess ef porf krefur. Krafist er greiningar a
a.m.k. einu lokasyni. Magn lokasynis, sem greina &, skal ekki vera minna en sem hér segir:
Fast foour 500 g
Fljotandi eda halffljotandi fodur: 500 ml
5.B. [ tengslum vid eftirlit med dzskilegum efnum eda afurdum, sem liklegt er ad séu ekki jafndreifo i
fodrinu, t.d. aflatoxini, grasdrjolasveppi, kristpalma og glymbelg (crotalaria) i fodurefnum (***)
5.B.1. Vorueining: sja 5.A.1.
5.B.2. Hlutasyni
5.B.2.1. Laust fodur: sja 5.A.2.1.
5.B.2.2. Foour 1 umbudum Lagmarksfjoldi pakkninga sem taka 4 syni ur:
5.B.2.2.1. vorueiningar, sem syni eru tekin r, sem | allar pakkningar
samanstanda af 1-4 pakkningum:
5.B.2.2.2. vorueiningar, sem syni eru tekin r, sem | 4
samanstanda af 5-16 pakkningum:
5.B.2.2.3. vorueiningar, sem syni eru tekin ur, sem | Kvadratrotin af fjolda pakkninga i vorueiningunni sem
samanstanda af fleiri en 16 pakkningum: | syni eru tekin ur (*), ad hamarki 40 pakkningar
5.B.3. Safnsyni
Fjoldi safnsyna er breytilegur eftir steerd vorueiningarinnar sem syni eru tekin tr. Lagmarkstjoldi
safnsyna fyrir hverja vorueiningu, sem syni eru tekin ur, er tilgreindur hér 4 eftir. Heildarpyngd
hlutasyna, sem hvert safnsyni er samsett ur, skal ekki vera minni en 4 kg.
5.B.3.1. Laust f6dur:
byngd vorueininga, sem syni eru tekin Lagmarksfjoldi safnsyna i hverri vorueiningu sem syni
ar, i tonnum: eru tekin ur:
ad 1 1
fleiri en 1 og ad 10 2
fleiri en 10 og ad 40 3
fleiri en 40 4
5B.3.2. Foour 1 umbudum
Steerd vorueiningar, sem syni eru tekin Lagmarksfjoldi safnsyna i hverri vorueiningu sem syni
ur, i fjolda pakkninga: eru tekin 0r:
1til 16 1
17 il 200 2
201 til 800 3
fleiri en 800 4
5.B.4. Lokasyni

Ur hverju safnsyni fast lokasyni med smakkun. Krafist er greiningar 4 a.m.k. einu lokasyni 4
hvert safnsyni. Pyngd lokasynis, sem greina 4, ma ekki vera undir 500 g.

(*) Ef talan, sem feest, er ekki heil tala skal hakka hana upp i naestu heilu t6lu.

(**)  Efum er ad reeda pakkningar eda ilat par sem innihaldid er ekki meira en 1 kg eda einn litri og ef um er ad rada fodurblokkir

eda saltsteina sem vega hver um sig ekki meira en 1 kg skal hlutasyni vera innihald einnar upprunalegrar pakkningar eda
ilats, ein fodurblokk eda einn saltsteinn.
(***)  Aoferdirnar, sem kvedid er 4 um i 5.A, eru til notkunar vid eftirlit med aflatoxini, grasdrjolasveppi, kristpalma og glymbelg i
heilfodri og fodurbaeti.
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6. FYRIRMZLI UM TOKU, UNDIRBUNING OG POKKUN SYNA

6.1. Almenn atrioi
Synin skulu tekin og undirbuin eins fljott og unnt er med pad i huga ad naudsynlegt er ad gera varudarradstafanir til
a0 tryggja ad vorunni sé hvorki breytt né hiin mengud. Verkferi, svo og allt yfirbord og ilat, sem atlad er ad komist
i snertingu vi0 ilatin, verda ad vera hrein og purr.

6.2. Hlutasyni

6.2.A. [ tengslum vid eftirlit med efnum eda afurdum sem eru jafndreifd i 6llu f6drinu
Hlutasyni skulu tekin af handahofi Ur allri vorueiningunni, sem syni eru tekin ur, og pau skulu 61l vera pvi sem nast
jofn ad sterd.

6.2.A.1. Laust fodur:
Vorueiningunni, sem syni eru tekin ur, er skipt 4 imyndadan hatt i nokkra u.p.b. jafnstéra hluta. Velja skal af
handaho6fi pann fjolda hluta sem svarar til fjolda hlutasynanna, sem krafist er i samraemi vid 1i0 5.A.2, og taka a.m.k.
eitt syni ur hverjum pessara hluta.
Ef vid 4 ma synataka fara fram pegar vorueining, sem syni eru tekin 0r, er flutt til (vid fermingu eda affermingu).

6.2.A.2. Fodur i umbudum
begar valinn hefur verid tilskilinn fj6ldi pakkninga, sem taka 4 syni ur skv. 1id 5.A.2, skal taka hluta innihaldsins ur
hverjum peirra med spjoti eda skoflu. Ef porf krefur skal taka synin eftir ad pakkningarnar hafa verid temdar hver
fyrir sig. Merja skal alla kekki i hverju safnsyni fyrir sig, ef naudsyn krefur med pvi ad taka pa 0r og setja pa svo
aftur saman vid synid.

6.2.A.3. Fljotandi eda halffljotandi fo0ur sem er einsleitt eda sem unnt er ad gera einsleitt
begar tilskilinn fj6ldi ilata, sem tilgreindur er i 1id 5.A.2, hefur verid valinn til synatoku skal innihaldid gert einsleitt
ef porf krefur og magn tekid ur hverju ilati.
Hlutasynin ma taka pegar innihaldid er losad.

6.2.A4. Fljotandi eda halffljotandi fodur sem ekki er unnt ad gera einsleitt
begar tilskilinn fjoldi ilata, sem tilgreindur er i 1id 5.A.2, hefur verid valinn til synatdku skal taka syni ur hverju ilati.
Einnig ma taka syni pegar verid er ad losa innihaldid en kasta skal fyrstu hlutunum.
{ badum tilvikum skal heildarrimmalid, sem tekid er, ekki vera minna en 10 litrar.

6.2.A.5. Fodurblokkir og saltsteinar
begar sa fjoldi fodurblokka eda saltsteina, sem tilgreindur er i 1id 5.A.2, hefur verid valinn til synatoku skal taka
hluta af hverri blokk eda af hverjum steini.

6.2.B. [ tengslum vid eftirlit med Seeskilegum efnum eda afurdum, sem liklegt er ad séu ekki jafndreifd i fodrinu, t.d.

aflatoxini, grasdrjolasveppi, kristpalma og glymbelg (crotalaria) i foourefnum

Vérueiningunni, sem syni eru tekin ur, er skipt 4 imyndadan hatt 1 tiltekinn fj6lda u.p.b. jafnstéra hluta sem svarar til
bess fjolda safnsyna sem kvedid er 4 um i 5.B.3. Ef pessi fjoldi er meiri en einn hluti skal heildarfjoldi hlutasyna,
sem kvedid er 4 um i 1id 5.B.2, dreifast nokkurn veginn jafnt 4 pessa mismunandi hluta. Sidan skal taka syni sem eru
pvi sem nast jofn ad sterd (') og pannig ad heildarmagnid i synunum ur hverjum hluta sé ekki minna en 4 kg
lagmarkid sem krafist er fyrir hvert safnsyni. Ekki skal blanda saman hlutasynum sem tekin eru Gr mismunandi
hlutum.

(') Efum er ad reda fodur i umbadum skal taka hluta af innihaldi pakkninganna, sem taka skal syni r, med spjoti eda

skoflu eftir ad pakkningarnar hafa, ef naudsyn krefur, verid temdar hverjar fyrir sig.
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6.3.

6.4.

6.5.

Undirbuningur safnsyna
I tengslum vid eftirlit med efnum eda afurdum sem eru jafndreifd i 6llu f6drinu
Hlutasynunum skal blandad saman svo ad ur verdi eitt safnsyni.

I tengslum vid eftirlit med oceskilegum efnum eda afurdum, sem liklegt er ad séu ekki jafndreifd i fodrinu, t.d.
aflatoxini, grasdrjolasveppi, kristpalma og glymbelg (crotalaria) i fodurefnum

Blanda skal saman hlutasynunum r hverjum hluta vorueiningarinnar, sem syni eru tekin ur, og fa pann fjolda
safnsyna sem kvedid er 4 um i 1id 5.B.3 og skra skal uppruna hvers safnsynis nakvemlega.

Undirbuningur lokasyna

Efni hvers safnsynis skal vandlega blandad til ad f4 einsleitt syni (). Ef porf krefur skal fyrst minnka safnsynid
nidur i a.mk. 2 kg eda tvo litra (smaekkad syni), annadhvort med vélrenum eda sjalfvirkum synadeili eda med
fjordungsadferdinni.

Sidan skal utbua a.m.k. prju alika stor lokasyni sem uppfylla megindlegu krofurnar i 1id 5.A.4 eda lid 5.B.4. Hvert
syni skal sett i hentugt ilat. Gera skal allar naudsynlegar varudarradstafanir til pess ad koma i veg fyrir breytingu a
samsetningu synisins, mengun pess eda Utpynningu sem gaeti att sér stad medan 4 flutningi eda geymslu stendur.

Pokkun lokasyna

Innsigla skal ilatin eda pakkningarnar og merkja pau (innsiglid verdur ad na yfir allt merkid) pannig ad ekki s¢ haegt
ad opna pau an pess ad skada innsiglid.

SYNATOKUSKYRSLA
Halda verdur skra yfir 61l tekin syni svo ad haegt sé ad sanngreina hverja vorueiningu 4 6tviredan hatt.
AKVORDUNARSTADUR SYNA

Fyrir hvert safnsyni skal senda a.m.k. eitt lokasyni eins fljott og unnt er til vidurkenndrar rannsoknarstofu asamt
upplysingum sem naudsynlegar eru fyrir greinanda pess.

(") Merja skal alla kekki i hverju safnsyni fyrir sig, (ef naudsyn krefur med pvi ad taka pa tr og setja pa svo aftur saman vid synid).
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11. VIDAUKI

ALMENN AKVAPI UM GREININGARAPFERDPIR FYRIR FOPUR

A. UNDIRBUNINGUR SYNA FYRIR GREININGAR

3.1.

3.2

3.3.

3.4.

Markmio

Adferdirnar, sem lyst er hér 4 eftir, varda undirbuning fyrir greiningu lokasyna sem rannsoknarstofur, sem annast
eftirlit, fa eftir synatoku i samreemi vid akveedin sem meelt er fyrir um i I. vidauka.

Synin skal undirbtia pannig ad vegid magn, sem kvedid er 4 um i greiningaradferdum, sé einsleitt og deemigert fyrir
lokasynin.

Varadarradstafanir

Adferdirnar, sem nota skal vid undirbining syna, radast af greiningaradferdunum sem notadar eru. bvi er brynast ad
tryggt s¢ ad per adferdir sem eru notadar vid undirbining syna séu videigandi fyrir greiningaradferdina sem notud
er.

Allar naudsynlegar adgerdir skulu vera pannig ad komid skal eins og unnt er i veg fyrir ad synid geti mengast eda
samsetning pess breyst.

Molun, bléndun og siun skal framkvaemd eins fljott og unnt er og pannig ad synid komist sem minnst i snertingu vid
loft og birtu. Ekki skal nota kvarnir eda molunartaeki sem liklegt er ad hiti synid verulega.

Melt er med pvi ad foour, sem er sérstaklega vidkveemt fyrir hita, sé malad handvirkt. Einnig skal pess gaett ad
tryggt sé ad sjalfur bunadurinn valdi ekki mengun snefilefna.

Ef ekki er unnt vid undirbuning ad koma i veg fyrir verulegar breytingar 4 rakainnihaldi synisins skal akvarda
rakainnihald 4dur en undirbiningur fer fram og 4 eftir i samrami vid adferdina sem melt er fyrir um i A-hluta III.
vidauka.

Adfero

Skipta skal syninu i hefileg undirsyni til greiningar og vidmidunar med pvi ad nota fullnegjandi skiptingaradferdir,
t.d. med skiptimokstri (e. alternate shovelling), holfadeilingu syna (e. stationary riffling) eda hverfideilingu syna (e.
rotary riffling) Ekki er malt med skiptingu med keiluadferdinni (e. coning) eda fjorskiptingaradferdinni (e.
quartering) pvi pad geeti valdid skekkju vid skiptingu i undirsyni Vidmidunarsynid skal geymt i hreinu, purru og
hentugu ilati med loftpéttum tappa en undirsynin, sem eru a.m.k. 100 g, skulu undirbuin til greiningar eins og
tilgreint er hér a eftir.

Fodur sem heegt er ad mala beint

Ef ekki eru fyrirmali um annad i greiningaradferdinni skal sigta allt synid, ef naudsyn krefur, eftir molun i sigti med
ferningslaga moskvum af steerdinni 1 mm (i samrami vid radleggingar i ISO R565). Fordast skal ofmélun.

Blanda skal sigtada synid og safna pvi i hreint, purrt og hentugt ilat med loftpéttum tappa. Blanda skal aftur rétt adur
en magnid er vegid til greiningar.

Fodur sem heegt er ad mala eftir purrkun

Ef ekki eru fyrirmali um annad i greiningaradferdinni skal purrka synid til ad minnka rakainnihald pess nidur i 8—
12%, i samraemi vi0 undirbiningspurrkunaradferdina, sem lyst er i 1id 4.3 i adferd til ad akvarda raka, sem um getur
i A-hluta III. vidauka. Sidan er haldid afram eins og tilgreint er i 1id 3.1.

Fljétandi eda halffljotandi foour:

Safna skal syninu i hreint, purrt og hentugt ilat med loftpéttum tappa. Ollu skal blandad vandlega saman rétt adur en
magnid er vegid til greiningar.

Annad foour

Syni, sem ekki er unnt ad undirbtia i samreemi vid einhverja af peim adferdum sem lyst er hér ad framan, skulu
medhéndlud med einhverri annarri adferd sem tryggir ad magnid, sem vegid er til greiningar, sé einsleitt og
demigert fyrir lokasynid.
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Geymsla syna

Syni skal geyma vid hitastig sem veldur ekki breytingu 4 samsetningu peirra. Syni sem @tlud eru til greiningar 4
vitaminum eda efnum sem eru mjog vidkvam fyrir birtu skulu geymd i brinum glerilatum.

B. AKVZEDI UM PROFEFNI OG BUNAD SEM NOTAPUR ER VID GREININGAR

Ef ekki eru fyrirmeli um annad i greiningaradferdinni skulu 611 profefni vera af greiningarhreinleika. Pegar greina 4
snefilefni verdur ad profa hreinleika profefnanna med eyduprofun. Ef nidurstoour gefa tilefni til kann frekari
hreinsun 4 profefnunum ad reynast naudsynleg.

Gert er rad fyrir pvi ad vatn sé avallt notad vid allar adgerdir, s.s. vid gerd lausna, pynningu, skolun eda pvott, sem
eru tilgreindar i greiningaradferdunum par sem ekki er getid um edli leysa eda pynningarefna. Almennt gildir ad
vatnid skal vera steinefnasneytt eda eimad. [ sérstokum tilvikum, sem tilgreind eru i greiningaradferdinni, er
naudsynlegt ad vatnid hafi verid hreinsad i sérstoku ferli.

Med hlidsjon af venjulegum bunadi 4 rannsoknarstofum sem annast eftirlit, takmarkast sa bunadur sem um getur i
greiningaradferdunum vid p au ahold ogp ann bunad sem eru sérstok eda sem krefjast sérstakrar notkunar.
Bunadurinn verdur ad vera hreinn, einkum ef akvarda parf mjog litla skammta af efni.

C. BEITING GREININGARADFERDA OG FRAMSETNING NIDURSTADNA
Utdrattaradferd

I morgum tilvikum er sértaek utdrattaradferd tilgreind fyrir tiltekna greiningaradferd. Almennt gildir ad unnt er ad
beita 60rum utdrattaradferdum en beirri sem um getur i adferdinni ad pvi tilskildu ad synt hafi verid fram 4 ad
utdrattaradferdin, sem er notud, hafi sambearilega skilvirkni i utdreetti ad pvi er vardar efnividinn, sem greindur er,
og adferdin sem getid er i greiningaradferdinni.

Hreinsunaraofero

I mérgum tilvikum er sértaek hreinsunaradferd tilgreind fyrir tiltekna greiningaradferd. Almennt gildir ad unnt er ad
beita 60rum hreinsunaradferdum en peirri sem um getur i adferdinni ad p vi tilskildu synt hafi verid fram a ad
hreinsunaradferdin, sem er notud, leidi til sambzrilegrar nidurstodu vid greiningu 4 vidkomandi efnividi og adferdin
sem getid er i greiningaradferdinni.

Skyrslugjof um greiningaradferdir sem eru notadar

Almennt er fastsett sérstok greiningaradferd til ad akvarda hvert efni i f60ri. Ef nokkrar adferdir eru tilgreindar skal
tiltaka i greiningarskyrslunni pa adferd sem er notud a rannsoknarstofunni sem annast eftirlitid.

Fjoldi akvardana

Nidurstadan, sem gefin er i greiningarskyrslunni, skal vera medalgildid Gr a.m.k. tveimur akvorounum sem gerdar
eru 4 adskildum hlutum synisins og endurtekningarnakveemnin skal vera fullnegjandi.

Ef um er ad reda greiningu 4 6@skilegum efnum, ef nidurstada ur fyrstu akvordun er umtalsvert (> 50%) laegri en
vidmidunargildin er p6 ekki porf 4 frekari akvordunum ad pvi tilskildu ad notadar séu videigandi gaedaadferdir.

Ef um er ad reda eftirlit med uppgefnu innihaldi efnis eda innihaldsefnis, ef nidurstada tr fyrstu akvordun stadfestir
uppgefid innihald, p.e. ef nidurstada greiningar fellur innan vidunandi fraviksmarka fyrir uppgefna innihaldid, er
ekki porf a frekari akvordunum ad pvi tilskildu ad notadar séu videigandi geedaadferdir.

I sumum tilvikum eru pessi vidunandi fraviksmork skilgreind i 16ggjof, t.d. i tilskipun radsins 79/373/EBE (').
Skyrslugjof um nidurstédu greiningar

Nidurstada greiningar skal gefin upp 4 pann hatt sem melt er fyrir um i greiningaradferdinni med videigandi fjolda
marktekra talna og leidrétt, ef naudsyn krefur, fyrir sama rakainnihald og var i lokasyninu adur en pad var
undirbuid.

(') Stjtis. EB L 86, 6.4.1979, bls.30.
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Mzeli6vissa og endurheimtarhlutfall ef um er ad raeda greiningu 4 62eskilegum efnum

Ad pvi er vardar oaskileg efni i skilningi tilskipunar 2002/32/EB, p.m.t. dioxin og PCB-efni, sem likjast dioxini,
skal litid svo 4 ad afurd, sem er &tlud i fodur, sé ekki i samraemi vid fastsett hamarksinnihald ef nidurstédur
greiningarinnar teljast vera yfir hamarksinnihaldinu, ad teknu tilliti til utvikkadrar maeliovissu og leidréttingar fyrir
endurheimt. Til a0 meta samremi vid hamarksinnihaldid er greindi styrkurinn, sem hefur verid leidréttur fyrir
endurheimt, notadur pegar utvikkud mealiovissa hefur verid dregin fra. bPessi adferd 4 einungis vid um tilvik par sem
greiningaradferdin gerir kleift ad meta maliovissu og leidréttingu fyrir endurheimt (t.d. ekki mogulegt pegar um
smasjargreiningu er ad raeda).

Skyra skal frd nidurstodum greiningarinnar 4 eftirfarandi hatt (ef greiningaradferdin gerir p ad kleift ad meta
melidvissuna og endurheimtarhlutfallid):

a) leiorétt fyrir endurheimt og hlutfall endurheimtar er tilgreint. Leidrétting fyrir endurheimt er ekki naudsynleg ef
endurheimtarhlutfallid er 4 bilinu 90% til 110%,

b) sem ,x +/- U“, par sem x er nidurstada greiningarinnar og U er utvikkada meliévissan med pekjustudlinum 2
sem gefur u.p.b. 95% oOryggisstig.”

Ef nidurstada ur greiningunni er umtalsvert (> 50 %) leegri en vidomidunargildid og ad pvi tilskildu ad notadar séu
videigandi gaedaadferdir og ad greiningin pjoni einungis peim tilgangi ad kanna samraemi vid lagaakvedi ma po
gera grein fyrir nidurstodu Ur greiningunni an leidréttingar fyrir endurheimt og i peim tilvikum ma sleppa pvi ad
skyra fra endurheimtarhlutfalli og meeliovissu.
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GREININGARADFERDIR TIL AP HAFA EFTIRLIT MEP SAMSETNINGU FOPUREFNA OG FODURBLANDNA

3.1.

3.2

3.3.

3.4.

3.5.

3.6.

4.1.

4.1.1.

111. VIDAUKI

A. AKVORDUN A RAKAINNIHALDI
Tilgangur og gildissvid

Med pessari adferd er unnt ad akvarda rakainnihald fodurs. Ef um er ad reeda fodur sem inniheldur rokgjorn efni, t.d.
lifreenar syrur, skal hafa i huga ad umtalsvert magn rokgjarnra efna er akvardad med rakainnihaldinu.

Adferdin gildir ekki um greiningu 4 mjolkurafurdum sem notadar eru sem fodurefni, greiningu 4 steinefnum og
blondum, sem einkum innihalda steinefni, greiningu 4 dyra- og jurtafitu og oliu eda greiningu 4 oliufrejum og
oliurikum aldinum.

Meginregla

Synid er purrkad vid tiltekin skilyrdi sem eru breytileg eftir edli fodursins. byngdartap er akvardad med vigtun. Ef
um er ad reda fast fodur med miklu rakainnihaldi er naudsynlegt ad forpurrka pad.

Bunadur

Kvorn ur érakadregu efni, sem audvelt er ad hreinsa og unnt er ad mala hratt og jafnt i 4n pess ad umtalsverdur hiti
myndist, er til pess ad gera loftpétt og fullnaegir krofum i lidum 4.1.1 og 4.1.2 (t.d. 6rhamrakvérn (e. hammer micro-
crusher) eda vatnskaldar drkvarnir, keilukvarnir (e. collapsible cone mill), silakvarnir (e. slow motion crusher) eda
tannhjoéladrifnar kvarnir).

Finvog, med 1 mg nakvaemni.

burr ilat ur malmi, sem terist ekki, eda gleri med loftpéttu loki; nytanlegt yfirbord skal vera svo stort ad 0,3 g af
profunarsyninu dreifist 4 hvern cm”.

Rafhitadur jafnhitasképur (+ 2 °C) med godri loftraestingu og sem getur stillt hitann hratt ().

Stillanlegur, rathitadur skapur med lofttemi og oliudelu og bunadur til ad feera ad annadhvort heitt, purrt loft eda
purrkefni (t.d. kalsiumoxid).

burrkari med pykkri, gatadri malm- eda postulinsplétu og med skilvirku purrkefni.
Aodfero

Ath. Framkveema skal par adgerdir sem lyst er i pessum 1id strax eftir ad umbudir synanna hafa verid opnadar.
Greining skal gerd ad minnsta kosti tvisvar.

Undirbuningur
Annad fodur en um getur i lidum 4.1.2 og 4.1.3

Ad minnsta kosti 50 g af syninu eru tekin. Ef naudsyn krefur skal petta mulid eda pvi skipt pannig ad enginn
breytileiki verdi i rakainnihaldi (sja 6. 1id).

Korn og klidislaust korn

Ad minnsta kosti 50 g af syninu eru tekin. Malad er i pad smaar agnir ad helmingur peirra komist i gegnum sigti
med 0,5 mm mdskvum og ad ekki verdi meira en 10% eftir 4 sigti med 1 mm hringlaga méskvum.

(") begar purrka 4 korn, finmalad mjol, klidislaust korn og gréfmalad mjol skal hitaskapurinn rada vid pad ad sé hann forstilltur 4 131 oC
naist pad hitastig aftur 4 innan vid 45 minutum eftir ad hamarksfjoldi profunarsyna hefur verid settur i hann til purrkunar i einu.
Loftraestingin skal vera pannig ad pegar svo morg syni af venjulegu hveiti sem hann ramar eru purrkud i 2 klukkustundir s¢ munur a
nidurstédum midad vid 4 klukkustunda purrkun minni en 0,15%.
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4.13. Foour i fljotandi formi eda sem deig, f60ur sem er adallega ur oliu og fitu

Um bad bil 25 g af syninu eru tekin, vegin med 10 mg nakveemni, haefilegu magni af vatnsfrium sandi, sem veginn
er med 10 mg nakveemni, er baett vid og blandad saman uns einsleit afurd verdur til.

4.2. Dburrkun

42.1. Annad fédur en um getur i lidum 4.2.2 og 4.2.3

flat (3.3) er vegid med lokinu 4 med 1 mg nakvaemni. Um pad bil 5 g af syninu eru vegin med 1 mg nakvaemni og
sett i vegna ilatid og dreift jafnt um pad. [1atid, 4n loksins, er sett i skapinn sem &dur hefur verid hitadur i 103 °C.
f1atid er sett i skapinn svo fljott sem frekast er unnt til ad koma i veg fyrir ad hann koIni um of. Synid er latid porna i
4 klukkustundir, melt fra pvi ad hitastig skapsins hefur aftur nad 103 °C. Lokid er aftur sett a ilatid, ilatid tekid ur
skapnum, 1atid koélna i purrkaranum (3.6) 1 30—45 minttur og vegid med 1 mg nakvaemni.

Ef f60rid er adallega samsett ur oliu og fitu er purrkad i skapnum i 30 minutur til vidbotar vid 130 °C. Mismunurinn
a rakainnihaldinu i pessi tvo skipti skal ekki vera meiri en 0,1%.

42.2. XKorn, fint mjol, klidislaust korn og groft mjol

flat (3.3) er vegid med lokinu 4 med 0,5 mg nakvamni. Um pad bil 5 g af syninu eru vegin med 1 mg nakvaemni og
sett i vegna ilatid og dreift jafnt um pad. flatid, 4n loksins, er sett i skapinn sem adur hefur verid hitadur i 103 °C.
11atid er sett i skapinn svo fljott sem frekast er unnt til ad koma i veg fyrir ad hann koIni um of. Synid er latid porna i
4 klukkustundir, melt fra pvi ad hitastig skapsins hefur aftur nad 103 °C. Lokid er aftur sett 4 ilatid, ilatid tekid ur
skapnum, 1atid koélna i purrkaranum (3.6) 1 30—45 minttur og vegid med 1 mg nakvaemni.

4.2.3. Foodurblondur sem innihalda meira en 4% af sukrosa eda laktdsa: dblandad fodur, s.s. johannesarbaunir (locust
beans), vatnsrofnar kornafurdir, maltfrae, purrkadir sykurrofubitar, leysanlegar afurdir fra fisk- og sykuridnadi,
fodurblondur sem innihald meira en 25% af steinefnum, p.m.t. kristalvatn

flat (3.3) er vegid med lokinu 4 med 0,5 mg ndkvaemni. Um bad bil 5 g af syninu eru vegin med | mg ndkvamni og
sett { vegna {latid og dreift jafnt um pad. 114tid, an loksins, er sett { skapinn med loftteemi (3.5)sem a0ur hefur verid
hitadur i 80-85 °C. 1latid er sett i skapinn svo fljott sem frekast er unnt til ad koma i veg fyrir ad hann koéIni um of.

brystingur er aukinn i 100 torr og synid 14tid porna i 4 klukkustundir vid p ennan prysting, annadhvort i heitum,
purrum loftstraumi eda med pvi ad nota purrkefni (um 300 g fyrir 20 syni). { sidara tilvikinu er loftteemidaelan
aftengd pegar tilskildum prystingi er nad. Purrktiminn er mealdur fra pvi ad hitastig skapsins hefur nad 80-85 °C
aftur. Prystingur i skdpnum er varlega latinn na umhverfisloftprystingi. Skapurinn er opnadur, lokid sett a ilatid an
tafar, ilatio tekid Ur skapnum, keelt i purrkaranum (3.6) i 30-45 minutur og vegid med 1 mg nakvemni. burrkad er i
30 minttur til vidbotar i skapnum med loftteemi vid 80-85 °C og vegid 4 ny. Mismunurinn 4 rakainnihaldinu i pessi
tvo skipti skal ekki vera meiri en 0,1%.

4.3. Forpurrkun

43.1. Annad fodur en i lido 4.3.2

Fast fodur, sem er med miklu rakainnihaldi sem veldur pvi ad erfitt er ad mylja pad, skal forpurrka a eftirfarandi
hatt:

50 g af dmuldu syni eru vegin med 10 mg nakvaemni (heimilt er ad grofskipta samanpjoppudu eda kekkjudu fodri ef
naudsyn krefur) i hentugu ilati (t.d. 20 x 12 cm alplata med 0,5 cm brtn). Synid er 14tid porna i hitaskap vid 60-70
°C uns rakainnihaldid hefur minnkad i 8—12%. flatid er tekid wr skapnum, keelt loklaust i rannsoknarstofunni i 1
klukkustund og vegid med 10 mg nakvaemni. F60rid er mulid an tafar eins og um getur i 4.1.1 og purrkad eins og
um getur i 1i0 4.2.1 eda 1id 4.2.3 eftir edli pess.

43.2. Korn

Forpurrka skal korn sem inniheldur meira en 17% raka 4 eftirfarandi hatt:
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50 g af 6moludu korni eru vegin med 10 mg nakvaemni i hentugu ilé}i (t.d. 4 20 x 12 cm alplotu med 0,5 cm brin).
Kornid er latid porna vid 130 °C i hitaskap 1 5-7 minutur. Ilatid er tekid ur skapnum, kelt loklaust i
rannsoknarstofunni 1 1 klukkustund og vegid med 10 mg nakvaemni. F60rid er malad an tafar eins og um getur i 1id
4.1.2 og purrkad eins og um getur i 1id 4.2.2.
5. Utreikningur nidurstadna
Rakainnihaldid (X), sem hundradshluti synisins, er reiknad ut med eftirfarandi formalum:
5.1. burrkun an forpurrkunar
X= % x 100
par sem:
m = upphafleg pyngd profunarsynisins i grommum,
my = pyngd purrs profunarsynis i grommum.
5.2. burrkun med forpurrkun
K= |memmolxm ] 229 100 (1 Sl Rl m”)
m, m mx m,
par sem:
m = upphafleg pyngd profunarsynisins i grommum,
m; = pyngd profunarsynisins i grommum ad forpurrkun lokinni,
m, = pyngd profunarsynisins i grommum eftir ad pad hefur verid mulid eda malad,
my = pyngd purrs préfunarsynisins i grommum.
5.3. Endurtekningarnakvemni
Mismunurinn 4 nidurstddum tveggja samhlida akvardana, sem framkvemdar eru 4 sama syninu, skal ekki vera meiri
en 0,2% af algildi rakainnihalds.
6. Athugasemd
Ef naudsynlegt reynist ad mylja efnid og talid er ad pad breyti rakainnihaldi pess skal leidrétta nidurstodur ur
greiningu efnispatta fé6dursins 4 grundvelli rakainnihalds synisins i upphaflegu astandi.
B. AKVORDUN A RAKAINNIHALDI [ FITU OG OL{U UR DYRA- OG JURTARIKINU
1. Tilgangur og gildissvid
Med pessari adferd er unnt ad akvarda vatnsinnihald og innihald rokgjarnra efna i fitu og oliu r dyra- og jurtarikinu.
2. Meginregla
Synid er purrkad vid 103 °C uns stodugri pyngd er nad (pyngdartap milli tveggja vigtana i 160 skal vera minna eda
jafnt og 1 mg). byngdartap er akvardad med vigtun.
3. Bunadur
3.1. Flatbotna skal ur teeringarpolnu efni, 8-9 cm i pvermal og u.p.b. 3 cm 4 haed.
3.2 Hitameelir med styrktri kilu og utvikkun i efri enda, kvardadur fra u.p.b. 80 °C til am.k. 110 °C og u.p.b. 10 cm
langur.
3.3. Sandbad eda rafimagnshitaplata.
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3.4.

3.5.

3.1.

burrkari sem inniheldur skilvirkt purrkefni.
Finvog.
Aodfero

Um bad bil 20 g af syninu, sem hefur verid gert einsleitt, eru vegin med 1 mg nakvamni og sett i purru og vegnu
skalina (3.1) par sem hitamalinum (3.2) hefur verid komid fyrir. Skalin er hitud i sandbadinu eda a hitaplotunni
(3.3) um leid og hreert er stodugt i med hitameelinum pannig ad hitinn nai 90 °C 4 u.p.b. 7 minutum.

Hitinn er leekkadur um leid og fylgst er med pvi & hversu titt loftbolur risa fra botni ilatsins. Hitinn ma ekki fara yfir
105 °C. Hreert er afram og botninn skrapadur uns loftbolur haetta ad myndast.

Til ad tryggja ad allur raki hafi verid fjarleegdur er hitad nokkrum sinnum 4 ny i 103 °C + 2 °C og kelt nidur i 93 °C
milli pess ad hitad er. Pa er skalin keeld ad stofuhita i purrkaranum (3.4) og vegin. bessi adgerd er endurtekin uns
byngdartap milli tveggja vigtana i r6d er ekki meira en 2 mg.

Ath.:  byngdaraukning synisins eftir endurtekna hitun bendir til oxunar fitunnar, en ef um slikt er ad raeda skal
reikna nidurstoduna Ut fra vigtuninni sem var gerd rétt 4dur en pyngdin tok ad aukast.

Utreikningur nidurstadna
Rakainnihaldid (X), sem hundradshluti af syninu, er reiknad med eftirfarandi formulu:

100

X =(m; —my) X m

par sem:
m = pyngd purrs profunarsynis i grommum.

m; = Dpyngd skalarinnar i grommum, med innihaldi hennar fyrir hitun,

m, = pyngd skalarinnar i grommum, med innihaldi hennar eftir hitun,

Nidurstodutolur, sem eru laegri en 0,05% skulu skradar sem ,,laegri en 0,05%".

Endurtekningarndakvemni

Mismunurinn 4 rakainnihaldi i tveimur samhlida akvordunum, sem framkvemdar eru 4 sama syninu, ma ekki vera
meiri en 0,05% af algildi rakainnihalds.

C. AKVORDUN A INNITHALDI HRAPROTINS

Tilgangur og gildissvid

Med pessari adferd er unnt ad dkvarda magn hraprétins i fodri Ut fra kéfnunarefnisinnihaldi, akvardad i samremi vid
Kjeldahl-adferdina.

Meginregla

Synid er leyst upp med brennisteinssyru og hvata. Syrulausnin er gerd basisk med natriumhydroxidlausn.
Ammoniakid er eimad og pvi safnad i malt magn af brennisteinssyru og umframmagn hennar er titrad med
stadallausn af natriumhydroxioi.

AJ 60rum kosti er ammoniakid sem losnar eimad i umframmagni af bérsyrulausn, sidan er titrad med saltsyru- eda
brennisteinssyrulausn.

Profefni

Kaliumsulfat.
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3.2. Hvati: kopar(I)oxid, CuO, eda kopar(II)sulfatpentahydrat, CuSO, . 5 H,O.

3.3. Kornad sink.

3.4. Brennisteinssyra, p20 = 1,84 g/ml.

3.5. Brennisteinssyra, stadaltitrunarlausn , ¢(H,SO,) = 0,25 mol/l.

3.6. Brennisteinssyra, stadaltitrunarlausn, c(H,SO4) = 0,10 mol/1.

3.7. Brennisteinssyra, stadaltitrunarlausn, c(H,SO4) = 0,05 mol/1.

3.8. Metylraudur litvisir; leysa skal 300 mg af metylrauda i 100 ml af etanéli, ¢ = 95-96% (rammalshlutfall).

3.9. Natriumhydroxidlausn (nota ma taeknilegan hreinleika) = 40 g/100 ml (massi midad vid rammal: 40%).

3.10.  Natriumhydroxid, stadaltitrunarlausn, c(NaOH) = 0,25 mol/1.

3.11.  Natriumhydroxid, stadaltitrunarlausn, c((NaOH) = 0,10 mol/l.

3.12.  Vikurkorn, skolud i saltsyru og glaedd.

3.13.  Asectanilid (breedslumark = 114 °C, N-innihald = 10,36%).

3.14.  Sukrosi (kofhunarefnisfrir).

3.15.  Borsyra (H;BO;).

3.16.  Metylraud litvisislausn: leysa skal 100 mg af metylrauda i 100 ml af etanéli eda metanoli.

3.17.  Bromkresolgren lausn: leysa skal 100 mg af bromkresolgraenu i 100 ml af etanéli eda metanoli.

3.18.  Borsyrulausn (10 g/l til 40 g/1, eftir pvi hvada bunadur er notadur).
Ef litmeligreining er notud til ad greina endapunkt skal bata metylraud a og bromkresollitvisum vid
borsyrulausnirnar. Ef 1 litri af borsyrulausn er tilreiddur 4dur en magnid er stillt af skal baeta vid 7 ml af metylraudri
litvisislausn (3.16) og 10 ml af bromkresolgraenni lausn (3.17).
Ph-gildi borsyrulausnarinnar getur verid mismunandi eftir framleidslulotum, allt eftir pvi hvernig vatn er notad. Oft
er naudsynlegt ad stilla lausnina med pvi ad setja litid eitt af basa til ad fa jakvatt nallsyni.
Athugasemd: Med pvi ad baeta 3 til 4 ml af NaOH (3.11) i 1 litra af 10 g/l borsyru feest yfirleitt god stilling. Lausnin skal geymd

vid stofuhita og varin gegn birtu og ammoniakgufum medan 4 geymslu stendur.

3.19.  Saltsyra, stadaltitrunarlausn, ¢(HCI) = 0,10 mol/L.

Athugasemd: Nota ma stadaltitrunarlausn af 6drum styrk (3.5, 3.6, 3.7, 3.10, 3.11, og 3.19) ef leidrétt er fyrirp ad i
utreikningum. Styrkinn skal avallt gefa upp med fjérum aukastofum.

4. Bunadur
Bunadur til ad leysa upp, eima og titra med Kjeldahl-adferdinni.

5. Aodfero

5.1. Uppleysing

1 g af syninu er vegid med 0,001 g nakvamni og sett i flsskuna i uppleysingarbunadinum. { petta er batt 15 g af
kaliumsulfati (3.1), nagilegu magni af hvata (3.2) (0,3 til 0,4 g af kopar(Il)oxidi eda 0,9 til 1,2 g af
kopar(II)sulfatpentahydrati, 25 ml af brennisteinssyru (3.4) og, ef porf krefur, nokkrum vikurkornum (3.11) og 6llu
blandad saman.
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Flaskan er hitud haegt i fyrstu og snuid i hringi 6dru hverju, ef naudsyn krefur, par til massinn hefur kolast og frodan
er horfin; sidan er hitad enn frekar par til vokvinn sydur stodugt. Hitun er negileg ef sjodandi syran péttist 4 hlidum
floskunnar. Fordast ber ad hlidarnar hitni um of og ad lifrenar leifar festist vid peer.

begar lausnin er ordin ter og ljosgraen skal sjoda hana afram i tvaer klukkustundir, sidan er hun latin koélna.
5.2. Eiming

Beeta skal varlega negilega miklu vatni 0t i til ad leysa sulfotin algjorlega upp. Lausnin er latin kolna og sidan er
faeinum kornum af sinki (3.3) beett ut i, ef naudsyn krefur. Haldid er afram samkvaemt 1id 5.2.1 eda 1id 5.2.2.

52.1. Eiming i brennisteinssyru

I sofnunarflosku eimingartaekisins eru settir nakvaemlega meeldir 25 ml af brennisteinssyru (3.5) eda (3.7), eftir pvi
hvert kéfnunarefnisinnihaldid er talid vera. Sidan eru faeinir dropar af metylraudum litvisi (3.8) settir ut i.

Flaskan er tengd vid eimsvalann 4 eimingarteekinu og enda hans dyft amk. 1 cm nidur i vokvann i
sofnunarfloskunni (sja athugasemd 8.3). Pvi nast er 100 ml af natriumhydroxidlausn (3.9) hellt rolega i
leysingarfloskuna an pess ad ammoniak tapist vid p ad (sja athugasemd 8.1). Flaskan er hitud upp p angad til
ammoniakid hefur eimast.

522. Eiming i borsyru

Ef ammoniakinnihalds eimisins er titrad handvirkt gildir adferdin sem getid er um hér 4 eftir. Ef eimingarbinadurinn
er algerlega sjalfvirkur pannig ad titrun ammoniakinnihalds eimsins sé¢ sjalfvirk skal fylgja leidbeiningum
framleidanda eimingarbunadarins.

Sofnunarflaska, sem inniheldur 25-30 ml. af borsyrulausninni (3.18), er sett undir uttak eimsvalans p annig ad
adrennslisrérid er undir yfirbordi umframmagns boérsyrulausnarinnar. Eimingarbtinadurinn er stilltur til ad skammta
50 ml af natriumhydroxidlausn (3.9). Eimingarbiinadurinn er notadur i samraemi vid leidbeiningar framleidandans
og ammoniakid, sem losnar p egar natriumhydroxidlausninni er beatt vid, er eimad burt. Eiminu er safnad i
vidtokulausnina med boérsyrunni. Magn eimsins (timi gufueimingarinnar) fer eftir magni kéfnunarefnis i syninu.
Fylgja skal leiobeiningum framleidandans.

Athugasemd: 1 halfsjalfvickum eimingarbinadi er umframmagni natriumhydroxids bett sjalfkrafa vid og gufueimingin er
sjalfvirk.

5.3. Titrun
Haldid er afram samkvaemt 1id 5.3.1 eda 1id 5.3.2.
5.3.1. Brennisteinssyra

Umframmagn brennisteinssyrunnar i sdfnunarfloskunni er titrad med natriumhydroxidlausn (3.10 eda 3.11), eftir
styrk brennisteinssyrunnar, sem notud er, par til endapunkti er nad.

5.3.2. Borsyra

Innihald sofnunarfloskunnar er titrad med stadaltitrunarlausn af saltsyru (3.19) eda med stadaltitrunarlausn af
brennisteinssyru (3.6) med pvi ad nota byrettu og magn titrunarlausnar, sem er notad, er lesid.

Ef litmeeligreining er notud til ad greina endapunkt er endapunkti nad pegar fyrstu merki um bleikan lit sjast i
innihaldinu. Aflestur af byrettunni er namundadur ad naestu 0,05 ml. Upplyst segulhreeriplata eda nemi til
ljésmeaelingar geta audveldad sjonrena greiningu 4 endapunktinum.

betta er unnt ad gera sjalfvirkt med pvi ad nota gufueimingarteeki med sjalfvirkri titrun.

Fylgja skal leidbeiningum framleidandans med sérstaka eimingartaekinu eda eimingartaekinu/titraranum.
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5.4.

6.1.

6.2.

6.2.1.

6.2.2.

Athugasemd: Dbegar sjalfvirkt titrunarkerfi er notad hefst titrun um leid og eimingin hefst og 1% borsyrulausnin

(3.18) er notud.

Ef notud er algerlega sjalfvirk eimingareining ma einnig titra ammoniakid sjalfvirkt par sem
endapunkturinn er greindur med spennumeelingu 4 pH-stigi.

[ pessu tilviki er notadur sjalfvirkur titrari med syrustigsmeeli. Syrustigsmelirinn skal réttilega
kvardadur 4 bilinu pH 4 til pH 7 samkvemt hefobundnum rannsoknarstofuadferdum vid
syrustigskvordun.

Endapunktur syrustigs vid titrunina nast vid syrustigio 4,6, sem er sa punktur titrunarkarfunnar par

sem brattinn er mestur (sveigjuskilpunktur).

Eyduprofun

Til ad stadfesta ad profefnin séu laus vid kofnunarefni skal framkvaema eyduprofun (leysing, eiming og titrun) med

pvi ad nota 1 g af sukrdsa (3.14) i stad synisins.

Utreikningur nidurstadna

Utreikningar skulu vera i samrami vid 1id 6.1 eda 6.2.

Utreikningar d titrun i samreemi vid 1id 5.3.1

Innihald hraprétins, gefid upp sem hundradshluti af pyngd, er reiknad Ut samkvaemt eftirfarandi formulu:

(Vo— V1) x ¢ x 0,014 x 100 x 6,25
m

V, = rummalid (ml) af NaOH (3.10 eda 3.11) sem er notad i eyduproéfuninni,
V), = rummalid (ml) af NaOH (3.10 eda 3.11) sem er notad i synistitruninni,
¢ = styrkur (moV/1) natriumhydroxidsins (3.10 eda 3.11),

m = Dyngd synisins i grommum.

Utreikningar 4 titrun i samrzemi vid 1id 5.3.2

Titrun med saltsyru

Innihald hraprétins, gefid upp sem hundradshluti af pyngd, er reiknad Ut samkvaemt eftirfarandi formualu:

(V= Vo) xcx 14 %625
m

m = Dpyngd synishlutans i grommum,

¢ = styrkur (mol/]) stadaltitrunarlausnar af saltsyrunni (3.19),

Vo = rammal (i ml) saltsyrunnar sem er notad i eydupréfuninni,

V, = rummal (i ml) saltsyrunnar sem er notud i synishlutanum,

Titrun med brennisteinssyru

Innihald hraproétins, gefid upp sem hundradshluti af pyngd, er reiknad Ut samkvaemt eftirfarandi formualu:

(Vi—Vy) xcx28x6,25

m
par sem:
m = pyngd synishlutans i grommum,
¢ = styrkur (mol/]) stadaltitrunarlausnar af saltsyrunni (3.6),
Vo = rammal (i ml) brennisteinssyrunnar (3.6) sem er notad i eyduprofuninni,

V) = rummal (i ml) brennisteinssyrunnar (3.6) sem er notud i synishlutanum.
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7. Sannproéfun adferdarinnar

7.1. Endurtekningarnakvemni

Mismunurinn 4 nidurstodum tveggja samhlida akvardana, sem framkvaemdar eru 4 sama syninu skal ekki vera meiri
en:

— 0,2% af algildi ef hraprotininnihaldid er minna en 20%,

— 1,0% midad vid heerra gildi, ef hraprotininnihaldid er 20-40%,

— 0,4% af algildi ef hraprotininnihaldid er meira en 40%,

7.2. Ndkvemni

Greiningin (leysing, eiming og titrun) er gerd a 1,5 til 2,0 g af asetanilidi (3.13) og vid pad er notad 1 g af sukrosa
(3.14); 1 g af asetanilidi eydir upp 14,80 ml af brennisteinssyru (3.5). Endurheimt skal vera ad minnsta kosti 99%.

8. Athugasemdir

8.1. Bunadur ma vera handvirkur, halfsjalfvirkur eda sjalfvirkur. Ef bunadurinn er pannig ad naudsynlegt er ad fara milli
leysingar- og eimingarprepa skal fara 4 milli peirra pannig ad ekkert tapist. Ef flaska eimingarbuinadarins er ekki
gerd fyrir dropatrekt skal natriumhydroxidinu beett Ut i rétt adur en flaskan er tengd vid eimsvalann og skal lata
vokvann renna rolega nidur eftir hlidinni.

8.2. Ef leysingarlausnin storknar skal endurtaka akvordunina par sem notad er meira magn af brennisteinssyru (3.4) en
tilgreint er hér ad framan.

8.3. Ef litid kofnunarefni er i afurdum ma, ef naudsyn krefur, minnka magn brennisteinssyrunnar (3.7) sem fara 4 i
sofnunarfloskuna i 10 eda 15 ml og fylla upp ad 25 ml marki med vatni.

8.4. A pvi er vardar venjubundnar greiningar ma nota adrar greiningaradferdir til ad akvarda hraprotin, en Kjeldahl-
adferdin, sem lyst er i pessum C-hluta, er tilvisunaradferdin. Fyrir hvern efnivid um sig parf ad syna fram 4 ad
nidurstodur, sem fast med annarri greiningaradferd (t.d. DUMAS-adferdinni), séu jafngildar peim sem fast med
tilvisunaradferdinni. Par ed nidurstodurnar, sem fast med annarri adferd, gaetu vikid smavegilega fra nidurstodum
sem fast med tilvisunaradferdinni, jafnvel pott jafngildi adferdanna hafi verid stadfest, er naudsynlegt ad geta pess i
greiningarskyrslunni hvada greiningaradferd var notud til ad akvarda hraprotin.

D. AKVORDUN A PVAGEFNI

1. Tilgangur og gildissvid

Med pessari adferd er unnt ad akvarda innihald pvagefnis i f60ri.

2. Meginregla

Synid er hreert upp i vatnslausn med fellingarefni. Sviflausnin er siud. bvagefnisinnihald siuvokvans er akvardad
med pvi ad mela ljospéttni 4 420 nm bylgjulengd eftir ad 4-dimetylamindbensaldehydi (4-DMAB) hefur verid baett
vid.

3. Profefni

3.1. 4-dimetylaminobensaldehydlausn: leysa skal 1,6 g af 4-DMAB 1 100 ml af 96% etandli og baeta vid 10 ml af
saltsyru, (p20 = 1,19 g/ml). betta profefni helst 6skemmt lengst i tvaer vikur.

3.2 Carrez-lausn I: leysa skal 21,9 g af sinkasetati, Zn(CH3COO)2 . 2 H20 og 3 g af isediki upp i vatni. Fyllt er ad 100
ml med vatni.

3.3. Carrez-lausn II: leysa skal 10,6 g af kaliumferrosyanidi, K4Fe(CN)6 . 3 H20. Fyllt er ad 100 ml med vatni.

3.4. Virkt kolefni, sem ekki tekur upp pvagefni (pad skal sannprofad).
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3.5. bvagefni, 0,1% lausn (massi midad vid rammal).
4. Bunadur
4.1. Blandari (sntiningshristari): u.p.b. 35-40 sniningar 4 mindtu.

4.2. Tilraunaglés: 160 x 16 mm, med tappa r slipudu gleri.

4.3. Litrofsmeelir.
5. Aodfero
5.1. Greining d syninu

2 g af syninu eru vegin med 1 mg nakvemni og sett 4samt 1 g af virku kolefni (3.4) i 500 ml meliflosku. 400 ml af
vatni og 5 ml af Carrez-lausn I (3.2), er batt vid, hrist i u.p.b. 30 sekindur og 5 ml af Carrez-lausn II (3.3) er baett
vid. bessu er blandad saman i 30 minttur i snuningshristaranum. Fyllt er ad markinu med vatni, hrist og siad.

5 ml eru teknir af gleerum, litlausum siuvokvunum, peir settir i tilraunaglos med tappa ur slipudu gleri, 5 ml af 4-
DMAB-lausn (3.1) er bztt vid og pessu blandad saman. Glosin eru sett i heitt vatnsbad vid 20 °C (+/— 4 °C). Eftir 15
minutur er ljospéttni synislausnarinnar meeld med litrofsmalinum vid 420 nm. betta skal borid saman vid
nullprofslausn profefnanna.

5.2. Kvérdunarferill

Taka skal 1, 2, 4, 5 og 10 ml ar pvagefnislausninni (3.5), setja i 100 ml melifloskur og fylla ad marki med vatni.
Taka skal 5 ml ur hverri lausn, 5 ml af 4-DMAB-lausn (3.1) er batt vid hverja beirra, petta er gert einsleitt og
ljospéttni meeld eins og um getur hér ad framan i samanburdi vid vidmidunarlausn sem inniheldur 5 ml af 4-DMAB
og 5 ml af pvagefnisfriu vatni. Kvordunarferillinn er dreginn.

6. Utreikningur nidurstadna

bvagefnismagnid i syninu er akvardad med kvordunarferlinum.

Nidurstodurnar eru gefnar upp sem hundradshluti af syninu.

7. Athugasemdir

7.1. Ef pvagefnisinnihaldid er meira en 3% er synid minnkad i 1 g eda upphaflega lausnin pynnt pannig ad ekki sé meira
en 50 mg af pvagefni i 500 ml.

7.2. Ef pvagefnisinnihaldid er litid er synid steekkad, pé pannig ad siuvokvinn haldist gagnser og litlaus.

7.3. Ef synid inniheldur einf6ld kofnunarefnissambond, t.d. aminésyrur, skal mela ljéspéttnina vid 435 nm.

E. AKVORDUN A ROKGJORNUM KOFNUNAREFNISBOSUM

I. AKVORDPUN MEDP ORSVEIMI

1. Tilgangur og gildissvid

Med pessari adferd er unnt ad akvarda innihald rokgjarnra kofnunarefnisbasa i fo0ri, gefid upp sem ammoniak.

2. Meginregla

Synid er dregid ut med vatni og lausnin gerd ter og siud. Rokgjornu koéfnunarefnisbasarnir eru skildir Gt med
orsveimi par sem kaliumkarbonatlausn er notud, peim safnad i borsyrulausn og titradir med brennisteinssyru.



18.11.2010 EES-vidbetir vid Stjornartidindi Evropusambandsins Nr. 64/149

3. Profefni

3.1. 20% triklorediksyrulausn (massi midad vid rammal).

3.2. Litvisir: 33 mg af bromkresolgrenu og 65 mg af metylraudu eru leyst upp i 100 ml af 95-96% etanoli
(rimmalshlutfall).

3.3. Borsyrulausn: 10 g af borsyru eru leyst upp i 200 ml af 95-96% etanoli (rammalshlutfall) og 700 ml af vatni i 1 1
meliflésku. 10 ml af litvisi (3.2) er beett vid. Vokvunum er blandad saman og lit lausnarinnar breytt ef naudsyn
krefur i ljésrautt med pvi ad baeta natriumhydroxidlausn vid. 1 ml af pessari lausn getur bundid allt ad 300 pg af
NH3.

3.4. Mettud kaliumkarbonatlausn: 100 g af kaliumkarbonati eru leyst upp i 100 ml af sjédandi vatni. Lausnin er latin
koélna og sidan siud.

3.5. Brennisteinssyra, 0,01 mol/litra.

4. Bunadur

4.1. Blandari (sntningshristari): u.p.b. 35-40 sniningar 4 minttu.

4.2. Conway-skalar ur gleri eda plasti (sja teikningu).

43. Orbyrettur, kvardadar med ndkvaemninni 1/100 ar millilitra.

5. Aodfero
10 g af syninu eru vegin med 1 mg nakvamni og sett asamt 100 ml af vatni i 200 ml meeliflésku. Pessu er blandad
saman eda pad hrist i sniningshristaranum i 30 minatur. 50 ml af triklérediksyrulausn (3.1) er baett vid, fyllt ad
markinu med vatni, hrist reekilega og siad gegnum samanbrotinn siupappir.

1 ml af bérsyrulausn (3.3) er settur med pipettu i midja Conway-skalina og 1 ml af siuvokva synisins i
skalarhringinn. Skalinni er lokad ad hluta med feitibornu lokinu. 1 ml af mettudu kaliumkarboénatlausninni (3.4) er
latinn dreypa hratt nidur i hringinn og lokid sett pétt & pannig ad skalin verdi loftpétt. Skalinni er snuid varlega i
laréttri stodu svo ad profefnin tvo blandist saman. Skalin er latin standa i ad minnsta kosti 4 klukkustundir vid
stofuhita eda 1 klukkustund vid 40 °C.

Rokgjornu basarnir i borsyrulausninni eru titradir med brennisteinssyru (3.5) og til pess notud drbyretta (4.3).
Framkveaemd er eyduprofun med somu adferd en an greiningarsynis.

6. Utreikningur nidurstadna

1 ml af H,SO4, 0,01 mol/litra, samsvarar 0,34 mg af ammoniaki.
Nidurstodurnar eru gefnar upp sem hundradshluti af syninu.
Endurtekningarndkvemni
Mismunurinn 4 nidurstodum tveggja samhlida akvardana, sem framkvemdar eru 4 sama syninu skal ekki vera meiri
en:
— 10%, midad vid hlutfallslegt gildi, fyrir ammoniakinnihald undir 1,0%,
— 0,1%, midad vid algildi, fyrir ammoniakinnihald sem er 1,0% eda meira.
7. Athugasemd

Upphaflegi siuvokvinn skal pynntur fari ammoniakinnihald synisins yfir 0,6%.
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CONWAY-SKAL
Kvaroi 1/1

Pversnid af lokinu S2 S3
Pversnid af skalinni S S1

L6dsyn 4 lokid (slipad gler)

L60syn a skalina
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1I. AKVORDUN MEDP EIMINGU

1. Tilgangur og gildissvid
Med pessari adferd er unnt ad akvarda innihald rokgjarnra kéfnunarefnisbasa, gefid upp sem ammoniak, 1 fiskimjoli
sem i reynd inniheldur neer ekkert pvagefni. Adferdin 4 adeins vid ef innihald ammoniaksins er minna en 0,25%.

2. Meginregla
Synid er dregid ut med vatni og lausnin gerd ter og siud. Rokgjoérnu kofnunarefnisbasarnir eru skildir at vid
sudumark med pvi ad baeta magnesiumoxidi vid og peim safnad i tiltekid magn af brennisteinssyru og umframmagn
hennar er titrad til baka med natriumhydroxidlausn.

3. Profefni

3.1. 20% triklorediksyrulausn (massi midad vid rammal).

3.2. Magnesiumoxio.

3.3. Froduhamlandi fleyti (t.d.silikon).

34. Brennisteinssyra, 0,05 mol/litra.

3.5. Natriumhydroxidlausn, 0,1 mol/litra.

3.6. 0,3% lausn af metylraudu i 95-96% etanoli (rammalshlutfall).

4. Bunadur

4.1. Blandari (sntningshristari): u.p.b. 35-40 sniningar 4 minttu.

4.2. Kjeldahl-eimingarbiinadur.

5. Aodfero
10 g af syninu eru vegin med 1 mg nakvamni og sett asamt 100 ml af vatni i 200 ml meeliflésku. Pessu er blandad
saman eda pad hrist i sniningshristaranum i 30 minutur. 50 ml af triklérediksyrulausn (3.1) er beett vid, fyllt ad
markinu med vatni, hrist reekilega og siad gegnum samanbrotinn siupappir.
Tiltekid magn (venjulega 100 ml) er tekid af terum siuvokva sem atlad er ad passi fyrir innihald rokgjarnra basa.
bynnt er ad 200 ml og 2 g af magnesiumoxidi (3.2) baett vid, asamt nokkrum dropum af froduhamlandi fleyti (3.3).
Lausnin skal vera basisk a lakkmuspappir; ef ekki skal bata vid svolitlu meira af magnesiumoxioi (3.2). Haldid er
afram i samremi vid 1idi 5.2 og 5.3 i greiningaradferdinni vid akvordunina 4 hraprétininnihaldinu (C-hluti pessa
vidauka).
Framkveaemd er eyduprofun med somu adferd en an greiningarsynis.

6. Utreikningur nidurstadna
1 ml af H,SO4, 0,05 mol/litra, samsvarar 1,7 mg af ammoniaki.
Nidurstodurnar eru gefnar upp sem hundradshluti af syninu.
Endurtekningarnakvemni
Mismunurinn 4 nidurstédum tveggja samhlida dkvardana sem framkvamdar eru 4 sama syninu skal ekki vera meiri
en 10% af ammoniaki, midad vid hlutfallslegt gildi.

F. AKVORDUN A AMINOSYRUM (AP UNDANSKILDU TRYPTOFANTI)

1. Tilgangur og gildissvid

Med pessari adferd eru unnt ad akvarda obundnar amindsyrur (tilbunar og natturulegar) og heildaraminésyrur
(peptidbundnar og 6bundnar) i f6dri med amindsyrugreini. Adferdin gildir fyrir eftirtaldar aminésyrur: syst(e)in,
mebidnin, lysin, prednin, alanin, arginin, asparssyru, glitaminsyru, glysin, histidin, isolefsin, lefsin, fenylalanin,
prolin, serin, tyrosin og valin.
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Med adferdinni er ekki hegt ad greina milli salta aminosyrna og heldur ekki gera greinarmun a D- og L-formum
amindsyrna. Hun er onotheef til ad akvarda tryptofan- eda hydroxyhlidstedur aminosyrna.

2. Meginregla
2.1. Obundnar aminésyrur

Obundnu amindsyrurnar eru dregnar ut med pynntri saltsyru. Storsameindir, sem innihalda kofnunarefni og fylgja
med vid utdrattinn, eru felldar Gt med stlfosalisylsyru og fjarleegdar med siun. Syrustig siudu lausnarinnar er stillt af
vid 2,20. Aminésyrurnar eru skildar ad med jonagreiningu og ékvardadar med efnahvorfum vid ninhydrin med
ljosmeeligreiningu vid 570 nm.

2.2. Heildarinnihald amindsyrna

Adferdin, sem er valin, fer eftir pvi hvada amindsyrur er verid ad rannsaka. Adur en vatnsrof fer fram verdur ad oxa
syst(e)in og mepionin til pess ad fa fram systinsyru og mepioninsulfon. Tyrosin verdur ad akvarda i vatnsrofsefnum
ooxadra syna. Allar hinar aminésyrurnar, sem taldar eru upp i 1. mgr., ma dkvarda hvort sem er i oxudu eda 6oxudu
syni.

Oxun er framkvaemd vid 0 °C med blondu peroxidmaurasyru og fendls. Umframoxunarprofunarefni er sundrad med
natriumdisulfiti. Oxada eda o6oxada synid er vatnsrofid med saltsyru (3.20) 1 23 klukkustundir. Syrustig
vatnsrofsefnisins er stillt af vid 2,20. Amindsyrurnar eru skildar ad med jonagreiningu og akvardadar med
efnahvorfum vid ninhydrin med ljosmaligreiningu vid 570 nm (440 nm fyrir prolin).

3. Profefni
Nota skal tvieimad vatn eda vatn af samberilegum gadum (edlisleioni < 10 pS).
3.1. Vetnisperoxid, w (massahlutfall) = 30%.
3.2. Maurasyra, w (massahlutfall) = 98—-100%.
3.3. Fenol.
3.4. Natriumdisulfit.
3.5. Natriumhydroxid.
3.6. S-sulfosalisylsyrudihydrat.
3.7. Saltsyra, edlispyngd u.p.b. 1,18 g/ml.
Trinatriumsitratdihydrat.
3.9. 2,2" piddietanol (pioglykol).
3.10.  Natriumklorid.
3.11.  Ninhydrin.
3.12.  Jardoliueter, sudumarksbil 40-60 °C.
3.13.  Norlefsin, eda annad efnasamband sem hentar sem innri stadall.
3.14.  Kofnunarefnisgas (< 10 milljonarhlutar strefnis).

3.15. 1-oktanol.
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3.16.  Aminoésyrur.

3.16.1. Stadalefni sem tilgreind eru i 1. mgr. Hrein efnasambond sem innihalda ekki kristalvatn. burrkist i loftteemi yfir
P,0s eda H,SO, 1 1 viku fyrir notkun.

3.16.2. Systinsyra.
3.16.3. Mepioninsulfon.
3.17.  Natriumhydroxidlausn, ¢ = 7,5 mol/1:
300 g af NaOH (3.5) eru leyst upp i vatni og fyllt ad 1 litra.
3.18.  Natriumhydroxidlausn, ¢ = 7,5 mol/1:
40 g af NaOH (3.5) eru leyst upp i vatni og fyllt ad 1 litra.
3.19.  Lausn maurasyru og fendls:
Blanda skal 889 g af maurasyru (3.2) vid 111 g af vatni og 4,73 g af fenoli (3.3) bett ut i.
3.20.  Vatnsrofsblanda, ¢ = 6 mél HCV/I sem innheldur 1 g af fenoli/l:
1 g af fenoli (3.3) er beett ut i 492 ml af HCI (3.7) og fyllt ad 1 litra med vatni.

321.  Utdrattarblanda, ¢ = 0,1 mél HCI/l sem innheldur 2% af pioglykoli: 8,2 ml af HCI (3.7) eru pynntir med u.p.b. 900
ml af vatni, 20 ml af piodglykoli (3.9) er batt vid og fyllt ad 1 litra med vatni (ekki skal blanda 3.7 og 3.9 beint
saman).

3.22.  5-sulfésalisylsyra, B = 6%:
60 g af 5-sulfosalisylsyru (3.6) eru leyst upp i vatni og fyllt ad 1 litra med vatni.
3.23.  Oxunarblanda (peroxidmaurasyra-fenol):

I litlu bikarglasi er 0,5 ml af vetnisperoxidi (3.1) og 4,5 ml af lausn maurasyru og fenéls (3.19) blandad saman.
bessu er haldid 20-30 °C heitu i 1 klukkustund til ad peroxidmaurasyra myndist og sidan kelt i isvatnsbadi (i 15
min.) adur en pvi er beett vid synid.

Vartd: Fordast skal ad efnin komist i snertingu vid hud og kladast skal hlifdarfatnadi.
3.24.  Sitratjafnalausn, ¢ = 0,2 mol Na'/l, syrustig 2,20:

19,61 g af natriumsitrati (3.8), 5 ml af pidglykoli (3.9), 1 g af fenoli (3.3) og 16,50 ml af HCI (3.7) eru leyst upp i
u.p.b. 800 ml af vatni. Syrustigid er stillt af vid 2,20. Fyllt er ad 1 litra med vatni.

3.25.  Skolunarjatnalausnir, Gitbiinar samkvamt peim skilyrdunum sem eiga vid um pann greini sem er notadur (4.9).
3.26.  Ninhydrin profefni, utbuid samkvamt peim skilyrdum sem eiga vid um pann greini sem er notadur (4.9).
3.27.  Stadallausnir aminésyrna. Lausnirnar skal geyma vid leegri hita en 5 °C.
3.27.1. Stadalstofnlausn aminoésyrna (3.16.1).
¢ =2,5 umol/ml af hverri i saltsyru.
Er faanleg 4 almennum markadi.
3.27.2. Stadalstofnlausn systinsyru og mepioninsulfons, ¢ = 1,25 umol/ml.

I 1 litra meeliflssku eru 0,2115 g af systinsyru (3.16.2) og 0,2265 g af mepioninsulfoni (3.16.3) leyst upp i
sitratjafhalausninni (3.24) og fyllt ad markinu med sitratjafnalausninni. Geymist vid legri hita en 5 °C og ekki
lengur en i 12 manudi. Pessi lausn er ekki notud ef stadalstofnlausnin (3.27.1) inniheldur systinsyru og
mebioninsulfon.
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3.27.3. Stadalstofnlausn innri stadals, t.d. norlefsins, ¢ =20 umol/ml.

I meliflosku eru 0,6560 g af norlefsini (3.13) leyst upp i sitratjafnalausninni (3.24) og fyllt ad 250 ml med
sitratjafhalausninni. Geymist vid leegri hita en 5 °C og ekki lengur en i 6 manudi.

3.27.4. Kvordunarlausn stadalamindsyrna til notkunar med vatnsrofsefnum, ¢ = 5 nmol/50 pl af systinsyru og
mepioninsulfoni og ¢ = 10 nmol/50 pl af hinum aminésyrunum. 2,2 g af natriumkloéridi (3.10) eru leyst upp i 30 ml
af sitratjathalausn (3.24) 1 100 ml bikarglasi. 4,00 ml af stadalstofnlausn aminésyrnanna (3.27.1), 4,00 ml af
stadalstofnlausn systinsyru og mepioninsulfonins (3.27.2) og 0,50 ml af stadalstofnlausn innri stadalsins (3.27.3), ef
hann er notadur, er batt vid. Syrustigid er stillt af vid 2,20 med natriumhydroxidi (3.18).

Melt magn er sett i 50 ml meaeliflosku, fyllt ad marki med sitratjathalausn (3.24) og blandad.
Geymist vid laegri hita en 5 °C og ekki lengur en i 3 manudi.
Sja einnig athugasemd 9.1.

3.27.5. Kvordunarlausn af stadalamindsyrum til notkunar med vatnsrofsefnum sem eru utbuin i samreemi vid 1id 5.3.3.1 og
eru til notkunar med utdrattum (5.2). Kvordunarlausnin er utbuin i samraemi vid 1id 3.27.4 en natriumkloridi er
sleppt.

Geymist vid laegri hita en 5 °C og ekki lengur en i 3 manudi.

4. Bunadur

4.1. 100 eda 250 ml flaska med kiptum botni, med baksvala.

4.2. 100 ml glerflaska ur borsilikati med skraftappa med péttihring Gr gimmii/tefloni (t.d. Duran, Schott) til notkunar i
hitaskapnum.

4.3. Hitaskapur med blestri og hitastilli sem hefur meiri nakveemni en + 2 °C.

44. Syrustigsmeelir (aflestur med premur aukastéfum).

4.5. Himnusia (0,22 pm).

4.6. Skilvinda.

4.7. Hverfieimir undir lagprystingi.

4.38. Vélhristari eda segulhraeribuinadur.

4.9. Aminésyrugreinir eda haprystivokvaskiljunarbinadur med jonagreiningarstulu, bunadur til afleidumyndunar
ninhydrins eftir sulu og nema til ljosmalingar.

Stulan er pokkud med sulfonudum polystyrenresinum sem geta skilid aminésyrurnar hverja fra annarri og einnig fra
o00rum efnum sem innihalda ninhydrin. Rennslid i jafnalausnar- og ninhydrinlinunum er knuid af delum sem hafa
rennslisstodugleika sem nemur + 0,5% 4 pvi timabili sem st6dlud kvordun og greining a syninu fer fram.

Mogulegt er ad framkvaema vatnsrof med sumum amindsyrugreinum par sem vatnsrofsefnid, sem hefur
natriumstyrkinn ¢ = 0,8 mol/l og inniheldur allan maurasyruafganginn ur oxuninni, er notad. Adrir greinar skilja
ekki tilteknar aminosyrur { sundur 4 fullneegjandi hatt ef vatnsrofsefnid inniheldur umframmagn maurasyru og/eda
hefur mikinn natriumjoénastyrk. I pvi tilviki er magn syrunnar minnkad i u.p.b. 5 ml med uppgufun eftir vatnsrofid
og adur en syrustigiod er stillt af. Uppgufunin skal framkvaemd i loftteemi vid hitastig ad hamarki 40 °C.

5. Aodfero

5.1. Undirbuiningur synis

Synid er malad pannig ad pad fari gegnum 0,5 mm sigti. Syni, sem eru mjog rok, verdur annadhvort ad loftpurrka,
vid hitastig sem er ekki haerra en 50 °C, eda frostpurrka adur en pau eru molud. Fiturik syni skal draga ut med
jardoliueter (3.12) adur en pau eru molud.
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5.2.

5.3.

53.2.1.

53.2.2.

53.2.3.

Akvéroun d 6bundnum aminésyrum i f60ri og forblondum

Heefilegt magn (1-5 g) af syninu, sem hefur verid undirbwid (5.1), er vegid med 0,2 mg nakvemni og sett i
keiluflésku og 100,0 ml af utdrattarblondu (3.21) beett ut i. Blandan er hrist 4 vélhristaranum eda med
segulhreribunadinum (4.8) i 60 min. Botnfallid er 14tid setjast til og 10,0 ml af flotinu eru fluttir med pipettu i 100
ml bikarglas.

5,0 ml af sulfésalisylsyrulausninni (3.22) er batt vid og hrert 4 medan, haldid er afram ad hrera med
segulhreribunadinum i 5 minutur. Flotid er siad eda skilid i skilvindunni til pess ad fjarleegja botnfall. 10,0 ml af
peirri lausn eru settir i 100 ml bikarglas og syrustigid stillt af vid 2,20 med natriumhydroxidlausninni (3.18), sett i
meliflésku af heppilegri staerd med sitratjafnalausninni (3.24) og fyllt ad markinu med jafnalausninni (3.24).

Ef notadur er innri stadall er 1,00 ml af innri stadli (3.27.3) baett vid fyrir hverja 100 ml af endanlegu lausninni og
fyllt ad markinu med jafnalausninni (3.24).

AJ pvi loknu er vokvaskiljun framkvaemd i samrami vid 1id 5.4.

Ef utdreettirnir eru ekki rannsakadir samdaegurs verdur ad geyma pa vid legri hita en 5 °C.
Akvérdun a heildaraminésyrum

Oxun

0,1 til 1 g af syninu, sem hefur verid undirbuid (5.1), er vegid med 0,2 mg nakvemni og sett i:

— 100 ml flosku med kaptum botni (4.1) fyrir opid vatnsrof (5.3.2.3), eda

— 250 ml flosku med kaptum botni (4.1) ef litill natriumstyrkur er naudsynlegur (5.3.3.1), eda

— 100 ml flosku med skruftappa (4.2) (fyrir lokad vatnsrof 5.3.2.4).

Koéfnunarefnisinnihald vegna synisskammtsins verdur ad vera um 10 mg og rakainnihaldid ma ekki vera meira en
100 mg.

Flaskan er sett i isvatnsbad og keeld i 0 °C, 5 ml af oxunarblondu (3.23) er bett vid og blandad med glerspada med
sveigdum enda. Floskunni med spadanum i er lokad med loftpéttri filmu, isvatnsbadid med lokada ilatinu er sett i
keliskap vid 0 °C og latid standa par i 16 klukkustundir. Eftir 16 klukkustundir er pad tekid ur keliskapnum og
umframoxunarprofefninu sundrad med pvi ad bata vid 0,84 g af natriumdisulfiti (3.4).

bvi naest er haldid afram eins og lyst er i 1i0 5.3.2.1.
Vatnsrof
Vatnsrof 4 oxudum synum

25 ml af vatnsrofsblondunni (3.20) er baett vid oxada synid sem hefur verid undirbuid samkvemt 1id 5.3.1 og pess
skal geett ad skola vandlega nidur allri leif synisins sem lodir vid hlidar ilatsins og spadann.

AJ pessu loknu er haldid afram samkvamt 1id 5.3.2.3 eda 1id 5.3.2.4, eftir pvi hvada vatnsrofsadferd er fylgt.
Vatnsrof 4 6oxudum synum

0,1 til 1 g af syninu, sem hefur verid undirbuid (5.1), er vegid med 0,2 mg ndkvemni og sett annadhvort i 100 ml
eda 250 ml flosku med kuptum botni (4.1) eda i 100 ml flosku med skruftappa (4.2). Kéfnunarefnisinnihald i vegna
synisskammtinum verdur ad vera um 10 mg. 25 ml af vatnrofsblondunni (3.20) er batt varlega vid og blandad
saman vid synid. Haldid er afram annadhvort samkvamt 1id 5.3.2.3 eda 1id 5.3.2.4.

Opid vatnsrof

bremur glerperlum er bett ut i blonduna i floskunni (undirbuin samkvaemt 1id 5.3.2.1 eda 1id 5.3.2.2) og latid
bullsj6da undir bakfledi i 23 klukkustundir. begar vatnsrofi er lokid er skolad ur baksvalanum med 5 ml af
sitratjathalausn (3.24). Flaskan er aftengd og keeld i isbadi.

Haldid er afram samkvemt 1id 5.3.3.
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5.3.2.4. Lokad vatnsrof
Flaskan, sem inniheldur blonduna sem hefur verid undirbtiin samkvaemt 1id 5.3.2.1 eda 5.3.2.2, er sett i hitaskap
(4.3) vid 110 °C. Skruftappinn er lagdur laus 4 fléskuna og latinn vera par fyrstu klukkustundina til pess ad koma i
veg fyrir ad prystingur myndist (vegna myndunar loftkenndra efna) og sprenging verdi. Ekki ma loka ilatinu med
tappanum. Eftir eina klukkustund er ilatinu lokad med tappanum og bad 1atid vera i hitaskapnum (4.3) i 23
klukkustundir. Eftir ad vatnsrofi er lokid er flaskan tekin ur hitaskapnum, tappinn skrufadur varlega af og floskunni
komid fyrir i isvatnsbadi. Latid kdlna.
Allt eftir pvi hvada adferd er notud til ad stilla syrustigio af (5.3.3) skal setja hid malda magn, sem er i flskunni,
annadhvort i 250 ml bikarglas eda 250 ml flosku med kuptum botni med pvi ad nota sitratjathalausn (3.24).
Haldid er afram samkvaemt 1id 5.3.3.

5.3.3. Syrustig stillt af
Haldid er afram samkveemt 1id 5.3.3.1 eda 1id 5.3.3.2, eftir pvi hver vikmork amindsyrugreinisins (4.9) fyrir natrium
eru, pegar syrustigid er stillt af.

5.3.3.1. Fyrir vokvaskiljunarkerfi (4.9) sem krefjast litils natriumstyrks
Radlegt er ad nota innri stadalstofnlausn (3.27.3) pegar greiningarteki fyrir amindsyrur, sem krefjast litils
natriumstyrks, eru notud (pegar draga parf ur syruinnihaldinu).
I pessu tilviki er 2,00 ml af innri stadalstofnlausninni (3.27.3) beett vid vatnsrofsefnid 4dur en uppgufun verdur.
Tveimur dropum af I-oktanoli (3.15) er batt vid vatnsrofsefnid sem fékkst samkveaemt 1id 5.3.2.3 eda 1id 5.3.2.4.
Rummalid er minnkad i 5-10 ml med hverfieimi (4.7) vid 40 °C og vid undirprysting. Ef rimmalid verdur fyrir
slysni minna en 5 ml skal kasta vatnsrofsefninu og endurtaka greininguna.
Syrustigid er stillt af vid 2,20 med natriumhydroxidlausninni (3.18) og haldid afram eins og lyst er i 1id 5.3.4.

5.3.3.2. Fyrir alla adra aminésyrugreina (4.9)
Vatnsrofsefnin, sem fengust samkvemt 1id 5.3.2.3 eda 1id 5.3.2.4, eru hlutleyst ad hluta med pvi ad baeta 17 ml af
natriumhydroxidlausn (3.17) varlega vid og hraera i um leid og tryggja ad hitastigio sé avallt laegra en 40 °C.
Vid stofuhita er syrustigid stillt af vid 2,20 med natriumhydroxidlausn (3.17) og i lokin med natriumhydroxidlausn
(3.18). Haldid er afram eins og lyst er i 1id 5.3.4.

5.3.4. Synislausn fyrir litskiljun
Melt magn syrustillta vatnsrofsefnisins (5.3.3.1 eda 5.3.3.2) er flutt med sitratjafnalausninni (3.24) i 200 ml
meliflésku og fyllt ad markinu med jafnalausninni (3.24).
Ef innri stadall hefur ekki pegar verid notadur er 2,00 ml af innri stadli (3.27.3) bett vid og fyllt ad markinu med
sitratjafhalausninni (3.24). Blandist vandlega.
Ad pvi loknu fer litskiljun (5.4) fram.
Ef synislausnirnar eru ekki rannsakadar samdaegurs verdur ad geyma per vid laegri hita en 5 °C.

5.4. Litskiljun

Adur en litskiljun fer fram skal lata tdrattinn (5.2) eda vatnsrofsefnid (5.3.4) na stofuhita. Blandan er hrist og
hafilegt magn siad gegnum 0,22 pm himnusiu (4.5). Jénagreining er framkveamd 4 teeru lausninni, sem pa fest, med
aminosyrugreini (4.9).

Innsprautunin getur hvort sem er verid handvirk eda sjalfvirk. Mikilvaegt er ad sama magni lausnar + 0,5% sé bztt
vid suluna vid greiningu 4 stodlum og synum nema pegar innri stadall er notadur og ad hlutfall natriums 4 moti
aminodsyru i stadlinum og synislausnunum s¢ hid sama ad svo miklu leyti sem pvi verdur vid komid.
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bad hversu oft kvardanir eru gerdar fer eftir stodugleika ninhydrinprofefnisins og stodugleika greiningarkerfisins.
Stadal- eda synislausnin er pynnt med sitratjafnalausn (3.24) pannig ad toppflatarmalid fyrir stadalinn verdi 30—
200% af toppflatarmalinu fyrir amindsyrurnar i synislausninni.

Smaveegilegur munur er 4 litskiljun amindsyrna eftir pvi hvada tegund greinis og hvers konar resin er notad. Kerfio,
sem verdur fyrir valinu, verdur ad geta skilid aminésyrurnar hverja fra annarri og einnig fra 60rum efnum sem
innihalda ninhydrin. Innan pess svids, sem litskiljunarkerfid spannar, @tti ad fast linuleg svorun vid breytingum a
magni amindsyrna sem beaett er vid suluna.
I litskiljuninni gilda hlutfollin milli 6ldudals og hadartopps, sem getid er um hér 4 eftir, pegar jafamolar lausn (ad
bvi er vardar amindsyrurnar sem er verid ad akvarda) er greind. Lausnin sem hefur jafthan moélstyrk skal ad minnsta
kosti innihalda 30% af pvi hamarksmagni hverrar amin6syru sem aminoésyrugreiningarkerfid (4.9) getur melt af
nakvemni.
Fyrir adskilnad 4 preonini og serini ma hlutfall 6ldudals og haedartopps fyrir pa laegri af peim tveimur amindsyrum,
sem skarast a skiljuritinu, ekki fara yfir 2:10 (ef einungis er verid ad akvarda syst(e)in, mepionin, prednin og lysin
mun 6no6gur adskilnadur fra samliggjandi toppum hafa slem ahrif & akvordunina). Fyrir allar adrar aminésyrur
verdur adskilnadurinn ad vera betri en 1:10.
Kerfid verdur ad tryggja ad lysin sé skilid fra ,,lysingervingum* og ornitini.
6. Utreikningur nidurstadna
Toppflatarmal synis- og stadallausnarinnar er melt fyrir hverja einstaka amindsyru og magnid (X), i grommum af
aminodsyru i hverju kildgrammi synisins, er reiknad 4 eftirfarandi hatt:
X = AxcxMxV
B xm x 1000
R D
Ef innri stadall er notadur skal margfalda med: el
A = toppflatarmal, vatnsrofsefni eda utdrattur
B = toppflatarmal, stadalkvordunarlausn
C = toppflatarmal, innri stadall i vatnsrofsefni eda utdreetti
D = toppflatarmal, innri stadall, stadalkvordunarlausn
M = moélpungi amindésyrunnar sem er akvordud
¢ = styrkur stadallausnarinnar i pmol/ml
m = pyngd synisins (g) (leidrétt fyrir upprunalega pyngd ef pad er purrkad eda fitusneytt)
V = mlheildarvatnsrofsefnis (5.3.4) eda ml reiknads heildarpynningarrimmals Gtdrattarins (6.1).
Systin og systein eru bzdi akvordud sem systinsyra i vatnsrofsefnum oxada synisins, en reiknud sem systin
(CeH12N>04S,, M 240,30 g/moél) med pvi ad nota moélpungann M 120,15 g/mol (= 0,5 x 240,30 g/mol).
Mebidnin er akvardad sem mebpioninstlfon i vatnsrofsefnum oxada synisins, en reiknad sem mepionin med pvi ad
nota M fyrir mepionin: 149,21 g/mol.
Viobztt, 6bundid mepionin er akvardad eftir utdratt sem mepionin, vid utreikning er sama M notad.
6.1. Heildarpynningarrimmal utdratta (F) fyrir akvoroun a4 6bundnum aminoésyrum (5.2) er reiknad 4 eftirfarandi hatt:

100 ml x (10 ml + 5 ml) . Vv
10 ml 10

F=

V = rammal lokattdrattar.
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7. Mat a aoferdinni

Adferdin var profud 1990 med alpjodlegri samanburdarprofun 4 fjorum mismunandi gerdum af fodri (blondudu
svinaf6ori, fodurblondu handa holdakjuklingum, protinpykkni, forblondu). Nidurstodur medaltals- og stadalfraviks,
begar einfarar hafa verid utilokadir, eru gefnar upp i toflunum i pessum 1id:

Meodalgildi i g/kg
Aminésyra
Vidmidunarefni

breonin Syst(e)in Mebionin Lysin

Blandad svinafodur 6,94 3,01 3,27 9,55
n=15 n=17 n=17 n=13

Foéourblanda handa 9,31 3,92 5,08 13,93
holdakjuklingum n=16 n=18 n=18 n=16
Protinpykkni 22,32 5,06 12,01 47,74
n=16 n=17 n=17 n=15

Forblanda 58,42 — 90,21 98,03
N=16 n=16 n=16

n = fjoldi rannsoknarstofa sem tekur patt i profuninni.

7.1. Endurtekningarnakvemni

Endurtekningarnakvaemnin er gefin upp i eftirfarandi toflu, sem ,,stadalfravik innan rannsoknarstofu i ofangreindu,
alpjodlegu samanburdarprofuninni:

Stadalfravik innan rannséknarstofu (S,) i g/kg

Aminosyra
Vidmidunarefni

breodnin Syst(e)in Mebidnin Lysin

Blandad svinafodur 0,13 0,10 0,11 0,26
n=15 n=17 n=17 n=13

Foourblanda handa 0,20 0,11 0,16 0,28
holdakjuklingum n=16 n=18 n=18 n=16

Protinpykkni 0,48 0,13 0,27 0,99
n=16 n=17 n=17 n=15

Forblanda 1,30 — 2,19 2,06
N=16 n=16 n=16

n = fjoldi rannsoknarstofa sem tekur patt i profuninni.

Fraviksstudull (%) fyrir stadalfravik innan rannséknarstofu (S,)

Aminésyra
Vidmidunarefni

breonin Syst(e)in Mebionin Lysin

Blandad svinafodur 1,9 3,3 3,4 2,8
n=15 n=17 n=17 n=13

Fodurblanda handa 2,1 2,8 3,1 2,1
holdakjuklingum n=16 n=18 n=18 n=16

Protinpykkni 2,7 2,6 2,2 2,4
n=16 n=17 n=17 n=15
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Aminésyra
Vidmidunarefni
breonin Syst(e)in Mebionin Lysin
Forblanda 2,2 — 2,4 2,1
n=16 n=16 n=16

n = fjoldi rannsoknarstofa sem tekur patt i profuninni.

7.2 Samanburdarndkvemni

Nidurstodurnar fyrir stadalfravik milli rannsoknarstofa i ofangreindu samanburdarprofuninni koma fram i

eftirfarandi t6flu:

Stadalfravik milli rannsoknarstofa (S,) i g/kg

Aminosyra
Vidmidunarefni
breodnin Syst(e)in Mebidnin Lysin
Blandad svinafodur 0,28 0,30 0,23 0,30
n=15 n=17 n=17 n=13
Foourblanda handa 0,48 0,34 0,55 0,75
holdakjuklingum n=16 n=18 n=18 n=16
Protinpykkni 0,85 0,62 1,57 1,24
n=16 n=17 n=17 n=15
Forblanda 2,49 — 6,20 6,62
n=16 n=16 n=16
n = fjoldi rannsoknarstofa sem tekur patt i profuninni.
Fraviksstudull (%) fyrir stadalfravik innan rannséknarstofu (S,)
Aminodsyra
Vidmidunarefni
breodnin Syst(e)in Mepidnin Lysin
e 4,1 9,9 7,0 32
Blandad svinafodur n=15 n=17 n=17 n=13
F6durblanda handa 5,2 8,8 10,9 5,4
holdakjuklingum n=16 n=18 n=18 n=16
" . 3,8 12,3 13,0 3,0
Prétinpyldkni n=16 n=17 n=17 n=15
43 6,9 6,7
Forblanda n=16 — =16 n=16

n = fjoldi rannsoknarstofa sem tekur patt i profuninni.

8. Notkun viomidunarefna

Sannprofa skal hvort adferdin hafi verid framkveemd 4 réttan hatt med p vi ad endurtaka melingar 4 vottudum
vidmidunarefnum pegar pau fast. Melt er med pvi ad kvardad sé med vottadri amindsyrukvordunarlausn.

9. Athugasemdir

9.1. Vegna bpess ad greiningarteeki fyrir amindsyrur eru mismunandi skal lita & endanlegan styrk kvordunarlausna
stadalamindsyrna (sja 3.27.4 og 3.27.5) og vatnsrofsefna ( sja 5.3.4) sem vidmidun.
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Athuga verdur fyrir allar amindsyrur pad svid sem linuleg svorun buinadarins spannar.
Stadallausnin er pynnt med sitratjafnalausn til ad fa toppflatarmal i midju svidsins.

9.2. Ef haprystivokvaskiljunarbuinadur er notadur til ad greina vatnsrofsefnin skulu tilraunaskilyrdi vera sem hagstaedust
i samreemi vid radleggingar framleidandans.

9.3. Ef adferdin er notud fyrir fo6dur sem inniheldur meira en 1% af kloridi (pykkni, steinefnafodur, fodurbzetir) er hatt
vid ad mepidnin verdi vanmetid og pa verdur sérstok medhondlun ad fara fram.
G. AKVORDUN A TRYPTOFANI

1. Tilgangur og gildissvid
Med pessari adferd er unnt ad dkvarda heildarinnihald tryptoéfans og 6bundid tryptoéfan i f60ri. Med adferdinni er
ekki heegt ad greina 4 milli D- og L-forma.

2. Meginregla
Vid akvordun 4 heildarinnihaldi tryptofans er synid vatnsrofid vid basisk skilyrdi med mettadri
bariumhydroxidlausn og hitad 1 110 °C i 20 klukkustundir. Eftir vatnsrof er innri stadli beatt vid.
Vid akvordun 4 6bundnu tryptofani er synid dregid ut vid orlitid sur skilyrdi med innri stadli.
Tryptofanid og innri stadallinn i vatnsrofsefninu eda i utdrettinum eru akvoroud med haprystivokvaskiljun og
flarskinsgreiningu.

3. Profefni

3.1. Nota skal tvieimad vatn eda vatn af sambearilegum gadum (edlisleidni < 10 pS/cm).

3.2 Stadalefni: tryptofan (hreinleiki/innihald = 99%), purrkad vid loftteemi yfir fosforpentoxidi.

3.3. Innra stadalefni: a-metyl-tryptofan (hreinleiki/innihald = 99%), purrkad vid loftteemi yfir fosférpentoxioi.

3.4. Bariumhydroxid-okta-hydrat (pess skal gtt ad Ba(OH), . 8 H,O komist ekki i teeri vid loft i of miklum meeli til pess
a0 fordast myndun BaCO; sem gaeti truflad akvordunina) (sja athugasemd 9.3).

3.5. Natriumhydroxid.

3.6. Ortofosforsyra, w (massahlutfall) = 85%.

3.7. Saltsyra, py = 1,19 g/ml.

3.8. Metanol, af hreinleika sem krafist er i haprystivokvaskiljun.

3.9. Jardoliueter, sudumarksbil 40-60 °C.

3.10.  Natriumhydroxidlausn, ¢ = 7,5 mol/1:
Leyst eru upp 40,0 g af NaOH (3.5) 1 vatni og fyllt ad 1 litra med vatni (3.1).

3.11.  Saltsyra, c = 6 moV/l:

492 ml af HCI (3.7) eru pynntir ad 1 litra med vatni.
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3.12.  Saltsyra, c = 6 moV/l:
82 ml af HCI (3.7) eru pynntir ad 1 litra med vatni.

3.13.  Saltsyra, c=0,1 mol/l:
8,2 ml af HC1 (3.7) eru pynntir ad 1 litra med vatni.

3.14.  Ortofosforsyra, c = 0,5 mol/l:
34 ml af ortofosforsyru (3.6) eru pynntir ad 1 litra med vatni (3.1).

3.15.  Oblondud tryptéfanlausn (3.2), ¢ = 2,50 umol/ml:
I 500 ml meliflosku eru 0,2553 g af tryptofani (3.2) leyst upp i saltsyru (3.13) og fyllt ad markinu med saltsyru
(3.13). Geymist vid —18 °C i fjorar vikur hid mesta.

3.16.  Oblondusd, innri stadallausn, 2,50 pumol/ml:
I 500 ml meliflosku eru 0,2728 g af a-metyl-tryptofani (3.3) leyst upp i saltsyru (3.13) og fyllt ad markinu med
saltsyru (3.13). Geymist vid —18 °C i fjorar vikur hid mesta.

3.17.  Stadalkvordunarlausn tryptofans og innri stadals:
Teknir eru 2,00 ml af 6blandadri tryptéfanlausn (3.15) og 2,00 ml af dblandadri lausn (3.16) af innri stadlinum (a-
metyl-tryptofan). Pynnt med vatni (3.1) og metanoli (3.8) i u.p.b. sama rammal og u.p.b. sama styrk metanols (10—
30%) og tilbuna vatnsrofsefnid.
Lausnin skal vera nylogud vid notkun.
Varna skal pvi ad solarljos skini beint 4 hana medan hin er tilreidd.

3.18.  Ediksyra

3.19.  1,1,1-triklor-2-metyl-2-propanodl.

3.20.  Etan6lamin w (massahlutfall) > 98%.

3.21. Lausnafl gaf1,1,1-triklor-2-metyl-2-prépandli (3.19) 1 100 ml af metandli (3.8).

3.22.  Ferdafasi fyrir haprystivokvaskiljun. 3,00 g af ediksyru (3.18) + 900 ml af vatni (3.1) + 50,0 ml lausn (3.21) af
1,1,1-trikl6r-2-metyl-2-propanoli (3.19) 1 metanoli (3.8) (1 g/100ml). Syrustigid er stillt af vid 5,00 med etandlamini
(3.20). Fyllt er ad 1 000 ml med vatni (3.1).

4. Bunadur

4.1. Haprystivokvaskiljunarbunadur med flarskinsnema.

4.2. Vokvaskiljunarsula, 125 mm x 4 mm, C18, 3 um pokkunarefni eda sambzrilegt.

4.3. Syrustigsmeelir.

44. Polypropylenflaska, sem tekur 125 ml, med vidum halsi og skruftappa.

4.5. Himnusia, 0,45 pm.

4.6. Gufusefir, 110 (£ 2) oC, 1,4 (= 0,1) bor.

4.7. Vélhristari eda segulhraeribtinadur.

4.8.

Idublandari.
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5.1.

5.2.

5.3.

5.4.

Aodfero
Undirbuningur syna

Synid er malad pannig ad pad fari gegnum 0,5 mm sigti. Syni, sem eru mjog rok, verdur annadhvort ad loftpurrka,
vid hitastig sem er ekki haerra en 50 °C, eda frostpurrka adur en pau eru molud. Fiturik syni skal draga ut med
jardoliueter (3.9) 4dur en pau eru molud.

Akvéroun G 6bundnu triptofani (itdreetti)

Hefilegt magn (1-5 g) af syninu, sem hefur verid tilreitt (5.1), er vegid med 1 mg nakvemni og sett i keiluflosku.
Beett er vid 100,0 ml af saltsyru (3.13) og 5,00 ml af éblandadri, innri stadallausn (3.16). Hrist eda blandad 4
vélhristaranum eda med segulhraeribunadinum (4.7) 1 60 min. Botnfallid er 1atid setjast til og 10,0 ml af flotinu eru
fluttir med pipettu i bikarglas. 5 ml af ortofosforsyru (3.14) er batt vid. Syrustigid er stillt af vid 3 med
natriumhydroxidi (3.10). Neegu metanoli (3.8) er batt vid pannig ad styrkur metanols i lokalausninni verdi 4 bilinu
10 til 30%. Lausnin er sett i haefilega stora mealiflosku og pynnt ut med vatni i rammal sem naudsynlegt er fyrir
vokvaskiljunina (u.p.b. sama rammal og stadalkvordunarlausnin (3.17)).

Nokkrir ml af lausninni eru siadir i gegnum 0,45 pm himnusiu (4.5) 4dur en peim er sprautad 4
haprystivokvaskiljunarsuluna. A9 pvi loknu er vokvaskiljun framkvamd i samremi vid 1id 5.4.

Varna skal pvi ad sélarljos skini beint 4 stadallausnina og utdreettina. Ef ekki er mogulegt ad greina utdreettina
samdaegurs ma geyma Utdreettina vid 5 °C i prja daga hid mesta.

Akvéroun a heildartryptofani (vatnsrofsefni)

Vega skal 0,1 til 1 g af tilreidda syninu (5.1) med 0,2 mg nakvemni og setja i polypropylenflosku (4.4).
Kofnunarefnisinnihald i vegna synisskammtinum verdur ad vera um 10 mg. Bett er vid 8,4 g af barfumhydroxio-
okta-hydrati (3.4) og 10 ml af vatni. Blandad med idublandara (4.8) eda segulhreribunadi (4.7). Teflonhudadi
segullinn er latinn vera i blondunni. Hlidar ilatsins eru skoladar med 4 ml af vatni. Skruftappinn er settur 4 og
floskunni er lokad lauslega. Petta er sett i gufusafi (4.6) med sjodandi vatni og gufu og latid vera i 30 til 60 minutur.
Gufusafinum er lokad og gufuseft vid 110 ( 2) °C i 20 klukkustundir.

Adur en gufusafirinn er opnadur er hitinn leekkadur i rétt undir 100 °C. I pvi skyni ad koma i veg fyrir ad Ba(OH), -
8 H,O kristallist er 30 ml af vatni, sem er vid stofuhita, batt vid heitu blonduna. Hrist eda hraert varlega. Bett er vid
2,00 ml af 6blandadri lausn (3.16) af innri stadlinum (a-metyl-tryptofani). flatin eru keeld 4 vatns-/isbadi i 15
minutur.

Sidan er 5 ml af ortofosforsyru (3.14) baett vid. f1atid er 1atid vera i kaelibadinu og hlutleyst med HCI (3.11) medan
hreert er 1 og syrustigid er stillt af vid 3,0 med HCI (3.12). Neegu metanoli (3.8) er baett vid p annig ad styrkur
metanols i lokalausninni verdi 4 bilinu 10 til 30%. Petta er sett i hefilega stora maliflosku og pynnt Gt med vatni i
pad rummal sem skilgreint er fyrir vokvaskiljunina (til demis 100 ml). Vidbot af metanoli @tti ekki ad valda
utfellingu.

Nokkrir ml af lausninni eru siadir i gegnum 0,45 pm himnusiu (4.5) adur en peim er sprautad a
haprystivokvaskiljunarsuluna. A9 pvi loknu er vokvaskiljun framkvamd i samremi vid 1id 5.4.

Varna skal pvi ad solarljos skini beint & stadallausnina og vatnsrofsefnin. Ef ekki er mogulegt ad greina utdreettina
samdaegurs ma geyma Utdreettina vid 5 °C i prja daga hid mesta.

Akvéroun med haprystivokvaskiljun

Eftirfarandi skilyrdi vegna skolunar med fostum ferdafasa (isocratic elusion) eru til leidbeiningar; leyfilegt er ad
notast vid onnur skilyrdi svo framarlega sem pau skila sambzrilegum nidurstodum (sja einnig athugasemdir i 1id
9.1 0g9.2):

Voékvaskiljunarsula (4.2): 125 mm x 4 mm, C;s, 3 pm pokkunarefni eda sambeaerilegt.
Hitastig sulu: Stofuhiti
Ferdafasi (3.22): 3,00 g af ediksyru (3.18) + 900 ml af vatni (3.1) + 50,0 ml lausn (3.21) af 1,1,1-

triklor-2-metyl-2-propandli (3.19) i metanoli (3.8) (1 g/100 ml). Syrustigid er stillt
af vid 5,00 med etandlamini (3.20). Fyllt er ad 1 000 ml med vatni (3.1).

Rennsli: 1 ml/min.
Heildarkeyrslutimi: u.p.b. 34 min.
Greiningarbylgjulengd: orvunar: 280 nm, utgeislunar: 356 nm

Rummal innsprautunar 20 pl
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Utreikningur nidurstadna

Magn tryptofans (X) i g i 100 g syni er reiknad 4 eftirfarandi hatt:

Vi

V2

AXBxV;xexV,xM
CxD xV;x10000 xm

X

toppflatarmal fyrir innri stadal, stadalkvordunarlausn (3.17)
toppflatarmal fyrir tryptofan, Gtdratt (5.2) eda vatnsrofsefni (5.3)

raimmal 6bléndudu tryptofanlausnarinnar (3.15), gefid upp i ml (2 ml) sem bztt var vid kvordunarlausnina
3.17)

styrkur 6blondudu tryptofanlausnarinnar (3.15), gefinn upp i pmol/ml (= 2,50) sem bzett var vid
kvordunarlausnina (3.17)

rimmal 6bléndudu innri stadallausnarinnar (3.16), gefid upp i ml sem baett var vid pegar dregid var ut (5.2)
(= 5,00 ml) eda vid vatnsrofsefnid (5.3) (= 2,00 ml)

toppflatarmal fyrir innri stadal, utdratt (5.2) eda vatnsrofsefni (5.3)
toppflatarmal fyrir tryptofan, stadalkvordunarlausn (3.17)

rimmal 6bléndudu innri stadallausnarinnar (3.16), gefid upp i ml (= 2,00 ml) sem baett var vid
stadalkvordunarlausnina (3.17)

byngd synisins, gefin upp i g (leidrétt fyrir upprunalega pyngd, ef pad er purrkad og/eda fitusneytt)
molpungi tryptofans (= 204,23 g/mol)

Endurtekningarnakvaemni

Mismunurinn 4 nidurstédum tveggja samhlida dkvardana sem framkvaemdar eru 4 sama syninu skal ekki vera meiri
en 10% af nidurstodunni sem hefur heesta gildid.

Nidurstoour ur samstarfsrannsékn

Gerd var samstarfsrannsokn 4 vegum Bandalagsins (fjorda samanburdarprofunin) par sem prju syni voru greind af
allt ad 12 rannsoknarstofum til ad votta adferdina fyrir vatnsrof. Samhlida (5) greiningar voru gerdar a hverju syni.

Nidurstodurnar koma fram i eftirfarandi toflu:
. Syni 2 L.
Syni 1 P S Syni 3
P Svinafédur sem L-tryptofani er . S
Svinafoédur beett vid Fodurpykkni fyrir svin
L 12 12 12
n 50 55 50
Medalgildi [g/kg] 2,42 3,40 4,22
s: [g/kg] 0,05 0,05 0,08
r [g/kg] 0,14 0,14 0,22
CV, [%] 1,9 1,6 1,9
Sk [g/kg] 0,15 0,20 0,09
R [g/kg] 0,42 0,56 0,25
CVg [%] 6,3 6,0 2,2
L = {joldi rannsoknarstofa sem skilar inn nidurst6dum
n = {joldi einstakra nidurstadna sem fast par sem einfarar hafa verid utilokadir (sanngreint med Cochran-Dixon-
einfaraprofun)

sr = stadalfravik endurtekningarndkvaemni
Sk = stadalfravik samanburdarnakvamni
r = endurtekningarnakvamni
R = samanburdarndkvemni
CV, = fraviksstudull endurtekningarnakvaemni, %

CVr

fraviksstudull samanburdarnakveemni, %
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Onnur samstarfsrannsokn (pridja samanburdarpréfunin) var gerd 4 vegum Bandalagsins par sem tvo syni voru
greind 4 allt ad 13 rannsoknarstofum til ad votta adferdina fyrir utdratt 4 obundnu tryptoéfani. Samhlida (5)
greiningar voru gerdar 4 hverju syni. Nidurstodurnar koma fram i eftirfarandi t6flu:

L Syni 5
Hveiti- iynslo%ablan da Hveiti- og sojablanda (= syni 4) med
& 50) vidbattu tryptofani (0,457 g/kg)
L 12 12
n 55 60
Medalgildi [g/kg] 0,391 0,931
s: [g/kg] 0,005 0,012
r [g/kg] 0,014 0,034
CV, [%] 1,34 1,34
Sk [g/kg] 0,018 0,048
R [g/kg] 0,050 0,134
CVr [%] 4,71 5,11
L = {joldi rannsoknarstofa sem skilar inn nidurst6dum
n = {fjoldi einstakra nidurstadna sem fast par sem einfarar hafa verid utilokadir (sanngreint med Cochran-Dixon-
einfaraprofun)

S; = stadalfravik endurtekningarnakveemni
Sk = stadalfravik samanburdarnakvamni
r = endurtekningarnakvemni
R = samanburdarnakvaemni
CV, = fraviksstudull endurtekningarnakveemni, %
CVy = fraviksstudull samanburdarnakvaemni, %
Onnur samanburdarpréfun var gerd & vegum Bandalagsins par sem fjogur syni voru greind & allt ad sjo
rannsoknarstofum med pad ad markmidi ad fa vottun fyrir vatnsrof tryptofans. Nidurstodurnar koma fram hér 4 eftir.
Sambhlida (5) greiningar voru gerdar 4 hverju syni.

Syni 1 Syni 2 Syni 3 Syni 4

Blandad svinafodur Fituskert fiskimjol Sojabaunamjol Undanrennuduft
(CRM 117) (CRM 118) (CRM 119) (CRM 120)
L 7 7 7 7
n 25 30 30 30
Medalgildi [g/kg] 2,064 8,801 6,882 5,236
s: [g/kg] 0,021 0,101 0,089 0,040
r [g/kg] 0,059 0,283 0,249 0,112
CV, [%] 1,04 1,15 1,30 0,76
Sk [g/kg] 0,031 0,413 0,283 0,221
R [g/kg] 0,087 1,156 0,792 0,619
CVg [%] 1,48 4,69 4,11 4,22
L = {joldi rannsoknarstofa sem skila inn nidurstodum
n = {fjoldi einstakra nidurstadna sem fast par sem einfarar hafa verid utilokadir (sanngreint med Cochran-Dixon-
einfaraprofun)
sr = stadalfravik endurtekningarndkvaemni
SR = stadalfravik samanburdarnakvemni
r = endurtekningarnakvemni
R = samanburdarnakvaemni
CVr = fraviksstudull endurtekningarnakveemni, %
CVR = fraviksstudull samanburdarnakvemni, %
9. Athugasemdir
9.1. Eftirfarandi, sértaek skilyrdi fyrir vokvaskiljun geta gefid betri skiljun 4 tryptofani og a-metyl-tryptofani.
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9.2

9.3.

1.1

1.2

1.3.

Skolun med fostum ferdafasa og stigulhreinsun 4 stlu:

Voékvaskiljunarsila: 125 mm x 4 mm, C;g, 5 pm pokkunarefni eda sambeerilegt.

Hitastig sulu: 32°C

Ferdafasi: A: 0,01 mol/l KH,PO4/metanol, 95 + 5 (V + V).
B: metandl

Stigulferli: 0 min. 100% A 0% B
15 min. 100% A 0% B
17 min. 60% A 40% B
19 min. 60% A 40% B
21 min. 100% A 0% B
33 min. 100% A 0% B

Rennsli: 1,2 ml/min.

Heildarkeyrslutimi: u.p.b. 33 min.

Vokvaskiljunin er breytileg eftir tegund haprystivokvaskiljunar og eftir pvi hvernig pokkunarefni er notad i stluna.
Kerfid, sem valid er, skal geta gefid grunnlinuskiljun milli tryptofans og innri stadalsins. Enn fremur er mikilvegt ad
nidurbrotsefnin séu vel adskilin fra tryptofaninu og innri stadlinum. Keyra skal vatnsrofsefni an innri stadals i pvi
skyni ad athuga hvort 6hreinindi sé ad finna i grunnlinunni undir innri stadlinum. Mikilvaegt er ad keyrslutiminn sé
negilega langur fyrir skolun a 6llum nidurbrotsefnunum, ad 6drum kosti geta sidbunir skolunartoppar truflad seinni
skiljunarkeyrslur.

Innan pess svids, sem vokvaskiljunarkerfid spannar, etti ad fast linuleg svorun. Linulegu svérunina skal bera saman
vid stodugan (venjulegan) styrk innri stadalsins og mismunandi styrk tryptofans. Mikilvaegt er ad sterd toppanna
fyrir tryptoéfan og innri stadalinn séu innan linulegs svids haprystivokvaskiljunar-/flurskinskerfisins. Ef annadhvort
toppur/toppar tryptofans og/eda innri stadalsins eru of litlir eda of stérir skal endurtaka greininguna med syni af
annarri steerd og/eda 60ru lokarammali.

Bariumhydroxio

Eftir pvi sem bariumhydroxid er eldra reynist erfidara ad leysa pad upp. b etta leidir til pess ad lausnin fyrir
haprystivokvaskiljunina verdur ekki teer sem getur gefid lagar nidurstodur fyrir tryptofan.

H. AKVORDUN A HRARRI OL{U OG FITU
Tilgangur og gildissvid
bessi adferd er til ad akvarda hraa oliu og fitu i f60ri. Hin naer ekki yfir greiningu 4 oliufraejum og olivaldinum.

Notkun eftirfarandi tveggja adferda er had edli og samsetningu fodursins og tilefni pess ad greiningin er
framkvaemd.

Adferd A — Hra olia og fita sem heegt er ad draga beint 1t

Haegt er ad nota adferdina fyrir fodur ur jurtarikinu, nema pad sem fellur innan gildissvids adferdar B.

Adferd B — Heildarinnihald hrarrar oliu og fitu

Adferdina er haegt ad nota fyrir fodur ur dyrarikinu og fyrir allar f66urbléndur. Adferdina skal nota fyrir 61l efni sem
ekki er haegt ad draga alla oliu og fitu Ur an pess ad vatnsrof hafi farid fram (t.d. gluten, ger, kartofluprétin og adrar
afurdir sem eru unnar med adferdum & bord vid utpressun, vinnslu i flogur og hitun).

Tulkun nidurstadna

I 61lum peim tilvikum par sem heerri nidurstada faest med pvi ad beita adferd B en adferd A skal nidurstadan sem
fékkst med adferd B sampykkt sem hid rétta gildi.
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2. Meginregla

2.1. Adferd A
Synid er dregid Gt med jardoliueter. Leysirinn er eimadur burt og leifin purrkud og vegin.

2.2. Adferdo B
Synid er hitad med saltsyru. Blandan er kaeld og siud. Leifin er pvegin og purrkud og akvordud samkvamt adferd A.

3. Profefni

3.1. Jardoliveter, sudumarksbil: 40—-60 °C. Bromtalan skal vera laegri en 1 og leifin eftir uppgufun undir 2 mg/100 ml.

3.2. Natriumsulfat, vatnsfritt.

3.3. Saltsyra, ¢ =3 mol/L

3.4. Siunarefni, t.d. kisilgur, Hyflo-supercel.

4. Bunadur

4.1. Utdrattarbunadur. Ef hann er buinn vokvasugu (Soxhlet-taeki), skal bakflaedid vera pannig stillt ad teming verdi
u.p.b. 10 sinnum 4 klukkustund; ef vokvasuga er ekki fyrir hendi @tti bakfledid ad vera um 10 ml & minutu.

4.2. Utdrattarsokkar, sem eru lausir vid efni sem leysast i jardoliueter og med grop sem er i samraemi vid skilyrdin sem
sett eru 1 1i0 4.1.

4.3. Hitaskapur, annadhvort skapur med loftteemi stilltur 4 75 + 3 °C eda skapur med blestri sem er stilltur 4 100 + 3 °C.

5. Aodfero

5.1. Adferd A (sjalio 8.1)
5 g af syninu eru vegin med 1 mg nakvaemni og sett i Gtdrattarsokk (4.2) og hulin med fitufriu badmullarvatti.
Utdrattarsokkurinn er settur i utdrattarbunadinn (4.1) og dregid ut i sex klukkustundir med jardoliueter (3.1).
Jardoliueternum med utdrattinum er safnad i purra, vegna flésku sem i eru vikurkorn (*).
Leysirinn er eimadur burt. Leifin er sidan purrkud i hitaskapnum i eina og halfa klukkustund (4.3). Leifin er latin
kolna i purrkara (desiccator) og sidan vegin . burrkad er aftur i 30 minutur til ad tryggja ad pyngd oliu og fitu haldist
stodug (pyngdartap milli tveggja vigtana i r6d skal vera minna en eda jafnt og 1 mg).

5.2. Adferd B

2,5 g af syninu eru vegin med 1 mg nakveemni (sja 1id 8.2) og sett i 400 ml bikarglas eda 300 ml keiluflosku og 100
ml af saltsyru (3.3) og vikurkornum er baett vid. Urgler er sett yfir bikarglasid eda koma skal baksvala fyrir 4
keilufléskunni ef hiin er notud. Blandan er latin sj6da veegt yfir litlum loga eda 4 hitaplotu i eina klukkustund. Varast
skal a0 lata efnid festast vid hlidar ilatsins.

betta er keelt og naegjanlegu magni af siunarefni (3.4) er beett vid til pess ad varna pvi ad nokkur olia eda fita tapist
vid siun. Siad er gegnum rakan, fitufrian, tvéfaldan siupappir. Leifin er pvegin i k6ldu vatni par til hlutlaus siuvokvi
feest. Athuga skal hvort siuvokvinn innihaldi einhverja oliu eda fitu. Ef svo er gefur pad til kynna ad draga verdi
synid ut med jardoliueter, par sem adferd A er beitt 4dur en vatnsrof fer fram.

(") Ef gedaprofun oliunnar eda fitunnar er naudsynleg skal nota glerperlur i stad vikurkornanna.
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Tvofalda siupappirnum, sem inniheldur leifina, er komid fyrir 4 turgleri og hann purrkadur i eina og halfa
klukkustund 1 blastursskapnum (4.3) vid 100 °C + 3 °C.

Tvofaldi siupappirinn, sem inniheldur leifina, er settur i utdrattarsokk (4.2) og hulinn med fitufriu badmullarvatti.
Sokkurinn er settur i utdrattarbunadinn (4.1) og sidan haldid afram samkvaemt annarri og pridju malsgrein lidar 5.1.

6. Framsetning nidurstadona
byngd leifarinnar er gefin upp sem hundradshluti af syninu.

7. Endurtekningarniakvaemni
Mismunurinn 4 nidurstédum tveggja samhlida akvardana, sem sami greinandi framkvaemir 4 sama syninu, skal ekki
vera meiri en:
— 0,2% af algildinu fyrir innihald hrérrar oliu og fitu sem er minna en 5%,
— 4,0% af haestu nidurstodunni fyrir innihald sem er 5 til 10%,
— 0,4% af algildinu fyrir innihald sem er meira en 10%.

8. Athugasemdir

8.1. Fyrir afurdir, sem innihalda mikla oliu og fitu og erfitt er ad mylja eda henta ekki til pess ad Ur peim sé dregid
einsleitt, smakkad hlutasyni til profunar, skal framhaldid vera eftirfarandi.
20 g af syninu eru vegin med 1 mg nadkvamni og blandad saman vid 10 g eda meira af vatnsfriu natriumsulfati (3.2).
betta er dregid it med jardoliueter (3.1) eins og tilgreint er i 1id 5.1. Utdratturinn, sem feast, er pynntur ad 500 ml
med jardoliueter (3.1) og pessu blandad saman. 50 ml af lausninni eru settir i litla, purra, vegna flosku sem i eru
vikurkorn. Leysirinn er eimadur burt og b etta p urrkad og sidan er haldid afram eins og tilgreint er i sidustu
malsgrein lidar 5.1.
Leysirinn er fjarleegdur ur leif utdrattarins sem eftir er i sokknum, leifin er mulin par til hun hefur 1 mm kornasterd,
sidan er hun sett aftur i sokkinn (ekki skal baeta vid natriumsulfati) og haldid afram eins og tilgreint er i annarri og
pridju malsgrein lidar 5.1.
Reikna skal ut oliu- og fituinnihald sem hundradshluta af syninu med eftirfarandi formulu:

(10m; + my) x 5

par sem:
m; = Dyngd leifarinnar i grommum eftir fyrsta utdratt (deiliskammtur af Gtdrettinum),
m, = pyngd leifarinnar i grommum eftir annan Gtdratt.

8.2. Fyrir afurdir sem innihalda 1itid af oliu og fitu ma steekka profunarsynid i 5 g.

8.3. Naudsynlegt getur verid ad blanda geludyrafédur, sem inniheldur mikid vatn, med vatnsfriu natriumsulfati 4dur en
vatnsrof og utdrattur samkvaemt adferd B fer fram.

8.4. 11id 5.2. getur verid skilvirkara ad nota heitt vatn i stadinn fyrir kalt til pess ad pvo leifina eftir siun.

8.5. Fyrir sumt f60ur getur reynst naudsynlegt ad lengja purrkunartimann, sem er 1,5 klukkustund. Fordast skal of mikla
purrkun pvi hun getur leitt til leegri nidurstadna. Einnig er haegt ad nota 6rbylgjuofn.

8.6. Melt er med forutdraetti med adferd A adur en vatnsrof er framkvemt og endurutdraetti med adferd B ef innihald

hrarrar oliu/fitu er meira en 15%. betta er ad nokkru leyti had edli f6dursins og edli oliunnar/fitunnar i f6drinu.
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L AKVORDUN A HRATREFJUM

1. Tilgangur og gildissvid
Med pessari adferd er unnt ad akvarda magn fitusnaudra, lifreenna efna i f6dri sem eru o6leysanleg i stirum og
basiskum midlum og venjulega lyst sem hratrefjum.

2. Meginregla
Synid, fitusneytt ef naudsyn krefur, er medhondlad fyrst med sjodandi brennisteinssyrulausnum og sidan med
kaliumhydroxidi i tilteknum styrkleikum. Leifin er skilin fr4 med siun gegnum siu tr hertu gleri, pvegin, purrkud,
vegin og dskud vid 475-500 °C. byngdartapid vid dskunina samsvarar hratrefjunum i profunarsyninu.

3. Profefni

3.1. Brennisteinssyra, ¢ = 0,13 mol/L.

3.2. Froduhamlandi efni (t.d. n-oktanol).

3.3. Hjalparetni til siunar (Celite 545 eda samberilegt efni), hitad vid 500 °C i fjorar klukkustundir (8.6).

3.4. Aseton.

3.5. Jardoliueter, sudumarksbil 40 til 60 °C.

3.6. Saltsyra, ¢ = 0,5 mol/l.

3.7. Kaliumhydroxidlausn, ¢ = 0,23 mol/1.

4. Bunadur

4.1. Hitunareining til leysingar med brennisteinssyru og kaliumhydroxidlausn dsamt stodbunadi fyrir siudeigluna (4.2)
og utstreymisslongu med loka til ad hleypa ut vokva og med tengingu fyrir loftteemi, ef til vill lika fyrir prystiloft.
Hvern dag skal forhita eininguna med sj6dandi vatni i fimm minttur 4dur en hiin er notud.

4.2. Glersiudeigla med siu r hertu gleri med opstardinni 40-90 pm. Fyrir fyrstu notkun skal hita hana i 500 °C i
nokkrar minutur og keela sidan (8.6).

4.3. Hoélkur sem ramar ad minnsta kosti 270 ml med baksvala, hentugur til sudu.

44. Hitaskapur med hitastilli.

4.5. Glaediofn med hitastilli.

4.6. Utdrattareining med stodplotu fyrir siudeigluna (4.2) og slongu med loka til ad hleypa at vokva og tengingu fyrir
loftteemi.

4.7. Tengihringir til ad setja saman hitunareininguna (4.1), deigluna (4.2) og holkinn (4.3) og til ad tengja
utdrattareininguna (4.6) og deigluna.

5. Aodfero

1 g af undirbunu syni er vegid med 1 mg nakvemni og sett i deigluna (4.2), (sja athugasemdir 8.1., 8.2. og 8.3) og
beta skal vid 1 g af hjalparefni til siunar (3.3).

Hitunareiningin (4.1) og siudeiglan (4.2) eru settar saman og holkurinn (4.3) er sidan tengdur vid deigluna. 150 ml
af sjodandi brennisteinssyru (3.1) er hellt i samsettan holkinn og deigluna og sidan er nokkrum dropum af
froduhamlandi efni (3.2) baett vid ef naudsyn krefur.

Vokvinn er hitadur ad sudu innan 5 + 2 mintitna og sidan latinn bullsj6da i nakvaemlega 30 minttur.
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8.1.

8.2.

Lokinn 4 losunarslongunni (4.1) er opnadur og sidan er brennisteinssyran siud med lofttemi gegnum siudeigluna og
leifin er svo pvegin prisvar 1 160 med 30 ml skémmtum af sj6dandi vatni en pannig ad tryggt sé ad leifin s¢ siud eftir
hvern pvott.

Utstreymislokanum er lokad og 150 ml af sj6dandi natriumhydroxidlausn (3.7) er hellt i samsettan holkinn og
deigluna og sidan er nokkrum dropum af froduhamlandi efni (3.2) batt vid. Vokvinn er hitadur ad sudu innan 5 + 2
minttna og sidan latinn bullsjoda i nakveemlega 30 minutur. Leifin er siud og sidan pvegin med somu adferdinni og
eftir medhondlun med brennisteinssyru.

Eftir lokapvottinn og purrkunina er deiglan og innihald hennar aftengt og sidan tengt vid kaldutdrattareininguna
(4.6). Setja skal loftteemi 4 og pvo leifina i deiglunni med 25 ml af asetoni (3.4) prisvar i 160 og séd skal til pess ad
leifin sé purrsiud eftir hvern pvott.

Deiglan er purrkud i hitaskapnum vid 130 °C bar til stodugri pyngd er nad. Eftir hverja purrkun er deiglan keeld i
purrkaranum og vegin i skyndi. Deiglan er sett i gleediofn og innihaldid askad uns stodugri pyngd (pyngdartapid
milli tveggja vigtana i 60 verdur ad vera minna en eda jafnt 2 mg) er nad vid 475-500 °C i ad minnsta kosti 30
minutur.

Eftir hverja hitun er deiglan kaeld fyrst i ofninum og pvi naest i purrkaranum adur en hun er vegin.
Framkveaemd er eyduprofun an synisins Pyngdartap vid 6skun ma ekki vera meira en 4 mg.
Utreikningur nidurstadna

Innihald hratrefjanna i syninu i hundradshlutum er gefid med formutlunni:

(my —m,) x 100
m

X =

par sem:

m = pyngdsynisig,

my = pyngdartap i g eftir 6skun vid akvordunina,

m, = Dyngdartap i g eftir 6skun vid eyduprofunina.

Endurtekningarnakvaemni

Mismunurinn 4 nidurstodum tveggja samhlida akvardana sem framkvamdar eru 4 sama syninu ma ekki vera meiri
en:

— 0,6% midad vid algildi ef hratrefjainnihaldid er minna en 10%,

— 6% sem hlutfall af nidurstodunni sem hefur haerra gildid ef hratrefjainnihaldid er jafnt og eda meira en 10%,
Athugasemdir

Foour, sem inniheldur meira en 10% af hrarri fitu, skal fitusneytt fyrir greiningu med jardoliueter (3.5). Siudeiglan
(4.2) og innihald hennar eru tengd vid kaldutdrattareininguna (4.6), loftteemi sett 4 og sidan er pvegid med 30 ml af
jardoliueter prisvar i r60 og séd til pess ad leifin s¢ purr. Deiglan og innihald hennar er tengt vid hitunareininguna
(4.1) og greiningunni haldid afram eins og lyst er i 5. lid.

Foour, sem inniheldur fitu sem ekki er unnt ad draga Ut beint med jardoliueter (3.5), verdur ad fitusneyda eins og
lyst i 8.1 og enn og aftur ad lokinni sudu med syru. Ad lokinni sudu med syru og pvott a eftir er deiglan asamt
innihaldi tengd vid kaldutdrattareininguna (4.6) og leifin skolud med 30 ml af asetoni prisvar sinnum, pa prisvar
sinnum med 30 ml skommtum af jardoliueter. Petta er siad vid lofttemi par til pad er ordid purrt og sidan er
greiningunni haldid afram eins og lyst er i 5. 1id, byrjad 4 medhondlun med kaliumhydroxidlausn.
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8.3.

8.4.

8.5.

8.6.

3.1.

3.2

3.3.

3.4.

3.5.

3.6.

3.7.

3.8.

3.8.1.

Ef £60ri0 inniheldur meira en 5% af karbonétum, gefid upp sem kalsiumkarboénat, er deiglan (4.2) med vegna syninu
tengd vid hitunareininguna (4.1). Synid skal pvegid prisvar i 30 ml af saltsyru (3.6). Eftir hverja viobot skal lata
synid standa 1 um eina minitu 4dur en pad er siad. Synid er pvegid einu sinni i 30 ml af vatni og sidan er haldid
afram eins og lyst er i 5. 1id.

Ef notadur er standur (margar deiglur tengdar sému hitunareiningunni) skal aldrei framkvama tveer akvardanir &
sama syni til greiningar i somu lotunni.

Ef 6rougt er ad sia siru og basisku lausnirnar eftir sudu skal dela prystilofti i gegnum frastreymisslongu
hitunareiningarinnar og sia sidan afram.

Oskunarhitinn ma ekki vera harri en 500 °C til ad auka liftima siudeiglnanna sem eru r hertu gleri. bess skal gtt
a0 per verdi ekki fyrir mjog hr6dum hitabreytingum i lotunum pegar paer eru hitadar eda keeldar.

J. AKVORDUN A SYKRI

Tilgangur og gildissvid

Med pessari adferd er unnt ad akvarda innihald afoxandi sykra og heildarsykra ad umhverfingu lokinni, gefid upp
sem glukosi eda, par sem vid 4, sukrosi eftir umreikning med studlinum 0,95. Adferdin gildir fyrir fodurblondur.
Adrar adferdir eru til fyrir annad fodur. Mala skal laktosa sérstaklega, ef naudsyn krefur, og taka tillit til hans vid
utreikninga a nidurstodum.

Meginregla

Sykrurnar eru dregnar (it i pynntu etanéli; lausnin er gerd teer med Carrez-lausnum I og II. Akvérdun er framkvaemd
fyrir og eftir umhverfingu med adferd Luff-Schoorls eftir ad etan6lid hefur gufad upp.

Profefni

Etanollausn, 40% (rammalshlutfall), edlispyngd: 0,948 g/ml vid 20 °C, hlutleyst gagnvart fenélpalini.

Carrez-lausn I: leysa skal 21,9 g af sinkasetati, Zn(CH3COO)2 . 2 H,O og 3 g af isediki upp i vatni. Fyllt er ad 100
ml med vatni.

Carrez-lausn II: leysa skal 10,6 g af kaliumferrosyanidi, K4Fe(CN)6 . 3 H20. Fyllt er ad 100 ml med vatni.

Metylappelsinugult, 0,1% lausn (massi midad vid rammal).

Saltsyra, 4 mol/litra.

Saltsyra, 0,1 mol/litra.

Natriumhydroxidlausn, 0,1 mol/litra.

Luff-Schoorl-profefni:

Sitronusyrulausninni  (3.8.2) er hellt i natriumkarbonatlausnina (3.8.3) um leid og hrert er varlega.
Koparsulfatlausninni (3.8.1) er beatt vid og fyllt ad 1 litra med vatni. Lausnin er latin standa n®turlangt og siud.

Styrkur profefnisins, sem p annig myndast, er kannadur (Cu 0,05 moél/litra; Na,CO5 1 moVlitra), sja (5.4) sidustu
malsgrein. Syrustig lausnarinnar atti ad vera u.p.b. 9,4.

Koparsulfatlausn: 25 g af koparsulfati CuSO, « 5 H,O, jarnfriu, eru leyst upp i 100 ml af vatni.
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3.8.2.  Sitrénusyrulausn: 50 g af sitronusyru C¢HgO; » H,O eru leyst upp i 50 ml af vatni.

3.8.3. Natriumkarbonatlausn: 143,8 g af vatnsfriu natriumkarbonati eru leyst upp i u.p.b. 300 ml af heitu vatni. Latid
kolna.

3.9. Natriumpiosulfatlausn, 0,1 mol/litri.

3.10.  Sterkjulausn: bléndu af 5 g af leysanlegri sterkju og 30 ml af vatni er bett vid 1 | af sj¢dandi vatni. Blandan er sodin
i 3 minttur, latin kolna og 10 mg af kvikasilfursjodidi baett vid sem rotvarnarefni ef naudsyn krefur.

3.11.  Brennisteinssyra, 3 mol/litra.

3.12.  Kaliumjooid, 30% lausn (massi midad vid rammal).

3.13.  Vikurkorn, sodin i saltsyru, pvegin i vatni og purrkud.

3.14.  3-metylbutan-1-6L.

4. Bunadur
Blandari (sntningshristari): u.p.b. 35-40 sniningar 4 minttu.

5. Aodfero

5.1. Utdrattur synisins
2,5 g af syninu eru vegin med 1 mg ndkvemni og sett i 250 ml meaeliflosku. 200 ml af etanoli (3.1) er batt vid og
6llu blandad saman i sniningshristaranum i eina klukkustund. 5 ml af Carrez-lausn I (3.2) er baett vid og hrert i
u.p.b. 30 sekundur. 5 ml af Carrez-lausn II (3.3) er batt vid og hreert 4 ny i eina minttu. Fyllt er ad markinu med
etanoli (3.1), lausnin gerd einsleit og siud. 200 ml af siuvokvanum eru latnir gufa upp til halfs til ad fjarlegja
etanolid ad mestu. Uppgufunarleifin er maeld og faerd med heitu vatni yfir 1 200 ml meeliflosku, eftir kelingu er fyllt
a0 markinu med vatni, allt gert einsleitt og siad ef naudsyn krefur. Pessi lausn er notud til ad akvarda afoxandi
sykrur og heildarsykrur ad umhverfingu lokinni.

5.2. Akvéroun a afoxandi sykrum
Nota skal pipettu til ad fjarlegja allt ad 25 ml ur lausninni sem inniheldur minna en 60 mg af afoxandi sykrum, gefid
upp sem glukosi. Fyllt er ad 25 ml, ef naudsyn krefur, med eimudu vatni og innihald afoxandi sykra akvardad med
adferd Luff-Schoorls. Nidurstodurnar eru gefnar sem hundradshluti glikésainnihaldsins i syninu.

5.3. Akvéroun a heildarsykurinnihaldinu ad umhverfingu lokinni
50 ml af lausninni eru fluttir med pipettu i 100 ml meeliflésku. Nokkrum dropum af lausn af metylappelsinugulu
(3.4) er baett vid og sidan er saltsyru (3.5) batt gaetilega vid og hrara skal stodugt & medan uns vokvinn fer
akvedinn, raudan lit. 15 ml af saltsyru (3.6) er baett vid og melifloskunni dyft i bullsjédandi vatnsbad og hun latin
vera par i1 30 minttur. Lausnin er snoggkeld i um 20 °C og 15 ml af natriumhydroxidlausn (3.7) bett vid. Fyllt er ad
100 ml med vatni og lausnin gerd einsleit. Nota skal pipettu til ad fjarleegja allt ad 25 ml Ur lausninni sem inniheldur
minna en 60 mg af afoxandi sykrum, gefid upp sem glukosi. Fyllt er ad 25 ml, ef naudsyn krefur, med eimudu vatni
og innihald afoxandi sykra dkvardad med adferd Luff-Schoorls. Nidurstodurnar eru gefnar sem hundradshluti
glukodsa eda, par sem vid 4, sukrosa med pvi ad margfalda med studlinum 0,95.

5.4. Titrun med adferd Luff-Schoorls

25 ml af Luff-Schoorl-profefni (3.8) eru fluttir med pipettu i 300 ml keiluflosku; nakvemlega 25 ml af terdri
sykurlausninni er batt vid. Tveimur vikurkornum (3.13) er bett i lausnina og handhreert i flsskunni um leid og hun
er hitud yfir medalstorum, opnum loga pannig ad vokvinn sydur eftir u.p.b. 2 minutur. Keiluflaskan er sett pegar i
stad 4 asbesthtdad virnet med gati, u.p.b. 6 cm i pvermal, og undir hefur logi verid kveiktur. Logann skal stilla
pannig ad einungis botn keilufloskunnar hitni. Baksvali er tengdur vid keilufléskuna. Sodid er i nakvemlega
10minutur. Lausnin er keeld pegar i stad i kéldu vatni og titrud 4 eftirfarandi hatt eftir u.p.b. 5 minttur:
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7.1.

7.2.

8.1.

8.2.

8.3.

10 ml af kaliumjodidlausn (3.12) er batt vid og strax 4 eftir (varlega vegna heettu 4 mikilli frodumyndun) 25 ml af
brennisteinssyru (3.11). Titrad er med natriumpiosulfatlausn (3.9) uns daufgulur litur birtist, sterkjulitvisinum (3.10)
er baett vid og lokid vid titrun.

Nakvemlega meald blanda ur 25 ml af Luff-Schoorl-profefni (3.8) og 25 ml af vatni er titrud 4 sama hatt eftir ad 10
ml af kaliumjodidlausn (3.12) og 25 ml af brennisteinssyru (3.11) hefur verid batt vid an sudu.

Utreikningur nidurstadna

Med hjalp toflunnar er fundid pad glukésainnihald i milligrommum sem samsvarar muninum 4 nidurstodum
titrananna tveggja, gefinn upp i mg af 0,1 mollitra natriumpiésulfats. Nidurstodurnar eru gefnar upp sem
hundradshluti af syninu.

Sérstakar adferoir

begar um er ad reeda melassaaudugt f6dur og annad fodur, sem ekki er sérstaklega einsleitt, eru 20 mg vegin og sett
asamt 500 ml af vatni i 1 1 mealiflosku. Pessu er blandad saman i eina klukkustund i sniiningshristaranum. V6kvinn
er gerdur teer med Carrez-profefni I (3.2) og Carrez-profetfni II (3.3) eins og lyst er i 1id 5.1, par sem hvert profefni er
hér notad i fjorfoldu magni. Fyllt er ad markinu med 80% etanoli (rammalshlutfall).

Vokvinn er gerdur einsleitur og siadur. Etanolid er fjarlegt eins og lyst er i 5.1. Ef engin dextrinud sterkja er fyrir
hendi er fyllt ad markinu med eimudu vatni.

Ef um er ad rada melassa og sykuraudug og pvi sem nast sterkjulaus fodurefni (karob, purrkada raudrofubita,
o.s.frv.) eru 5 g vegin, sett i 250 ml meeliflosku, 200 ml af eimudu vatni beett vid og pessu blandad i sniningshristara
i 1 klukkustund eda lengur ef naudsyn krefur. Vokvinn er gerdur ter med Carrez-profefni I (3.2) og Carrez-profefni
II (3.3) eins og lyst er i 5.1. Fyllt er ad markinu med koldu vatni, petta gert einsleitt og siad. Til ad akvarda
heildarsykrur er haldid afram eins og lyst er i 1id 5.3.

Athugasemdir

Til ad koma i veg fyrir frodumyndun er radlegt ad baeta vid (n tillits til rammals) u.p.b. 1 ml af 3-metylbutan-I1-6li
(3.14) adur en s00id er med Luff-Schoorl-profefni.

Hundradshluti sukroésainnihalds er fenginn med pvi ad reikna mismuninn 4 heildarsykrum eftir umhverfingu, gefid
upp sem glukosi, og innihaldi afoxandi sykra, gefid upp sem glikosi, margfaldad med 0,95.

Til ad akvarda innihald afoxandi sykra, ad laktosa undanskildum, ma nota tvaer adferdir:

Til ad reikna ut nokkurn veginn réttar nidurstoour er laktdsainnihald, fengid med annarri greiningaradferd,
margfaldad med 0,675 og magn afoxandi sykra dregid fra.

Til ad reikna afoxandi sykrur nakvemlega ut, ad laktosa undanskildum, skal nota sama synid fyrir
lokaakvardanirnar tver. Onnur greiningin er framkveamd 4 hluta lausnarinnar, sem fenginn er samkvaemt 1id 5.1, hin
4 hluta synisins sem fenginn er vid akvordun laktésa med adferdinni sem til pess er @tlud (eftir ad hinar sykrurnar
hafa verid gerjadar og gerdar terar).

i badum tilvikum er sykurinnihaldid akvardad med adferd Luff-Schoorls og reiknad Gt sem mg af glikosa. Annad
gildio er dregid fra hinu og mismunurinn tilgreindur sem hundradshluti af syninu.

Daemi:
Rummalseiningarnar tveer, sem teknar eru, samsvara 250 mg syni fyrir hverja akvoréun um sig.

I fyrra tilvikinu eru notadir 17 ml af natriumpiosulfatlausn 0,1 mél/litra sem samsvarar 44,2 mg af glukosa; i pvi
sidara 11 ml sem samsvarar 27,6 mg af glikosa.

Mismunurinn er 16,6 mg af glukosa.
bar af leidir ad innihald afoxandi sykra (ad laktosa undanskildum) er:

4 x16,6

- 0
10 6,64%
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Tafla sem synir gildi fyrir 25 ml af Luff-Schoorl-profefni
millilitrar af Na,S,0s, 0,1 mol/litra, hitun i 2 minttur, suda i 10 minutur
Na,S,0; Glukosi, friktosi, andsykur Laktosi Maltosi Na,S,0;
0,1 m(')l/litra C(,leOf, C|2H22011 C|2H22011 0,1 m()l/litra
ml mg mismunur mg mismunur mg mismunur ml
1 2,4 2.4 3,6 3,7 3.9 39 1
2 4,8 2.4 7,3 3,7 7.8 39 2
3 7,2 2,5 11,0 3,7 11,7 39 3
4 9,7 2,5 14,7 3,7 15,6 4,0 4
5 12,2 2,5 18,4 3,7 19,6 39 5
6 14,7 2,5 22,1 3,7 23,5 4,0 6
7 17,2 2,6 25,8 3,7 27,5 4,0 7
8 19,8 2,6 29,5 3,7 31,5 4,0 8
9 22,4 2,6 33,2 3,8 35,5 4,0 9
10 25,0 2,6 37,0 3.8 39,5 4,0 10
11 27,6 2,7 40,8 3.8 43,5 4,0 11
12 30,3 2,7 44,6 3.8 47,5 4,1 12
13 33,0 2,7 48,4 3.8 51,6 4,1 13
14 35,7 2,8 52,2 3.8 55,7 4,1 14
15 38,5 2,8 56,0 39 59,8 4,1 15
16 41,3 2,9 59,9 39 63,9 4,1 16
17 44,2 2,9 63,8 39 68,0 4,2 17
18 47,1 2,9 67,7 4,0 72,2 4,3 18
19 50,0 3,0 71,7 4,0 76,5 4,4 19
20 53,0 3,0 75,7 4,1 80,9 4,5 20
21 56,0 3,1 79,8 4,1 85,4 4,6 21
22 59,1 3,1 83,9 4,1 90,0 4,6 22
23 62,2 88,0 94,6 23
K. AKVORDUN A LAKTOSA
1. Tilgangur og gildissvid
Med pessari adferd er unnt ad akvarda laktoésainnihald i f60ri sem inniheldur meira en 0,5% af laktosa.
2. Meginregla
Sykrurnar eru leystar upp i vatni. Lausnin er gerjud med gerinu Saccharomyces cerevisiae sem laetur laktésann
osnertan. Eftir ad lausnin hefur verid gerd ter og siud er laktosainnihald siuvokvans akvardad med adferd Luff-
Schoorls.
3. Profefni
3.1. Saccharomyces cerevisiae 1 sviflausn: 25 g af nyju geri eru hraerd ut i 100 ml af vatni. Lausnin heldur sér i haesta
lagi eina viku i kaeliskap.
3.2 Carrez-lausn I: 21,9 g af sinkasetati Zn (CH;COO), * 2 H,O og 3 g af isediki eru leyst upp i vatni. Fyllt er ad 100 ml
med vatni.
3.3. Carrez-lausn II: 10,6 g af kaliumferrosyanidi, KsFe(CN)s » 3 H,O, eru leyst upp i vatni. Fyllt er ad 100 ml med
vatni.
3.4. Luff-Schoorl-profefni:

Sitronusyrulausninni  (3.4.2) er hellt i natriumkarbonatlausnina (3.4.3) um leid og hrert er varlega.
Koparsulfatlausninni (3.4.1) er batt vid og fyllt ad 1 litra med vatni. Lausnin er latin standa neeturlangt og siud.
Styrkur profefnisins, sem p annig myndast, er kannadur (Cu 0,05 mol/litra; Na,CO; 1 mol/litra). S yustig
lausnarinnar atti ad vera u.p.b. 9,4.
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3.4.1. Koparsulfatlausn: 25 g af koparsulfati CuSO4 « 5 H20, jarnfriu, eru leyst upp i 100 ml af vatni.

3.4.2.  Sitrénusyrulausn: 50 g af sitronusyru C6H80O7 * H20 eru leyst upp i 50 ml af vatni.

3.4.3. Natriumkarbonatlausn: 143,8 g af vatnsfriu natriumkarbonati eru leyst upp i u.p.b. 300 ml af volgu vatni. Lausnin er
latin kolna.

3.5. Vikurkorn, sodin i saltsyru, pvegin i vatni og purrkud.

3.6. Kaliumjodio, lausn 30% (massi midad vid rammal).

3.7. Brennisteinssyra, 3 mol/litra.

3.8. Natriumpiosulfatlausn, 0,1 mol/litra.

3.9. Sterkjulausn: blondu af 5 g af leysanlegri sterkju og 30 ml af vatni er beett vid 1 litra af sjodandi vatni. Blandan er

s00in i 3 minutur, latin kélna og 10 mg af kvikasilfursjodidi batt vid sem rotvarnarefni, ef naudsyn krefur.

4, Bunadur

Vatnsbad me0 hitastilli, stillt 4 38-40 °C.

5. Adfero

1 g af syninu er vegid med 1 mg nakvaemni og sett 1 100 ml meeliflosku. 25-30 ml af vatni er beett vid. Flaskan er
sett i sjodandi vatnsbad i 30 minutur og sidan kaeld nidur i u.p.b. 35 °C. 5 ml af gerlausn (3.1) er beett vid og allt gert
einsleitt. Flaskan er latin standa i vatnsbadinu i 2 klukkustundir vid 38 —40 °C. Sidan er kelt nidur i u.p.b. 20 °C.

2,5 g af Carrez-lausn I (3.2) er beett vid og hrert i 30 sekundur, pa er 2,5 ml af Carrez-lausn II (3.3) baett vid og aftur
hreert 1 30 sekundur. Fyllt er ad 100 ml med vatni, pessu blandad saman og siad. Allt ad 25 ml af siuvokva, sem helst
innihalda 40-80 mg af laktosa, eru teknir med pipettu og ferdir yfir i 300 ml keiluflosku. Ef naudsyn krefur er fyllt
a0 25 ml med vatni.

Framkvemd er eyduprofun 4 sama hatt med 5 ml af gerlausn (3.1). Laktosainnihald er akvardad samkvaemt adferd
Luff-Schoorls 4 eftirfarandi hatt: nakvemlega 25 ml af Luff-Schoorl-profefni (3.4) og tveimur vikurkornum (3.5) er
bett vid lausnina. Flaskan er hrist i hondunum um leid og hun er hitud yfir medalstorum loga pannig ad vokvinn
8j001 eftir u.p.b. 2 minutur. Keiluflaskan er sett pegar i stad 4 asbesthtidad virnet med gati, u.p.b. 6 cm i pvermal, og
undir hefur verid kveiktur logi. Logann skal stilla pannig ad einungis botn keilufléskunnar hitni. Baksvali er tengdur
vid keilufloskuna. S00id er i nakvemlega 10 minutur. Lausnin er keeld p egar i stad i koldu vatni og titrud a
eftirfarandi hatt eftir u.p.b. 5 minutur:

10 ml af kaliumjodidlausn (3.6) er batt vid og strax a eftir (varlega vegna hattu 4 mikilli frodumyndun) 25 ml af
brennisteinssyru (3.7). Titrad er med natriumpioésulfatlausn (3.8) uns daufgulur litur birtist, sterkjulitvisinum (3.9) er
bett vid og lokid vid titrun.

Nakvemlega meald blanda ur 25 ml af Luff-Schoorl-profefni (3.4) og 25 ml af vatni er titrud 4 sama hatt eftir ad 10
ml af kaliumjodidlausn (3.6) og 25 ml af brennisteinssyru (3.7) hefur verid baett vid an sudu.

6. Utreikningur 4 nidurstédum

Med hjalp toflunnar er fundid pad laktésainnihald i milligrommum sem samsvarar muninum 4 nidurstodum
titrananna tveggja, gefinn upp i mg af 0,1 mol/litra natriumpiosulfats.

Nidurstodurnar fyrir vatnsfrian laktésa eru gefnar sem hundradshluti af syninu.

7. Athugasemd

Meira en 5 ml af gerlausn (3.1) eru notadir fyrir afurdir sem innihalda meira en 40% af gerjanlegum sykri.
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Tafla sem synir gildi fyrir 25 ml af Luff-Schoorl-profefni
millilitrar af Na,S,0s, 0,1 mol/litra, hitun i 2 minGtur, suda i 10 minutur
Na,S,0; Glukosi, friktosi, andsykur Laktosi Maltosi Na,S,0;
0,1 m(')l/litra C(,leOf, C|2H22011 C|2H22011 0,1 mél/litra
ml mg mismunur mg mismunur mg mismunur ml
1 2,4 2.4 3,6 3,7 3,9 39 1
2 4,8 2.4 7,3 3,7 7.8 39 2
3 7,2 2,5 11,0 3,7 11,7 39 3
4 9,7 2,5 14,7 3,7 15,6 4,0 4
5 12,2 2,5 18,4 3,7 19,6 39 5
6 14,7 2,5 22,1 3,7 23,5 4,0 6
7 17,2 2,6 25,8 3,7 27,5 4,0 7
8 19,8 2,6 29,5 3,7 31,5 4,0 8
9 22,4 2,6 33,2 3,8 35,5 4,0 9
10 25,0 2,6 37,0 3.8 39,5 4,0 10
11 27,6 2,7 40,8 3.8 43,5 4,0 11
12 30,3 2,7 44,6 3.8 47,5 4,1 12
13 33,0 2,7 48,4 3.8 51,6 4,1 13
14 35,7 2,8 52,2 3.8 55,7 4,1 14
15 38,5 2,8 56,0 39 59,8 4,1 15
16 41,3 2,9 59,9 39 63,9 4,1 16
17 44,2 2,9 63,8 39 68,0 4,2 17
18 47,1 2,9 67,7 4,0 72,2 4,3 18
19 50,0 3,0 71,7 4,0 76,5 4,4 19
20 53,0 3,0 75,7 4,1 80,9 4,5 20
21 56,0 3,1 79,8 4,1 85,4 4,6 21
22 59,1 3,1 83,9 4,1 90,0 4,6 22
23 62,2 88,0 94,6 23
L. AKVORDUN A STERKJU
SKAUTUNARMAELIADFERD
1. Tilgangur og gildissvid
Med pessari adferd er unnt ad akvarda innihald sterkju og nidurbrotsefna hennar, sem hafa mikinn molpunga, i f60ri
i pvi skyni ad ganga tr skugga um hvort yfirlyst orkugildi séu rétt (akveedi i VIL. vidauka) og ad farid s¢ ad tilskipun
radsins 96/25/EB ().
2. Meginregla
Adferdin felst i tveimur akvordunum. [ fyrri dkvérduninni er synid medhondlad med pynntri saltsyru. Eftir ad
lausnin hefur verid gerd taer og siud er skautsnuningurinn maeldur med skautunarmaelingu.
I sidari dkvorduninni er synid dregid ut med 40% etandli. Eftir ad siuvokvinn hefur verid syrdur med saltsyru, hann
gerdur ter og siadur er skautsniningurinn meeldur eins og 1 fyrri dkvérduninni.
Mismunurinn 4 maelingunum tveimur, margfaldadur med pekktum studli, jafngildir sterkjuinnihaldi synisins.
3. Profefni

3.1. Saltsyra, lausn, 25% (massahlutfall), edlismassi: 1,126 g/ml.

() Stjtio. EB L 125, 23.5.1996, bls. 35.
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3.2 Saltsyra, lausn, 1,13% (massi midad vid rammal).
Kanna verdur styrkinn med titrun og nota til pess natriumhydroxidlausn, 0,1 mol/litra, og nota 0,1% metylraudan
(byngd midud vid rimmal) i 94% etanoli (rimmalshlutfall). Til ad hlutleysa 10 ml parf 30,94 ml af NaOH 0,1
mol/litra.

3.3. Carrez-lausn I: 21,9 g af sinkasetati Zn (CH;COO), * 2 H,O og 3 g af isediki eru leyst upp i vatni. Fyllt er ad 100 ml
med vatni.

3.4. Carrez-lausn II: 10,6 g af kaliumferréyanidi, K4 Fe (CN); * 3 H,O, eru leyst upp i vatni. Fyllt er ad 100 ml med
vatni.

3.5. Etanol, lausn, 40% (rimmalshlutfall), edlispyngd: 0,948 g/ml vid 20 °C.

4. Bunadur

4.1. 250 ml keiluflaska med stodludum samskeytum ur slipudu gleri og baksvala.

4.2. Skautunarmelir eda sykurmeelir.

5. Aodfero

5.1. Undirbuiningur synis
Synid er mulid uns pad er nogu fingert til pess ad fara gegnum sigti med 0,5 mm hringlaga moskvum.

5.2. Akvéordun heildarskautsninings (P eda S) (sjd athugasemd 7.1)
2,5 g af mulda syninu eru vegin med 1 mg nakvamni og sett i 100 ml meliflosku. 25 ml af saltsyru (3.2) er beett vid,
flaskan hrist til pess ad profunarsynid dreifist jafnt og 6drum 25 ml af saltsyru (3.2) beatt vid. Floskunni er dyft i
sjodandi vatnsbad, hun hrist rekilega og stodugt fyrstu prjar mintturnar til pess ad koma i veg fyrir kekkjamyndun.
Vatnsmagnid i vatnsbadinu skal vera svo mikid ad vatnid haldist vid sudumark pegar floskunni er dyft i. Flaskan
verdur ad vera i badinu medan hin er hrist. Flaskan er tekin ur badinu eftir ndkvaemlega 15 minutur, 30 ml af kéldu
vatni er baett vid og hun keeld strax nidur i 20 °C.
5 ml af Carrez-lausn I (3.3) er baett vid og hrist 1 u.p.b. 30 sekundur. 5 ml af Carrez-lausn II (3.4) er sidan bett vid
og hrist aftur 1 u.p.b. 30 sektindur. Fyllt er ad markinu med vatni, hraert saman og siad. Sé siuvokvinn ekki algerlega
teer (sem er sjaldnast) er akvordunin endurtekin med meira magni Carrez-lausna I og 11, til deemis 10 ml.
Skautsnuningur lausnarinnar er maeldur i 200 ml langri pipu med skautunar- eda sykurmelinum.

5.3. Akvordun skautsniinings (P’ eda S’) hja efnum sem eru leysanleg i 40% etanéli
5 g af syninu eru vegin med 1 mg nakvaemni, pau sett i 100 ml mealiflosku og u.p.b. 80 ml af etanoli (3.5) baett vid
(sja athugasemd 7.2). Flaskan er latin standa i eina klukkustund vid stofuhita og hrist raekilega i sex skipti medan &
bvi stendur til pess ad profunarsynid blandist etanélinu vel og vandlega. Fyllt er ad markinu med etanoli (3.5), hraert
saman og siad.
50 ml af siuvékvanum (samsvarar 2,5 g af syninu) eru settir med pipettu i 250 ml keiluflosku, 2,1 ml af saltsyru
(3.1) beett vid og hrist raekilega. Baksvali er tengdur vid keilufloskuna og henni dyft i sjodandi vatnsbad. Eftir
nakvemlega 15 minutur er keiluflaskan tekin Ur badinu, innihaldinu hellt yfir i 100 ml meliflosku, skolad med
svolitlu koldu vatni og keelt nidur 1 20 °C.
Vokvinn er gerdur teer med Carrez-lausn I (3.3) og II (3.4), fyllt er ad markinu med vatni, hreert saman, siad og
skautsniiningurinn meldur eins og um getur i annarri og pridju malsgrein lidar 5.2.

6. Utreikningur 4 nidurstédum
Sterkjuinnihaldid (%) er reiknad ut med eftirfarandi heetti:

6.1. Meelt med skautunarmeeli

2 000(P — P')

[(1] DZ(J°

Sterkjuinnihald (%) =

P = heildarskautsniningur i bogagradum
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P = skautsniningur efna, sem eru leysanleg i 40% etanéli (rammalshlutfall), i bogagradum
[a]p™ = edlisskautsniningur hreinnar sterkju. Pau tolugildi, sem eru almennt vidurkennd fyrir pennan studul eru eftirfarandi:
+185,9°: rissterkja
++185,7°: kartoflusterkja
++184,6°: maissterkja
++182,7°: hveitisterkja
++181,5°: byggsterkja
++181,3° hafrasterkja
++184,0°: adrar tegundir sterkju og sterkjublondur i f6durblondum
6.2. Mzlt med sykurmeeli
Sterkjuinnihald (%) = ((2 000)/([a]5>™)) * (((2 N x 0,665) x (S — S"))/(100)) — (26,6 N x (S — S"Y)/([0]™")
S = heildarskautsnuningur i sykurmeelisgradum
S'" = skautsnuningur efna, sem eru leysanleg 1 40% etanoli (rammalshlutfall), i sykurmelisgradum
N = Dyngd sakkardsa i grommum i 100 ml vatns sem gefur skautsniining sem er 100 sykurmalisgradur maeldur
1200 mm langri pipu
16,29 g fyrir franska sykurmala
26,00 g fyrir pyska sykurmala
20,00 g fyrir blandada sykurmeela.
[a]p”” = edlisskautsniningur hreinnar sterkju (sja 6.1)

6.3. Endurtekningarndkvemni
Mismunurinn 4 nidurstédum tveggja samhlida dkvardana sem framkvamdar eru 4 sama syninu skal ekki vera meiri
en 0,4 af algildi fyrir sterkjuinnihald, sem er undir 40%, og 1% af hlutfallslegu gildi fyrir sterkjuinnihald sem er
jafnt og eda meira en 40%.

7. Athugasemdir

7.1. Innihaldi synid meira en 6% af karbonétum, sem eru reiknud ut sem kalsiumkarbonat, skal eyda peim med
nakvemlega réttu magni af pynntri brennisteinssyru adur en heildarskautsniiningur er akvardadur.

7.2. Ef um er ad rada afurdir, sem innihalda mikinn laktosa, t.d. mysu- eda undanrennuduft, er eftirfarandi adferd beitt
eftir ad 80 ml af etanoli (3.5) hefur verid beett vid. Baksvali er tengdur vid floskuna og henni dyft i 50 °C heitt
vatnsbad i 30 minutur. Eftir keelingu er greiningunni haldid afram eins og um getur i 1id 5.3.

7.3. Ef eftirfarandi fodurefni eru i umtalsverdum meli i fodri geta pau valdid truflunum pegar sterkjuinnihaldid er

akvardad med skautunarmeeliadferdinni og par med leitt til rangra nidurstadna:

— (sykur)rofuafurdir, td. (sykur)rofusneidar, (sykur)rofumelassi, (sykur)rofumauk — melassabett,
eimingardreggjar ur (sykur)rofumelassa, (rofu)sykur,

— sitrusmauk,

— horfre, horfraeskaka, horfraesm;jol,

— repjufre, repjufraeskaka, repjufreesmjol, repjufrashydi,

— solblomafra, solblomafrasm;jol, solblomafre, ad hluta afthydd,
— kokoskaka, kokosmjol,

— kartoflumauk,

— purrkad ger,
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5.2.
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7.2.

— intlinaudugar afurdir (t.d. flogur og mjol ur eetififli),

— hamsar.

M. AKVORDUN A HRAOSKU

Tilgangur og gildissvid

Med pessari adferd er unnt ad akvarda innihald hradsku i fodri.

Meginregla

Synid er askad vid 550 °C; leifin er vegin.

Profefni

Ammoniumnitrat, lausn, 20% (massi midad vid rammal).

Bunadur

Hitaplata.

Rafmagnsglediofn med hitastilli.

Deiglur til 6skunar ur kisli, postulini eda platinu, annadhvort rétthyrndar (u.p.b. 60 x 40 x 25 mm) eda hringlaga
(pbvermal: 60—70 mm, haed: 20-40 mm).

Adfero

Um bad bil 5 g af syninu eru vegin med 1 mg nakvaemni (2,5 g af afurdum sem hafa tilhneigingu til ad pritna) og
sett 1 6skunardeiglu sem adur hefur verid hitud i 550 °C, kaeld nidur og térud. Deiglan er sett & hitaplotuna og hitud
stig af stigi uns efnid kolast. betta er askad samkvamt 1id 5.1. eda 5.2.

Deiglan er sett i kvardada glediofninn sem stilltur er 4 550 °C. Pessum hita er haldid uns hvit, ljésgra eda raudleit
aska faest sem virdist laus vid kolaagnir. Deiglan er sett i purrkara, latin kolna og vegin an tafar.

Deiglan er sett i kvardada glaediofninn sem stilltur er a 550 °C. Askad i 3 klukkustundir. Deiglan er sett i purrkara,
latin kolna og vegin an tafar. Aftur er askad i 30 minutur til ad tryggja ad pyngd Oskunnar haldist stodug
(byngdartap milli tveggja vigtana i 163 verdur ad vera minna en eda jafnt og 1 mg).

Utreikningur 4 nidurstodum

byngd leifarinnar er reiknud it med pvi ad draga toruna fra.

Nidurstodurnar eru gefnar sem hundradshluti af syninu.

Athugasemdir

Osku efita sem erfitt er ad aska verdur ad aska i upphafi i a.m.k. prjar klukkustundir, keela og bata i hana nokkrum
dropum af 20% ammoniumnitratlausn eda vatni (varlega po til ad askan dreifist ekki eda kekkir myndist). Glaedingu
er haldid afram ad purrkun lokinni i hitaskapnum. Petta er endurtekid uns 6skun er ad fullu lokid.

begar um er ad r®da efni sem ekki er unnt ad medhondla eins og lyst er 1 1id 7.1 skal halda afram sem hér segir: eftir
priggja klukkustunda 6skun er askan latin i volgt vatn og siud gegnum litla 6skufria siu. Sian er 6skud med innihaldi
sinu i upphaflegu deiglunni. Siuvokvanum er hellt i kaelda deigluna, hann latinn gufa upp uns fost innihaldsefni hans
eru purr, pau 6skud og vegin.
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7.3. begar um er ad reda oliu og fitu er u.p.b. 25 g syni vegid nakvemlega i hefilega storri deiglu. Efnid er kolad med
bvi ad kveikja i pvi med reemu af dskufrium siupappir. A9 brennslu lokinni er efnid veett med eins litlu vatni og unnt
er. Efnid er purrkad og askad eins og lyst er i 5. 1id.
N. AKVORDUN A OSKU SEM ER OLEYSANLEG [ SALTSYRU

1. Tilgangur og gildissvid
Med pessari adferd er unnt ad akvarda innihald steinefna i fodri sem eru dleysanleg i saltsyru. Beita ma tveimur
adferdum eftir edli synisins.

1.1 Adferd A: gildir fyrir lifreen fodurefni og flestar f6ourblondur.

1.2. Adferd B: gildir fyrir steinefni og steinefnablondur og f6durblondur sem innihalda meira en 1% af efnum sem eru
oleysanleg i saltsyru og akvordud eru med adferd A.

2. Meginregla

2.1. Adferd A: Synid er askad, askan sodin i saltsyru og 6leysanlega leifin siud og vegin.

2.2. Adferd B: Synid er medhondlad med saltsyru. Lausnin er siud, leifin 6skud og askan, sem pannig faest, medhéndlud
med adferd A.

3. Profefni

3.1. Saltsyra, 3 mol/litra.

3.2 Triklérediksyra, lausn, 20% (massi midad vid rammal).

3.3. Triklérediksyra, lausn, 1% (massi midad vid rimmal).

4. Bunadur

4.1. Hitaplata

4.2. Rafmagnsglediofn med hitastilli.

4.3. Deiglur til 6skunar ur kisli, postulini eda platinu, annadhvort rétthyrndar (u.p.b. 60 x 40 x 25 mm) eda hringlaga
(pbvermal: 60—70 mm, haed: 20-40 mm).

5. Aodfero

5.1 Adferd A
Synid er askad med peirri adferd sem lyst er fyrir akvordun 4 hraésku. Einnig ma nota dsku sem feaest r p eirri
greiningu.
Askan er sett i 250-400 ml bikarglas med 75 ml af saltsyru (3.1). Lausnin er hitud varlega ad sudu og sodin vid
vaegan hita i 15 minttur. Heit lausnin er siud gegnum oskufrian siupappir og leifin pvegin i volgu vatni uns
syrusvorunin greinist ekki lengur. Sian med leifinni er purrkud og dskud i taradri deiglu vid a.m.k. 550 °C og ekki
meira en 700 °C. Kelt i purrkara og vegid.

5.2. Adferd B

5 g af syninu eru vegin med 1 mg nakvemni og sett 1 250-400 ml bikarglas. 25 ml af vatni er fyrst beett vid og sidan
25 ml af saltsyru (3.1), pessu er blandad saman og pess bedid ad hatti ad freyda. 50 ml af saltsyru er enn baett vid
(3.1). bess er bedid ad heetti ad freyda og bikarglasinu komid fyrir i sjédandi vatnsbadi og haldid par i 30 minatur
eda lengur, ef naudsyn krefur, til pess ad vatnsrjufa sterkju sem kann ad vera fyrir hendi.
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Lausnin er siud gegnum 6skufria siu medan hin er ennpa volg og sian pvegin i 50 ml af volgu vatni (sja athugasemd
7). Sian med leifinni er sett i dskunardeiglu, purrkud og 6skud vid a.m.k. 550 °C og ekki yfir 700 °C. Askan er sett i
250-400 ml bikarglas med 75 ml af saltsyru (3.1); haldid sidan afram eins og lyst er i annarri undirgrein i 1id 5.1.

6. Utreikningur 4 nidurstédum
byngd leifarinnar er reiknud Gt med pvi ad draga toruna fra. Nidurstoournar eru gefnar sem hundradshluti af syninu.

7. Athugasemd
Sé erfidleikum bundid ad sia er greiningin endurtekin med 50 ml af 20% triklérediksyru (3.2) 1 stad 50 ml af saltsyru
(3.1) og sian pvegin i volgri 1% triklorediksyrulausn (3.3).
0. AKVORDUN A KARBONOTUM

1. Tilgangur og gildissvid
Med pessari adferd er unnt ad akvarda innihald karbonata, venjulega gefid upp sem kalsiumkarbonat, i flestu fo0ri.
I tilteknum tilvikum (t.d. pegar um jarnkarbonat er ad rzda) verdur samt sem adur ad nota sérstaka adferd.

2. Meginregla
Karbénétunum er sundrad i saltsyru; koltvisyringnum, sem losnar, er safnad i kvardad rér og rimmal pess borid
saman vid pad rammal sem losnar vid somu skilyrdi med pekktu magni af kalsiumkarbonati.

3. Profefni

3.1. Saltsyra, edlismassi 1,10 g/ml.

3.2. Kalsiumkarbonat.

3.3. Brennisteinssyra, u.p.b. 0,05 mol/litra, litud med metylraudu.

4. Bunadur
Scheibler-Dietrich-bunadur (sja skyringarmynd) eda samsvarandi bunadur.

5. Aodfero

Vega skal syni i magni sem raedst af karbonatinnihaldi pess eins og lyst er hér ad nedan:

— 0,5 g fyrir afurdir, sem innihalda 50-100% af karbonotum, gefid upp sem kalsiumkarbonat,

— 1 g fyrir afurdir, sem innihalda 40-50% af karbonotum, gefid upp sem kalsiumkarbonat,

— 2til 3 g fyrir adrar afurdir.

Synid er sett i sérstaka flosku bunadarins (4), sem vid er fest ror ur obrjotanlegu efni sem inniheldur 10 ml af
saltsyru (3.1), og flaskan er tengd vid binadinn. Priatta krananum (5) er sniid pannig ad rérid (1) opnist ut. Med pvi
a0 nota hreyfanlega rorid (2), sem fyllt er litadri brennisteinssyru (3.3) og tengt kvardada rérinu (1) er vokvabordid
hekkad ad nillmarkinu. Krananum (5) er snuid til ad tengja ror (1) og (3) og ganga skal r skugga um ad
vokvabordid sé¢ vid nullid.
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7.2.

Saltsyran (3.1) er latin fljota varlega yfir synishlutann um leid og floskunni (4) er hallad. Prystingur er jafnadur med
pvi ad laeekka rorid (2). Flaskan (4) er hrist uns koldioxid losnar ekki meir.

brystingi er aftur ndd med pvi ad fera yfirbord vokvans til fyrra horfs i rori (1) og (2). Lesid er af ad faeinum
minutum lionum, pegar rammal gassins er stodugt.

Framkveemt er samanburdarprof 4 0,5 g af kalsiumkarbonati (3.2) vid somu skilyrdi.
Utreikningur 4 nidurstédum

Karboénatinnihald i grommum, gefid upp sem kalsiumkarbonat, er reiknad ut med eftirfarandi formulu:

.V x100
Vi x2m

par sem:

X = % karbonata (massahlutfall) i syninu, gefid upp sem kalsiumkarbonat,
V = ml af CO, sem losna ur syninu,

V, = ml af CO, sem losna ur 0,5 g af CaCOs,

m = bpyngd synisins { grommum.

Athugasemdir

Vegi synid meira en 2 g er 15 ml af eimudu vatni fyrst hellt i floskuna (4) og innihaldinu blandad saman adur en
profunin hefst. Sama vatnsmagn er notad i samanburdarprofuninni.

Ef rammal pess biinadar, sem er notadur, er annad en raimmal Scheibler-Dietrich-bunadarins skal gera samsvarandi
breytingar 4 pvi syni, sem var notad, og samanburdarefninu, svo og 4 ttreikningum 4 nidurstédunum.
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SCHEIBER-DIETRICH-BUNADUR TIL AKVORDUNAR A CO,

(mal gefid upp i mm)
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P. AKVORDUN A HEILDARFOSFOR
LJOSMALINGARADFERD

1. Tilgangur og gildissvid
Med pessari adferd er unnt ad dkvarda innihald heildarfosfors i fo0ri. Hun hentar einkum til ad greina afurdir sem
innihalda litinn fosfér. I vissum tilfellum (fosforaudugar afurdir) ma nota fellingarmalingu.

2. Meginregla
Synid er steingert, annadhvort med purrbrennslu (lifreent fodur) eda syruleysingu (steinefnasambond og fljétandi
fodur), og sett i syrulausn. Lausnin er medhéndlud med molybdovanadatprofefni. Ljospéttni gulu lausnarinnar, sem
pannig myndast, er mald i litrofsmeeli vid 430 nm.

3. Profefni

3.1 Kalsiumkarbonat.

3.2 Saltsyra, py = 1,10 g/ml (u.p.b. 6 mol/litra).

3.3. Saltpéturssyra, p = 1,045 g/ml.

3.4. Saltpéturssyra, p = 1,38-1,42 g/ml.

3.5. Brennisteinssyra py = 1,84 g/ml.

3.6. Molybdévanadatprofetni: 200 ml af  ammoniumheptamolybdatlausn (3.6.1), 200 ml af
ammoniummonévanadatlausn (3.6.2) og 134 ml af saltpéturssyru (3.4) er blandad saman i 1 litra meliflosku. Fyllt
er a0 markinu med vatni.

3.6.1. Ammoniumheptamolybdatlausn: 100 g af ammoniumheptamolybdati, (NHs) 6Mo,0,4 - 4 H,O eru leyst upp i heitu
vatni. 10 ml af ammoniaki (edlismassi: 0,91) er beett vid og fyllt ad 1 litra med vatni

3.6.2. Ammoéniummonévanadatlausn: 2,35 g af ammoniummonodvanadati, NH,VOs;, eru leyst upp 1 400 ml af heitu vatni.
20 ml af pynntri saltpéturssyru ((7 ml af HNOs (3.4) + 13 ml af H,O) er bett varlega vid um leid og hrert er stodugt
iog fyllt ad 1 litra med vatni

3.7. Stadallausn fosfors, 1 mg i 1 ml: 4,387 g af kaliumtvivetnisfosfati, KH,POy,, eru leyst upp i vatni. Fyllt er ad 1 litra
med vatni.

4. Bunadur

4.1. Oskunardeiglur 1r kisli, postulini eda platinu.

4.2. Rafimagnsglaediofn med hitastilli, stilltur 4 550 °C.

43. 250 ml Kjeldhal-flaska.

44. Melifloskur og nakvamnispipettur.

4.5. Litrofsmeelir.

4.6. Tilraunaglés, u.p.b. 16 mm i pvermal, asamt toppum sem eru 14,5 mm i pvermal; ramtak: 25-30 ml.

5. Aodfero

5.1 Tilreidsla lausnarinnar

Lausnin er tilreidd eins og um getur i lidum 5.1.1 og 5.1.2, eftir edli synisins.
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5.2.

5.3.

Venjuleg adferd

1 g af syninu eda meira er vegid med 1 mg ndkvemni. Profunarsynid er sett i Kjeldhal-flosku, 20 ml af
brennisteinssyru (3.5) er beett vid, hrist til ad gegndreypa efnid fullkomlega med syru og koma i veg fyrir ad pad 1odi
vid hlidar fléskunnar, hitad og haldid vid sudumark i 10 minatur. Synid er 1atid koélna litillega, 2 ml af saltpéturssyru
(3.4) er beett vid, hitad varlega, keelt litillega, smaskammti af saltpéturssyru beett vid (3.4) og hitad aftur ad
sudumarki. Petta er endurtekid uns litlaus lausn verdur til. Hin er keeld, 6rlitlu vatni beett vid, vokvanum hellt um i
500 ml meeliflosku um leid og Kjeldhal-flaskan er skolud med heitu vatni. Pa er keelt, fyllt ad markinu med vatni,
gert einsleitt og siad.

Syni, sem innihalda lifren efni og eru laus vid kalsium og magnesiumtvivetnisfosfot

Um bad bil 2,5 g af syninu er vegin med 1 mg nakvemni og sett i dskunardeiglu. Profunarsyninu og 1 g af
kalsiumkarbonati (3.1) er blandad saman i eina heild. Blandan er 6skud i hitaskapnum vid 550 °C uns hvit eda gra
aska feest (vidarkol i litlu magni koma ekki ad sok). Askan er sett i 250 ml bikarglas. 20 ml af vatni og saltsyru (3.2)
er baett vid uns heettir ad freyda. 10 ml af saltsyru er enn beett vid (3.2). Bikarglasid er sett i sandbad og latid gufa
upp af pvi uns pad er purrt til ad kislid verdi oleysanlegt. Leifin er leyst upp 4 ny i 10 ml af saltpéturssyru (3.3) og
s00in i sandbadinu eda 4 hitaplotu i 5 minatur an pess ad leifin porni alveg. Vokvanum er hellt um i 500 ml
meliflésku, um leid og bikarglasid er skolad nokkrum sinnum med heitu vatni. ba er kelt, fyllt ad markinu med
vatni, gert einsleitt og siad.

Litabreytingar og ljospéttnimeelingar

bynna skal deiliskammt af siuvokvanum sem faest samkvaemt 1id 5.1.1. eda 5.1.2 til ad fa fram fosforstyrkleika sem
er ekki meiri en 40 pg/ml. 10 ml af pessari lausn eru settir i tilraunaglas (4.6) og 10 ml af molybdévanadatprofefni
(3.6) bzett vid. Lausnin er gerd einsleit og latin standa i1 ad minnsta kosti 10 minttur vid 20 °C. Ljospéttni er meeld i
litrofsmeli vid 430 nm og borin saman vid lausn sem faest med pvi ad baeta 10 ml af molybdovanadatprofefninu
(3.6) vid 10 ml af vatni.

Kvérdunarferill

Ur stadallausninni (3.7) eru atbunar lausnir sem innihalda 5, 10, 20, 30 og 40 pg af fosfor i hverjum millilitra. 10 ml
eru teknir af hverri pessara lausna og 10 ml af molybdovanadatprofefni (3.6) beett vid i hverja lausn. Lausnin er gerd
einsleit og latin standa i ad minnsta kosti 10 minutur vid 20 °C. Ljéspéttnin er meld eins og lyst er i 1id 5.2.
Kvoérdunarferillinn er dreginn upp med ljospéttni 4 y-asnum og tilsvarandi fosféormagni 4 x-asnum. Ferillinn er
linulegur fyrir styrkleika milli 0 og 40 pg/ml.

Utreikningur 4 nidurstédum

Fosforinnihaldid i profunarsyninu er akvardad med hjalp kvoérdunarferilsins.
Nidurstodurnar eru gefnar sem hundradshluti af syninu.
Endurtekningarnakvemni

Mismunurinn 4 nidurstodum tveggja samhlida dkvardana sem framkvamdar eru 4 sama syninu skal ekki vera meiri
en:

— 3%, midad vid hlutfallslegt gildi, fyrir fosforinnihald sem er undir 5%,

— 0,15%, midad vid algildi, fyrir fosforinnihald sem er 5% eda meira.

Q. AKVORDUN A KLORI UR KLORIPUM
Tilgangur og gildissvid

Med pessari adferd er unnt ad akvarda innihald klors i kloridum sem leysast i vatni, venjulega gefid upp sem
natriumklorid. Hana ma nota fyrir allt fodur.

Meginregla

Kloridin eru leyst upp i vatni. Innihaldi afurdin lifreen efni eru pau felld ut. Lausnin er litillega syrd med
saltpéturssyru og kloridin botnfelld sem silfurklérid med silfurnitratlausn. Umframsilfurnitratid er titrad med
ammoniumpidsyanatlausn samkvaemt adferd Volhards.
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3. Profefni

3.1. Ammoniumpidsyanatlausn, 0,1 mol/litra.

3.2. Silfurnitratlausn, 0,1 mol/litra.

3.3. Mettud ammoniumjarnsulfatlausn (NH4)Fe(SO,),.

3.4. Saltpéturssyra, edlismassi: 1,38 g/ml.

3.5. Dietyleter.

3.6. Aseton.

3.7. Carrez-lausn I: 21,9 g af sinkasetati Zn (CH;COO), * 2 H,O og 3 g af isediki eru leyst upp i vatni. Fyllt er ad 100 ml
med vatni.

3.8. Carrez-lausn II: 10,6 g af kaliumferrosyanidi, KsFe(CN)s » 3 H,O, eru leyst upp i vatni. Fyllt er ad 100 ml med
vatni.

3.9. Virkt kolefni, laust vid klorid og sem ekki tekur pau upp.

4. Bunadur
Blandari (sntiningshristari): u.p.b. 35-40 sniningar 4 minttu.

5. Aodfero

5.1. Tilreidsla lausnarinnar
Lausnin er tilreidd eins og um getur i lidum 5.1.1, 5.1.2 og 5.1.3, eftir edli synisins.
Um leid er framkvaemd eyduprofun par sem greiningarsyninu er sleppt.

5.1.1. Syni an lifrenna efna
Syni er vegid med 1 mg nakvaemni, mest 10 g, sem inniheldur ekki meira en 3 g af klor i formi klérida. Synid er sett
i 500 ml meliflosku vid u.p.b. 20 °C med 400 ml af vatni. Pessu er blandad saman i 30 minttur i
snuningshristaranum, fyllt ad markinu, gert einsleitt og siad.

5.1.2. Syni, sem innihalda lifren efni, p6 ekki Gr peim afurdum sem tilgreindar eru i 1id 5.1.3.
Um pad bil 5 g af syninu eru vegin med 1 mg nakvemni og sett asamt 1 g af virku kolefni i 500 ml meliflésku. 400
ml af u.p.b. 20 °C heitu vatni og 5 ml af Carrez-lausn I (3.7) er bett vid, hreert i 30 sekindur og sidan er 5 ml af
Carrez-lausn II (3.8) baett vid. Pessu er blandad saman i 30 minutur i sniningshristaranum, fyllt ad markinu, gert
einsleitt og siad.

5.13. Bakad fo6dur, horkokur og -mjol, hormjolsaudugar afurdir og adrar afurdir sem eru
audugar ad jurtaslimi eda sviflausnarefnum (t.d. dextrinadri sterkju)
Lausnin er tilreidd eins og lyst er 1 1id 5.1.2 en ekki siud. Lausninni er hellt um (skilin i skilvindu ef naudsyn krefur),
100 ml af flotinu eru teknir og peim hellt i 200 ml meliflosku Asetoni (3.6) er blandad saman vid og fyllt ad
markinu med pessu leysiefni, pa gert einsleitt og siad.

5.2. Titrun

Milli 25 og 100 ml af siuvokvanum, sem fengnir eru samkvaemt adferdum sem lyst er i 1id 5.1.1, 5.1.2 eda 5.1.3, eru
feerdir yfir i keiluflosku med pipettu (allt eftir aztludu klorinnihaldi). Deiliskammturinn ma ekki innihalda meira en
150 mg af klér (Cl). Lausnin er p ynnt, ef naudsyn krefur, med vatni ad a.m.k. 50 ml, pa er batt vid 5 ml af
saltpéturssyru  (3.4), 20 ml af mettadri ammoniumjarnsulfatlausn (3.3) og tveimur dropum af
ammoniumpidsyanatlausn (3.1) med byrettu sem fyllt er ad nullmarkinu. Silfurnitratlausnin (3.2) er feerd 4 milli med
byrettu pannig ad 5 ml umframmagn myndist. 5 ml af dietyleter (3.5) er bett vid, hrist er reekilega til ad hleypa
botnfallinu. Umframsilfurnitratid er titrad med ammoniumpidsyanatlausninni (3.1) uns raudbruna litbrigdid hefur
varad i | minutu.
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7.1.
7.2.
7.3.

Utreikningur 4 nidurstédum
Klérinnihaldid (X), gefid upp sem natriumklorid i %, er reiknad ut med eftirfarandi formulu:

5,845 x (V| -V,
m

X =

par sem:
V, = ml af silfurnitratlausn, 0,1 moél/l sem bett er vid,
V, = ml af ammoéniumpidsyanatlausn, 0,1 mol/l, notud vid titrun,

m = pyngd synisins.

Gefi nidurstdodur eyduprofunar til kynna ad 0,1 mol/l silfurnitratlausn hafi eydst er petta gildi dregid fra rimmalinu
Vi=Vy).

Athugasemdir

Einnig er heimilt ad titrad sé med spennutitrun.

Sé um mjog oliu- eda fituaudugar afurdir ad raeda skal fitusneyda fyrst med dietyleter eda jardoliueter.

Sé um fiskimjol ad raeda er heimilt ad titra med adferd Mohrs.
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1V. VIDAUKI
GREININGARADFERDIR TIL AP HAFA EFTIRLIT MED INNTHALDI LEYFPRA AUKEFNA i FOPRI

A. AKVORDUN A A-VITAMINI

1. Tilgangur og gildissvid
Med pessari adferd er unnt ad akvarda innihald A-vitamins (retinéls) 1 f60ri og forblondum. Med A-vitamini er att
vid al-trans-retinylalkohol og sis-hverfur pess sem akvordud eru med pessari adferd. Innihald A-vitamins er gefid
upp i alpjodlegum einingum (a.e.) i kilogrammi. Ein alpjodleg eining samsvarar virkni 0,300 pg af al-trans-A-
vitamin-alkoholi eda 0,344 g af al-trans-A-vitamin-asetati eda 0,550 pg al-frans-A-vitamin-palmitati.
Magngreiningarmérk eru 2000 a.e. af A-vitamin i kg.

2. Meginregla
Synid er vatnsrofid med etanodl- og kaliumhydroxidlausn og A-vitaminid er dregid Uit med jardoliueter. Leysirinn er
fjarleegdur med uppgufun og leifin er leyst upp i metandli og, ef naudsyn ber til, pynnt Gt i pann styrk sem krafist er.
Innihald A-vitamins er akvardad med haprystivokvaskiljun med 6skautudum stédufasa og nema fyrir utfjolublatt
ljos eda flurskinsnema. Breyturnar fyrir vokvaskiljunina eru valdar pannig ad al-trans-A-vitamin-alkohol og sis-
hverfur pess skiljist ekki ad.

3. Profefni

3.1. Etanol, 6 = 96%

3.2. Jardoliueter, sudumarksbil 40-60 °C.

3.3. Metanol

3.4. Kaliumhydroxidlausn, ¢ = 50 g/100 ml

3.5. Natriumaskorbatlausn, ¢ = 10 g/100 ml (sja athugasemdir i 1id 7.7)

3.6. Natriumsulfio, Na2S - x H20 (x = 7-9)

3.6.1. Natriumsulfidlausn, ¢ = 0,5 mol/1 i glyseroli, B = 120 g/l (par sem x = 9) (sja athugasemdir i 1id 7.8)

3.7. Fenolpalinlausn, ¢ =2 g/100 ml i etandli (3.1)

3.8. 2-propanol

3.9. Ferdafasi fyrir haprystivokvaskiljun: blanda metanoéls (3.3) og vatns, t.d. 980 + 20 (rimmal + rammal). Nakvaemt
hlutfall akvardast af eiginleikum sulunnar sem notud er.

3.10.  Kofnunarefni, surefnisfritt

3.11.  Al-trans-A-vitamin-asetat, sérstaklega hreint, med stadfestri virkni, t.d. 2,80 x 10° a.e./g

3.11.1. Stofnlausn al-trans-A-vitamin-asetats: 50 mg af A-vitamin-asetati (3.11) eru vegin med 0,1 mg ndkvaemni og sett i
100 ml meliflosku. Leyst upp i 2-propanoli (3.8) og fyllt ad markinu med sama leysi. Nafnstyrkur pessarar lausnar
er 1400 a.e. af A-vitamini { ml. Nakveemt innihald verdur ad akvarda samkvaemt 1id 5.6.3.1.

3.12.  Al-trans-A-vitamin-asetat, sérstaklega hreint, med stadfestri virkni, t.d. 1,80 x 10° a.e./g

3.12.1. Stofnlausn al-trans-A-vitamin-palmitats: 80 mg af A-vitamin-palmitati (3.12) eru vegin med 0,1 mg nakvaemni og

sett i 100 ml meliflosku. Leyst upp i 2-propanoli (3.8) og fyllt ad markinu med sama leysi. Nafnstyrkur pessarar
lausnar er 1400 a.e. af A-vitamini i ml. Nakveemt innihald verdur ad dkvarda samkvemt 1id 5.6.3.2.
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3.13.  2,6-di-tert-butyl-4-metylfenol (BHT) (sja athugasemdir i 1id 7.5)

4. Bunadur

4.1. Hverfieimir undir lagprystingi

4.2. Glerbunadur med brunleitu gleri

4.2.1. Floskur med flétum botni eda keilufloskur, 500 ml, med kventengi ur slipudu gleri

4.2.2. Me=lifloskur med slipudum glertdppum og préngum halsi, 10, 25, 100 og 500 ml

4.2.3. Keilulaga skiltrektir, 1000 ml, med slipudum glertoppum

4.2.4. Perufloskur, 250 ml, med kventengi Ur slipudu gleri

4.3. Allihn-eimsvali, med 300 mm keelikapu, med samskeyti ur slipudu gleri og tengistykki fyrir gasleidslu
44. Samanbrotinn siupappir til fasaskiljunar, pvermal 185 mm (t.d. Schleicher & Schuell 597 HY 1/2)
4.5. Haprystivokvaskiljunarbinadur med innsprautunarkerfi

4.5.1.  Vokvaskiljunarstla, 250 mm x 4 mm, Cjs, 5 eda 10 um pokkunarefni eda sambearilegt (gadavidmidun: einungis
einn toppur fyrir allar retindlhverfur vid keyrsluskilyrdi haprystivokvaskiljunarinnar)

4.5.2. Nemi fyrir utfjolublatt ljos eda flurskinsnemi med breytilegri bylgjulengd
4.6. Litrofsmeelir med 10 mm synahylkjum ur kvarsi

4.7. Vatnsbad med segulhraeribunadi

4.8. Utdrattarbunadur (sja mynd 1) sem samanstendur af:

4.8.1.  glersivalningi, sem tekur 1 litra, med hals og tappa ur slipudu gleri,

4.8.2. flosku med karltengi ur slipudu gleri sem er buin hlidararmi og stillanlegri pipu sem liggur i gegnum midju
floskunnar. Nedri hluti stillanlegu pipunnar skal vera U-laga en yristutur & hinum endanum pannig ad hagt sé¢ ad
flytja efra vokvalagid i sivalningnum yfir i skiltrekt.

5. Adfero

Athugasemd:  A-vitamin er nzemt fyrir (atfjélublau) ljosi og oxun. Oll framkvemd skal fara fram 4n pess ad 1jos
(med pvi ad nota glerbinad med brunleitu gleri eda glerbinad sem varinn er med alpappir) eda
surefni komist ad (med pvi ad skola med kéfnunarefni). Medan 4 utdraettinum stendur skal setja
kofnunarefni i stad loftsins fyrir ofan vokvann (komid er i veg fyrir of mikinn prysting med pvi ad
losa um tappann 6dru hverju).

5.1. Undirbuningur synis

Synid er malad pannig ad pad fari gegnum sigti med 1 mm moskvum og pess gett ad ekki myndist hiti. M6lun skal
framkvaemd rétt 4dur en vigtun og sapun fara fram, ad 6drum kosti getur A-vitamin tapast.

5.2. Sapun

Eftir innihaldi A-vitaminsins eru 2 til 25 g af syninu vegin med 1 mg nakvaemni og sett i 500 ml flésku med flétum
botni eda keiluflosku (4.2.1). Medan floskunni er snuid i hringi er 130 ml af etandli (3.1), u.p.b. 100 mg af 2,6-di-
tert-butyl-4-metylfenoli (3.13), 2 ml af natriumaskorbatlausn (3.5) og 2 ml af natriumsulfidlausn (3.6) baett vid
hverju 4 eftir 60ru. Eimsvali (4.3) er tengdur vid floskuna og henni dyft i vatnsbad med segulhraeribunadi (4.7).
Hitad ad sudu og latid eimast i fimm mindtur. Baett er vid 25 ml af kaliumhydroxidlausninni (3.4) i gegnum
eimsvalann (4.3), og 14tid eimast i 25 minutur til vidbotar medan hreert er vid hegt kdfnunarefnisflaedi. Eimsvalinn
er skoladur med u.p.b. 20 ml af vatni og innihald floskunnar keelt ad stofuhita.
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5.3.

5.4.

5.5.

Utdrdttur

Sapunarlausnin er flutt megindlega med athellingu i 1000 ml skiltrekt (4.2.3) eda i utdrattarbuinadinn (4.8) med pvi
a0 skola i heild med 250 ml af vatni. Sapunarflaskan er skolud med 25 ml af etanoli (3.1) og sidan 100 ml af
jardoliueter (3.2) og skolunarlausnirnar eru fluttar i skiltrektina eda i utdrattarbunadinn. Hlutfall vatns og etanols i
sameinudum lausnunum verdur ad vera um 2:1. Hrist reekilega i tveer minttur og 14tid setjast til i tveer minttur.

Utdrattur med skiltrekt (4.2.3)

begar 16gin hafa verid adskilin (sja athugasemd i 1id 7.3) er lagid med jardoliueternum flutt i adra skiltrekt (4.2.3).
bessi utdrattur er endurtekinn tvisvar med 100 ml af jardoliueter (3.2) og tvisvar med 50 ml af jardoliueter (3.2).

Sameinudu utdraettirnir eru pvegnir tvisvar i skiltrektinni med pvi ad snua varlega 1 hring (til ad fordast ad yrulausnir
myndist) med 100 ml skommtum af vatni og sidan med pvi ad hrista margoft med 100 ml skommtum af vatni til
vidbotar par til vatnid helst litlaust pegar fenolpalinlausn (3.7) er beett Ut i (venjulega naegir ad pvo fjorum sinnum).
bvegni utdratturinn er siadur i 500 ml meliflosku (4.2.2) gegnum bpurra, samanbrotna siu til fasaskiljunar (4.4) til ad
fjarleegja allt vatn sem eftir kann ad vera i sviflausn. Skiltrektin og sian eru skolud med 50 ml af jardoliueter (3.2),
fyllt ad markinu med jardoliueter (3.2) og blandad vel saman.

Utdrattur med Gtdrattarbunadi (4.8)

begar 16gin hafa verid adskilin (sja athugasemd i 1id 7.3) er flaskan med karltenginu 1r slipada glerinu (4.8.2) sett i
stad tappa glersivalningsins (4.8.1) og U-laga nedri hluta stillanlegu pipunnar er komid pannig fyrir ad hun er rétt
fyrir ofan skilflotinn. Med pvi ad beita prystingi Gr kdfnunarefnispipu i hlidararminn er efra lag jardoliuetersins flutt
i 1000 ml skiltrekt (4.2.3). Beett er i glersivalninginn 100 ml af jardoliueter (3.2), tappinn settur i og hrist vel. Login
eru latin skiljast ad og efra lagid er flutt i skiltrektina eins og adur. Utdrattaradferdin er endurtekin med 100 ml af
jardoliueter (3.2) til vidbotar og sidan tvisvar med 50 ml skommtum af jardoliueter (3.2) og logunum af
jardoliueternum er beett vid i skiltrektina.

Sameinadir utdreettir jardoliuetersins eru p vegnir eins og lyst er 1id 1 5.3.1 og sidan haldid afram samkvemt
lysingunni par.

Tilreidsla synislausnar fyrir haprystivokvaskiljun

Deiliskammtur af lausn jardoliuetersins (ur 5.3.1 eda 5.3.2) er fluttur med pipettu og settur i 250 ml peruflosku
(4.2.4). Leysirinn er latinn gufa nanast algerlega upp a hverfieiminum (4.1) vid lekkadan prysting og badhita sem
fer ekki yfir 40 °C. Loftprystingi er komid aftur 4 med pvi ad hleypa inn kéfnunaretni (3.10) og flaskan er fjarlaegd
af hverfieiminum. Leysirinn, sem eftir verdur, er fjarlegdur med kofnunarefnisstreymi (3.10) og leifin er tafarlaust
leyst upp i pekktu raimmali (10-100 ml) af metanoli (3.3) (styrkur A-vitamins verdur ad vera a bilinu 5 a.e./ml til 30
a.e./ml).

Akvordun med haprystivokvaskiljun

Skiljun A-vitamins fer fram med C,s-sulu i 6skautudum stodufasa (4.5.1) og styrkurinn er maldur med nema fyrir
utfjolublatt 1jos (325 nm) eda flurskinsnema (6rvun: 325 nm, utgeislun: 475 nm) (4.5.2).

Deiliskammti (t.d. 20 pl) af metanodllausninni, sem fékkst i 1id 5.4, er sprautad inn og skolad med ferdafasanum
(3.9). Medaltopph®d (-toppflatarmal) fyrir nokkrar innsprautanir 4 sdmu synislausninni og medaltopph®d (-
toppflatarmal) fyrir nokkrar innsprautanir 4 kvordunarlausnunum (5.6.2) er reiknud ut.

Skilyroi haprystivokvaskiljunar
Eftirfarandi skilyrdi eru til leidbeiningar; leyfilegt er ad notast vid oénnur skilyrdi svo framarlega sem pau skila

sambzrilegum nidurstodum:

Voékvaskiljunarsula (4.5.1): 250 mm x 4 mm, Cyg, 5 eda 10 um pokkunarefni eda sambzrilegt.

Ferdafasi (3.9): blanda metanols (3.3) og vatns, t.d. 980 + 20 (rammalshlutfall).
Rennsli: 1-2 ml/min.
Nemi (4.5.2): Nemi fyrir utfjolublatt 1jos (325 nm) eda flurskinsnemi

(6rvun: 325 nm/atgeislun: 475 nm)
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5.6.

5.6.1.

5.6.2.

5.6.3.

5.63.1.

5.6.3.2.

5.6.3.3.

Kvéroun
Tilreidsla stadalvinnulausna

Fluttir eru 20 ml af stofnlausn A-vitamin-asetats (3.11.1) eda 20 ml af stofnlausn A-vitamin-palmitats (3.12.1) med
pipettu og settir i 500 ml flsku med flotum botni eda keiluflosku (4.2.1) og sidan er vatnsrofid eins og lyst er i 1id
5.2, en an pess ad 2,6-di-tert-butyl-4-metylfenoli s¢ beett vid. Pvi nast er dregid Ut med jardoliueter (3.2) samkveaemt
1id 5.3 og fyllt ad 500 ml markinu med jardoliueter (3.2). A hverfieiminum (sja 1id 5.4) eru 100 ml af pessum
utdreetti latnir gufa nanast algerlega upp, leysirinn, sem eftir verdur, er fjarlegdur med kofnunarefnisstreymi (3.10)
og leifin er leyst upp aftur i 10,0 ml af metanoli (3.3). Nafnstyrkur pessarar lausnar er 560 a.e. af A-vitamini i ml.
Nakvaemt innihald verdur ad akvarda samkvamt 1id 5.6.3.3. Stadalvinnulausnin skal vera nylogud vid notkun.

Fluttir eru 2,0 ml af pessari stadalvinnulausn med pipettu i 20 ml meeliflosku, fyllt ad markinu med metanoli (3.3)
og blandad. Nafnstyrkur pessarar pynntu stadalvinnulausnar er 56 a.e. af A-vitamini { ml.

Tilreidsla kvordunarlausnanna og gerd kvordunargrafsins

Settir eru 1,0; 2,0; 5,0 og 10,0 ml af pynntu stadalvinnulausninni i r60 20 ml meliflaskna, fyllt a0 markinu med
metanoli (3.3) og blandad. Nafnstyrkur pessara lausna er 2,8; 5,6; 14,0 og 28,0 a.e. af A-vitamini i ml.

20 pl af hverri kvérdunarlausn er sprautad inn nokkrum sinnum og medaltopphadin (-flatarmalid) er akvordud
hverju sinni. Medaltopphadin (-toppflatarmalid) er notud til ad teikna kvordunargraf ad teknu tilliti til nidurstadna
sem fast med sannprofun med utfjolublau ljosi (5.6.3.3).

St6dlun stadallausnanna med utfjolublau ljosi
Stofnlausn af A-vitamin-asetati

Fluttir eru 2,0 ml af stofnlausn A-vitamin-asetats (3.11.1) med pipettu og settir i 50 ml meliflosku (4.2.2) og fyllt ad
markinu med 2-propanoli (3.8). Nafnstyrkur pessarar lausnar er 56 a.e. af A-vitamini i ml. Fluttir eru 3,0 ml af
bessari pynntu A-vitamin-asetatslausn med pipettu i 25 ml meeliflésku og fyllt ad markinu med 2-propanoli (3.8).
Nafnstyrkur pessarar lausnar er 6,72 a.e. af A-vitamini { ml. Utfjolublatt litrof pessarar lausnar er borid saman vid 2-
propandl (3.8) 1 litrofsmeelinum (4.6) 4 bilinu 300 nm til 400 nm. Gleypnihamarkid skal vera 4 bilinu 325 nm til 327
nm.

Utreikningur 4 innihaldi A-vitamins:

a.e. vitamin A/ml = Es55 x 19,0

(El " em fyrir A-vitamin-asetat = 1530 vid 326 nm i 2-propanoli)
Stofnlausn af A-vitamin-palmitati

Fluttir eru 2,0 ml af stofnlausn A-vitamin-palmitats (3.12.1) med pipettu, settir i 50 ml mealiflosku (4.2.2) og fyllt ad
markinu med 2-propanoli (3.8). Nafnstyrkur p essarar lausnar er 56 a.e. af A-vitamini i ml. Fluttir eru 3,0 ml af
bessari p ynntu A-vitamin-palmitatslausn med pipettu og settir i 25 ml meliflosku og fyllt ad markinu med 2-
propandli (3.8). Nafnstyrkur pessarar lausnar er 6,72 a.e. af A-vitamini i ml. Utfjolublatt litrof pessarar lausnar er
borid saman vid 2-propanol (3.8) i litrofsmeaelinum (4.6) 4 bilinu 300 nm til 400 nm. Gleypnihamarkio skal vera &
bilinu 325 nm til 327 nm.

Utreikningur 4 innihaldi A-vitamins:
a.e. vitamin A/ml = Esys x 19,0
(E'") em fyrir A-vitamin-palimtat = 957 vid 326 nm { 2-propanoli)
Stadalvinnulausn af A-vitamini

Fluttir eru 3,0 ml af épynntri stadalvinnulausn A-vitamins, tilreidd samkvaemt 1id 5.6.1, med pipettu og settir i
50 ml meliflosku (4.2.2) og fyllt ad markinu med 2-propanoli (3.8). Fluttir eru 5,0 ml af pessari lausn med pipettu
og settir i 25 ml meliflosku og fyllt ad markinu med 2-propanoli (3.8). Nafnstyrkur pessarar lausnar er 6,72 a.e. af
A-vitamini i ml. Utfj6lublatt litrof p essarar lausnar er borid saman vid 2-propandl (3.8) i litrofsmeelinum (4.6) 4
bilinu 300 nm til 400 nm. Gleypnihamarkid skal vera 4 bilinu 325 nm til 327 nm.
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7.1.

7.2.

7.3.

7.4.

7.5.

7.6.

7.7.

7.8.

7.9.

Utreikningur 4 innihaldi A-vitamins:
a.e. vitamin A/ml = Esy5 x 18,3
(E'"| o fyrir A-vitamin-asetat = 1821 vid 325 nm i 2-propandli)
Utreikningur 4 nidurstédum

Akvarda skal styrk synislausnarinnar i a.e./ml ut fri medalh@d (-flatarmali) A-vitamintoppanna med
kvordunargrafid (5.6.2) til hlidsjonar.

A-vitamininnihaldid, w, i syninu, gefid upp i a.e./kg, er reiknad med eftirfarandi formulu:
500 x ¢ x V, x 1000

w = V, xm [a.e./kg]

par sem:

¢ = A-vitaminstyrkur synislausnarinnar (5.4), gefinn upp i a.e./ml

V, = rGmmal synislausnarinnar (5.4), gefid upp i ml

V2

rimmal deiliskammtsins, sem tekinn er i 1id 5.4, gefid upp i ml

2
[

= byngd synishlutans, gefin upp i grommum

Athugasemdir

Fyrir syni, sem hafa litinn A-vitaminstyrk, getur verid hentugt ad sameina utdreetti jardoliueters Ur tveimur
sapunarhledslum (magn sem vegid er: 25 g) i eina synislausn til akvordunar med haprystivokvaskiljun.

Synid, sem tekid er til greiningar, skal ekki innihalda meira en 2 g af fitu.

Ef fasaskiljun 4 sér ekki stad skal baeta vid u.p.b. 10 ml af etanoli (3.1) til ad rjufa yrulausnina.
Lengja skal sapunartimann i 45-60 minutur fyrir porskalysi og 6nnur hrein fituefni.

Nota ma hydrokindn i stad 2,6-di-tert-butyl-4-metylfenols.

Skilja mé ad retinélhverfur ef notud er sula med skautudum stédufasa (normal phase-column). T pvi tilviki er po
naudsynlegt vid utreikninga ad leggja saman had (flatarmal) allra cis- og trans-hverfutoppa.

I stad natriumaskorbatslausnar méa nota u.p.b. 150 mg af askorbinsyru.
I stad natriumsulfidlausnar ma nota u.p.b. 50 mg af etylendiamintetraasetati.

Ef um er ad reda greiningu 4 A-vitamini i stadgéngumjolk skal huga sérstaklega vel ad

— sapun (5.2): vegna fitumagnsins i syninu kann ad vera naudsynlegt ad auka magn kaliumhydroxidlausnar (3.4)

— vid utdratt (5.3): vegna yrulausnar kann ad reynast naudsynlegt ad adlaga hlutfallid 2:1 milli vatns og etandls.

Gera skal endurheimtupréfun 4 vidbotarsynishluta til ad kanna hvort greiningaradferdin, sem notud er, skilar
areidanlegum nidurstodum vardandi pennan sérstaka efnivid (stadgéngumjolk). Ef endurheimtarhlutfallid er legra
en 80% parf ad leidrétta greiningarnidurstodurnar fyrir endurheimt.

Endurtekningarnakvaemni

Mismunurinn 4 nidurstddum tveggja samhlida akvardana, sem framkvemdar eru 4 sama syninu, skal ekki vera meiri
en 15% af nidurstodunni sem hefur heerra gildid.
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9. Nidurstodur ur samstarfsrannsokn ()
Forblanda Forblondufodur Steinefnapykkni Protinféour Foour fyrir smagrisi
L 13 12 13 12 13
n 48 45 47 46 49
medalgildi [a.e./kg] 17,02 x 10° 1,21 x 10° 537100 151800 18070
S, [a.e./kg] 0,51 x 10° 0,039 x 10° 22080 12280 682
r [a.e./kg] 1,43 x 10° 0,109 x 10° 61824 34384 1910
CV, [%] 3,0 3,5 4,1 8,1 3,8
S, [a.e./kg] 1,36 x 10° 0,069 x 10° 46300 23060 3614
R [a.e./kg] 3,81 x 10° 0,193 x 10° 129640 64568 10119
CVg [%] 8,0 6,2 8,6 15 20
L = fjoldi rannsoknarstofa
n = fjoldi einstakra gilda
Sy = stadalfravik endurtekningarnakvamni
Sk = stadalfravik samanburdarnakvamni
r = endurtekningarnakvamni
R = samanburdarndkvemni
CV, = fraviksstudull endurtekningarnakveemni
CVx = fraviksstudull samanburdarnakvaemni

(") Framkvaemd af starfshopi um fodur a4 vegum ,Verband Deutscher Landwirtschaftlicher Untersuchungs- und Forschungsanstalten

(VDLUFA)*.
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Mynd 1: Utdrattarbinadur (4.8)
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B. AKVORDUN A E-VITAMINI

1. Tilgangur og gildissvid
Med bessari adferd er unnt ad akvarda innihald E-vitamins i f60ri og forblondum. Innihald E-vitamins er gefid upp
sem mg af DL-a-tokoferolasetati i kilogrammi. Par samsvarar 1 mg af DL-a-tokoferdlasetati 0,91 mg af DL-a-
tokoferoli (E-vitamini).

Magngreiningarmérkin eru 2 mg af E-vitamini i kg. Magngreiningarmoérkin nast einungis med flurskinsnema. Med
nema fyrir utfjolublatt jos eru magngreiningarmérkin 10 mg/kg.

2. Meginregla
Synid er vatnsrofid med kaliumhydroxidlausn, sem leyst er upp i etandli, og E-vitaminid er dregid Ut med
jardoliueter. Leysirinn er fjarleegdur med uppgufun og leifin er leyst upp i metanoli og, ef naudsyn ber til, pynnt t
pann styrk sem krafist er. Innihald E-vitamins er akvardad med haprystivokvaskiljun med 6skautudum stodufasa og
flarskinsnema eda nema fyrir utfjolublatt 1jos.

3. Profefni

3.1. Etanol, o = 96%

3.2. Jardoliueter, sudumarksbil 40-60 °C.

3.3. Metanol.

3.4. Kaliumhydroxidlausn, ¢ = 50 g/100 ml

3.5. Natriumaskorbatlausn, ¢ = 10 g/100 ml (sja athugasemdir i 1id 7.7)

3.6. Natriumsulfid, Na,S - x H,O (x = 7-9)

3.6.1. Natriumsulfidlausn, ¢ = 0,5 mol/1 i glyseroli, = 120 g/1. (par sem x = 9) (sja athugasemdir i 1id 7.8)

3.7. Fenolpalinlausn, ¢ =2 g/100 ml i etandli (3.1)

3.8. Ferdafasi fyrir haprystivokvaskiljun: blanda metanoéls (3.3) og vatns, t.d. 980 + 20 (rimmal + rammal). Nakvaemt
hlutfall akvardast af eiginleikum sulunnar sem notud er.

3.9. Kofnunarefni, surefnisfritt

3.10.  DL-a-tokoferdlasetat, sérstaklega hreint, med stadfestri virkni.

3.10.1. Stofnlausn af DL-a-tokoferolasetati: 100 mg af DL-o-tokoferdlasetati (3.10) eru vegin med 0,1 mg ndkvemni og
sett i 100 ml meliflosku. Leyst upp i etanoli (3.1) og fyllt ad markinu med sama leysi. 1 ml af pessari lausn
inniheldur 1 mg af DL-a-tokoferdlasetati. (Sannprofun med utfjolublau ljosi, sja 1lid 5.6.1.3; stodgun, sja
athugasemdir i 1id 7.4.)

3.11.  DL-a-tokoferol, sérstaklega hreint, med stadfestri virkni.

3.11.1. Stofnlausn af DL-a-tokoferoli: Vegin eru 100 mg af DL-a-tokoferoli (3.10) med 0,1 mg nakvemni og sett i 100 ml
meliflésku. Leyst upp i etanoli (3.1) og fyllt ad markinu med sama leysi. 1 ml af pessari lausn inniheldur 1 mg af
DL-o-tokoferoli. (Sannprofun med utfjolublau 1josi, sja 1id 5.6.2.3; stodgun, sja athugasemdir i 1id 7.4.)

3.12.  2,6-di-tert-butyl-4-metylfenol (BHT) (sja athugasemdir i 1id 7.5)

4. Bunadur

4.1. Filmuhverfieimir.

4.2. Glerbunadur med brunleitu gleri

4.2.1. Floskur med flétum botni eda keilufloskur, 500 ml, med kventengi ur slipudu gleri
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4.2.2. Me=lifloskur med slipudum glertdppum og préngum halsi, 10, 25, 100 og 500 ml

4.2.3. Keilulaga skiltrektir, 1000 ml, med slipudum glertoppum

4.2.4. Perufloskur, 250 ml, med kventengi Ur slipudu gleri

4.3. Allihn-eimsvali, med 300 mm keelikapu, med samskeyti ur slipudu gleri og tengistykki fyrir gasleidslu

44. Samanbrotinn siupappir til fasaskiljunar, pvermal 185 mm (t.d. Schleicher & Schuell 597 HY 1/2)

4.5. Haprystivokvaskiljunarbinadur med innsprautunarkerfi

4.5.1.  Vokvaskiljunarsila, 250 mm x 4 mm, Cyg, 5 eda 10 pm pdkkunarefni eda sambeerilegt.

4.5.2. Flurskinsnemi eda nemi fyrir utfjolublatt 1jos, med breytilegri bylgjulengd.

4.6. Litrofsmeelir med 10 mm synahylkjum ur kvarsi

4.7. Vatnsbad med segulhraeribunadi

4.8. Utdrattarbunadur (sja mynd 1) sem samanstendur af:

4.8.1.  Glersivalningur, sem tekur 1 litra, med hals og tappa ur slipudu gleri,

4.8.2. flosku med karltengi ur slipudu gleri sem er buin hlidararmi og stillanlegri pipu sem liggur i gegnum midju
floskunnar. Nedri hluti stillanlegu pipunnar skal vera U-laga en yristutur & hinum endanum pannig ad hagt sé¢ ad
flytja efra vokvalagid i sivalningnum yfir i skiltrekt.

5. Aodfero
Athugasemd:  E-vitamin er nemt fyrir (atfjolublau) 1j6si og oxun. Oll framkvamd skal fara fram an pess ad 1jos

(med pvi ad nota glerbtinad med brunleitu gleri eda glerbinad sem varinn er med alpappir) eda
surefni komist ad (med pvi ad skola med kdfhunarefni). Medan a utdraettinum stendur skal setja
kofnunarefni i stad loftsins fyrir ofan vokvann (komid er i veg fyrir of mikinn prysting med pvi ad
losa um tappann 6dru hverju).

5.1. Undirbuningur synis
Synid er malad pannig ad pad fari gegnum sigti med 1 mm moskvum og pess gett ad ekki myndist hiti. M6lun skal
framkvaemd rétt dour en vigtun og sapun fara fram, ad 6drum kosti getur E-vitamin tapast.

5.2. Sapun
Eftir innihaldi E-vitaminsins eru 2 til 25 g af syninu vegin med 0,01 g nakvamni og sett i 500 ml flosku med fltum
botni eda keiluflosku (4.2.1). Medan floskunni er snuid i hringi er 130 ml af etanoli (3.1), u.p.b. 100 mg af 2,6-di-
tert-butyl-4-metylfenoli (3.12), 2 ml af natriumaskorbatlausn (3.5) og 2 ml af natriumsulfidlausn (3.6) baett vid
hverju & eftir 60ru. Eimsvalinn (4.3) er tengdur vid floskuna og henni dyft i vatnsbad med segulhreribinadi (4.7).
Hitad ad sudu og 1atid eimast i fimm minttur. Batt er vid 25 ml af kaliumhydroxidlausninni (3.4) i gegnum
eimsvalann (4.3), og latid eimast i 25 minttur til vidbotar medan hreert er vid heegt kofnunarefnisfledi. Eimsvalinn
er skoladur med u.p.b. 20 ml af vatni og innihald floskunnar keelt ad stofuhita.

5.3. Utdrattur
Sapunarlausnin er flutt megindlega med athellingu i 1000 ml skiltrekt (4.2.3) eda i utdrattarbunadinn (4.8) med pvi
a0 skola i heild med 250 ml af vatni. Sapunarflaskan er skolud med 25 ml af etanoli (3.1) og sidan 100 ml af
jardoliueter (3.2) og skolunarlausnirnar eru fluttar i skiltrektina eda i Gtdrattarbunadinn. Hlutfall vatns og etandls i
sameinudum lausnunum verdur ad vera um 2:1. Hrist raekilega i tveer minutur og latid setjast til i tvaer minutur.

53.1. Utdrattur med skiltrekt (4.2.3)

begar 16gin hafa verid adskilin (sja athugasemd i 1id 7.3) er lagid med jardoliueternum flutt i adra skiltrekt (4.2.3).
bessi utdrattur er endurtekinn tvisvar med 100 ml af jardoliveter (3.2) og tvisvar med 50 ml af jardoliueter (3.2).
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5.4.

5.5.

5.6.

5.6.1.

5.6.1.1.

Sameinudu utdraettirnir eru pvegnir tvisvar i skiltrektinni med pvi ad snua varlega 1 hring (til ad fordast ad yrulausnir
myndist) med 100 ml skommtum af vatni og sidan med pvi ad hrista margoft med 100 ml skommtum af vatni til
vidbotar par til vatnid helst litlaust pegar fendlpalinlausn (3.7) er beett Ut i (venjulega naegir ad pvo fjéorum sinnum).
bvegni utdratturinn er siadur i 500 ml meliflosku (4.2.2) gegnum bpurra, samanbrotna siu til fasaskiljunar (4.4) til ad
fjarleegja allt vatn sem eftir kann ad vera i sviflausn. Skiltrektin og sian eru skolud med 50 ml af jardoliueter (3.2),
fyllt ad markinu med jardoliueter (3.2) og blandad vel saman.

Utdrattur med utdrattarbiinadi (4.8)

begar 16gin hafa verid adskilin (sja athugasemd i 1id 7.3) er flaskan med karltenginu 1r slipada glerinu (4.8.2) sett i
stad tappa glersivalningsins (4.8.1) og U-laga nedri hluta stillanlegu pipunnar er komid pannig fyrir ad hun er rétt
fyrir ofan skilflotinn. Med pvi ad beita prystingi Gr kdfnunarefnispipu i hlidararminn er efra lag jardoliuetersins flutt
i 1000 ml skiltrekt (4.2.3). Baett er i glersivalninginn 100 ml af jardoliueter (3.2), tappinn settur i og hrist vel. Login
eru latin skiljast ad og efra lagid er flutt i skiltrektina eins og adur. Utdrattaradferdin er endurtekin med 100 ml af
jardoliueter (3.2) til vidbotar og sidan tvisvar med 50 ml skommtum af jardoliveter (3.2) og logunum af
jardoliueternum er baett vid i skiltrektina.

Sameinadir utdreettir jardoliuetersins eru p vegnir eins og lyst er 1id 1 5.3.1 og sidan haldid afram samkvemt
lysingunni par.

Tilreidsla synislausnar fyrir haprystivokvaskiljun

Deiliskammtur af lausn jardoliuetersins (ur 5.3.1 eda 5.3.2) er fluttur med pipettu og settur i 250 ml peruflosku
(4.2.4). Leysirinn er latinn gufa nanast algerlega upp a hverfieiminum (4.1) vid lekkadan prysting og badhita sem
fer ekki yfir 40 °C. Loftprystingi er komid aftur 4 med pvi ad hleypa inn kofnunarefni (3.9) og flaskan er fjarlaegd af
hverfieiminum. Leysirinn, sem eftir verdur, er fjarleegdur med koéfnunarefnisstreymi (3.9) og leifin er tafarlaust leyst
upp i pekktu rammali (10-100 ml) af metanoli (3.3) (styrkur DL-o-tokoferdls eetti ad vera 4 bilinu 5 a.e./ml til 30
a.e./ml).

Akvordun med haprystivokvaskiljun

Skiljun E-vitamins fer fram med Cis-sulu i o6skautudum stodufasa (4.5.1) og styrkurinn er meldur med
flurskinsnema (6rvun: 295 nm, utgeislun: 330 nm) eda nema fyrir utfjolublatt 1jos (292 nm) (4.5.2).

Deiliskammti (t.d. 20 pl) af metanodllausninni, sem fékkst i 1id 5.4, er sprautad inn og skolad med ferdafasanum
(3.8). Meoaltopphaed (-toppflatarmal) 4 nokkrum innsprautunum 4 sdému synislausninni og medaltopphad
(toppflatarmal) 4 nokkrum innsprautunum & kvordunarlausnunum (5.6.2) er reiknud ut.

Skilyrdi haprystivokvaskiljunar

Eftirfarandi skilyrdi eru til leidbeiningar; leyfilegt er ad notast vid oénnur skilyrdi svo framarlega sem pau skila
sambzrilegum nidurstodum:

Vokvaskiljunarsula (4.5.1): 250 mm x 4 mm, Cyg, 5 eda 10 um pokkunarefni eda sambzrilegt.
Ferdafasi (3.8): Blanda metandls (3.3) og vatns, t.d. 980 + 20 (rimmalshlutfall).
Rennsli: 1-2 ml/min.
Nemi (4.5.2): Flurskinsnemi

(6rvun: 295 nm/atgeislun: 330 nm) eda nemi fyrir utfjolublatt 1jos (292 nm)
Kvordun (DL-a-tokoferdlasetat eda DL-a-tokoferol)
Stadallausn af DL-o-tokoferdlasetati

Tilreidsla stadalvinnulausnarinnar

Fluttir eru 25 ml af stofnlausn DL-a-tokoferdlasetats (3.10.1) med pipettu i 500 ml flosku med flotum botni eda
keiluflosku (4.2.1) og sidan er vatnsrofid eins og lyst er i 1id 5.2. bvi naest er dregid Ut med jardoliueter (3.2)
samkvaemt 1id 5.3 og fyllt ad 500 ml markinu med jardoliueter. A hverficiminum (sja 1id 5.4) eru 25 ml af pessum
utdreetti latnir gufa nanast algerlega upp, leysirinn, sem eftir verdur, er fjarlegdur med kofnunarefnisstreymi (3.9) og
leifin er leyst upp aftur i 25,0 ml af metanoéli (3.3). Nafnstyrkur pessarar lausnar er 45,5 pg af DL-a-tokoferoli i ml
sem samsvarar 50 pg af DL-a-tokoferdlasetati i ml. Stadalvinnulausnin skal vera nylogud vid notkun.
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5.6.1.2. Tilreidsla kvérdunarlausnanna og gerd kvordunargrafsins
Fluttir eru 1,0; 2,0; 4,0 og 10,0 ml af stadalvinnulausninni i r60 20 ml meeliflaskna, fyllt ad markinu med metanoli
(3.3) og blandad. Nafnstyrkur pessara lausna er 2,5; 5,0; 10,0 og 25,0 pg/ml af DL-a-tokoéferdlasetati, p.e. 2,28;
4,55; 9,10 og 22,8 pg/ml af DL-a-tokoferoli.
20 pl af hverri kvordunarlausn er sprautad inn nokkrum sinnum og medaltopphadin (-flatarmalid) er akvordud
hverju sinni. Medaltopphaed (-toppflatarmal) er notud til ad teikna kvordunargraf.

5.6.1.3. Stodlun stofnlausnar DL-a-tokoferdlasetats (3.10.1) med utfjolublau ljosi
bynntir eru 5,0 ml af stofnlausn DL-a-tokoferdlasetats (3.10.1) 1 25,0 ml med etandli og utfjolublatt litrof pessarar
lausnar borid saman vid etanol (3.1) i litrofsmaelinum (4.6) 4 bilinu 250 nm  til 320 nm.
Hamarksgleypnin vid 284 nm tti ad vera:

0,
E 1% 43,6 vid 284 nm i etandli
1cm

Vid pessa pynningu tti ad fast gildi fyrir gleypni sem er a bilinu 0,84 til 0,88.

5.6.2. Stadallausn af DL-a-tokoferoli

5.6.2.1. Tilreidsla stadalvinnulausnarinnar
Fluttir eru 2 ml af stofnlausn DL-a-tokoferdls (3.11.1) med pipettu i 50 ml meliflosku, leyst upp i metanoéli (3.3) og
fyllt ad markinu med metanoli. Nafnstyrkur pessarar lausnar er 40 pg af DL-a-tokoferoli i ml sem samsvarar 44,0 pg
af DL-o-tokoferolasetati i ml. Stadalvinnulausnin skal vera nylogud vid notkun.

5.6.2.2. Tilreidsla kvérdunarlausnanna og gerd kvérdunargrafsins
Fluttir eru 1,0; 2,0; 4,0 og 10,0 ml af stadalvinnulausninni i r60 20 ml meeliflaskna, fyllt ad markinu med metanoéli
(3.3) og blandad. Nafnstyrkur pessara lausna er 2,0; 4,0; 8,0 og 20,0 pg/ml af DL-a-tokoferoli, p.e. 2,20; 4,40; 8,79
og 22,0 pg/ml af DL-a-tokoferdlasetati.
20 pl af hverri kvérdunarlausn er sprautad inn nokkrum sinnum og medaltopphadin (-flatarmalid) er akvordud
hverju sinni. Medaltopphad (-toppflatarmal) er notud til ad teikna kvordunargraf.

5.6.2.3. Stodlun stofnlausnar DL-a-tokoferdls (3.11.1) med utfjolublau ljosi.
bynntir eru 2,0 ml af stofnlausn DL-a-tokoferols (3.11.1) 1 25,0 ml med etanéli og utfjolublatt litrof pessarar lausnar
borid saman vid etandl (3.1) i litrofsmeelinum (4.6) & bilinu 250 nm til 320 nm. Hamarksgleypnin vid 292 nm atti
ad vera:

0,
E 1% 75,8 vid 292 nm i etanoli
1cm

Vid pessa pynningu tti ad fast gleypnigildid 0,6.

6. Utreikningur 4 nidurstédum

Akvarda skal styrk synislausnarinnar i pg/ml (reiknad sem a -tokoferolasetat) ut fré medalhaed (-flatarmali) E-
vitamintoppanna fyrir synislausnina med kvordunargrafio (5.6.1.2 eda 5.6.2.2) til hlidsjonar.

Innihald E-vitamins, w, i syninu, gefid upp i mg/kg, er reiknad med eftirfarandi formulu:

W= —502;1( : ;Vz [mg/kg]
par sem:
¢ = E-vitaminstyrkur (sem a-tokoéferdlasetat) synislausnarinnar (5.4), gefinn upp i pg/ml
V| = rummal synislausnarinnar (5.4), gefid upp i ml
V, = rummal deiliskammtsins, sem tekinn er i 1id 5.4, gefid upp i ml

m = Dyngd synishlutans, gefin upp i grommum
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7. Athugasemdir

7.1. Fyrir syni, sem hafa litinn E-vitaminstyrk, getur verid hentugt ad sameina utdreetti jardoliueters Ur tveimur
sapunarhledslum (magn sem vegid er: 25 g) i eina synislausn til akvordunar med haprystivokvaskiljun.

7.2. Synid, sem tekid er til greiningar, skal ekki innihalda meira en 2 g af fitu.
7.3. Ef fasaskiljun 4 sér ekki stad skal baeta vid u.p.b. 10 ml af etanoli (3.1) til a0 rjufa yrulausnina.

7.4. Eftir litréfsmelingu 4 DL-a-tokoferolasetati eda DL-a-tokoferollausninni samkvaemt i 5.6.1.3 eda 5.6.2.3 er u.p.b.
10 mg af 2,6-di-tert-butyl-4-metylfendli (3.12) batt vid lausnina (3.10.1 eda 3.10.2) og lausnin geymd i keliskap
(geymslupol fjorar vikur hid mesta).

7.5. Nota ma hydrokinon i stad 2,6-di-tert-butyl-4-metylfendls.

7.6. Skilja ma ad a-, B-, y- og 3-tokoferol ef notud er sula med skautudum stodufasa.

7.7. I stad natriumaskorbatslausnar méa nota u.p.b. 150 mg af askorbinsyru.

7.8. I stad natriumsulfidlausnar ma nota u.p.b. 50 mg af etylendiamintetraasetati.

7.9. E-vitamin-asetat vatnsrofnar mjog hratt vid basisk skilyrdi og er pvi mjog naemt fyrir oxun, einkum med snefilefnum

4 bord vid jarn eda kopar. Ef um er ad raeda akvordun 4 E-vitamini i forblondum i styrk, sem er yfir 5000 mg/kg,
getur afleidingin ordid st ad E-vitaminid brotni nidur. Af peim sékum er melt med haprystivokvaskiljunaradferd,
b.m.t. ensimnidurbrot E-vitamininnihaldsins an basiskrar sapunar, til stadfestingar.

8. Endurtekningarnakvzaemni

Mismunurinn 4 nidurstddum tveggja samhlida akvardana, sem framkvemdar eru 4 sama syninu, skal ekki vera meiri
en 15% af nidurstodunni sem hefur heerra gildid.

9. Nidurstodur ur samstarfsrannsékn (')
Forblanda Forblonduf6dur Steinefnapykkni Protinfodur Foour fyrir smagrisi

L 12 12 12 12 12
n 48 48 48 48 48
medalgildi [mg/kg] 17380 1187 926 315 61,3
S, [mg/kg] 384 45,3 25,2 13,0 2,3
r [mg/kg] 1075 126,8 70,6 36,4 6,4
CV, [%] 2,2 3,8 2,7 4,1 3,8
S [mg/kg] 830 65,0 55,5 18,9 7,8
r [mg/kg] 2324 182,0 1554 52,9 21,8
CVg [%] 4,8 5,5 6,0 6,0 12,7

L = fjoldi rannsoknarstofa

n = fjoldi einstakra gilda

Sy = stadalfravik endurtekningarnakvaemni

Sk = stadalfravik samanburdarnakvaemni

r = endurtekningarnakvaemni

R = samanburdarnakvaemni

CV, = fraviksstudull endurtekningarnakvamni

CVx = fraviksstudull samanburdarnakvemni

(") Framkvaemd af starfshopi um fodur a vegum ,Verband Deutscher Landwirtschaftlicher Untersuchungs- und Forschungsanstalten
(VDLUFA)*.
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Mynd 1: Utdrattarbinadur (4.8)
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3.1.

3.2

3.3.

3.4.

3.5.

3.6.

3.7.

3.7.1.

3.8.

C. AKVORDUN A SNEFILEFNUNUM JARNI, KOPAR, MANGANI OG SINKI
Tilgangur og gildissvid

Med pessari adferd er unnt ad akvarda magn snefilefnanna jarns, kopars, mangans og sinks i fodri.
Magngreiningarmérk eru:

— Jarn (Fe): 20 mg/kg

— Kopar (Cu): 10 mg/kg

— Mangan (Mn): 20 mg/kg

— Sink (Zn): 20 mg/kg.
Meginregla

Synid er leyst upp i saltsyru eftir ad lifreenu efni i pvi, ef eitthvert er, hefur verid eytt. Frumefnin jarn, kopar,
mangan og sink eru akvordud eftir hefilega pynningu med frumeindagleypnimalingu.

Profefni
Inngangsathugasemdir

Til ad utbua profefnin og greiningarlausnirnar skal nota vatn, sem er laust vid plusjonirnar sem akvarda skal, sem
feest annadhvort med tvieimingu vatns i eimingarteki ur borsilikati eda kvarsi eda med tvofaldri medhondlun 4
jonaskiptaresini.

Profefnin skulu vera a.m.k. af greiningarhreinleika. Ganga verdur ur skugga um pad med eyduprofun hvort pau séu
an pess frumefnis sem 4 ad akvarda. Ef naudsynlegt er skal hreinsa profefnin enn frekar.

I stadinn fyrir stadallausnirnar, sem Iyst er hér 4 eftir, ma nota stadallausnir sem fast 4 markadi, ad pvi tilskildu ad
bar séu med abyrgd og hafi verid profadar fyrir notkun.

Saltsyra (edlismassi: 1,19 g/ml).
Saltsyra (6 mol/litra).
Saltsyra (0,5 mol/litra).

Flussyra 38 til 40% (rammalshlutfall) par sem jarninnihald er minna en 1 mg/litra og leif eftir uppgufun er minni en
10 mg (sem sulfat) a litra.

Brennisteinssyra (edlismassi: 1,84 g/ml)
Vetnisperoxid (u.p.b. 100 rammalseiningar af surefni (30% midad vid pyngd)).

Stadallausn af jarni (1 000 pg Fe/ml) er utbuin 4 eftirfarandi hatt, en nota ma samsvarandi lausn sem er 4 markadi, sé
hun faanleg: 1 g af jarnvir er leyst upp 1 200 ml af saltsyru 6 mol/litra (3.2), 16 ml af vetnisperoxidi (3.6) er baett vid
og fyllt ad einum litra med vatni.

Stadalvinnulausn jarns (100 pg Fe/ml) er utbuin med pvi ad pynna einn hluta af stadallausninni (3.7) med 9 hlutum
af vatni.

Stadallausn af kopar (1 000 pg Cu/ml) er utbtin 4 eftirfarandi hatt, en nota ma samsvarandi lausn sem er 4 markadi,
s¢ hun faanleg:

— 1 g af kopardutfti er leyst upp i 25 ml af saltsyru 6 mol/litra (3.2), 5 ml af vetnisperoxidi (3.6) er beatt vid og fyllt
a0 einum litra med vatni.
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3.8.1.  Stadalvinnulausn kopars (10 pg Cu/ml) er utbtin med pvi ad pynna 1 hluta af stadallausninni (3.8) med 9 hlutum af
vatni og sidan er 1 hluti af lausninni sem faest pynntur med 9 hlutum af vatni.

3.9. Stadallausn af mangani (1 000 pg Mn/ml) er utbuin & eftirfarandi hatt, en nota ma samsvarandi lausn sem er 4
markadi, sé hiin faanleg:
— 1 g af mangandufti er leyst upp 1 25 ml af saltsyru 6 mol/litra (3.2) og fyllt ad einum litra med vatni.

3.9.1. Stadalvinnulausn mangans (10 pg Mn/ml) er Gitbtiin med pvi ad pynna 1 hluta af stadallausninni (3.9) med 9 hlutum
af vatni og sidan er 1 hluti af lausninni sem fast pynntur med 9 hlutum af vatni.

3.10.  Stadallausn af sinki (1 000 pg Zn/ml) er itbdin 4 eftirfarandi hatt, en nota ma samsvarandi lausn sem er 4 markadi,
s¢ hun faanleg:
— 1 g af sinkreemum eda -blodum er leyst upp i 25 ml af saltsyru 6 mol/litra (3.2) og fyllt ad einum litra med vatni.

3.10.1. Stadalvinnulausn sinks (10 pg Zn/ml) er utbuin med pvi ad pynna 1 hluta af stadallausninni (3.10) med 9 hlutum af
vatni og sidan er 1 hluti af lausninni sem faest pynntur med 9 hlutum af vatni.

3.11.  Lantankléridlausn: 12 g af lantanoxidi eru leyst upp i 150 ml af vatni, 100 ml af saltsyru 6 mol/litra (3.2) er beatt vid
og fyllt ad einum litra med vatni.

4. Bunadur

4.1. Glaediofn med hitastilli og helst med skraningarbunadi.

4.2. Glervara skal vera r polnu borsilikati og melt er med ad nota teki sem eru eingéngu notud vid akvordun a
snefilefnum.

4.3. Frumeindagleypnimelir sem uppfyllir kr6fur adferdarinnar ad pvi er vardar n@mi og ndkvemni 4 svidinu sem
krafist er.

5. Adferd (')

5.1. Syni sem innihalda lifreent efni

5.1.1. Oskun og tilreidsla lausnanna fyrir greiningu (%)

5.1.1.1. 5til 10 g af syni eru vegin med 0,2 mg ndkvaemni og sett i kvars- eda platinudeiglu (4.3) (sja athugasemd b), synid

er purrkad i hitaskap vid 105°C og deiglan er sett i kaldan gladiofninn (4.1). Ofninum er lokad (sja athugasemd c)
og hitinn er smam saman haekkadur i 450-475°C 4 u.p.b. 90 minutum. Pessu hitastigi er haldid i 4 til 16
klukkustundir (t.d. yfir nétt) til ad fjarlegja allt kolefniskennt efni og sidan er ofninn opnadur og latinn kolna (sja
athugasemd d).

Bleytt er i 6skunni og hun sidan flutt i 250 ml bikarglas. Deiglan er skolud med um 5 ml alls af saltsyru (3.1) og hin
er sidan sett haegt og varlega i bikarglasid (kroftugt efnahvarf getur att sér stad vegna myndunar CO,). Saltsyru (3.1)
er baett vid i dropatali og hreert i 4 medan par til heettir ad freyda. Synid er 1atid porna vid uppgufun og hreert i 60ru
hvoru med glerstaf.

(") Nota méa adrar adferdir vid nidurbrot ad pvi tilskildu ad synt hafi verid fram 4 ad pzer gefi svipadar nidurstodur (s.s. orbylgjusundrun).

(®)  Granfodur (ferskt eda purrkad) inniheldur oft mikid magn af jurtakisli sem getur bundid snefilefni og verdur ad fjarlzegja. Fyrir syni pessa
fodurs skal pvi nota eftirfarandi breyttu tilhogun. Adferdinni i 1id 5.1.1.1 er fylgt aftur ad siuninni. Siupappirinn, sem inniheldur
Oleysanlegu leifina, er pveginn tvisvar med sjédandi vatni og faerdur i kvars- eda platinudeiglu. Hann er gleeddur i glediofninum (4.1) vid
hita sem er leegri en 550°C par til allt kolefniskennt efni er algerlega horfid. Latid kolna, nokkrum dropum af vatni er beett vid, sidan 10 til
15 ml af flassyru (3.4) og 14tid porna vid uppgufun vid um 150 °C. Ef einhver kisill er enn i leifinni er hann leystur aftur upp i nokkrum
millilitrum af flassyru (3.4) og 14tid porna vid uppgufun. Fimm dropum af brennisteinssyru (3.5) er batt vid og hitad par til hvitur reykur
hettir a0 myndast. Eftir ad 5 ml af 6 mol/litra saltsyru (3.2) og u.p.b. 30 ml af vatni hefur verid bett vid er lausnin hitud og sidan siud i
250 ml meeliflosku og fyllt ad markinu med vatni (styrkur HCl um 0,5 moél/litra). Sidan er haldid afram med akvordunina fra 1i0 5.1.2.
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Neest er 15 ml af 6 mol/litra saltsyru (3.2) baett vid leifina og sidan u.p.b. 120 ml af vatni. Hreert i med glerstaf, sem
skilja & eftir 1 bikarglasinu og pvi lokad med urgleri. Innihaldid er hitad varlega ad sudu og haldid vid sudumark par
til meiri aska virdist ekki leysast upp. Siad i gegnum 6skufrian siupappir i 250 ml meliflosku. Bikarglasid er pvegid
og sidan er siad med 5 ml af heitri 6 mol/litra saltsyru (3.2) og tvisvar med sjodandi vatni. Mliflaskan er fyllt ad
markinu med vatni (styrkur HCI er u.p.b. 0,5 mol/litra).

5.1.1.2. Ef leifin i siupappirnum er svort (kolefni) skal setja hana aftur i ofninn og aska aftur vid 450-475°C. bessari 6skun,
sem tekur adeins nokkrar klukkustundir (um prjar til fimm klukkustundir), er lokid pegar askan verdur hvit eda pvi
sem nast hvit. Leifin er leyst upp med 2 ml af saltsyru (3.1), latin porna vid uppgufun og 5 ml af 6 mol/litra saltsyru
(3.2) er beett vid. Lausnin er hitud, siud i malifloskuna og fyllt ad markinu med vatni (styrkur HCl um 0,5 mol/litra).

Athugasemdir:
a) Vid akvordun 4 snefilefnum er mikilvaegt ad vera 4 verdi gegn ahaettu 4 mengun, einkum vegna sinks, kopars og

jarns. bess vegna verdur bunadurinn, sem notadur eru vid undirbuning synanna, ad vera laus vid pessa malma.

Til a0 minnka almenna ahzettu 4 mengun skal vinna i ryklausu andrimslofti med nakvemlega hreinsudum
bunadi og vandlega p veginni glervoru. Akvordun a sinki er sérstaklega nem fyrir mérgum tegundum af
mengun, t.d. fra glervoru, profefnum, ryki, o.s.frv.

b) byngd synisins, sem 4 ad aska, er reiknud ut fra 4eetludu innihaldi snefilefna i f60rinu med tilliti til naemis
litr6fsmelisins sem nota 4. Fyrir tiltekid fodur, sem inniheldur 1itid af snefilefnum, getur verid naudsynlegt ad
byrja med 10 til 20 g syni og takmarka lokalausnina vid 100 ml.

c¢) Oskun skal fara fram i lokudum ofni 4n pess ad lofti eda surefni sé blasid inn.

d) Hitastigid, sem hahitamelirinn synir, ma ekki fara yfir 475 °C.
5.12. Akvoérdun med litrofsmeli
5.1.2.1. Tilreidsla kvordunarlausna

Fyrir hvert frumefnanna, sem akvarda skal, er r60 kvordunarlausna tilreidd tr stadalvinnulausnunum i lidum 3.7.1,
3.8.1, 3.9.1 og 3.10.1 par sem styrkur HCI i hverri kvordunarlausn er um 0,5 mol/litra og (fyrir jarn, mangan og
sink) styrkur lantanklorids samsvarar 0,1% La (massi midad vid rammal).

Styrkur snefilefnanna, sem valinn er, skal vera 4 nemissvidi litrofsmelisins sem notadur er. Toflurnar hér a eftir
syna med demum samsetningu demigerdra rada kvordunarlausna; eftir tegund og nemi litrofsmeelisins getur po
verid naudsynlegt ad velja adra styrkleika.

Jarn
ng Fe/ml 0 0,5 1 2 3 4 5
stadalvinnulausn i ml (3.7.1) 0 0,5 1 2 3 4 5
(1 ml =100 pg Fe)
ml HCI (3.2) 7 7 7 7 7 7 7

+ 10 ml af lantankloéridlausn (3.11) og fyllt ad 100 ml med vatni

Kopar
ng Cu/ml 0 0,1 0,2 0,4 0,6 0,8 1,0
stadalvinnulausn i ml (3.8.1) 0 1 2 4 6 8 10

(1 ml=10 pg Cu)

ml HCI (3.2) 8 8 8 8 8 8 8
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Mangan
pg Mn/ml 0 0,1 0,2 0,4 0,6 0,8 1,0
stadalvinnulausn i ml (3.9.1) 0 1 2 4 6 8 10
(1 ml =10 pg Mn)
ml HCI1 (3.2) 7 7 7 7 7 7 7

+ 10 ml af lantankloéridlausn (3.11) og fyllt ad 100 ml med vatni

Sink
ug Zn/ml 0 0,05 0,1 0,2 0,4 0,6 0,8
stadalvinnulausn i ml (3.10.1) 0 0,5 1 2 4 6 8
(1 ml =10 pg Zn)
ml HCI1 (3.2) 7 7 7 7 7 7 7

+ 10 ml af lantankloéridlausn (3.11) og fyllt ad 100 ml med vatni

5.1.2.2. Tilreidsla lausnar fyrir greiningu

Vio akvordun & kopar ma yfirleitt nota beint lausnina sem tilreidd var i 1id 5.1.1. Ef naudsynlegt er ad fa styrk
hennar 4 svid kvordunarlausnanna ma taka deiliskammt med pipettu, setja i 100 ml meliflosku og fylla ad markinu
med 0,5 mol/litra saltsyru (3.3)

Vid akvordun a jarni, mangani og sinki er deiliskammtur af lausninni, sem tilreidd var i 1id 5.1.1, tekinn med
pipettu, settur i 100 ml meliflosku, 10 ml af lanankloridlausn (3.11) beett vid og fyllt ad markinu med 0,5 mol/litra
saltsyru (3.3) (sja einnig 1id 8, ,,Athugasemd®).

5.1.2.3. Eyduprofun

I eySuprofuninni skal fylgja 6llum skrefum tilhdgunarinnar nema synisefninu er sleppt. Kvordunarlausnina ,,0 ma
ekki nota sem eydusyni.

5.1.2.4. M=zling 4 frumeindagleypni

Frumeindagleypni kvordunarlausnanna er mald dsamt lausninni sem 4 ad greina med pvi ad nota oxandi loga lofts
og asetylens vid eftirfarandi bylgjulengdir:

Fe: 248,3 nm

Cu: 324,8 nm

Mn: 279,5 nm

Zn: 213,8 nm

Hver meling er gerd fjorum sinnum.
5.2. Steinefnafodur

Ef synid inniheldur ekkert lifreent efni er 6parfi ad aska synid 4 undan. Haldid er afram eins og lyst er 1 1id 5.1.1.1,
fra og med annarri malsgrein. Sleppa mé uppgufun med flussyru.

6. Utreikningur 4 nidurstédum

Med pvi ad nota kvordunarferil er styrkur snefilefnanna i greiningarlausninni reiknadur ut og nidurstadan sett fram i
milligrommum snefilefnis i hverju kilogrammi af syni (milljénarhlutar).
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3.1.

3.2

3.3.

3.4.

3.5.

3.6.

3.6.1.

3.6.2.

Endurtekningarnakvaemni

Mismunurinn 4 nidurstddum tveggja samhlida akvardana, sem eru gerdar 4 sama syninu af sama greinanda, skal
ekki vera meiri en:

— 5 mg/kg, midad vid algildi, fyrir innihald vidkomandi snefilefnis ad 50 mg/kg,

— 10% af heerra gildinu fyrir innihald viokomandi snefilefnis fra 50 til 100 mg/kg,

— 10 mg/kg, midad vio algildi, fyrir innihald vidkomandi snefilefnis fra 100 til 200 mg/kg,

— 5,0% af haerra gildinu fyrir innihald vidkomandi snefilefnis yfir 200 mg/kg.
Athugasemd

Mikid magn af fosfotum getur truflad akvordun 4 jarni, mangani og sinki. Slika truflun verdur ad leidrétta med pvi
a0 baeta vid lantankloridlausn (3.11). Ef pyngdarhlutfallid Ca + Mg/P er > 2 i syninu ma p6 sleppa pvi ad bata
lantankléridlausn (3.11) vid greiningarlausnina og vid kvordunarlausnirnar.

D. AKVORDUN A HALOFUGINONI
DL-trans-7-brém-6-kior-3-[3-(3-hydroxy-2-piperidyl)asetonyl]-kinasolin-4-(3H)-on-hydrébromio
Tilgangur og gildissvid

Med pessari adferd er unnt ad akvarda innihald halofuginons i fodri. Magngreiningarmérkin eru 1 mg/kg.
Meginregla

Eftir medhondlun med heitu vatni er halofuginon dregid ut sem 6bundinn basi 1 etylasctat og sidan adskilid sem
hydroklorid yfir 1 sura vatnslausn. Utdratturinn er hreinsadur med jonagreiningu. Innihald halofuginéns er akvardad
med haprystivokvaskiljun med 6skautudum stodufasa og nema fyrir utfjolublatt 1jos.

Profefni

Asetonitril, af hreinleika sem krafist er i haprystivokvaskiljun.
Amberlite XAD-2-resin.

Ammoniumasetat.

Etylasetat.

Isedik.

Halofuginénstadalefni (DL-trans-7-brom-6-klor-3-[3-hydroxy-2-piperidyl)asetonyl] kinasolin-4-(3H)-6n-
hydrobromid, E 764).

Stadalstofnlausn af halofiiginoni, 100 ug/ml

ammoniumasetatjafnalausn (3.18), fyllt ad markinu med jafnalausninni og blandad. Pessi lausn er stodug i prjar
vikur vid 5 °C ef hin er geymd i myrkri.

Kvordunarlausnir

Settir eru 1,0; 2,0; 3,0; 4,0 og 6,0 ml af stadalstofnlausninni (3.6.1) i r6d 100 ml meliflaskna. Fyllt er ad markinu
med ferdafasa (3.21) og blandad. bessar lausnir eru med styrkleikann 1,0; 2,0; 3,0; 4,0 og 6,0 ng/ml af haléfiginoni
hver. bessar lausnir skulu vera nylagadar vid notkun.
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3.7. Saltsyra (p20 u.p.b. 1,16 g/ml).

3.8. Metanol.

3.9. Silfurnitrat.

3.10.  Natriumaskorbat.

3.11.  Natriumkarbodnat.

3.12.  Natriumklorid.

3.13.  Etylendiamintetraediksyra ((EDTA), tvinatriumsalt).

3.14.  Vatn, af hreinleika sem krafist er i haprystivokvaskiljun.

3.15.  Natriumkarbonatlausn, ¢ = 10 g/100 ml.

3.16.  Natriumkloridmettud natriumkarbonatlausn, ¢ =5 g/100 ml.
50 g af natriumkarbonati (3.11) eru leyst upp i vatni, pynnt ad 1 litra og natriumkloridi (3.12) beett ut i par til lausnin
er mettud.

3.17.  Saltsyra, u.p.b. 0,1 mol/l.
10 ml af saltsyrulausn (3.7) eru pynntir med vatni ad 1 litra.

3.18.  Ammoniumasetatjafnalausn, u.p.b. 0,25 mol/1.
19,3 g af ammoniumasetati (3.3) og 30 ml af ediksyru (3.5) eru leyst upp i vatni (3.14) og pynnt ad 1 litra.

3.19.  Amberlite XAD-2-resin.
Skola skal hfilegt magn af amberliti (3.2) med vatni par til allar kloridjonir hafa verid fjarleegdar, sem stadfest er
med silfurnitratpréfun (3.20) sem framkvemd er 4 vatnsfasanum sem er kastad. Sidan er resinid skolad med 50 ml
af metandli (3.8), metandlinu er kastad og resinid er geymt i nyju metano6li.

3.20.  Silfurnitratlausn, u.p.b. 0,1 mol/l.
0,17 g af silfurnitrati (3.9) eru leyst upp i 10 ml af vatni.

3.21.  Ferdafasi fyrir haprystivokvaskiljun
500 ml af asetonitrili (3.1) er blandad saman vid 300 ml af ammoniumasetatjathalausn (3.18) og 1200 ml af vatni
(3.14). Syrustigid er stillt af vid 4,3 med ediksyru (3.5). Lausnin er siud i gegnum 0,22 pm siu (4.8) og sidan eru
lofttegundir fjarleegdar ur lausninni (t.d. med uthljédi i 10 minutur). Pessi lausn er stodug i einn manud sé¢ hun
geymd i myrkri i lokudu ilati.

4. Bunadur

4.1.  Uthlj6dsbad.

4.2. Filmuhverfieimir.

4.3. Skilvinda.

44. Haprystivokvaskiljunarbinadur med nema fyrir utfjolublatt 1jos med breytilegum bylgjulengdum eda
diodufjolnema.

4.4.1. Haprystivokvaskiljunarsila, 300 mm x 4 mm, C18, 10 pm pokkunarefni, eda sambzrileg sula.

4.5. Glersula (300 mm x 10 mm) buin sfu ur hertu gleri og loka.

4.6. Trefjaglerssiur, pvermal 150 mm.
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4.7. Himnusiur, 0,45 pm.
4.8. Himnusiur, 0,22 pm.

5. Adfero

Athugasemd: Halofigindén sem 6bundinn basi er 6stodugur i basiskum lausnum og etylasetatlausnum. bad atti
ekki ad vera i etylasetati lengur en 30 minutur.

5.1. Almenn atridi
5.1.1.  Greina skal eydusyni til ad ganga tr skugga um ad hvorki haléfiiginén né truflandi efni séu fyrir hendi.

5.1.2.  Gera skal endurheimtupréofun med pvi ad greina eydusynid sem hefur verid styrkt med pvi ad bata vid tilteknu
stadalstofnlausninni (3.6.1) vid 10 g af eydusyni, blanda vel og lata bida i 10 minutur adur en farid er yfir i
utdrattinn (5.2).

Athugasemd: A pvi er vardar pessa adferd @tti eydusynid ad vera svipad ad gerd og synid og vid greiningu @tti
haléfuginon ekki ad greinast.

5.2. Utdrattur

10 g af undirbinu syni eru vegin med 0,1 g ndkvemni og sett i 200 ml skilvinduglas, 0,5 g af natriumaskorbati
(3.10) er beett ut i, 0,5 g af etylendiamintetraasetati (3.13) og 20 ml af vatni og 6llu blandad saman. Glasid er sett i
vatnsbad (80 °C) og 1atid vera i 5 minutur. Eftir keelingu ad stofuhita er 20 ml af natriumkarbonatlausn (3.15) baett ut
i og 6llu blandad saman. Strax 4 eftir er 100 ml af etylasetati (3.4) beatt Ut i og lausnin hrist reekilega i héndunum i
15 sekundur. Sidan er glasid 1atid i uthlj6dsbadid (4.1) 1 prjar minutur og opnad fyrir kranann. P4 er lausnin sett i
skilvindu { tveer minttur og etylasetatfasanum hellt i gegnum trefjaglersiu (4.6) og i 500 ml skiltrekt. Utdrattur
synisins er endurtekinn med 6drum 100 ml skammti af etylasetati. Sidan eru sameinudu utdreettirnir skoladir i eina
minutu med 50 ml af natriumkléridmettadri natriumkarbonatlausn (3.16) og vatnslaginu kastad.

Lifreeni fasinn er dreginn ut i 1 minatu med 50 ml af saltsyru (3.17). Nedri syrufasinn er latinn renna i 250 ml
skiltrekt. P4 er lifreeni fasinn enduratdreginn i 1,5 mintitu med 6drum 50 ml af saltsyru og blandad saman vid fyrsta
utdrattinn. Sameinudu syruttdrettirnir eru skoladir med pvi ad hrista pa i u.p.b. 10 sekindur saman vid 10 ml af
etylasetati (3.4).

Vatnslagio er flutt megindlega i 250 ml flosku med kuptum botni og lifreena fasanum kastad. Allt etylasetatid, sem
er afgangs, er 14tid gufa upp Ur syrulausninni med pvi ad nota filmuhverfieimi (4.2.). Hiti vatnsbadsins ma ekki fara
yfir 40 °C. Vid loftteemi, sem nemur u.p.b. 25 milliborum, er allt afgangsetylasetatid fjarleegt innan 5 minttna vid
38 °C.

5.3. Hreinsun
53.1. Undirbuningur amberlitsulunnar

XAD-2-sula er undirbuin fyrir hvert tdrattarsyni. 10 g af undirbinu amberliti (3.19) eru flutt i glerstlu (4.5) med
metanoli (3.8). Litlum glerullarhnodra er komid fyrir efst 4 resinsulunni Metanélinu er tappad af sulunni og resinid
er skolad med 100 ml af vatni, rennslid er stoovad pegar vokvinn er kominn efst i suluna. Stlan er latin na jafnvaegi
i 10 minutur adur en notkun hefst. Sulan ma aldrei porna.

5.3.2. Hreinsun synisins

Utdratturinn (5.2) er fluttur megindlega og settur efst i undirbunu amberlitstiluna (5.3.1) og sidan er hann siadur,
siuvokvanum er kastad. Hradi siunarinnar ma ekki vera meiri en 20 ml/min. Flaskan med kiptum botninum er
skolud med 20 ml af saltsyru (3.17) og skolvokvinn notadur til ad skola resinsuluna. Allar leifar syrulausnarinnar,
sem eftir kunna ad verda, eru hreinsadar burt med loftblestri. Skolvokvanum er kastad. Sidan er 100 ml af metanoli
(3.8) baett vid i suluna og 5 til 10 ml af pvi er 14tid siast, siuvokvanum er sidan safhad i 250 ml flosku med kiptum
botni. Afgangsmetanolid er 1atid standa i 10 minutur par til pad kemst i jafnvaegi vid resinid og sidan er siuninni
haldid afram med hrada sem ekki fer yfir 20 ml/min, siuvékvanum er safhad i somu flosku med kuptum botni.
Metanolid er 1atid gufa upp 4 filmuhverfieiminum (4.2), hiti vatnsbadsins ma ekki fara yfir 40 °C. Leifin er flutt
megindlega yfir i 10 ml maliflosku med pvi ad nota ferdafasann (3.21). Fyllt er ad markinu med ferdafasa (3.21) og
blandad. Deiliskammtur er siadur gegnum himnusiu (4.7) Pessi lausn er geymdp ar til akvordun med
haprystivokvaskiljun (5.4) fer fram.
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5.4. Akvéroun med haprystivokvaskiljun
54.1. Breytur

Eftirfarandi skilyrdi eru til leidbeiningar; leyfilegt er ad notast vid onnur skilyrdi, svo framarlega sem bau skila
sambzrilegum nidurstodum.

Vokvaskiljunarsula (4.4.1):

Ferdafasi fyrir haprystivokvaskiljun (3.21)
Rennsli: 1,5 til 2 ml/min.
Greiningarbylgjulengd: 243 nm

Rummal innsprautunar: 40 til 100 pl.

Athuga skal stodugleika vokvaskiljunarkerfisins med pvi ad sprauta kvordunarlausninni (3.6.2), sem inniheldur 3,0
pg/ml, inn nokkrum sinnum par til stédugri topphaed (eda -flatarmali) og rastima er nad.

542. Kvordunargraf

Hverri kvordunarlausn (3.6.2) er sprautad inn nokkrum sinnum og medaltopphad (-toppflatarmal) fyrir hvern styrk
er maeld. Kvordunargraf er dregid upp par sem 160hnitin eru medaltopphad eda -toppflatarmal kvordunarlausnanna
og lahnitin eru samsvarandi styrkur, sem er gefinn upp i pg/ml.

5.4.3. Synislausn

Synisttdrettinum (5.3.2) er sprautad inn nokkrum sinnum og notad sama rimmal og var notad fyrir
kvorounarlausnirnar og sidan er medaltopphad (-toppflatarmal) rébenidintoppanna akvordud.

6. Utreikningur 4 nidurstédum

Styrkur synislausnarinnar er akvardadur i pg/ml, frd medalhaed (-flatarmali) halofuiginontoppa synislausnarinnar
med hlidsjon af kvordunargrafinu (5.4.2).

Innihald halofuginons w (mg/kg) i syninu er reiknad med eftirfarandi formuilu:

_ cx10
m

par sem:
¢ = halofuginonstyrkur synislausnarinnar i pg/ml,

m = pyngd synishlutans, gefin upp i grommum

7. Sannproéfun nidurstadnanna
7.1. Audkenni

Haegt er ad stadfesta hvert greiniefnid er med samhlida litskiljun eda med pvi ad nota diodufjolnema par sem litroéf
synisutdrattarins og kvordunarlausnarinnar (3.6.2), sem inniheldur 6,0 pg/ml, eru borin saman.

7.1.1.  Samhlida litskiljun

Synisttdratturinn er styrktur med pvi ad beta i hann hefilegu magni af kvordunarlausn (3.6.2). Magn vidbetts
halofiiginons a ad vera svipad aztludu halofugindnmagni i synisttdraettinum.

Adeins 4 ad auka vid h®d halofuginontoppsins ad teknu tilliti til ibaetts magns utdrattarins og pynningar hans.
Breidd toppsins um midbik hdmarkshadar hans skal vera innan vid + 10% af upprunalegri breidd.
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7.1.2. Greining med diédufjélnema

Nidurstodurnar eru metnar samkvaemt efirfarandi viomidunum:

a) Bylgjulengdin fyrir hamarksgleypni i litrofi synisins og stadalefnisins, sem skrad er vid topppunkt skiljuritsins,
verdur ad vera st sama innan vikmarka sem akvardast af upplausnargetu greiningarkerfisins. Fyrir greiningu
med diodufjélnema er petta venjulega innan vid + 2 nm.

b) A milli 225 og 300 nm skulu litr6f synisins og stadalefnisins, sem skrad eru vid topppunkt skiljuritsins, ekki
vera frabrugdin fyrir pann hluta litrofsins par sem hlutfallsleg gleypni er 10-100%. Vidmidunarforsendan er
uppfyllt pegar sama hamark er fyrir hendi og pegar fravik litr6fanna tveggja er i engum athugunarpunkti meira
en 15% af gleypni stadlada greiniefnisins.

¢) A milli 225 og 300 nm skulu litr6f upphallans, topppunktsins og undanhallans i toppnum, sem verdur til vid
synisttdrattinn, ekki vera frabrugdin hvort 60ru fyrir pann hluta litr6fsins par sem hlutfallsleg gleypni er 10—
100%. Vidmidunarforsendan er uppfyllt pegar sama hamark er til stadar og pegar fravik litrofanna tveggja i
6llum athugunarpunktum er ekki meira en 15% af gleypni litrofs topppunktsins.

Ef ein af pessum vidmidunarforsendum er ekki uppfyllt hefur ekki tekist ad stadfesta ad greiniefnid sé fyrir hendi.

7.2. Endurtekningarnakvemni
Mismunurinn 4 nidurstédum tveggja samhlida dkvardana sem framkvamdar eru 4 sama syninu skal ekki vera meiri
en 0,5 mg/kg midad vid allt ad 3 mg/kg hal6figindninnihald.
7.3. Endurheimt
Endurheimtin fyrir styrkt eydusyni skal a.m.k. vera 80%.
8. Nidurstodur r samstarfsrannsokn
Samstarfsrannsokn (') var pannig hattad ad prju syni voru greind 4 4tta rannsoknarstofum.
Nidurstodur
Syni A
(eyQusyni) Syni B (mjol) Syni C (kogglar)
Vio mottoku
Vio mottoku Eftir tvo manudi Vio mottoku Eftir tvo manudi

medalgildi [mg/kg] e.g. 2,80 2,42 2,89 2,45

Sk [mg/kg] — 0,45 0,43 0,40 0,42

CVg [%] — 16 18 14 17

End. [%] 86 74 88 75

e.g. = ekki greint

Sk = stadalfravik samanburdarnakvaemni

CVy = fraviksstudull samanburdarnakvaemni, (%)
End. = endurheimt (%)

E. AKVORDUN A ROBENIDINI

1,3-bis[(4-klorbensyliden)amind] gianidinhydroklorio
1. Tilgangur og gildissvid

Med pessari adferd er unnt ad akvarda robenidin i fodri. Magngreiningarmérkin eru 5 mg/kg.

(") The Analyst 108, 1983, bls. 1252 til 1256.
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3.1.

3.2

3.3.

3.4.

3.5.

3.6.

3.7.

3.8.

3.9.

39.1.

Meginregla

Synid er dregid Gt med syrdu metanoli. Utdratturinn er p urrkadur og deiliskammtur hreinsadur i aloxidsulu.
Robenidinid er skolad ut ur sulunni med metanoli, pykkt og fyllt ad heefilegu marki med ferdafasa.
Robenidininnihaldid er akvardad med haprystivokvaskiljun med 6skautudum stodufasa og nema fyrir utfjolublatt
1jos.

Profefni
Metanol.
Syrt metanol.

4,0 ml af saltsyru (p20 = 1,18 g/ml) eru fluttir i 500 ml meeliflosku, fyllt ad markinu med metanoéli (3.1) og blandad.
bessi lausn skal vera nylogud vid notkun.

Asetonitril, af hreinleika sem krafist er i haprystivokvaskiljun.
Sameindasia.

Tegund 3A, 1,6-2,5 mm perlur (perlur sigtadar gegnum sigti med moskvasterdina 1/8-1/12 Gr tommu, kristallad
alsilikat, pvermal gropa 0,3 nm)

Aloxid sirt, syruvirkniflokkur I fyrir siluskiljun

100 g af aloxidi eru flutt yfir i videigandi ilat og 2,0 ml af vatni beett 0t i. Tappi er settur 4 ilatid og pad hrist i u.p.b.
20 minatur. Lausnin skal geymd i vel lokudu ilati.

Kaliumtvivetnisfosfatlausn, ¢ = 0,025 mol/l.

3,40 g af kaliumtvivetnisfosfati er leyst upp i vatni (af hreinleika sem krafist er i haprystivokvaskiljun) i 1000 ml
meliflosku, fyllt ad markinu og blandad.

Tvinatriumvetnisfosfatlausn, ¢ = 0,025 mol/l

3,55 g af vatnsfriu (eda 4,45 g af tvivotnudu eda 8,95 g af tolfvétnudu) tvinatriumvetnisfosfati eru leyst upp 1 vatni
(af hreinleika sem krafist er i haprystivokvaskiljun) i 1000 ml meeliflosku, fyllt ad markinu og blandad.

Ferdafasi fyrir haprystivokvaskiljun

Eftirfarandi profefnum er blandad saman:

650 ml asetonitril (3.3),

250 ml vatn (af hreinleika sem krafist er i haprystivokvaskiljun),
50 ml kaliumtvivetnisfosfatlausn (3.6),

50 ml tvinatriumvetnisfosfatlausn (3.7).

Lausnin er siud i gegnum 0,22 um siu (4.6) og sidan eru lofttegundir fjarleegdar ur lausninni (t.d. med thljodi i 10
minutur).

Stadalefni.
Hreint robenidin: 1,3-bis[(4-klorbensyliden)amin6]giianidinhydroklorid
Stadalstofnlausn rébenidins: 300 pg/ml

30 mg af stadalefni robenidins eru vegin med 0,1 mg nakvemni (3.9). Pad er sidan leyst upp i syrdu metanoli (3.2.) i
100 ml meliflosku, fyllt ad markinu med sama leysinum og blandad. Mliflaskan er vafin inn i alpappir og geymd a
dimmum stad.
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3.9.2. St6dlud millilausn réobenidins: 12 pg/ml
10,0 ml af stadalstofnlausninni (3.9.1) eru settir i 250 ml meeliflosku, fyllt ad markinu med ferdafasanum (3.8) og
blandad. Meliflaskan er vafin inn i alpappir og geymd 4 dimmum stad.

3.9.3. Kvordunarlausnir
Settir eru 5,0; 10,0; 15,0; 20,0 og 25,0 ml af stddludu millilausninni (3.9.2) i r6d 50 ml meliflaskna. Fyllt er ad
markinu med ferdafasa (3.8) og blandad. Pessar lausnir eru med styrkleikann 1,2; 2.4; 3,6; 4,8 og 6,0 pg/ml af
robenidini hver. bessar lausnir skulu vera nylagadar vid notkun.

3.10.  Vatn, af hreinleika sem krafist er i haprystivokvaskiljun.

4. Bunadur

4.1. Glersula.
Gerd ur glerbunadi med brunleitu gleri, buin loka og u.p.b. 150 ml geymsluilati, innanmal 10 til 15 mm, lengd 250
mm.

4.2. Vélhristari eda segulhreribiinadur.

43. Filmuhverfieimir.

44. Haprystivokvaskiljunarbiinadur med nema fyrir utfjolublatt ljos med breytilegum bylgjulengdum eda diddufjolnemi
sem hefur melisvid fra 250 til 400 nm.

4.4.1. Vokvaskiljunarsila: 300 mm x 4 mm, C,s, 10 um pokkunarefni eda sambzrilegt.

4.5. Trefjaglerssiupappir (Whatman GF/A eda samberilegur).

4.6. Himnusiur, 0,22 pm.

4.7. Himnusiur, 0,45 pm.

5. Aodfero
Athugasemd: Robenidin er ljosnemt. Nota skal glerbunad med brunleitu gleri vid framkvamd allra tilrauna.

5.1 Almenn atridi

5.1.1.  Greina skal eydusyni til ad ganga tr skugga um ad hvorki robenidin né truflandi efni séu fyrir hendi.

5.1.2.  Gera skal endurheimtupréfun med pvi ad greina eydusynid (5.1.1) sem hefur verid styrkt med pvi ad bata vid
tilteknu magni af rébenidini, svipudu pvi sem er fyrir hendi i syninu. Til ad na styrkleikanum 60 mg/kg skal flytja
3,0 ml af stadalstofnlausninni (3.9.1) i 250 ml keiluflésku. Lausnin er latin gufa upp i kofnunarefnisfledi par til hun
er u.p.b. 0,5 ml. 15 g af eydusyninu er batt vid, blandad og lausnin latin standa 1 10 minutur adur en tdrattur (5.2)
er framkvemdur.
Athugasemd: A pvi er vardar pessa adferd @tti eydusynid ad vera svipad ad gerd og synid og vid greiningu atti

rébenidin ekki ad greinast.
5.2 Utdrattur

Um bad bil 15 g af syninu, sem hefur verid undirbuid, er vegid med 0,01 g nakvamni. bad er flutt yfir i 250 ml
keiluflésku og 100,0 ml af syrdu metanoli (3.2.) baett ut i, tappi settur 4 floskuna og hin hrist i hristaranum (4.2.) i
eina klukkustund. Lausnin er siud i gegnum trefjaglerssiupappir (4.5.) og siuvokvanum safnad i 150 ml keiluflosku.
7,5 g af sameindasium (3.4.) er beett Ut i, tappi settur & floskuna og hun hrist i fimm minttur. Lausnin er siud
tafarlaust i gegnum trefjaglerssiupappir. Lausnin er geymd til hreinsunar (5.3).
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5.3. Hreinsun

53.1. Undirbuningur aloxidsulunnar
Litlum glerullartappa er komid fyrir vid nedri enda glerstilunnar (4.1.) og trodid nidur med glerstaf. 11,0 g af aloxioi
sem buid er ad undirbua (3.5) eru vegin og flutt i glersiluna. A bessu stigi skal vera sem minnst snerting vid
andrumsloftid. Sla skal 1étt 4 nedri enda stlunnar til ad aloxidid setjist.

5.3.2. Hreinsun synisins
5,0 ml af utdrattarsyninu, sem er undirbuid samkvaemt 1id 5.2., eru fluttir med pipettu i suluna. Efsti hluti
pipettunnar er latinn liggja p étt vid suluvegginn pannig ad aloxidid nai ad drekka i sig lausnina. Robenidinid er
skolad Ut ur sulunni med pvi ad nota 100 ml af metanoli (3.1.) vid fledi sem er 2 til 3 ml/min. og skolvokvanum er
safnad i 250 ml flosku med kiptum botni. Metanéllausnin er latin gufa upp 4 filmuhverfieiminum (4.3.) vid
leekkadan prysting vid 40 °C bar til allur vokvinn er horfinn. Leifarnar eru leystar upp 4 ny i 3 til 4 ml af
ferdafasanum (3.8.) og fluttar megindlega i 10 ml meliflosku. Flaskan er skolud med nokkrum 1 til 2 ml skémmtum
af ferdafasanum og skolvokvinn fluttur i meeliflosku. Fyllt er ad markinu med sama leysinum (3.6) og blandad.
Deiliskammtur er siadur gegnum himnusiu (4.7) Pessi lausn er geymd bar til akvordun med haprystivokvaskiljun
(5.4) fer fram.

5.4. Akvordun med haprystivokvaskiljun

54.1. Breytur
Eftirfarandi skilyrdi eru til leidbeiningar; leyfilegt er ad notast vid onnur skilyrdi, svo framarlega sem pau skila
sambzrilegum nidurstodum.
Vokvaskiljunarsula (4.4.1):
Ferdafasi fyrir haprystivokvaskiljun (3.8)
Rennsli: 1,5 til 2 ml/minatu,
Greiningarbylgjulengd: 317 nm
Rummal innsprautunar: 20 til 50 pl.
Athuga skal stodugleika vokvaskiljunarkerfisins med pvi ad sprauta kvordunarlausninni (3.9.3), sem inniheldur 3,6
pg/ml, inn nokkrum sinnum par til stédugri topphaed (eda -flatarmali) og rastima er nad.

542. Kvordunargraf
Hverri kvordunarlausn (3.9.3) er sprautad inn nokkrum sinnum og medaltopphad (-toppflatarmal) fyrir hvern styrk
er meld. Kvordunarferill er dreginn upp par sem 160hnitin eru medaltopphed eda -toppflatarmal
kvorounarlausnarinnar og lahnitin eru samsvarandi styrkur, sem gefinn er upp i pg/ml.

5.4.3. Synislausn
Synisttdrettinum (5.3.2) er sprautad inn nokkrum sinnum og notad sama rimmal og var notad fyrir
kvorounarlausnirnar og sidan er medaltopphad (-toppflatarmal) rébenidintoppanna akvordud.

6. Utreikningur 4 nidurstédum

Ut fra medalhzd (-flatarmali) robenidintoppa synislausnarinnar skal dkvarda styrk synislausnarinnar i pg/ml med
kvordunargrafid (5.4.2) til hlidsjonar.

Robenidininnihaldid w (mg/kg) i syninu er reiknad med eftirfarandi formulu:

¢ x 200
m

par sem:
c = robenidinstyrkur synislausnarinnar i pg/ml,

m = byngd synishlutans, gefin upp i grémmum
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7. Sannproéfun nidurstadnanna
7.1. Audkenni
Haegt er ad stadfesta hvert greiniefnid er med samhlida litskiljun eda med pvi ad nota diodufjolnema par sem litroéf
synisutdrattarins og kvordunarlausnarinnar (3.9.3), sem inniheldur 6,0 pg/ml, eru borin saman.
7.1.1.  Samhlida litskiljun

Synisttdrattur er styrktur med pvi ad baeta 0t i haefilegu magni af kvordunarlausn (3.9.3). Magn vidbatts robenidins

4 ad vera svipad aztludu robenidinmagni i synisttdrettinum.

Adeins 4 ad auka vid haed robenidintoppsins ad teknu tilliti til ibsetts magns Gtdrattarins og pynningar hans. Breidd

toppsins um midbik hans skal vera innan vid u.p.b. 10% af upprunalegri breidd.

7.1.2. Greining med diédufjélnema

Nidurstodurnar eru metnar samkvaemt efirfarandi vidomidunum:

a) Bylgjulengdin fyrir hamarksgleypni i litrofi synisins og stadalefnisins, sem skrad er vid topppunkt skiljuritsins,
verdur ad vera si sama innan vikmarka sem akvardast af upplausnargetu greiningarkerfisins. Fyrir greiningu
med diodufjélnema er petta venjulega innan vid u.p.b. 2 nm.

b) A milli 250 og 400 nm skulu litr6f synisins og stadalefnisins, sem skrad eru vid topppunkt skiljuritsins, ekki
vera frabrugdin fyrir pann hluta litrofsins par sem hlutfallsleg gleypni er 10-100%. Vidmidunarforsendan er
uppfyllt pegar sama hamark er fyrir hendi og pegar fravik litr6fanna tveggja er i engum athugunarpunkti meira
en 15% af gleypni stadlada greiniefnisins.

¢) A milli 250 og 400 nm skulu litr6f upphallans, topppunktsins og undanhallans i toppnum, sem verdur til vid
synisttdrattinn, ekki vera frabrugdin hvort 60ru fyrir pann hluta litr6fsins par sem hlutfallsleg gleypni er 10—
100%. Vidmidunarforsendan er uppfyllt pegar sama hamark er til stadar og pegar fravik litrofanna tveggja i
6llum athugunarpunktum er ekki meira en 15% af gleypni litrofs topppunktsins.

Ef ein af pessum vidmidunarforsendum er ekki uppfyllt hefur ekki tekist ad stadfesta ad greiniefnid sé fyrir hendi.

7.2. Endurtekningarnakvemni
Mismunurinn & nidurstodum tveggja samhlida akvardana sem framkvamdar eru & sama syninu skal ekki vera meiri
en 10% af nidurstodunni sem hefur heerra gildid fyrir robenidininnihald sem er meira en 15 mg/kg.

7.3. Endurheimt
Endurheimtin fyrir styrkt eydusyni skal a.m.k. vera 85%.

8. Nidurstoour tr samstarfsrannsokn

Bandalagid skipulagdi samstarfsrannsokn par sem fjogur syni af alifugla- og kaninuf6dri, mjol eda kogglar, voru
greind 4 tolf rannsoknarstofum. Hvert syni var greint tvisvar sinnum. Nidurstodurnar er ad finna i t6flunni hér fyrir
nedan:

Alifuglar Kaninur
Mjol Kogglar Mjol Kogglar

medalgildi [mg/kg] 27,00 27,99 43,6 40,1
s: [mg/kg] 1,46 1,26 1,44 1,66
CV; [%] 5,4 4,5 33 4,1
Sk [mg/kg] 4,36 3,36 4,61 3,91
CVg [%] 16,1 12,0 10,6 9,7
Endurheimt [%] 90,0 93,3 87,2 80,2
S; = stadalfravik endurtekningarndkvaemni

CV, = fraviksstudull endurtekningarnakvemni, %

Sk stadalfravik samanburdarnakvaemni,

CVr = fraviksstudull samanburdarnakvaemni %
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F. AKVORDUN A DIKLASURILI
(+)-4-klorfenyl(2,6-dikloro-4-(2,3,4, 5-tetrahydro-3,5-dioxo- 1, 2,4-triasin-2-yl) fenyl] asetonitril

1. Tilgangur og gildissvid
Med pessari adferd er unnt ad akvarda diklasuril i fodri og forblondum. Greiningarmérk eru 0,1 mg/kg,
magngreiningarmork eru 0,5 mg/kg.

2. Meginregla
Eftir ad innri stadli hefur verid beett vid er synid dregid Ut med syrdu metanoli. Fyrir fodur er deiliskammtur af
utdreettinum hreinsadur a C,s-fastfasa utdrattarhylki. Diklasuril er skolad ur hylkinu med blondu af syrdu metanoli
og vatni. Eftir uppgufun er leifin leyst upp i N,N-dimetylformamidi/vatni. Fyrir forblondur er utdratturinn latinn
gufa upp og leifin leyst upp i N,N-dimetylformamidi/vatni. Diklasurilinnihaldid er 4akvardad med
haprystivokvaskiljun med p rifleedisstigli og oskautudum stodufasa (e. ternary gradient reversed-phase HPLC) og
nema fyrir Gtfjolublatt 1jos.

3. Profefni

3.1. Vatn, af hreinleika sem krafist er i haprystivokvaskiljun.

3.2 Ammoniumasetat.

3.3. Tetrabutylammoniumvetnissulfat (TBHS).

3.4. Asetonitril, af hreinleika sem krafist er i haprystivokvaskiljun.

3.5. Metanol, af hreinleika sem krafist er i haprystivokvaskiljun.

3.6. N,N-dimetylformamid (DMF).

3.7. Saltsyra, p20 = 1,19 g/ml.

3.8. Stadalefni. diklasaril  I1-24: (+)-4-klorfenyl  [2,6-dikloro-4-(2,3,4,5-tetrahydro-3,5-dioxo-1,2,4-triasin-2-
yl)fenyl]asetonitril med tryggdum hreinleika, E771.

3.8.1. Stadalstofnlausn diklasurils, 500 pg/ml
25 mg af diklasurilstadalefni (3.8) eru vegin med 0,1 mg nakvemni i 50 ml meliflosku. Leyst upp i N,N-
dimetylformamidi (3.6), fyllt ad markinu med N,N-dimetylformamiodi (3.6) og blandad. Flaskan er vafin inn i
alpappir, eda nota skal glervoéru med brunleitu gleri, og hun geymd i keeliskap. Vio hitastig sem er < 4 °C er lausnin
stodug i einn manud.

3.8.2. Stadalstofnlausn diklasurils, 50 pg/ml
5,00 ml af stadalstofnlausninni (3.8.1) eru settir i 50 ml meeliflosku, fyllt ad markinu med N,N-dimetylformamidi
(3.6) og blandad. Flaskan er vafin inn i alpappir, eda nota skal glervoru med brunleitu gleri, og hin geymd i
keliskap. Vio hitastig sem er <4 °C er lausnin stodug i einn manud.

3.9. Innra stadalefni: 2,6 diklor-a-(4-klorfenyl)-4-(4,5-dihydro-3,5-dioxo-1,2,4-triasin-2 (3H)-yl)a-
metylbensenasetonitril

3.9.1. Innri stadalstofnlausn, 500 pg/ml.
25 mg af innra stadalefni (3.9) eru vegin med 0,1 mg nakvemni i 50 ml meliflésku. Leyst upp i N,N-
dimetylformamidi (3.6), fyllt ad markinu med N,N-dimetylformamioi (3.6) og blandad. Flaskan er vafin inn i
alpappir, eda nota skal glervoéru med brunleitu gleri, og hun geymd i keeliskap. Vio hitastig sem er < 4 °C er lausnin
stodug i einn manud.

392 Innri stadalstofnlausn, 50 pg/ml.

5,00 ml af innri stadalstofnlausn (3.9.1) eru settir i 50 ml meliflosku, fyllt ad markinu med N,N-dimetylformamidi
(3.6) og blandad. Flaskan er vafin inn i alpappir, eda nota skal glervéru med brunleitu gleri, og hin geymd i
keliskap. Vio hitastig sem er <4 °C er lausnin stodug i einn manud.
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3.9.3. Innri stadallausn fyrir forbléndur, p/1000 mg/ml
(p = nafninnihald diklasurils i forblondunni, gefid upp i mg/kg).
Vegin eru med 0,1 mg nakvemni p/10 mg af innra stadalefni i 100 ml meliflosku, leyst upp i N,N-
dimetylformamidi (3.6) i uthljodsbadi (4.6), fyllt ad markinu med N,N-dimetylformamidi og blandad. Flaskan er
vafin inn i alpappir, eda nota skal glervéru med brunleitu gleri, og hiin geymd i keliskap. Vi hitastig sem er < 4 °C
er lausnin stodug i einn manud.

3.10.  Kvérdunarlausn, 2 pg/ml.
2,00 ml af diklasurilstadallausninni (3.8.2) og 2,00 ml af innri stadallausninni (3.9.2) eru fluttir med pipettu i 50 ml
meliflésku. 16 ml af N,N-dimetylformamidi (3.6) er beett ut i, fyllt ad markinu med vatni og blandad. Lausnin skal
vera nylogud vid notkun.

3.11.  Cy fastfasa atdrattarhylki, til deemis Bond Elut, stzerd: 1 cm®, iseygur massi: 100 mg.

3.12.  Utdrattarleysir: syrt metan6l.
5,0 ml af saltsyru (3.7) eru fluttir med pipettu i 1000 ml af metanoli (3.5) og blandad.

3.13.  Ferdafasi fyrir haprystivokvaskiljun.

3.13.1. Skiljuvokvi A: ammoniumasetat-tetrabutylammoniumvetnissulfatlausn.
5 g af ammoéniumasetati (3.2) og 3,4 g af tetrabutylammoniumvetnissulfati (3.3) eru leyst upp i 1000 ml af vatni
(3.1) og blandad.

3.13.2. Skiljuvokvi B: asetonitril (3.4).

3.13.3. Skiljuvokvi C: metandl (3.5).

4. Bunadur

4.1. Vélhristari

4.2. Bunadur fyrir priflaedisstiguls-haprystivokvaskiljun.

4.2.1. Vokvaskiljunarsila, Hypersil ODS, 3 um pokkunarefni, 100 mm x 4,6 mm eda sambzrilegt.

4.2.2. Nemi fyrir utfjolublatt ljos med breytilegri bylgjulengd eda diodufjolnemi.

43. Filmuhverfieimir.

4.4. Himnusia, 0,45 pm.

4.5. Loftteemilina.

4.6.  Uthljodsbad.

5. Aodfero

5.1 Almenn atridi

5.1.1. Eydusyni
Greina skal eydusyni til ad ganga ur skugga um ad hvorki diklasuril né truflandi efni séu fyrir hendi. Eydusynid skal
vera svipad ad gerd og synid sem greina skal og vid greiningu 4 pvi skulu hvorki greinast diklasuril né truflandi efni.

5.1.2. Endurheimtupréfun

Gera skal endurheimtupréfun med pvi ad greina eydusynid sem hefur verid styrkt med pvi ad baeta vid tilteknu
magni af diklasurili, svipudu pvi sem er fyrir hendi i syninu. Til ad na styrkleikanum 1 mg/kg er 0,1 ml af
stadalstofnlausninni (3.8.1) batt saman vid 50 g af eydusyninu, blandad er vandlega og lausnin latin standa i 10
minutur og blandad nokkrum sinnum i vidbot adur en afram er haldio (5.2).
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Ef eydusyni af svipadri gerd og synid er ekki faanlegt (sja 5.1.1) er haegt ad framkvama endurheimtupréfunina med
adferd med stadalviobotum. Pa er synid, sem 4 ad greina, styrkt med svipudu magni af diklasurili og pegar er fyrir
hendi i syninu. betta syni er greint 4samt syninu, sem var ekki styrkt, og endurheimtin reiknud meo fradraetti.

5.2. Utdrattur
52.1. Foédur
Um pad bil 50 g af syninu eru vegin med 0,01 g nakvemni. betta er sett i 500 ml keiluflosku, 1,00 ml af innri
stadallausninni (3.9.2) og 200 ml af utdrattarleysinum er bett ut i og tappi settur i floskuna. Blandan er hrist &
hristaranum (4.1) naeturlangt. Hin er sidan latin setjast til i 10 minttur. 20 ml deiliskammtur af flotinu er fluttur i
hentugt glerilat og pynntur med 20 ml af vatni. Lausnin er sett i Gtdrattarhylki (3.11) og leidd i gegn med sogi (4.5.).
Hylkid er pvegid med 25 ml blondu utdrattarleysis (3.12) og vatns, 65 + 35 (rammal + rammal). Kastid peim hlutum
sem var safnad og pynnid efnasambondin (leifina) i utdrattarhylkinu med 25 ml blondu utdrattarleysis (3.12) og
vatns, 80 + 20 (rimmal + rimmal). Pessi hluti er latinn gufa upp 1 hverfieimi (4.3) vid 60 °C par til hann er rétt
ordinn purr. Leifin er leyst upp i 1,0 ml af N,N-dimetylformamidi (3.6), 1,5 ml af vatni (3.1) er bett 1t i og blandad.
Siad er gegnum himnusiu (4.4). A9 pvi loknu fer akvordun med haprystivokvaskiljun (5.3) fram.
52.2. Forbléndur
Um bad bil 1 g af syninu eru vegin med 0,001 g nakvaemni. betta er sett i 500 ml keiluflosku, 1,00 ml af innri
stadallausninni (3.9.3) og 200 ml af utdrattarleysinum er bett ut i og tappi settur i floskuna. Blandan er hrist &
hristaranum (4.1) naeturlangt. Hin er sidan latin setjast til i 10 minttur. 10000/p ml (p = nafninnihald diklasurils i
forbléndunni, gefid upp 1 mg/kg) deiliskammtur af flotinu er fluttur i flosku med kuptum botni af hentugri staerd.
Skammturinn er latinn gufa upp i hverfieimi (4.3) vid laekkadan prysting vid 60 °C bar til hann er rétt ordinn purr.
Leifin er leyst upp aftur i 10,0 ml af N,N-dimetylformamidi (3.6), 15,0 ml af vatni (3.1) er bett it i og blandad. Ad
pvi loknu fer akvoroun med haprystivokvaskiljun (5.3) fram.
5.3. Akvéroun med haprystivékvaskiljun
5.3.1. Breytur
Eftirfarandi skilyrdi eru til leidbeiningar; leyfilegt er ad notast vid onnur skilyrdi, svo framarlega sem bau skila
sambzrilegum nidurstodum.
Voékvaskiljunarsula 100 mm x 4,6 mm, Hypersil ODS, 3 um
(4.2.1): pokkunarefni, eda sambzrilegt.
Ferdafasi: Skiljuvokvi A (3.13.1): Vatnslausn ammoniumasetats og
tetrabutylammoniumvetnissalfats.
Skiljuvokvi B (3.13.2): asetonitril.
Skiljuvokvi C (3.13.3): metanol.
Skolunaradferd: — linulegur stigull.
— upphafleg skilyrdi: A + B + C =60 + 20 + 20 (rimmal + rammal + rammal).
— eftir 10 minutna skolun med stigulbreytingu i 30 minutur 4: A + B+ C =45 +20 + 35
(rammal + rammal + rammal).
Skolad med B 1 10 minutur.
Rennsli: 1,5-2 ml/min.
Rummal innsprautunar: 20 pl.
Greiningarbylgjulengd: 280 nm
Athuga skal stodugleika vokvaskiljunarkerfisins med pvi ad sprauta kvordunarlausninni (3.10), sem inniheldur 2
pg/ml, inn nokkrum sinnum par til stédugum toppum og rastima er nad.
53.2. Kvordunarlausn
20 pl af kvordunarlausninni (3.10) er sprautad inn nokkrum sinnum og medaltopphad (-toppflatarmal) fyrir
diklasuril og innri stadaltoppa er akvordud.
5.3.3. Synislausn

20 pl af synislausninni (5.2.1. eda 5.2.2.) er sprautad inn nokkrum sinnum og medaltopphad (-toppflatarmal) fyrir
diklasuril og innri stadaltoppa er akvordud.
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6.2.

7.1.1.

Utreikningur 4 nidurstédum
Fodur

Diklasurilinnihaldid w (mg/kg) i syninu er reiknad med eftirfarandi formulu:

hgs % i % Cac X 10V

b, * hy. m [mg/kg]

par sem:

hys = topphad (-flatarmal) diklasurils i synislausninni (5.2.1)
hi,

topphad (-flatarmal) innri stadals i synislausninni (5.2.1)

hy. = topphaed (-flatarmal) diklastrils i kvordunarlausninni (3.10)

h;. = topphad (-flatarmal) innri stadals i kvordunarlausninni (3.10)
cqc = diklasurilstyrkur i kvordunarlausninni, gefinn upp i pg/ml (3.10)
m = pyngd synishlutans, gefin upp i grommum

V = rummal synisutdrattarins samkvemt 1id 5.2.1 (p.e. 2,5 ml)

Forblondur
Diklasurilinnihaldid w (mg/kg) i syninu er reiknad med eftirfarandi formulu:

hgs % hic Cae X 0,02V xp
w By % hye X m [mg/kg]

par sem:

hy. = opphad (-flatarmal) diklasurils i kvordunarlausninni (3.10)

h;. = topphad (-flatarmal) innri stadals i kvordunarlausninni (3.10)
hys = topphaed (-flatarmal) diklasurils i synislausninni (5.2.2)

hi; = topphad (-flatarmal) innri stadals i synislausninni (5.2.2)

cqc = diklasurilstyrkur i kvordunarlausninni, gefinn upp i pg/ml (3.10)
m = pyngd synishlutans, gefin upp i grommum

V = rummal synisutdrattaring samkvemt 1id 5.2.2 (p.e. 25 ml)

p = nafninnihald diklasurils i forblondunni, gefid upp i mg/kg

Sannproéfun nidurstadnanna

Audkenni

Haegt er ad stadfesta hvert greiniefnid er med samhlida litskiljun eda med pvi ad nota diodufjélnema par sem litrof

synisttdrattarins (5.2.1 eda 5.2.2) og kvordunarlausnarinnar (3.10) eru borin saman.

Samhlida litskiljun

Synisttdrattur (5.2.1 eda 5.2.2) er styrktur med pvi ad baeta 0t 1 haefilegu magni af kvordunarlausn (3.10). Magn pess
diklasurils sem baett er vid 4 ad vera svipad diklasurilmagninu sem fyrir er i synisttdraettinum.

Eftir ad tekid hefur verid tillit til magnsins sem var baett vid og pynningar Utdrattarins @tti einungis topphad
diklasurils og innri stadalsins ad haekka. Breidd toppsins um midbik hans skal vera innan vid + 10% af upprunalegri

breidd diklasuriltopps eda innri stadaltopps Ostyrkta synisttdrattarins.
Greining med diodufjolnema

Nidurstodurnar eru metnar samkveaemt efirfarandi vidomidunum:

a) Bylgjulengdin fyrir hamarksgleypni i litrofi synisins og stadalefnisins, sem skrad er vid topppunkt skiljuritsins,
verdur ad vera st sama innan vikmarka sem akvardast af upplausnargetu greiningarkerfisins. Fyrir greiningu

med diodufjélnema er petta venjulega innan vid + 2 nm.

b) A milli 230 og 320 nm skulu litr6f synisins og stadalefnisins, sem skrad eru vid topppunkt skiljuritsins, ekki
vera frabrugdin fyrir pann hluta litrofsins par sem hlutfallsleg gleypni er 10-100 %. Vidmidunarforsendan er
uppfyllt pegar sama hamark er fyrir hendi og pegar fravik litréfanna tveggja er i engum athugunarpunkti meira

en 15% af gleypni stadlada greiniefnisins.
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¢) A milli 230 og 320 nm skulu litr6f upphallans, topppunktsins og undanhallans i toppnum, sem verdur til vid
synisutdrattinn, ekki vera frabrugdin hvort 6dru fyrir pann hluta litréfsins par sem hlutfallsleg gleypni er 10—
100%. Vidmidunarforsendan er uppfyllt pegar sama hamark er til stadar og pegar fravik litrofanna tveggja i
6llum athugunarpunktum er ekki meira en 15% af gleypni litrofs topppunktsins.
Ef ein af pessum vidmidunarforsendum er ekki uppfyllt hefur ekki tekist ad stadfesta ad greiniefnid sé fyrir hendi.
7.2. Endurtekningarnakvemni
Mismunurinn & nidurstodum tveggja samhlida akvardana sem framkvamdar eru & sama syninu skal ekki vera meiri
en:
— 30% af heerra gildinu fyrir innihald diklasurils fra 0,5 mg/kg til 2,5 mg/kg,
— 0,75 mg/kg fyrir innihald diklasurils milli 2,5 mg/kg og 5 mg/kg,
— 15% af heerra gildinu fyrir innihald diklasurils sem er meira en 5 mg/kg.
7.3. Endurheimt
Endurheimtin fyrir styrkt eydusyni skal a.m.k. vera 80%.
8. Nidurstoour tr samstarfsrannsokn
Samstarfsrannsokn var pannig hattad ad prjii syni voru greind 4 atta rannsoknarstofum. Pessi syni samanstodu af
tveimur forbléndum; 6nnur var bléndud med lifrenum efnividi (O 100) og hin med dlifrenum efnividi (A 100).
Fredilegt innihald er 100 mg af diklasurili i hverju kilogrammi. b essar p rjar fodurblondur fyrir alifugla voru
framleiddar af premur mismunandi framleidendum (NL) (L1/Z1/K1). Fredilegt innihald er 1 mg af diklasurili i
hverju kilogrammi. Rannsoknarstofurnar fengu pau fyrirmali ad greina hvert syni einu sinni eda tvisvar. (Nanari
upplysingar vardandi pessa samstarfsrannsokn er ad finna i Journal of AOAC International, 77. hefti, nr. 6, 1994,
bls.1359-1361). Nidurstédurnar koma fram i eftirfarandi toflu:
Syni 1 Syni 2 Syni 3 Syni 4 Syni 5
A 100 0O 100 L1 Z1 K1
L 11 11 11 11 6
n 19 18 19 19 12
Medaltal 100,8 103,5 0,89 1,15 0,89
S (mg/kg) 5,88 7,64 0,15 0,02 0,03
CV; (%) 5,83 7,38 17,32 1,92 3,34
Sk (mg/kg) 7,59 7,64 0,17 0,11 0,12
CVr (%) 7,53 7,38 18,61 9,67 13,65
Nafninnihald (mg/kg) 100 100 1 1 1
L = fjoldi rannsOknarstofa
n = fjoldi einstakra gilda
S: = stadalfravik endurtekningarndkvaemni
CV, = fraviksstudull endurtekningarnakvaemni
Sk = stadalfravik samanburdarnakvaemni
CVr = fraviksstudull samanburdarnakvaemni
9. Athugasemdir

Adur verdur ad vera buid ad syna fram a linulega diklasurilsvorun fyrir pa styrkleika sem verid er ad mala.
G. AKVORDUN A LASALOSIDNATRIUM

Natriumsalt fjoletersmonokarboxylsyru sem framleidd er med Streptomyces lasaliensis
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1. Tilgangur og gildissvid
Med pessari adferd er unnt ad akvarda lasaldsidnatrium i f60ri og forblondum. Greiningarmérk eru 5 mg/kg,
magngreiningarmork eru 10 mg/kg.

2. Meginregla
Lasalosidnatrium er dregid ut Ur syninu med syrdu metandli og akvardad med haprystivokvaskiljun med
oskautudum stodufasa og flurskinsnema.

3. Profefni

3.1. Kaliumtvivetnisfosfat (KH,POy).

3.2 Ortofosforsyra, w (massahlutfall) = 85%.

3.3. Ortofosforsyrulausn, ¢ = 20%.
23,5 ml af ortofosforsyru (3.2) eru pynntir med vatni upp i 100 ml.

3.4. 6-metyl-2-heptylamin (1,5-dimetylhexylamin), w (massahlutfall) = 99%.

3.5. Metanol, af hreinleika sem krafist er i haprystivokvaskiljun.

3.6. Saltsyra, edlismassi = 1,19 g/ml.

3.7. Fosfatjafnalausn, ¢ = 0,01 mol/l.
1,36 g af KH,PO, (3.1) eru leyst upp i 500 ml af vatni (3.11), 3,5 ml af ortéfosforsyru (3.2) og 10,0 ml af 6-metyl-2-
heptylamini (3.4) er beett Gt i. Syrustig er stillt af vid 4,0 med ortofosforsyrulausninni (3.3) og pynnt med vatni
(3.11) upp i 1000 ml.

3.8. Syrt metanol.
5,0 ml af saltsyru (3.6) eru settir i 1000 ml meliflosku, fyllt ad markinu med metanoli (3.5) og blandad. Lausnin
skal vera nylogud vid notkun.

3.9. Ferdafasi fyrir haprystivokvaskiljun, fosfatjafnametanéllausn 5 + 95 (rimmal + rammal)
5 ml af fosfatjafnalausn (3.7) og 95 ml af metanoli (3.5) er blandad saman.

3.10.  Lasaldsidnatrium stadalefni med tryggdum hreinleika C;4Hs;OsNa (natriumsalt fjoletersmondkarboxylsyru sem
framleidd er med Streptomyces lasaliensis), E763.

3.10.1. Stadalstofnlausn lasalésidnatriums 500 pg/ml
50 mg af lasalosidnatrium (3.10) eru vegin med 0,1 mg nakvaemni i 100 ml meliflosku, leyst upp i syrdu metanoli
(3.8) og fyllt ad markinu med sama leysi og notadur er til blondunar. Lausnin skal vera nylogud vid notkun.

3.10.2. St60lud millilausn lasalésidnatriums 50 pg/ml

10,0 ml af stadalstofnlausn (3.10.1) eru fluttir med pipettu i 100 ml meeliflosku, fyllt ad markinu med syrdu metanoli
(3.8) og blandad. Lausnin skal vera nylogud vid notkun.
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3.10.3. Kvordunarlausnir

Settir eru 1,0; 2,0; 4,0; 5,0 og 10,0 ml af st60ludu millilausninni (3.10.2) i r60 50 ml meliflaskna. Fyllt er ad
markinu med syrdu metandli (3.8) og blandad. Pessar lausnir samsvara 1,0; 2,0; 4,0; 5,0 og 10,0 pg af
lasalosidnatrium i hverjum ml. Lausnirnar skulu vera nylagadar vid notkun.

3.11.  Vatn, af hreinleika sem krafist er i haprystivokvaskiljun.

4. Bunadur

4.1. Uthljodsbad (eda hristivatnsbad) med hitastyringu.

4.2. Himnusiur, 0,45 pm.

4.3. Bunadur fyrir haprystivokvaskiljun med innsprautunarkerfi, atladur til innsprautunar a 20 pl rimmalseiningum.
4.3.1. Vokvaskiljunarsila, 125 mm x 4 mm, 6skautadur stodufasi C18, 5 pm pokkunarefni eda sambeerilegt.

4.3.2.  Flurskinsmelir med breytilegri stillingu fyrir 6rvunar- og ttgeislunarbylgjulengdir.

5. Aodfero

5.1 Almenn atridi

5.1.1. Eydusyni

Adur en kemur ad framkveaemd endurheimtupréfunarinnar (5.1.2) skal greina eydusyni til ad ganga tr skugga um ad
hvorki fyrirfinnist lasalosionatrium né truflandi efni i p vi. Eydusynid skal vera svipad ad gerd og synid og vid
greiningu etti hvorki lasalésionatrium né truflandi efni ad greinast.

5.1.2. Endurheimtupréfun

Gera skal endurheimtupréfun med pvi ad greina eydusynid sem hefur verid styrkt med pvi ad baeta vid tilteknu
magni af lasalosidnatrium, svipudu pvi sem er fyrir hendi i syninu. Til ad na styrkleikanum 100 mg/kg skal setja
10,0 ml af stadalstofnlausninni (3.10.1) 1 250 ml keiluflosku og lata lausnina gufa upp bar til hin er um pad bil 0,5
ml. 50 g af eydusyninu er bett vid, blandad vandlega og 1atid standa i 10 minutur, blandad er nokkrum sinnum i
vidbot adur en utdrattur (5.2) er framkvemdur.

Ef eyOusyni af svipadri gerd og synid er ekki faanlegt (sja 5.1.1) er hegt ad framkvama endurheimtupréfunina med
adferd med stadalviobotum. I pessu tilviki er synid sem 4 ad greina styrkt med svipudu magni af lasaldsidnatrium
og er fyrir i syninu. Petta syni er greint dsamt syninu sem var ekki styrkt og endurheimtin reiknud med fradreetti.

5.2. Utdrattur
5.2.1. Foéodur

5 til 10 g af syninu eru vegin med 0,01 g nakveemni i 250 ml keiluflosku med tappa. 100,0 ml af syrdu metanoli
(3.8) er baett vid med pipettu. Tappanum er stungid lauslega i stitinn og floskunni hringsntiid svo efnin hristist
saman. Floskunni er komid fyrir i um pad bil 40 °C heitu uthlj6dsbadi (4.1) og latin standa 1 20 minutur, sidan er
hun fjarleegd og latin kolna nidur i stofuhita. Pessu er leyft ad standa i eina klukkustund par til svifefnid hefur sest
til, sidan er deiliskammtur siadur gegnum 0,45 pm himnusiu (4.2) i hentugt ilat. Ad pvi loknu fer akvérdun med
haprystivokvaskiljun (5.3) fram.

5.2.2. Forblondur

Um pad bil 2 g af émaladri forblondu eru vegin med 0,001 g ndkvaemni i 250 ml meliflésku. 100,0 ml af syrdu
metanoli (3.8) er bett vid og floskunni hringsnuid svo efnin hristist saman. Floskunni, 4samt innihaldi, er komid
fyrir i um pad bil 40 °C heitu thljodsbadi (4.1) og latin standa i 20 minutur, sidan er hun fjarleegd og latin kolna
nidur i stofuhita. Pynnt er med syrdu metanoéli (3.8) ad markinu og blandad vandlega saman. bessu er leyft ad standa
i eina klukkustund par til svifefnid hefur sest til, sidan er deiliskammtur siadur gegnum 0,45 pm himnusiu (4.2).
Hefilegt magn af tera siuvokvanum er pynnt med syrou metanoli (3.8) til ad fa endanlega profunarlausn sem
inniheldur um pad bil 4 ng/ml af lasalésionatrium. Ad pvi loknu fer akvoroun med haprystivokvaskiljun (5.3) fram.
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5.3.

6.1.

6.2.

Akvéroun med haprystivokvaskiljun
Breytur

Eftirfarandi skilyrdi eru til leidbeiningar; leyfilegt er ad notast vid onnur skilyrdi, svo framarlega sem bau skila
sambzrilegum nidurstodum:

Voékvaskiljunarsula (4.3.1): 125 mm x 4 mm, 6skautadur stédufasi C;s, 5 um pokkunarefni eda sambzerilegt.
Ferdafasi (3.9): Blanda af fosfatjafnalausn (3.7) og metanoli (3.5), 5 + 95 (raimmal + rimmal).
Rennsli: 1,2 ml/min.

Greiningarbylgjulengdir:
Orvunarbylgjulengd: 310 nm
Utgeislunarbylgjulengd: 419 nm

Rummal innsprautunar: 20 pl.

Stodugleiki vokvaskiljunarkerfisins er athugadur med pvi ad sprauta kvordunarlausninni (3.10.3), sem inniheldur
4,0 pg/ml, inn nokkrum sinnum bar til stodugri topphad (eda -flatarmali) og rastima er nad.

Kvordunargraf

Hverri kvordunarlausn (3.10.3) er sprautad inn nokkrum sinnum og medaltopphad (-flatarmal) fyrir hvern styrk er
akvoroud. Kvordunargraf er dregid upp par sem 160hnitin eru medaltopphad (-toppflatarmal) og lahnitin eru
samsvarandi styrkur gefinn upp i pg/ml.

Synislausn

Synisttdrattunum, sem fengust 1 1id 5.2.1 eda 5.2.2, er sprautad inn nokkrum sinnum par sem notad er sama rammal
og var notad fyrir kvordunarlausnina og sidan er medaltopphaed (-flatarmal) lasal6sidnatriumtoppanna akvoroud.

Utreikningur 4 nidurstédum

Ut fra medaltopphzed (-flatarmali) sem fékkst med pvi ad sprauta inn synislausninni (5.3.3) skal dkvarda styrk
lasalésidnatriums (ng/ml) med kvordunargrafid til hlidsjonar.

Foour
Lasalosidnatriuminnihaldid w (mg/kg) i syninu er reiknad med eftirfarandi formulu:

__cxV,
w=— [mg/kg]

par sem:

styrkur lasalosidnatriums i synislausninni (5.2.1) gefinn upp i pg/ml

Vi rimmal synisatdrattarins samkvaemt 1id 5.2.1 gefid upp i ml (p.e. 100)

= byngd synishlutans, gefinn upp i grommum

Forblondur

Lasalosidnatriuminnihaldid w (mg/kg) i syninu er reiknad med eftirfarandi formulu:

w= -SSRl :;2 xf [mg/kg]
par sem:
c = styrkur lasalosiOnatriums i synislausninni (5.2.2) gefinn upp i pg/ml
Vv, = rommal synisatdrattarins samkvaemt 1id 5.2.2 gefid upp i ml (p.e. 250)
f = bynningarstudull samkvemt 1id 5.2.2
m = byngd synishlutans, gefinn upp i gréommum

Sannproéfun nidurstadnanna
Kenni:

Greiningaradferdir sem byggjast 4 flirskini eru ekki eins vidkvaemar fyrir truflunum og par par sem notast er vid
utfjolublatt 1jos. Haegt er ad stadfesta hvert greiniefnid er med samhlida litskiljun.
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7.1.1.  Samhlida litskiljun

Synisttdrattur (5.2.1 eda 5.2.2) er styrktur med pvi ad baeta vid hann heefilegu magni af kvordunarlausn (3.10.3).
Magn pess lasalosionatriums, sem bzett er vid, @tti ad vera svipad magninu sem fyrir er i synisutdraettinum. Adeins a
a0 auka vid toppha0 lasalosionatriums ad teknu tilliti til ibatts magns lasalosidnatriums og pynningar utdrattarins.
Breidd toppsins um midbik hans skal vera innan vid £ 10% af upprunalegri breidd toppsins sem fenginn var med
ostyrkta synisutdrettinum.

7.2. Endurtekningarnakvemni
Mismunurinn & nidurstodum tveggja hlidstaedra akvardana sem framkvamdar eru 4 sama syninu skal ekki vera meiri
en:
— 15% af heerra gildinu fyrir innihald lasalésidnatriums fra 30 mg/kg til 100 mg/kg,

— 15 mg/kg fyrir innihald lasal6sidnatriums fra 100mg/kg til 200 mg/kg;

— 7,5% af harra gildinu fyrir innihald lasalésidnatriums sem er meira en 200 mg/kg.
7.3. Endurheimt

Endurheimtin fyrir styrkt f6dur(eydu)syni @tti a.m.k. ad vera 80%. Endurheimtin fyrir styrktu forblondusynin atti
a.m.k. ad vera 90%.

8. Nidurstoour samstarfsrannsoknar

Samstarfsrannsokn (*) var gerd par sem tvaer forblondur (syni 1 og 2) og fimm fédurefni (syni 3—7) voru greind 4 12
rannsoknarstofum. Hvert syni var greint tvisvar sinnum. Nidurstodurnar koma fram i eftirfarandi toflu:

Syni 1 Syni 2 Syni 3 Soni 4 Somi 5 Syni 6 Syni 7
Kjtklinga- Kalkiina- Kalkiina- K'uklyin Sl Kalki}l:llaf(’)éur Alifuglafodur | Alifuglafodur
forblanda forblanda kogglar J € A B
L 12 12 12 12 12 12 12
n 23 23 23 23 23 23 23
Medalgildi 5050 16200 76,5 78,4 92,9 483 32,6
[mg/kg]
s [mg/kg] 107 408 1,71 2,23 2,27 1,93 1,75
CV, [%] 2,12 2,52 2,24 2,84 2,44 4,00 537
sk [mg/kg] 286 883 3,85 7,32 5,29 3,47 3,49
CVr [%] 5,66 5,45 5,03 9,34 5,69 7,18 10,70
Nafninnihald 5000 (*) 16000 (*) 80 (*) 105 (*) 120 (*) 50 (*%) 35 (*%)
[mg/kg]

(*) innihald gefid upp af framleidanda.
(**) fodur sem er undirbuid 4 rannsoknarstofunni.

L = fjoldi rannsOknarstofa

n = fjoldi einstakra nidurstadna

S; = stadalfravik endurtekningarndkvaemni

Sk = stadalfravik samanburdarnakvamni

CV, = fraviksstudull endurtekningarnakvemni, %
CVyr = fraviksstudull samanburdarnakvaemni, %.

() Analyst, 1995, 120, bls. 2175-2180.
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3.1.

3.2

3.3.

3.4.

3.5.

3.6.

4.1.

4.2.

5.1.

V. VIDAUKI

GREININGARADFERDIR TIL AP HAFA EFTIRLIT MEP OASKILEGUM EFNUM i FOPRI

A. AKVORDUN A OBUNDNU OG HEILDARGOSSYPOLI

Tilgangur og gildissvid

Med bessari adferd er haegt ad akvarda magn obundins gossypols, heildargossypols og efnafraedilega skyldra efna i
badmullarfraei, badmullarfreesmjoli og badmullarfraesdeigi og i f6durblondum sem innihalda pessi efni ef meira en
20 mg/kg af 6bundnu gossypoli, heildargossypoli og efnafraedilega skyldum efnum eru fyrir hendi.

Meginregla

Gossypolid er dregid ut med 3-amindpropan-1-6li, annadhvort med blondu af propan-2-6li og hexani, til ad akvarda
obundid gossypol, eda med dimetylformamidi til ad akvarda heildargossypol. Gossypolinu er umbreytt med anilini i
gossypoldianilin, [jospéttni pess er meaeld vid 440 nm.

Profefni
Propan-2-6l-hexanblanda: 60 rammalshlutar af propan-2-6li eru blandadir med 40 rimmalshlutum af n-hexani.

Leysir A: Um pad bil 500 ml af propan-2-6l-hexanblondu (3.1) er blandad i 1 litra meliflésku, 2 ml af 3-
aminopropan-1-6li, 8 ml af isediki og 50 ml af vatni. Fyllt er ad markinu med propan-2-6l-hexanblondu (3.1). betta
profefni er stodugt i eina viku.

Leysir B: 2 ml af 3-aminépropan-1-6li og 10 ml af isediki eru latnir renna med pipettu i 100 ml meeliflosku. Kelt
nidur i stofuhita og fyllt ad markinu med N, N-dimetylformamidi. Petta profefni er stédugt i eina viku.

Anilin: Ef ljospéttni vid eyduprofunina fer yfir 0,022 skal eima anilinid yfir sinkryki, fyrstu og sidustu 10% hlutum
eimisins skal kastad. Eftir ad buid er ad setja profefnid i keli i brinni flosku med tappa geymist pad i nokkra
manudi.

Stodlud gossypollausn A: 27,9 mg af gossypolasetati eru sett i 250 ml meeliflésku. Lausnin er leyst upp og fyllt ad
markinu med leysi A (3.2). 50 ml af pessari lausn eru fluttir med pipettu i 250 ml meliflésku og fyllt ad markinu
med leysi A. Gossypolstyrkur pessarar lausnar er 0,02 mg i hverjum ml. Lausnin er latin standa i eina klukkustund

vid stofuhita fyrir notkun.

Stodlud gossypollausn B: 27,9 mg af gossypolasetati eru sett i 50 ml meeliflosku, leyst upp og fyllt ad markinu med
leysi B (3.3). Gossypolstyrkur pessarar lausnar er 0,5 mg i hverjum ml.

Stadladar gossypollausnir A og B haldast stodugar i 24 klukkustundir ef par eru ljosvardar.

Bunadur
Blandari (sntiningshristari): um pad bil 35 snuningar 4 minutu.

Litrofsmeelir.

Aodfero
Profunarsyni

Magn profunarsynis sem notad er veltur & astludu gossypolinnihaldi synisins. Hentugast er ad vinna med litid
profunarsyni og tiltolulega storan deiliskammt af siuvokvanum svo nagilegt magn gossypols faist til ad framkvama
eins nakvema ljosmzlingu og hagt er. [ pvi skyni ad dkvarda oSbundid gossypél i badmullarfraei,
badmullarfreesmjoli og badmullarfreesdeigi skal profunarsynid ekki vera steerra en 1 g; ad pvi er vardar fodurblondur
ma pad vera allt ad 5 g. 10 ml deiliskammtur af siuvokvanum er negilegur i flestum tilvikum; hann skal innihalda
50 til 100 pg af gossypoli. [ pvi skyni ad dkvarda heildargossypél skal profunarsynid vera milli 0,5 og 5 g, svo ad 2
ml deiliskammtur af siuvékvanum innihaldi 40 til 200 pg af gossypoli.

Greiningin skal fara fram vid um 20 °C stofuhita.
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5.2.

5.3.

6.1.

Akvéroun G 6bundnu gossypoli

Profunarsynio er sett i 250 ml flosku med slipudum stit og botn hennar pakinn glerbrotum. 50 ml af leysi A (3.2) er
bett ut i med pipettu, floskunni er lokad og innihaldid blandad i eina klukkustund i blandaranum. Innihaldid er siad i
gegnum purrsiu og siuvokvanum er safnad i litla flosku med slipudum stit. Medan siun fer fram er breitt yfir
trektina med trgleri.

Jafnstorum deiliskémmtum af siuvokvanum, sem i eru 50 til 100 pg af gossypoli, er bett i hvora 25 ml
melifléskuna um sig (A og B) med pipettu. Ef naudsyn krefur er fyllt ad 10 ml markinu med leysi A (3.2). Sidan er
fyllt ad markinu i flosku (A) med propan-2-6l-hexanblondunni (3.1). Pessi lausn verdur notud sem vidmidunarlausn
til ad mela synislausn eftir.

10 ml af leysi A (3.2) eru latnir renna med pipettu i hvora 25 ml melifléskuna (C og D) um sig. Fyllt er ad markinu i
flosku (C) med propan-2-6l-hexanbléndunni (3.1). Pessi lausn verdur notud sem vidmidunarlausn til ad mela
eyOduprofunarlausnina.

2 ml af anilini (3.4) er batt i hvora meliflosku (D) og (B). Innihaldid er hitad upp i 30 mintutur yfir sjodandi
vatnsbadi til ad na fram litabreytingum. Lausnin er kald nidur i stofuhita, fyllt ad markinu med prépan-2-0l-
hexanbléndu (3.1), gerd einsleit og latin standa i eina klukkustund.

Ljospéttni eyduprofunarlausnarinnar (D) er akvordud med pvi ad bera hana saman vid vidmidunarlausnina (C), og
ljospéttni synislausnarinnar (B) med pvi ad bera hana saman vid vidmidunarlausnina (A), i litréfsmeelinum vid 440
nm med pvi ad nota 1 cm glerkavettu.

Ljospéttni eyduprofunarlausnarinnar er dregin fra ljospéttni synislausnarinnar (= leidrétt [jospéttni). Ut fra pessu
gildi er 6bundid gossypolinnihald reiknad eins og getid er um i 1id 6.

Akvéroun ¢ heildargossypoli

Profunarsyni sem inniheldur 1 til 5 mg af gossypoli er sett i 50 ml maeliflosku og 10 ml af leysi B (3.3) er beett ut i.
A sama tima er eydupréfun undirbtiin med pvi ad setja 10 ml af leysi B (3.3) i adra 50 ml meliflosku. Badar
floskurnar eru hitadar i 30 minutur yfir sjodandi vatnsbadi. Badar floskurnar eru kaldar nidur i stofuhita og fyllt ad
markinu i peim badum med propan-2-6l-hexanbléndunni (3.1). Sidan er lausnin gerd einsleit og latin setjast i 10 til
15 minttur, hin er sidan siud og siuvokvunum er safnad i floskur med slipudum statum.

2 ml af siuvokvasyninu eru settir med pipettu i tveer 25 ml melifloskur og 2 ml af sfuvokvanum til eyduprofunar eru
settir i tveer adrar 25 ml floskur. Fyllt er upp ad 25 ml i einni flosku i hverri 160 med propan-2-6l-hexanbléndunni
(3.1). bessar lausnir verda notadar sem vidmidunarlausnir.

2 ml af anilini (3.4) er beett i badar hinar floskurnar. Innihaldid er hitad upp i 30 minutur yfir sjédandi vatnsbadi til
a0 na fram litabreytingum. Lausnin er keld nidur i stofuhita, fyllt ad 25 ml markinu med propan-2-6l-hexanbléndu
(3.1), gerd einsleit og latin standa i eina klukkustund.

Ljospéttni er akvordud eins og um getur i 1id 5.2. fyrir 6bundid gossypol. Ut frap essu gildi er
heildargossypolinnihald reiknad eins og getid er um i lid 6.

Utreikningur 4 nidurstédum

Nidurstodur ma annadhvort reikna Ut fra edlisljospéttni (6.1) eda med hlidsjon af kvordunarferlinum (6.2).
Ut fra edlisljospéttni

Edlisljospéttni, vid pau skilyrdi sem lyst er, er eftirfarandi:

£ . o 1%  _
Obundid gossypol: E Tem 625

1%

=600
1cm

Heildargossypol: E
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Obundid eda heildargossypolinnihald synisins er reiknad ut med eftirfarandi formalu:
E x 1250
0, 7 Al
% gossypol: E 11% xpxa
cm

par sem:
E = leidrétt ljospéttni, akvoroud samkvemt 1id 5.2.
p = profunarsyni i grommum,
a = deiliskammtur siuvokvans i ml.

6.2 Ut fié kvordunarferlinum

6.2.1. Obundid gossypol
Undirbunar eru tvaer radir med fimm 25 ml malifloskum. 2,0; 4,0; 6,0; 8,0 og 10,0 ml deiliskammtar af stadladri
gossypollausn A (3.5) eru settir med pipettu i hvora floskurdd. Fyllt er ad 10 ml markinu med leysi A (3.2). Sidust i
hvorri 160 er 25 ml mealiflaska sem inniheldur adeins 10 ml af leysi A (3.2) (eyOuprofun).
Floskurnar 1 fyrstu rodinni eru fylltar ad 25 ml markinu (ad medtaldri floskunni fyrir eyduprofunina) med propan-2-
6l-hexanblondu (3.1) (vidmidunarradir).
2 ml af anilini (3.4) er bett i hverja flosku 1 annarri r6dinni (ad medtaldri fléskunni fyrir eyduprofunina). Innihaldid
er hitad upp 1 30 minutur yfir sjédandi vatnsbadi til ad na fram litabreytingum. Lausnin er keld nidur i stofuhita,
fyllt ad markinu med propan-2-6l-hexanblondu (3.1), gerd einsleit og latin standa i eina klukkustund (stadladar
radir).
Ljospéttni lausnanna i stodludu rodunum er akvordud eins og tilgreint er i 1id 5.2 med pvi ad bera hana saman vid
samsvarandi lausnir i vidmidunarrodunum. Kvordunarferillinn er dreginn upp med ljospéttni & y-dsnum og
tilsvarandi gossypolmagni & x-asnum (i pg).

6.2.2. Heildargossypol
Undirbunar eru sex 50 ml melifloskur. fyrstu floskuna eru settir 10 ml af leysi B (3.3) og i hinar 2,0; 4,0; 6,0; 8,0
og 10,0 ml af stadladri gossypollausn B (3.6). Fyllt er upp ad 10 ml markinu i hverri flésku med leysi B (3.3). betta
er hitad i 30 mindtur yfir sj6dandi vatnsbadi. Lausnin er kaeld nidur i stofuhita, fyllt ad markinu med propan-2-6l-
hexanblondu (3.1) og gerd einsleit.
2 ml af pessum lausnum eru settir i hvora r60 med sex 25 ml melifloskum. Propan-2-6l-hexanblondu er batt vid
innihaldid i fléskunum i fyrri r6dinni upp ad 25 ml marki og jafnblandad (vidmidunarrdd).
2 ml af anilini (3.4) er beett i hverja flosku i annarri rodinni. betta er hitad i 30 minutur yfir sjodandi vatnsbadi.
Lausnin er kaeld nidur i stofuhita, fyllt ad markinu med propan-2-6l-hexanblondu (3.1), gerd einsleit og latin standa i
eina klukkustund (stadladar radir).
Ljospéttni lausnanna 1 stodludu rodunum er akvordud eins og tilgreint er i 1id 5.2 med pvi ad bera hana saman vid
samsvarandi lausnir i vidmidunarr6dunum. Kvordunarferillinn er dreginn upp med ljospéttni & y-dsnum og
tilsvarandi gossypolmagni & x-asnum (i pg).

6.3. Endurtekningarnakvemni

Mismunurinn 4 nidurstddum tveggja hlidstedra akvardana sem framkvaemdar eru 4 sama syninu skal ekki vera meiri
en:

— 15% af heerra gildinu, midad vid hlutfallslegt gildi, fyrir gossypolinnihald sem er minna en 500 milljénarhlutar,

— 75 milljénarhlutar midad vid algildi fyrir innihald sem er ekki minna en 500 milljonarhlutar og ekki meira en
750 milljonarhlutar,

— 10% af heerra gildinu, midad vid hlutfallslegt gildi, fyrir innihald sem er meira en 750 milljénarhlutar.
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B) AKVORDUN A INNIHALDI DIOXINA (PCDD/PCDF) OG DIOXINLIKRA PCB-EFNA
L SYNATOKUABFERPIR OG TULKUN A NIDURSTOPUM GREININGA

1. Tilgangur og gildissvio
Syni, sem eru @tlud til opinbers eftirlits med innihaldi dioxina (fj6lklorud dibenso6-p-dioxin (PCDD), fjélklorud
dibenséfaron (PCDF)) og dioxinlikra, fjolkléradra bifenyla (PCB) (') i fodri, skulu tekin i samraemi vid akvadi L.
vidauka. Megindlegum krofum i tengslum vid eftirlit med efnum eda afurdum, sem eru jafndreifd i 6llu f6drinu, eins
og kvedid er a um i 1id 5.A i L. vidauka, skal fulln@gt. Safnsyni, tekin 4 pann hatt, skulu talin demigerd fyrir
framleidslueiningarnar eda framleidsluhlutana sem pau eru tekin ur. A grundvelli pess innihalds sem finnst i
rannsoknarsynum skal skera ir um pad hvort farid er ad akvaedum um hamarksgildi sem melt er fyrir um i tilskipun
Evropupingsins og radsins 2002/32/EB ().

2. Samraemi framleidslueiningar eda framleiosluhluta vio forskriftir
Framleidslueiningin er sampykkt ef nidurstédur einnar greiningar eru ekki heerri en vidkomandi hamarksgildi sem
melt er fyrir um i tilskipun 2002/32/EB, a0 teknu tilliti til meliovissu.
Framleidslueiningin er ekki i samraemi vid p ad hamarksgildi sem melt er fyrir um i tilskipun 2002/32/EB, ef
hareiknigildi (%) i nidurstodum greininga, stadfest med endurtekinni greiningu (*), fer an vafa yfir hamarksgildid, ad
teknu tilliti til meeliovissu.

(") Tafla yfir eiturjafngildisstudla (TEF) fyrir dioxin, fardn og dioxinlik PCB-efni

Efnamyndir TEF-gildi Efnamyndir TEF-gildi

Dibenso-p-dioxin (,,PCDD*) Dioxinlik PCB-efni:
2,3,7,8-TCDD 1
1,2,3,7,8-PeCDD 1 PCB-efni, onnur en orto-PCB-efni
1,2,3,4,7,8-HxCDD 0,1 PCB 77 0,0001
1,2,3,6,7,8-HxCDD 0,1 PCB 81 0,0001
1,2,3,7,8,9-HxCDD 0,1 PCB 126 0,1
1,2,3,4,6,7,8-HpCDD 0,01 PCB 169 0,01
OCDD 0,0001 Einorto-PCB-efni

PCB 105 0,0001
Dibenséfiiron (,,PCDF*) PCB 114 0,0005
2,3,7,8-TCDF 0,1 PCB 118 0,0001
1,2,3,7,8-PeCDF 0,05 PCB 123 0,0001
2,3,4,7,8-PeCDF 0,5 PCB 156 0,0005
1,2,3,4,7,8-HxCDF 0,1 PCB 157 0,0005
1,2,3,6,7,8-HxCDF 0,1 PCB 167 0,00001
1,2,3,7,8,9-HxCDF 0,1 PCB 189 0,0001
2,3,4,6,7,8-HxCDF 0,1
1,2,3,4,6,7,8-HpCDF 0,01
1,2,3,4,7,8,9-HpCDF 0,01
OCDF 0,0001
Skammstafanir: ,, T = tetra, ,,Pe” = penta, ,,Hx* = hexa, ,,Hp* = hepta, ,,0* = okta, ,,CDD* = klordibenso-p-dioxin, ,,CDF* =
klordibenséfaran, ,,CB* = klorbifenyl.

() Stjtis. EB L 140, 30.5.2002, bls. 10.

(*) Hugtakid ,hareiknigildi (e. upperbound)* merkir ad allar efnamyndir, sem hafa ekki verid magngreindar, i eiturjafngildi teljast vega sem
nemur magngreiningarmorkum peirra.Hugtakid ,,lagreiknigildi (e. lowerbound)* merkir ad hlutdeild allra efnamynda, sem hafa ekki verid
magngreindar, i eiturjafngildi telst vera nall.Hugtakid ,,midreiknigildi (e. mediumbound)* merkir ad hlutdeild allra efnamynda, sem hafa
ekki verid magngreindar, i eiturjafngildi telst vera helmingur magngreiningarmarka.

(*) Tvofold greining er naudsynleg til ad dtiloka innri vixlmengun adskotaefna eda rugling 4 synum fyrir slysni. Fyrsta greining, par sem tillit

er tekid til maeliovissu, er notud til ad stadfesta samreemi vid krofur.Ef greining er gerd par sem mengun af voldum dioxina hefur att sér
stad ma sleppa stadfestingu med endurtekinni greiningu ef synin, sem valin eru til greiningar, hafa rekjanleg tengsl vid

dioxinmengunartilvikid.
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Taka ma tillit til meelidvissu i samraemi vid eina eftirfarandi adferda:

— Med pvi ad reikna utvikkada meliévissu og nota pekjustudulinn 2 sem gefur u.p.b. 95% oryggisstig.
Framleidslueining samraemist ekki krofum ef melt gildi, ad fradregnu U, er yfir hamarksgildi. Ef dioxin og
dioxinlik PCB-efni eru akvordud hvor i sinu lagi skal nota summu aztladrar, Gtvikkadrar meeliovissu Ur
mismunandi nidurstddum greininga 4 dioxinum og dioxinlikum PCB-efnum sem summu dioxina og dioxinlikra
PCB-efna.

— Med pvi ad setja akvordunarmork (CCa) i samremi vid akvordun framkveaemdastjornarinnar 2002/657/EB (')
(lidur 3.1.2.5 i vidaukanum — pegar um er ad raeda efni sem leyfilegt hamarksgildi hefur verid fastsett fyrir).
Framleidslueining samreemist ekki krofum ef melda gildid er jafnt eda yfir akvordunarmoérkunum.

bessar talkunarreglur gilda um nidurstddu greiningar a syni sem tekid er vid opinbert eftirlit. Peer hafa ekki ahrif a
rétt adildarrikjanna til pess ad beita innlendum reglum um greiningu sem er gerd med tilliti til verslunarverndar eda
urskurdarmala.

1L UNDIRBUNINGUR SYNA OG KROFUR VARDANDI GREININGARADFERDIR SEM ERU NOTADAR
VID OPINBERT EFTIRLIT MED INNIHALDI DIOXINA (PCDD/PCDF) OG DIOXINLIKRA PCB-EFNA

Markmid og notkunarsvio

bessar krofur skulu gilda pegar fodurefni og fodur eru efnagreind til ad akvarda dioxin (fjolklorud dibensé-p-dioxin
(PCDD) og fjolklorud dibensofurén (PCDF)) og dioxinlik fj6lklorud bifenyl (PCB-efni).

Fylgjast ma med innihaldi dioxina i f60ri med pvi ad nota skimunaradferd til ad velja pau syni par sem innihald
dioxina og dioxinlikra PCB-efna er minna en 25% undir eda yfir pvi styrkbili sem melingar midast vid. Styrk
dioxina i pessum synum, par sem innihaldid er umtalsvert, parf ad akvarda/stadfesta med stadfestingaradferd.

Skimunaradferdir eru adferdir sem eru notadar til ad greina dioxin og dioxinlik PCB-efni 4 pvi styrkbili sem
melingar midast vid. Med pessum adferdum er kleift ad rannsaka mikinn fj6lda syna og greina pau fra synum sem
getu gefid jakvaedar nidurstoour. baer eru sérstaklega hannadar pannig ad peer gefi ekki falsneikvadar nidurstodur.

Stadfestingaradferdir eru adferdir sem veita fullnadar- eda vidbotarupplysingar sem gera kleift ad sanngreina og
magngreina dioxin og dioxinlik PCB-efni 4 6tvireedan hatt 4 tiltekna styrkbilinu.

Bakgrunnur

bar 0 syni vegna umhverfisrannsokna og liffreedilegra rannsokna (p.m.t. fodurefna-/fodursyni) innihalda ad ollu
jofnu flokna bléndu mismunandi efnamynda dioxins hefur hugtakid eiturjafngildisstudull (e. Toxic Equivalency
Factor — TEF) verid tekid upp til ad audvelda dhattumat. Eiturjafngildisstudlar voru dkvardadir til ad unnt veeri ad
gefa upp styrk fyrir blondu PCDD- og PCDF-efna sem eru med sethopa i 2,3,7,8-st60u, og einnig fyrir tiltekin PCB-
efni, sem eru med klor sem sethop 1 annarri stodu en ortd-stédu og einortod-setinn klor og bua yfir dioxinlikri virkni
sem mala ma sem eiturjafngildi (TEQ) fyrir 2,3,7,8-TCDD. Styrkur einstakra efna i tilteknu syni er margfaldadur
med videigandi -eiturjafngildisstudli og sidan eru gildin 16gd saman til ad finna heildarstyrk dioxinlikra
efnasambanda sem er gefinn upp i eiturjafngildi.

Einungis i pessari reglugerd er gengid ut fra pvi ad vidurkennd magngreiningarmork einstakra efnamynda skuli
svara til styrks greiningarefnis i utdrattarlausn synis sem kallar fram melissvorun fyrir tveer mismunandi jonir sem
eru til rannsoknar og par sem hlutfall milli merkis og suds er 3:1 fyrir pad merki sem er sidur nemt og sem uppfyllir
grunnkrofur, t.d. um rastima og hlutfall samsatna, i samremi vid akvordunaradferdina sem er lyst i adferd
Umbhverfisstofnunar Bandarikjanna (EPA) nr. 1613, endurskodun B.

Krofur um gaedatryggingu sem uppfylla parf vid undirbiining synis
Almennu akvaedin um undirbining syna vegna greiningar, eins og melt er fyrir um 1 II. vidauka, gilda.

AJ auki skulu eftirfarandi kréfur uppfylltar:

— Synin skulu geymd og flutt i gler-, al-, polypropylen- eda polyetylenilatum. Fjarleegja verdur allan vott af
pappirsryki Ur synisilatinu. Hreinsa skal glervoru med leysum sem rannsakadir hafa verid med tilliti til pess
hvort i peim séu dioxin.

() Stjtio. EB L 221, 17.8.2002, bls. 8.
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— Greining 4 eydusyni skal gerd med pvi ad lata allt greiningarferlid fara fram par sem syninu einu er sleppt.

— Dbyngd bess synis, sem er notad vid utdrattinn, verdur ad vera nag til pess ad uppfylla krofurnar ad pvi er vardar
nemi.

Krofur sem varda rannsoknarstofur

— A rannsoknarstofum skal syna fram 4 utkomu adferdar 4 pvi styrkbili sem melingar midast vid, t.d. 0,5 sinnum,
1 sinni og 2 sinnum tiltekna styrkbilid med vidunandi fraviksstudli vid endurtekna efnagreiningu. Sja nanar um
vidmidanir um sampykki i 5. 1id.

— Magngreiningarmérk fyrir stadfestingaradferd skulu vera u.p.b. fimmtungur af pvi styrkbili, sem melingar
midast vid, til ad tryggja ad tillit sé tekid til vidunandi fraviksstudla vid pad styrkbil sem malingar midast vid.

— DPad skal vera lidur i innra gaedaeftirliti ad fram fari regluleg greining 4 eydusynum og athuganir 4 heimtum med
vidbotum eda greining vidmidunarsyna (einkum ef vol er 4 vottudu vidmidunarefni).

— Arangursrik patttaka i fjdlsetra rannsoknum, par sem frammistada rannsoknarstofa er metin, er vanlegust til
bess ad stadfesta haefni i sértakum efnagreiningum. Arangursrik patttaka i fjolsetra rannsoknum, t.d. 4 jardvegs-
eda skolpsynum, stadfestir po ekki endilega ad haefnin sé hin sama vid efnagreiningar matveela- eda fédursyna
par sem mengunar getir sidur. Afpeim sokum er samfelld p atttaka i fjolsetra rannsoknum 16gbodin vid
akvordun 4 dioxinum og dioxinlikum PCB-efnum i vidkomandi synagerd matvzala eda fodurs.

— Vidurkenndur agdili, sem starfar i samraemi vid ISO-leidbeiningar 58, skal faggilda rannsoknarstofur til ad
tryggja ad paer bui yfir gedatryggingu vid efnagreiningar. RannsOknarstofur skulu faggiltar samkvaemt
stadlinum ISO/IEC 17025.

Krofur vardandi greiningarferli 4 dioxinum og dioxinlikum PCB-efnum

Grunnkrofur vardandi vidurkenningu d greiningarferlum:

— Mikid neemi og lag greiningarmérk. Sokum pess hversu mjog eitrud sum pessara efnasambanda eru skal
greinanlegt magn fyrir PCDD-efni og PCDF-efni vera af staerdargradunni pikogromm eiturjafngildis (107 g).
Vitad er ad PCB-efni eru i meira magni en PCDD- og PCDF-efni. Fyrir flestar efnamyndir PCB-efna nagir
nemi sem er af steerdargradunni nandgramm (107 g). Vid melingar 4 enn eitradri, dioxinlikum efnamyndum
PCB-efna (einkum peim sem eru med sethop i annarri stodu en ort6-stodu) skal hins vegar nd sama nemi og
fyrir PCDD- og PCDF-efni.

— Mikil valvisi (sérvirkni). Naudsynlegt er ad greina PCDD, PCDF og dioxinlik PCB-efni fra fjolmérgum 6drum
efnasambondum sem eru dregin Ut med peim og hafa hugsanlega truflandi ahrif 4 efnasambond sem eru i styrk
sem getur verid margfalt meiri en greiniefnanna. Fyrir gasgreiningar-/massagreiningaradferdir er naudsynlegt ad
greina milli mismunandi efnamynda, s.s. milli eitradra efnamynda (t.d. milli hinna sautjan PCDD- og PCDF-
efna med sethopa i 2,3,7,8-st60u og dioxinlikra PCB-efna) og annarra efnamynda. Unnt skal vera ad akvarda
eiturjafngildi med lifgreiningu hvort sem er sem summu PCDD- eda PCDF-efna eda dioxinlikra PCB-efna.

— Mikil nikvaemni (réttleiki og samkvzemni). Akvordunin skal veita fullnagjandi og areidanlegt mat 4
raunverulegum styrk i syni. Mikil nakveemni (melindkvaemni: hversu vel nidurstodum ber saman vid melingar
og raunveruleg eda tilgreind meeligildi) er naudsynleg til ad komast megi hja pvi ad purfa ad hafna nidurstédum
a efnagreiningu synis a4 grundvelli pess ad mat a eiturjafngildi er dareidanlegt. Nakvaemni er gefin upp sem
réttleiki (munurinn 4 meeldu medalgildi fyrir greiniefni i vottudu efni og stadfestu gildi fyrir pad, gefinn upp
sem hundradshluti pessa gildis) og samkveemni (hlutfallslegt stadalfravik (RSDy reiknad ut fra nidurstéoum
sem eru fengnar vid samanburdarnakvam skilyrdi).

Skimunaradferdir geta verid t.d. lifgreiningar og gas- og massagreiningar; stadfestingaradferdir eru gasgreining og
massagreining, hvorar tveggju med mikilli upplausn (HRGC/HRMS).
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7.1.

Eftirfarandi vidmidanir skulu uppfylltar ad pvi er vardar heildareiturjafngildi:

Skimunaradferdir. Stadfestingaradferdir.
Falsneikvadar nidurstéour <1%.
Réttleiki —20% til + 20%.
Samkvemni (RSDg) <30%. <15%.

Sérkrofur vardoandi gas- og massagreiningaradferdir sem uppfylla verdur i tengslum vio skimun og

stadfestingu

— Beeta verdur vid “C-merktum, innri PCDD/F-stddlum med klorsethopi i 2,3,7,8-st60u og BC-merktum, innri

sto0lum med dioxinlikum PCB-efnum strax i upphafi efnagreiningarinnar, p.e. adur en utdrattur fer fram, til ad
fullgilda greiningarferlid. Viobot a.m k. einnar efnamyndar parf ad koma til fyrir hvern tetra- til oktakléradan,
samsvarandi hop PCDD/F-efna og a.m k. einnar efnamyndar fyrir hvern samsvarandi hop dioxinlikra PCB-efna
(ad 00rum kosti skal bazta vid amk. einni efnamynd fyrir hvert val 4 jonamassa sem er notad vid
massagreiningu vid malingu & PCDD/F-efnum og dioxinlikum PCB-efnum). Helst skal p6 nota, einkum pegar
um stadfestingaradferdir er ad rada, alla 17 BC-merktu innri stadlana med sethop i 2,3,7,8-stodu og alla 12 Be-
merktu, innri dioxinliku PCB-stadlana.

Einnig skal akvarda hlutfallslega svorunarstudla fyrir pzr efnamyndir par sem engu '*C-merktu, hlidstzdu efni
er baett vid med pvi ad nota videigandi kvordunarlausnir.

Fyrir f60ur baedi Ur jurta- og dyrarikinu, sem inniheldur minna en 10% fitu, verdur ad bata vid innri stadlinum
adur en utdrattur fer fram. Fyrir f60ur ur dyrarikinu, sem inniheldur meira en 10% fitu, ma bzta innri st66lunum
vid annad hvort adur eda eftir ad fita hefur verid dregin ut. Skilvirkni utdrattarins skal stadfest 4 videigandi hatt
eftir pvi 4 hvada stigi innri st60lum er baett vid og eftir pvi hvort nidurstédurnar eru gefnar upp a grundvelli
afurdar eda fitu.

Fyrir gas- eda massagreiningu verdur ad bata vid einum eda tveimur heimtarstodlum (stadgongustodlum).

Naudsynlegt er ad fylgjast med heimtum. A pvi er vardar stadfestingaradferdir skulu heimtur einstakra, innri
stadla vera 4 bilinu 60 til 120%. Heimtur fyrir einstakar efnamyndir mega badi vera minni og meiri, einkum
pegar um er ad rada tiltekin hepta- og oktaklorud dibensodioxin og dibenséfurén, med pvi skilyrdi ad hlutdeild
peirra i eiturjafngildi fari ekki yfir 10% af heildareiturjafngildinu (4 grundvelli summu PCDD/F-efha og
dioxinlikra PCB-efna). A9 pvi er vardar skimunaradferdir skulu heimtur vera 4 bilinu 30 til 140%.

Adgreining dioxina fra klérudum efnasambéndum, sem hafa truflandi ahrif, s.s. PCB-efoum, sem likjast ekki
dioxinum, og klérudum difenyleterum, skal gerd med heppilegum skiljunaradferdum (helst a florisils-, surals-
og/eda kolefnissilu).

Adgreining hverfna med gasgreiningu skal nagja (< 25% af fjarlegd milli toppa 1,2,3,4,7,8-HxCDF og
1,2,3,6,7,8-HXCDF).

Akvordun skal fara fram samkvaemt adferd Umhverfisstofnunar Bandarikjanna (EPA) nr. 1613, endurskodun B:
Tetra- through octa-chlorinated dioxins and furans by isotope dilution HRGC/HRMS eda annarri adferd sem
uppfyllir samsvarandi kréfur.

Mismunurinn 4 hareiknigildi og lagreiknigildi skal ekki vera meiri en 20% fyrir f60ur par sem dioxinmengunin
er 4 pvi bili sem hamarksgildin segja til um eda yfir peim. Fyrir fodur par sem mengun er langt undir
hamarksgildinu getur mismunurinn verid a bilinu 25 til 40%.

Aodferdir vid skimunargreiningu

Inngangur

Nota ma mismunandi tilhdgun vid greiningu pegar skimunaradferd er beitt: hreina skimun eda megindlega

akvordun.
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Hrein skimun

Svorun synanna er borin saman vid svorun vidmidunarsynis a pvi styrkbili sem meelingar midast vid. Syni, par sem
svorun er minni en hja vidmidunarsyninu, teljast neikveed en ef svorun er meiri er liklegt ad synin séu jakvaed.
Krofur:

— 1 hverri profunarrd skal vera badi eydu- og vidmidunarsyni og pau skulu dregin Gt og profud samtimis vid
s6mu skilyrdi. Svorun fyrir vidmidunarsynid skal greinilega vera meira en fyrir eydusynio.

— Beeta skal vid vidmidunarsynum sem eru 0,5 sinnum og 2 sinnum styrkbilid sem malingarnar midast vid til ad
syna fram 4 ad profunin standist krofur & pvi styrkbili sem malingar midast vid vegna eftirlits & vidkomandi
styrkbili.

— Vid profun 4 annarri synagerd skal syna fram 4 ad vidmidunarsynid eda -synin séu heppileg, einkum med pvi ad
nota einnig syni sem synt er fram 4 med gas- eda massagreiningu med mikilli upplausn (HRGC/HRMS) ad hafi
eiturjafngildi sem sé amota og i vidmidunarsyninu eda nota eydusyni par sem samsvarandi magni stadals er baett
vid.

— DPar ed ekki er unnt ad nota innri stadla i lifgreiningum vardar p ad miklu ad profanir verdi gerdar &
endurtekningarnakvemni svo ad fa megi upplysingar um fraviksstudulinn i einni préfunarsyrpu.
Fraviksstudullinn skal vera undir 30%.

— Dbegar um lifgreiningar er ad reda skal skilgreina markefnasambénd, hugsanleg, truflandi ahrif og vidunandi
hamarksvidmidunargildi fyrir eydusyni.

Megindleg akvordun

Fyrir megindlega akvordun parf rod stadalpynninga, tvo- eda prefalda hreinsun og malingu, svo og eydusynis- og
heimtarprofanir. Nidurstodurnar ma gefa upp sem eiturjafngildi og er pa gert rad fyrir pvi ad efnasambondin, sem
skapa merkid, svari til meginreglunnar um eiturjafngildi (e. TEQ principle). betta er gerlegt med pvi ad nota TCDD
(eda stadalblondu dioxin-/firan-/dioxinlikra PCB-efna) til ad fa fram kvordunarferil pannig ad reikna megi
eiturjafngildi i Gtdrettinum og pa jafnframt i syninu. Sidan er leidrétt fyrir eiturjafngildid i eydusyni (til ad taka tillit
til ohreininda i leysum og idefnum sem notud eru) og heimtur (reiknadar Ut fra eiturefnajafngildi i syni, sem tekid er
vegna gadaeftirlits, kringum pad styrkbil sem melingar midast vid). Mikilvagt er ad gera sér grein fyrir pvi ad hluti
bess sem tapast vid heimt getur stafad af ahrifum vegna mismunandi synagerdar og/eda munar 4 gildum fyrir
eiturjafngildisstudla i lifgreiningum og opinberum gildum fyrir eiturjafngildisstudla sem Alpjodaheilbrigdis-
malastofnunin setur.

7.2. Krofur vardandi greiningaradferdir sem eru notadar vid skimun

— Vid0 skimun er heimilt ad nota gas- og massagreiningaradferdir og lifgreiningu. Fyrir gas- og
massagreiningaradferdirnar ber ad mida vid krofurnar sem melt er fyrir um i 6. 1id. Melt er fyrir um sérstakar
krofur vardandi lifgreiningu, sem gerd er 4 frumum, i 1id 7.3 og fyrir lifgreiningu, sem gerd er 4 greiningarsetti,
ilio 7.4.

— Upplysingar um fjélda falsjakvaedra og falsneikvaedra nidurstadna ur storu mengi syna, sem eru undir og yfir
hamarksgildinu eda adgerdarmarki, eru naudsynlegar til samanburdar vid eiturjafngildid sem akvardad er med
stadfestingargreiningu. Hlutfall raunverulegra, falsneikveedra nidurstadna skal vera minna en 1%. Hlutfall
falsjakvadra syna skal vera svo litid ad skimun sé hagkvaem.

— Jakvaedar nidurstodur skulu avallt stadfestar med stadfestingargreiningu (HRGC/HRMS). A9 auki skulu syni,
sem spanna vitt bil eiturjafngildis, stadfest med HRGC/HRMS (u.p.b. 2-10% af neikvedu synunum).
Upplysingar vardandi samsvorun milli nidurstadna ur lifgreiningu og HRGC/HRMS skulu gerdar adgengilegar.

7.3. Sérstakar krofur vardandi lifgreiningu sem gerd er a frumum.

— Dbegar lifgreining er gerd verdur ad keyra hverja préofun med mismunandi vidmidunarstyrk af TCDD eda blondu
dioxins/furans (svorunarferill fyrir fullan skammt par sem R” > 0,95). Hvad skimun vardar veri hins vegar haegt
a0 nota utvikkadan feril fyrir litinn styrk til ad greina syni med veegum styrk.

— Vidmidunarstyrkur fyrir TCDD (sem samsvarar u.p.b. preféldum magngreiningarmérkum) a4 gaedaeftirlitsbladi
skal notadur fyrir nidurstoduna ur lifgreiningu 4 fostu timabili. Annar kostur geeti verid hlutfallsleg svorun
vidmidunarsynis i samanburdi vid kvordunarlinuna fyrir TCDD par sem svorun frumnanna getur verid had
morgum pattum.

— Gera skal gedaeftirlitsskipurit fyrir hverja gerd vidmidunarefnis og yfirfara pad til ad tryggja ad nidurstadan sé i
samrami vid leidbeiningarnar sem tilgreindar eru.
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— Vid magnbundna utreikninga er einkum mikilveegt ad adleidsla & pynningu synisins sé¢ innan linulega hluta
svorunarferilsins. Pynna verdur syni sem fara yfir linulega hluta svorunarferilsins og profa pau aftur. bvi er
radlagt ad profa a.m.k. prjar eda fleiri pynningar i einu.

— Hundradshluti stadalfraviksins skal ekki vera yfir 15% i prefaldri 4kvordun fyrir hverja pynningu synisins og
ekki yfir 30% i premur sjalfsteedum tilraunum.

— Heimilt er ad setja greiningarmork sem eru prefalt stadalfravikid fyrir leysiseydusynid eda bakgrunnssvorunina.
Onnur adferd er ad beita svorun sem er ofar en bakgrunnurinn (adleidslustudull sem er fimmfalt leysiseydusyni)
sem er reiknadur ut fra kvordunarferli dagsins. Heimilt er ad setja magngreiningarmérk sem eru fimm- eda
sexfalt stadalfravik leysiseydusynis eda bakgrunnssvorunarinnar eda beita svorun sem er greinilega ofar en
bakgrunnurinn (adleidslustudull tifalt leysiseyOusyni), sem reiknast ut fra kvordunarferli dagsins.

7.4. Sérstakar krofur vardandi lifgreiningu sem gerd er d greiningarsetti.

— Tryggja skal a0 lifgreining, sem gerd er 4 greiningarsetti, s¢ negilega nem og areidanleg til notkunar fyrir
fodur.

— Fylgja verdur leidbeiningum framleidanda um undirbining synis og greiningu.

— Ekki skal nota profunarsett eftir fyrningardagsetningu beirra.

— Ekki skal nota efni eda ihluti sem eru @tlud til notkunar med 60rum settum.

— Profunarsett skulu geymd vid hita sem er innan pess bils sem tilgreint er fyrir geymslu og notud vid pann hita
sem tilgreindur er fyrir notkun.

— Greiningarmork fyrir 6n@misgreiningu eru akvoroud sem summa medaltals og prefalds stadalfraviks sem
byggist 4 10 endurteknum greiningum 4 eydusyninu og sidan er deilt i med hallagildi linulegu
adhvarfsjofnunnar.

— Vidmidunarstadlar skulu notadir vid profanir 4 rannsoknarstofu til ad tryggja ad svorunin vid stadlinum sé innan
vidunandi marka.

8. Skyrslur um nidurstéour

Ad pvi marki sem greiningarferlid leyfir skal styrkur einstakra PCDD/F-efna og PCB-efnamynda koma fram i
greiningarnidurstodum og peaer parf ad gefa upp sem lagreiknigildi, hareiknigildi og midreiknigildi til pess ad sem
mest af upplysingum s¢ ad finna i skyrslunni um nidurstddur pannig ad unnt s¢ ad tulka nidurstodurnar samkvaemt
sérstokum krofum.

I skyrslunni skal einnig koma fram fituefnainnihald synisins sem og adferdin sem er notud vid utdrétt fituefnanna.

Gera skal grein fyrir tolum um heimtur einstakra innri stadla ef heimturnar eru utan pess bils sem um getur i 6. 1id,
ef paer eru heerri en hamarksgildio, svo og ef eftir pvi er leitad.

bar e0 taka skal tillit til vissu i maelingum pegar tekin er akvérdun um hvort syni uppfylli vidmidun skal einnig
gerd grein fyrir b essum p @tti. Pess vegna skal gefa nidurstodur ur greiningunum sem x +/— U par sem x er
nidurstada greiningarinnar og U er tvikkada meliovissan med pekjustudlinum 2 sem gefur u.p.b. 95% oryggisstig.
Ef dioxin og dioxinlik PCB-efni eru akvordud hvor i sinu lagi skal nota summu aztladrar, utvikkadrar meeliovissu ur
mismunandi nidurstddum greininga 4 dioxinum og dioxinlikum PCB-efaum sem summu dioxina og dioxinlikra
PCB-efna.

Ef tekid er tillit til 6vissu i melingum med pvi ad beita CCa (eins og lyst er 1 1id 1.2 i pessum B-hluta) skal greina fra
pessum peetti.
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VI. VIDAUKI

GREININGARADFERDIR TIL AP AKVARPA INNITHALDSEFNI UR DYRARIKINU VEGNA
OPINBERS EFTIRLITS MED FODRI

Skilyrai fyrir stadfestingu 4 tilvist innihaldsefna dr dyrarikinu i f60ri med smasjarrannsékn, sanngreiningu eda mati

4.2.

4.2.1.

4.2.2.

43.

Markmid og notkunarsvio

Stydjast skal vid pessi skilyrdi pegar greining 4 innihaldsefnum tr dyrarikinu (skilgreind sem afurdir sem fast vid
vinnslu & spendyrum, alifuglum og fiski, heilum eda hlutum peirra) i fodri fer fram med smasjarrannsékn innan
rammans um samraemdu skodunarazetlunina a svidi fodurs i samrami vid reglugerd Evropupingsins og radsins (EB)
nr. 882/2004 (*). Ad bvi tilskildu ad adferdirnar i pessum vidauka séu notadar i 5llum opinberum profunum er einnig
heimilt ad framkvema aftur profanir par sem notadar eru stadgénguadferdir i pvi skyni ad auka nakvemni vid
stadfestingu 4 tilvist akvedinna tegunda innihaldsefna Ur dyrarikinu eda tilgreina frekar uppruna innihaldsefna ur
dyrarikinu. Enn fremur er heimilt ad nota annars konar adferdarlysingu pegar akvedin innihaldsefni ur dyrarikinu
eru rannsokud, s.s. blodvokvi eda bein 1 tolg (sja einnig 9. 1id), ad pvi tilskildu ad pessar greiningar séu
framkvaemdar til vidbotar vid paer greiningar sem fyrirhugadar eru i samreemdu skodunaraatluninni.

Naemi

Heaegt er ad greina mjog litid magn (< 0,1%) innihaldsefna wr dyrarikinu i fodri, en pad er had edli viokomandi
innihaldsefna.

Meginregla

Vid greininguna er notad deemigert syni sem er tekid i samrami vid pau akvaedi sem melt er fyrir um i I. vidauka og
hefur hlotid videigandi undirbining. Eftirfarandi adferdarlysing hentar til ad meohondla fodur med litlu
rakainnihaldi. Foour, sem er med meira en 14% rakainnihaldi, skal purrkad (pétt) adur en pad er medhondlad.
Sérstakt fodur eda fodurefni (t.d. fita, oliur) purfa sérstaka medhondlun (sja 9. 1id). Innihaldsefni r dyrarikinu eru
greind a grundvelli demigerdra eiginleika sem greina ma i smasja (p.e. vodvapradir og adrar agnir i kjoti, brjosk,
bein landdyra, horn, har, burstir, blod, fidur, eggjaskurn, fiskbein og hreistur). Greininguna skal framkvama badi a
saldunarhlutanum (e. sieve fraction) (6.1) og hreinsada botnfallinu (6.2) ur syninu.

Profefni

Tagnarefni

Kloralhydrat (vatnskennt, 60%, pyngd midad vid rimmal)

Lutur (NaOH 2,5%, pyngd midad vid rammal, eda KOH 2,5%, pyngd midad vid rammal) ) fyrir saldunarhlutana.
Paraffinolia eda glyserol (seigja 68—81) fyrir smasjarskodun botnfalls

Skolefni

Alkohol, 96%

Aseton

Hreinsunarefni

Tetrakloretylen (edlismassi 1,62).

(") Stjtid ESB L 165, 30.4.2004, bls. 1; leidrétt i Stjtid. ESB L 191, 28.5.2004, bls. 1.
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44.

44.1.

44.2.

4423.

444,

4.5.

5.1.

5.2.

5.3.

5.4.

5.5.

5.6.

5.7.

6.1.

Litunarefni

Jod/kaliumjodidlausn (2 g af kaliumjodidi eru leyst upp i 100 ml af vatni og 1 g af jodi beett vid og hrist 4 medan).

Alisarinraudur (2,5 ml af 1M saltsyru eru pynntir med 100 ml af vatni og 200 mg af alisarinraudum er bztt Ut i
lausnina).

Systinprofefni (2 g blyasetat, 10 g NaOH/100 ml H20).

Jod/kaliumjodidlausn (leyst upp i 70% etanoli).

Bleikingarefni

Natriumhypokloritlausn sem faest 1 verslunum (9,6% virkur klor).

Binadur og fylgihlutir

Finvog (ndkvamni 0,01 g nema fyrir hreinsada botnfallid: 0,001 g).

Bunadur til ad mala med (kvorn eda mortél, sérstaklega fyrir f6dur sem inniheldur > 15% af fitu vid greiningu).

Sigti med ferningslaga moskvum og moskvasterd sem er ad hamarki 0,50 mm.

Skiltrekt eda bikarglas til botnfellingar med keilulaga botni.

Vidsja (ad lagmarki fertugfold stekkun).

Smasja (ad lagmarki 400-£61d staekkun) med lysingu/skautadri lysingu.

Stodlud glervara fyrir rannsoknarstofur.

Allur bunadur skal hreinsadur vandlega. Naudsynlegt er ad b vo skiltrektir og glervéruna i upppvottavél.
Naudsynlegt er ad hreinsa sigti med stifum bursta.

Adfero

Heimilt er ad sigta kogglad f6our adur ef badir hlutarnir eru greindir sem sérstakt syni.

Meohondla skal a.m.k. 50 g af syninu (mala skal varlega med videigandi binadi (5.2) ef naudsynlegt er til ad fa
videigandi byggingu). Taka skal tvo deemigerda hluta ur malada efninu, einn fyrir saldunarhlutann (a.m.k. 5 g) (6.1)
og einn fyrir hreinsada botnfallid (a.m.k. 5¢g) (6.2). Enn fremur ma beita litun med litunarefnum (6.3) fyrir
sanngreininguna.

Til ad tilgreina edli dyraprotinanna og uppruna agnanna er haegt ad nota ARIES eda annad stodkerfi fyrir akvardanir
og hagt er ad skra vidmidunarsyni.

Greining innihaldsefna vur dyrarikinu i saldunarhlutanum

Ad minnsta kosti 5 g af syninu er skipt i tvo hluta med sigtun (5.3).

Saldunarhlutinn (-hlutarnir) med stéru 6gnunum (eda demigerdur hluti hans) er borinn sem punnt lag 4 heppilegt
undirlag og skimadur skipulega i vidsjanni (5.5) vid mismunandi steekkun i leit ad innihaldsefnum ur dyrarikinu.

Synisgler med syni af saldunarhlutanum (-hlutunum) med fingerdu 6gnunum eru skimud skipulega i smasja (5.6)
vid mismunandi steekkun i leit ad innihaldsefnum ur dyrarikinu.
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6.2

6.3.

6.4.

Greining innihaldsefna ur dyrarikinu i hreinsada botnfallinu

Ad minnsta kosti 5 g (ndkvemni 0,01 g) af syninu eru flutt i skiltrekt eda bikarglas med keilulaga botni til
botnfellingar og medhondlud med minnst 50 ml af tetrakloretyleni (4.3.1). Blandan skal hrist eda hraerd margoft.

— Ef lokud skiltrekt er notud skal botnfallid latid standa nzgilega lengi (i a.m.k. prjar minatur) adur en botnfallid
er skilid fra. Hrist er aftur og latid botnfalla & ny i a.m.k. prjar minttur. Botnfallid er skilid fra 4 ny.

— Efnotad er opid bikarglas skal botnfallid 1atid standa i a.m.k. fimm minttur adur en pad er skilid fra.

Heildarbotnfallid skal purrkad og sidan vegid (nakvaemni 0,001 g). Vigtun er pvi adeins naudsynleg ad farid hafi
verid fram 4 mat 4 innihaldinu. Ef botnfallid samanstendur af mérgum storum 6gnum er haegt ad sigta pad med sigti
(5.3) og skipta pvi pannig i tvo hluta. Purrkada botnfallid skal rannsakad i vidsjanni (5.5) og smasjanni (5.6) og
leitad eftir innihaldsefnum ur beini.

Notkun ilagnarefna og litunarefna.

Notkun sérstakra ilagnarefna og litunarefna getur audveldad smasjargreiningu 4 innihaldsefnum 0r dyrarikinu.

Kléralhydrat (4.1.1): Frumuhlutar sjast skyrar vid varfernislega hitun vegna pess ad sterkjukornin breytast i hlaup
og oaskilegt frumuinnihald hverfur.

Litur (4.1.2): Natriumhydroxid eda kaliumhydroxid hreinsa efnid i fodrinu og audvelda pannig greiningu a
vodvapradum, harum og 6drum hlutum ur hyrni (keratini).

Paraffinolia og glyserol (4.1.3): Innihaldsefni ur beini eru audgreind i pessu ilagnarefni vegna pess ad flest holrymi
haldast loftfyllt og koma fram sem svartar holur sem eru um 5—-15 pm ad sterd.

Jod/kaliumjodiolausn (4.4.1): Er notud til pess ad greina sterkju (blar-fjolublar litur) og protin (gulur-
appelsinugulur litur). Pynna ma lausnir ef pess er porf.

Lausn med alasarinraudum (4.4.2): Raud/bleik litun beina ur landdyrum, fiskbeina og hreisturs. Adur en
botnfallid er purrkad (sja 1id 6.2) skal flytja allt botnfallid i tilraunaglas ur gleri og skola pad tvisvar med u.p.b. 5 ml
af alkoholi (4.2.1) (i badi skiptin skal nota idublandara, lausnin skal latin standa 1 um eina minutu og sidan hellt af).
Adur en betta litunarefni er notad skal bleikja botnfallid med pvi ad baeta vid a.m.k. 1 ml af natriumhypokléritlausn
(4.5.1). Efnahvarfio skal 14tid halda afram i 10 minttur. Tilraunaglasid skal fyllt med vatni og botnfallid 1atid setjast
til 1 tveer til prjar minutur og vatninu og svifégnunum skal hellt af. Botnfallid skal skolad tvisvar i vidbot med um 10
ml af vatni (idublandari skal notadur, 1atid setjast til og hellid vatninu af i hvert skipti). Tveimur til tiu eda fleiri
dropum (eftir pvi hversu mikil leifin er) af lausninni med alasarinraudum skal batt vid. Blandan skal hrist og
efnahvarfid 1atid ganga i nokkrar sekindur. Litada botnfallid skal skolad tvisvar med u.p.b. 5 ml af alkoholi (4.2.1)
og sidan skolad einu sinni med asetoni (4.2.2) (i badi skiptin skal nota idublandara, lausnin skal latin setjast til i um
eina minutu og henni sidan hellt af). Botnfallid er pa tilbuid til purrkunar.

Systinproéfefni (4.4.3): Innihaldsefni, sem i er systin (har, fidur o.s.frv.), verda svarbrun vid varfernislega hitun.

Rannsokn a foori sem inniheldur hugsanlega fiskimjol

Ad minnsta kosti eitt synisgler af fina saldunarhlutanum og af fina hluta botnfallsins skal rannsakad undir smasjanni
(sja 1idi 6.1 0g 6.2).

Ef tilgreint er & merkimidanum ad & medal innihaldsefna sé fiskimjol eda ef grunur leikur 4 ad fiskimjol sé fyrir
hendi edap ad finnst i upphaflegu rannsokninni skal rannsaka a.m.k. tvo synisgler til vidbotar af fina
saldunarhlutanum tr upphaflega syninu og hluti heildarbotnfallsins skal rannsakadur.

Utreikningar og mat

Adildarrikin skulu sja til pess ad adferdirnar, sem lyst er i pessum 1lid, séu notadar pegar opinber greining er gerd i
bvi skyni ad meta magn (og ekki einungis tilvist) innihaldsefna Gr dyrarikinu.

Utreikningar verda pvi adeins gerdir ad beinhlutar finnist { innihaldsefnum ur dyrarikinu.
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I smasjarsyni ma greina beinhluta Gr tegundum landdyra med heitu blodi (p.e. spendyra og fugla) fra beinhlutum
mismunandi fisktegunda 4 grundvelli einkennandi holrima. Hlutfall innihaldsefna tr dyrarikinu i efni synisins er
metid med pvi ad taka tillit til:

— axtlads hlutfalls (% midad vid pyngd) beinhluta i hreina botnfallinu og
— hlutfalls (% midad vid pyngd) beinhluta i innihaldsefnunum tr dyrarikinu.
Matid verdur ad byggjast 4 a.m.k. premur synisglerjum (ef pvi verdur vid komid) og 4 a.m.k. fimm sveedum (e.
fields) 4 hverju synisgleri. I f60urblondum inniheldur hreinsada botnfallid ad 6llu jofou ekki adeins beinhluta ur
landdyrum og fiskum heldur einnig adrar edlispungar agnir, s.s. steinefni, sandkorn, trénada pléntuhluta og pess
hattar.
7.1. Acetladur hundradshluti beinhluta
beinhlutar landdyra i % = (S x ¢)/W
fiskbeinhlutar og hreisturbrot i % = (S x d)/W
(S= byngd botnfalls (mg), ¢ = leidréttingarstudull (%) fyrir aztladan hluta beina ur landdyrum i botnfallinu, d =
leioréttingarstudull (%) fyrir aaetladan hluta fiskbeina og hreisturbrota i botnfallinu, W = pyngd efnis i syninu
fyrir botnfellingu (mg)).
7.2. Acetlad hlutfall innihaldsefna ir dyrarikinu
Hlutfall beins { afurdum ur dyrarikinu er dkaflega mismunandi. (Hundradshluti beins pegar um mjél ar beinum er a0
reeda atti ad vera 50 til 60% og @tti ad vera 20 til 30% pegar um kjotmjol er ad raeda. I fiskim;joli er hlutfall beina og
hreisturs breytilegt eftir flokkum og uppruna mjdlsins, en er ad jafnadi 10 til 20%.)
Ef tegund pess dyramjols, sem er i syninu, er pekkt er mogulegt ad meta innihald pess pannig:
Aztlad hlutfall innihaldsefna Gr afurdum tr landdyrum (%) = (S x )W x f) x 100
Aztlad hlutfall innihaldsefna tr fiskafurdum (%) = (S x c)/(W x f) x 100
(S = pyngd botnfalls (mg), ¢ = leidréttingarstudull (%) fyrir aztladan hluta innihaldsefna r beinum landdyra i
botnfallinu, d = leidréttingarstudull fyrir 4eetladan hluta fiskbeina og hreisturbrota i botnfallinu,
f=leidréttingarstudull fyrir hlutfall beins i innihaldsefnum Gr dyrarikinu i pvi syni sem er til rannsoknar,
W = byngd efnis i syninu fyrir botnfellingu (mg)).
8. Framsetning nidurstadna ur rannsékninni
Skyrslan skal a.m.k. innihalda upplysingar um tilvist innihaldsefna tr landdyrum og fiskimjéli. Eftir pvi sem vid 4
skal greina fra nidurstodunni a eftirfarandi hatt:
8.1. Tilvist innihaldsefna ur landdyrum:
— Vid athugun i smasja var ekki ad finna nein innihaldsefni ur dyrarikinu i framlagda syninu,
eda
— vid athugun i smasja fundust innihaldsefni ur dyrarikinu i framlagda syninu.
8.2. Tilvist fiskimjols:

— Vid athugun i smasja var ekki ad finna nein innihaldsefni ur fiski i framlagda syninu,

eda

— vid athugun i smasja fundust innihaldsefni ar fiski i framlagda syninu.
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Ef innihaldsefni ur fiskum eda landdyrum finnast er heegt, sé pess krafist, ad lata enn fremur koma fram i
nidurstodum rannsoknarskyrslunnar mat 4 magni innihaldsefna sem greinast (x%, < 0,1%, 0,1-0,5%, 0,5-5% eda >
5%) og greina nanar fra tegund landdyrsins ef mogulegt er og peim hlutum ur dyrarikinu sem greinast (vodvapraedir,
brjosk, bein landdyra, horn, har, burstir, bl6d, fidur, eggjaskurn, fiskbein eda hreistur).

I tilvikum, par sem magn innihaldsefna tr dyrarikinu er metid, skal tilgreina leidréttingarstudulinn f sem notadur er.
I tilvikum, par sem innihaldsefni ur beinum landdyra greinast, skal i skyrslunni baeta vid eftirfarandi:
,.Ekki er haegt ad utiloka pann moguleika ad framangreind innihaldsefni séu r spendyrum.*

Ekki er naudsynlegt ad baeta pessu vid ef beinhlutar landdyranna hafa verid greindir sem beinhlutar ur alifuglum eda
spendyrum.

Valkvaed aoferdarlysing greiningar a fitu eda oliu

Nota ma eftirfarandi adferdarlysingu greiningar 4 fitu eda oliu:

— Ef fitan er i fostu formi er hun hitud upp t.d. 1 drbylgjuotni par til hun er ordin ad vokva.
— 40 ml af fitu eru teknir med pipettu nedst ur syninu og fluttir i tilraunaglas fyrir skilvindu.
— Synid skal skilid i 10 minttur vid 4000 snininga 4 minutu.

— Ef fitan er i f6stu formi eftir ad hun hefur verid skilin i skilvindunni er hun hitud einu sinni enn i ofninum par til
hun er ordin ad vokva. Skiljunin er endurtekin i fimm minutur vid 4000 snininga a4 minutu.

— Med litilli skeid eda spada er helmingurinn af umbhelltu ohreinindunum fluttur i litla rektunarskal eda a
synisgler til greiningar med smasja 4 hugsanlegum innihaldsefnum ur dyrarikinu (m.a. kjotpraedir, fidur,
beinhlutar). Mlt er med paraffinoliu eda glyseroli sem ilagnarefni vid smasjarrannsoknir.

— Ohreinindin, sem eftir eru, eru notud vid botnfellingu eins og Iyst er i 1id 6.2.
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VII. VIDAUKI

ADFERD VIP UTREIKNING A ORKUGILDI [ ALIFUGLAFOPRI
Adfero vio utreikning og framsetning orkugildis

Orkugildi f6durblondu fyrir alifugla skal reikna Ut i samrami vid nedangreinda formulu ut fra hundradshlutum af
tilteknum greiningarpattum fodursins. Petta gildi skal gefid upp i megajulum (MJ) efnaskiptanlegrar orku (EO),
leiorétt fyrir kofnunarefni, & hvert kilogramm af fodurblondu:

MJ/kg af EO = 0,1551 x % hraprétin + 0,3431 x % oOhreinsud fita + 0,1669 x % sterkja + 0,1301 x % heildarsykur
(sem sukrosi).

Vikmork fyrir yfirlyst gildi

Ef i 1j6s kemur vid opinbert eftirlit a0 munur (aukid eda minnkad orkugildi f6dursins) er & nidurstodum eftirlitsins
og yfirlysta orkugildinu, skal leyfa lagmarksvikmork 0,4 MJ/kg af EO.

Framsetning nidurstadona

Nidurstodur, sem fast med pvi ad nota ofangreinda formulu, skulu gefnar med einum aukastaf.

Synatoku- og greiningaradferdir

Synatoku Gr f6durblondunni og akvordun 4 innihaldi greiningarpatta sem gefnir eru i adferdinni vid utreikning skal
framkvaema i samraemi vid synatoku- og greiningaradferdir Bandalagsins fyrir opinbert eftirlit med fodri.

Eftirfarandi adferdir skal nota:
— Vi0 akvordun 4 innihaldi 6hreinsadrar feiti: adferd B, sem meelt er fyrir um i H-hluta III. vidauka, til ad akvarda

o6hreinsada oliu og fitu.

— Vid akvordun 4 innihaldi sterkju: skautunarmeliadferdin sem meelt er fyrir um i L-hluta III. vidauka.
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Vil VIDAUKI

GREININGARADFERDIR TIL AD HAFA EFTIRLIT MED TILVIST (:)L(:)GLEGRA AUKEFNA SEM
EKKI ERU LENGUR LEYFD SEM AUKEFNI I FODRI

Mikilveegar athugasemdir:

Nota ma nemari greiningaradferdir en paer sem settar eru fram i pessum vidauka til ad greina tilvist 6l6glegra aukefna
sem ekki eru lengur leyfd sem aukefni i f60ri.

Nota skal greiningaradferdirnar sem tilgreindar eru i pessum vidauka til stadfestingar.

A. AKVORDUN A METYLBENSOKVATI

7-bensyloxy-6-butyl-3-metoxykarbonyl-4-kinolon

1. Tilgangur og gildissvid

Med pessari adferd er unnt ad akvarda metylbensokvat i fodri. Magngreiningarmoérk eru 1 mg/kg.

2. Meginregla

Metylbensokvat er dregid ut ur syninu med metansulfonsyrulausn i metanoli. Utdratturinn er hreinsadur med
diklormetani, jonagreiningu og sidan aftur med diklormetani. Metylbensokvatinnihald er akvardad med
haprystivokvaskiljun med 6skautudum stodufasa og nema fyrir utfjolublatt 1jos.

3. Profefni
3.1 Diklérmetan
3.2. Metanol, af hreinleika sem krafist er i haprystivokvaskiljun.

3.3. Ferdafasi fyrir haprystivokvaskiljun.

Blanda metanols (3.2) og vatns, (af hreinleika sem krafist er i haprystivokvaskiljun.) 75 + 25 (rimmal + rimmal).

Lausnin er siud i gegnum 0,22 um siu (4.5) og sidan eru lofttegundir fjarleegdar ur lausninni (t.d. med thljodi i 10
minutur).

3.4. Metansulfonsyra, ¢ = 2%.

20,0 ml af metanstlfonsyru eru pynntir med metanoli (3.2.) ad 1000 ml.

3.5. Saltsyrulausn, ¢ = 10%

100,0 ml af saltsyru (py1,18 g/ml) eru pynntir med vatni ad 1000 ml.

3.6. Plusjonaskiptaresin Amberlite CG—120 (Na), 100 til 200 moskvar.

Resinid er medhondlad fyrir notkun. 100 g af resininu eru hrerd saman vid 500 ml af saltsyrulausn (3.5) og hitad a
hitaplotu pangad til sudumarki er nad og hrert stodugt i. Lausnin er latin kolna og syrunni hellt af. Lausnin er siud
vid loftteemi 1 gegnum siupappir. Resinid er pvegid tvisvar sinnum med 500 ml af vatni og sidan med 250 ml af
metanoli (3.2.). Resinid er skolad enn frekar med 250 ml af metandli og purrkad med pvi ad lata loft streyma i
gegnum siukokuna. burrkada resinid er geymt i péttri flosku.
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3.7. Stadalefni: hreint metylbensokvat (7-bensyloxy-6-butyl-3-metoxykarbonyl-4-kinolon)

3.7.1. Stadalstofnlausn metylbensokvats, 500 pg/ml
50 mg af stadalefni (3.7.) eru vegin med 0,1 mg nakvaemni, leyst upp i metansulfonsyrulausn (3.4.) i 100 ml
meliflosku, fyllt ad markinu og blandad.

3.7.2. St6dlud millilausn metylbensdkvats, 50 pg/ml
5,0 ml af stadalstofnlausn (3.7.1) metylbensokvats eru settir i 50 ml meeliflosku, fyllt ad markinu med metanoli (3.2)
og blandad.

3.7.3. Kvordunarlausnir
Settir eru 1,0; 2,0; 3,0; 4,0 og 5,0 ml af stadladri millilausn (3.7.2) metylbensokvats i rod 25 ml meeliflaskna. Fyllt er
a0 markinu med ferdafasanum (3.3) og blandad. Pessar lausnir eru med styrkleikann 2,0; 4,0; 6,0; 8,0 og 10,0 pg/ml
af metylbensokvati hver. Pessar lausnir skulu vera nylagadar vid notkun.

4. Bunadur

4.1. Hristari til nota 4 rannsoknarstofu

4.2. Filmuhverfieimir.

43. Glersula (250 mm x 15 mm) buin loka og u.p.b. 200 ml. geymsluilati.

44. Haprystivokvaskiljunarbinadur med nema fyrir utfjolublatt 1ljos med breytilegum bylgjulengdum eda
diodufjolnema.

4.4.1. Vokvaskiljunarsila: 300 mm x 4 mm, C18, 10 pm pokkunarefni eda sambeerilegt.

4.5. Himnusiur, 0,22 pm.

4.6. Himnusiur, 0,45 pm.

5. Aodfero

5.1. Almenn atridi

5.1.1.  Greina skal eydusyni til ad ganga tr skugga um ad hvorki metylbensokvat né truflandi efni séu fyrir hendi.

5.1.2.  Gera skal endurheimtupréfun med pvi ad greina eydusynid sem hefur verid styrkt med pvi ad beta vid tilteknu
magni af metylbensokvati, svipudu pvi sem er fyrir hendi i syninu. Til ad na styrkleikanum 15 mg/kg skal baeta 600
pl af stadalstofnlausninni (3.7.1) vid 20 g af eydusyninu, blanda vel og lata bida i 10 mintitur adur en farid er yfir i
utdrattinn (5.2).
AJ pvi er vardar pessa adferd @tti eydusynid ad vera svipad ad gerd og synid og vid greiningu atti metylbensokvat
ekki ad greinast.

5.2. Utdrattur
Um pad bil 20 g af undirbuna syninu eru vegin med 0,01 g nakvemni og sett i 250 ml keiluflosku. 100,0 ml af
metansulfonsyrulausn (3.4) er baett vid og sett 1 hristara (4.1) i 30 minatur. Lausnin er siud i gegnum siupappir og
siuvokvinn geymdur fyrir vokva-vokvautdrattinn (5.3)

5.3. Vékva-vokvautdrattur

25,0 ml af siuvokvanum, sem fengust i 1id 5.2, eru fluttir i 500 ml skiltrekt sem inniheldur 100 ml af saltsyrulausn
(3.5) 100 ml af diklérmetani (3.1) er baett ut i trektina og hrist 1 eina minutu. Login eru latin skiljast ad og nedra
(diklormetan) lagio 14tid renna i 500 ml flosku med kululaga botni. P4 er vatnsfasinn enduratdreginn med tveimur
40 ml skommtum af diklormetani og blandad saman vid fyrsta tutdrattinn i flosku med kuptum botni.
Diklérmetanutdratturinn er eimadur i hverfieimi (4.2) vid lekkadan prysting vid 40 °C uns vokvinn er gufadur upp.
Leifarnar eru leystar upp 1 20 til 25 ml af metanoli (3.2), tappi settur i floskuna og utdratturinn geymdur fyrir
jonagreiningu (5.4).
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5.4.

54.1.

54.2.

5.5.

5.6.

5.6.1.

5.6.2.

5.6.3.

Jonagreining
Undirbuningur plusjoénaskiptasulu

Litlum tappa ur glerull er komid fyrir vid nedri enda glersulunnar (4.3). 5 g af medhondludu plisjonaskiptaresini
(3.6) eru hreerd saman vid 50 ml af saltsyru (3.5), bléndunni er hellt i glerstiluna og latin setjast til. Umframsyru er
hellt af par til hiin rétt flytur yfir yfirbord resinsins og stlan pvegin med vatni pangad til skolvokvinn synir engin
merki & lakkmuspappir. 50 ml af metanoli (3.2) eru settir i suluna og latnir renna nidur a yfirbord resinsins.

Suluskiljun

Utdratturinn, sem fékkst i 1id 5.3, er fluttur varlega i siluna med pipettu. Flaska med kiptum botni er skolud med
tveimur skommtum af 5 til 10 ml af metanéli (3.2) og betta skolvatn flutt i suluna. Utdraettinum er hellt nidur 4
yfirbord resinsins og stlan p vegin med 50 ml af metanoli pannig ad tryggt s¢ ad fleedid verdi ekki meira en 5
ml/min. Skolvokvanum er kastad. Metylbensokvatid er skolad ut ur sulunni med pvi ad nota 150 ml af
metansulfonsyrulausn (3.4) og skolvokvanum 1r stlunni safhad i 250 ml keiluflosku.

Vokva-vokvautdrattur

Skolvokvinn sem fékkst i 1id 5.4.2. er fluttur i 1 litra skiltrekt. Keiluflaskan er skolud med 5 til 10 ml af metanoli
(3.2) og skolvokvanum blandad saman vid innihald skiltrektarinnar. 300 ml af saltsyrulausn (3.5) og 130 ml af
diklormetani (3.1) er beett ut i. Lausnin er hrist i eina minttu og fasarnir latnir skiljast ad. Nedra (diklérmetan) lagio
er latid renna i 500 ml meliflosku med kiptum botni. P4 er vatnsfasinn endurttdreginn med tveimur 70 ml
skommtum af diklérmetani og blandad saman vid fyrsta utdrattinn i floskunni med kipta botninum.

Diklérmetanutdratturinn er eimadur i hverfieimi (4.2) vid laeekkadan prysting vid 40 °C uns vokvinn er gufadur upp.
Leifarnar eru leystar upp i floskunni med u.p.b. 5 ml af metanoli (3.2) og pessi lausn mald og flutt megindlega i 10
ml meliflosku. Flaska med kuiptum botni er skolud aftur med tveimur skommtum af 1 til 2 ml af metanoli sem sidan
er flutt i meelifloskuna. Fyllt er ad markinu med metanoli og blandad. Deiliskammtur er siadur gegnum himnusiu
(4.6) bessi lausn er geymd bar til haprystivokvaskiljun fer fram (5.6).

Akvéroun med haprystivokvaskiljun
Breytur

Eftirfarandi skilyrdi eru til leidbeiningar; leyfilegt er ad notast vid onnur skilyrdi, svo framarlega sem bau skila
sambzrilegum nidurstodum:

— Vokvaskiljunarsula (4.4.1),

— Ferdafasi fyrir haprystivokvaskiljun: metanél-vatnsblanda (3.3),

— rennsli: 1 til 1,5 ml/minttu,

— Greiningarbylgjulengd: 265 nm,

— Rummal innsprautunar: 20 til 50 pl.

Stodugleiki vokvaskiljunarkerfisins er athugadur med pvi ad sprauta kvérdunarlausninni (3.7.3), sem inniheldur 4
pg/ml, inn nokkrum sinnum par til stédugri topphaed (eda -flatarmali) og rastima er nad.

Kvordunargraf

Hverri kvordunarlausn (3.7.3) er sprautad inn nokkrum sinnum og topphad (-flatarmal) fyrir hvern styrk er meeld.
Teiknad er kvordunargraf par sem 160hnitin eda flatarmalid eru medaltopphaed kvordunarlausnanna og lahnitin eru
samsvarandi styrkur, sem er gefinn upp i pg/ml.

Synislausn

Synisttdrettinum (5.5) er sprautad inn nokkrum sinnum og notad sama rummal og var notad fyrir
kvordunarlausnina og sidan er medaltopphad (-flatarmal) metylbensokvatstoppanna akvordud.

Utreikningur 4 nidurstédum

Styrkur synislausnarinnar er akvardadur i pg/ml ut fra medalh®ed -flatarmali) metylbensokvatstoppa
synislausnarinnar med hlidsjon af kvordunargrafinu (5.6.2).
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Innihald metylbensokvats w (mg/kg) i syninu er reiknad med eftirfarandi formulu:

— x40
m

par sem:

¢ = metylbensokvatstyrkur synislausnar i pg/ml,

m = pyngd synishlutans, gefin upp i grommum.

7. Sannproéfun nidurstadnanna

7.1. Kenni:
Haegt er ad stadfesta hvert greiniefnid er med samhlida litskiljun eda med pvi ad nota diodufjolnema par sem litroéf
synisutdrattarins og kvordunarlausnarinnar (3.7.3), sem inniheldur 10,0 pg/ml, eru borin saman.

7.1.1.  Samhlida litskiljun

Synisttdrattur er styrktur med pvi ad baeta i hann heefilegu magni af stadladri millilausn (3.7.2). Magn vidbetts

metylbensokvats 4 ad vera svipad aztludu magni af metylbensokvati i synisutdraettinum.

Adeins 4 ad auka vid hed metylbensokvatstoppsins ad teknu tilliti til ibaetts magns utdrattarins og pynningar hans.

Breidd toppsins um midbik hamarkshaedar hans skal vera innan vid u.p.b. 10% af upprunalegri breidd.

7.1.2.Greining med diodufjolnema

Nidurstodurnar eru metnar samkvaemt efirfarandi vidomidunum:

a) Bylgjulengdin fyrir hamarksgleypni i litrofi synisins og stadalefnisins, sem skrad er vid topppunkt skiljuritsins,
verdur ad vera si sama innan vikmarka sem akvardast af upplausnargetu greiningarkerfisins. Fyrir greiningu
med diodufjélnema er petta venjulega innan vid u.p.b. 2 nm.

b) A milli 220 og 350 nm skulu litr6f synisins og stadalefnisins, sem skrad eru vid topppunkt skiljuritsins, ekki
vera frabrugdin fyrir pann hluta litrofsins par sem hlutfallsleg gleypni er 10-100%. Vidmidunarforsendan er
uppfyllt pegar sama hamark er fyrir hendi og pegar fravik litr6fanna tveggja er i engum athugunarpunkti meira
en 15% af gleypni stadlada greiniefnisins.

¢) A milli 220 og 350 nm skulu litr6f upphallans, topppunktsins og undanhallans i toppnum, sem verdur til vid
synisttdrattinn, ekki vera frabrugdin hvort 60ru fyrir pann hluta litr6fsins par sem hlutfallsleg gleypni er 10—
100%. Vidomidunarforsendan er uppfyllt pegar sama hamark er fyrir hendi og pegar fravik litréfanna tveggja i
6llum athugunarpunktum er ekki meira en 15% af gleypni litrofs topppunktsins.

Ef ein af pessum vidmidunarforsendum er ekki uppfyllt hefur ekki tekist ad stadfesta ad greiniefnid s¢ fyrir hendi.

7.2. Endurtekningarnakvemni
Mismunurinn 4 nidurstddum tveggja hlidstedra akvardana sem framkvaemdar eru 4 sama syninu skal ekki vera meiri
en: 10% midad vid nidurstoduna sem hefur heerra gildid fyrir metylbensokvatinnihald 4 bilinu 4 til 20 mg/kg.

7.3. Endurheimt
Endurheimtin fyrir styrkt eydusyni skal a.m.k. vera 90%.

8. Nidurstoour samstarfsrannséknar

Fimm syni voru greind 4 10 rannsoknarstofum. Hvert syni var greint tvisvar sinnum.

Eyduprofun Mjol 1 Koggull 1 Mjol 2 Koggull 2
Medalgildi [mg/kg] e.g. 4,50 4,50 8,90 8,70
s: [mg/kg] — 0,30 0,20 0,60 0,50




18.11.2010

EES-vidbetir vid Stjornartidindi Evropusambandsins

Nr. 64/241

3.1.

3.2

3.3.

3.4.

3.5.

Eyduprofun Mjol 1 Koggull 1 Mjol 2 Koggull 2
CV, [%] — 6,70 4,40 6,70 5,70
sg [mg/kg] — 0,40 0,50 0,90 1,00
CVg [%] — 8,90 11,10 10,10 11,50
Endurheimt [%)] — 92,00 93,00 92,00 89,00
e.g. = ekki greint
s, = stadalfravik endurtekningarnakveemni

CV, = fraviksstudull endurtekningarnakvaemni, %
sg = stadalfravik samanburdarnakvamni

CVy = fraviksstudull samanburdarnakvaemni, %.

B. AKVORDUN A OLAKVINDOXI
2-[N-2"-(hydroxyetyl)karbamoyl]-3-metylkinoxalin-N',N*-dioxid

Tilgangur og gildissvid

Med pessari adferd er unnt ad akvarda 6lakvindox i fodri. Magngreiningarmoérk eru 5 mg/kg.
Meginregla

Synid er dregid Gt med blondu metandls og vatns. Olakvindoxinnihald er dkvardad med haprystivokvaskiljun med
oskautudum stodufasa og nema fyrir utfjolublatt 1jos.

Profefni

Metandl.

Metanol, af hreinleika sem krafist er i haprystivokvaskiljun.

Vatn, af hreinleika sem krafist er i haprystivokvaskiljun.

Ferdafasi fyrir hagadavokvaskiljun.

Blanda vatns (3.3) og metandls (3.2), 900 +100 (rimmal + rammal).

Stadalefni: hreint 6lakvindox 2-[N-2'-(hydroxyetyl])karbamoyl]]-3-metylkinoxalin-N1,N4-dioxid, E 851.
Stadalstofnlausn 6lakvindox, 250 pg/ml.

50 mg af 6lakvindoxi (3.5) eru vegin med 0,1 mg nakveemni i 200 ml meliflésku og u.p.b. 190 ml af vatni baett vid.
Flaskan er latin vera 20 min. i uthljodsbadi (4.1). Eftir uthljodsmedferdina er lausnin latin na stofuhita, fyllt ad
markinu med vatni og blandad. Flaskan er vafin inn i alpappir og geymd i kealiskap. Laga skal nyja lausn
manadarlega.

St6dlud millilausn 6lakvindox, 25 pg/ml.

10,0 ml af stadalstofnlausninni (3.5.1) eru settir i 100 ml meliflosku, fyllt ad markinu med ferdafasanum (3.4) og
blandad. Flaskan er vafin inn i alpappir og geymd i kaliskap. Laga skal nyja lausn daglega.

Kvoérdunarlausnir

Settir eru 1,0; 2,0; 5,0; 10,0; 15,0 og 20,0 ml af stadladri millilausn (3.5.2) i 160 50 ml meliflaskna. Fyllt er ad
markinu med ferdafasanum (3.4) og blandad. Floskurnar eru vafdar inn i alpappir. bPessar lausnir samsvara 0,5; 1,0;
2,5;5,0; 7,5 og 10,0 pg af dlakvindoxi i hverjum ml.

Laga skal nyjar lausnir daglega.
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4.1.

4.2.

4.3.

5.2.

5.3.

Bunadur

Uthljodsbad

Vélhristari

Hagaedavokvaskiljunarbiinadur med nema fyrir utfjolublatt [jos med stillanlegri bylgjulengd eda diodufjolnema.
Vokvaskiljunarsula, 250 mm x 4 mm, C18, 10 um pokkunarefni eda sambeerilegt.

Himnusiur, 0,45 pm.

Adfero

Athugasemd:  Olakvindox er ljosnaemt. Allt skal framkvaemt vid deyfda Iysingu eda nota skal glerbtinad med
brunleitu gleri.

Almenn atridi
Greina skal eydusyni til ad ganga Ur skugga um ad hvorki 6lakvindox né truflandi efni séu fyrir hendi.

Gera skal endurheimtupréfun med pvi ad greina eydusynid sem hefur verid styrkt med pvi ad baeta vid tilteknu
magni af 6lakvindoxi, svipudu pvi sem er fyrir hendi i syninu. Til ad na styrkleikanum 50 mg/kg skal setja 10,0 ml
af stadalstofnlausninni (3.5.1) 1 250 ml keiluflosku og lata lausnina gufa upp bar til hin er u.p.b. 0,5 ml. 50 g af
eydusyninu er baett vid, blandad er vandlega og 14tid standa i 10 minutur, blandad er nokkrum sinnum adur en
utdrattur (5.2) fer fram.

Athugasemd:  AJ pvi er vardar pessa adferd skal eydusynid vera svipad ad gerd og synid og vid greiningu etti
olakvindox ekki ad greinast.

Utdrdttur

Um bad bil 50 g af syninu eru vegin med 0,01 g nakvamni. Petta er flutt i 1000 ml keiluflésku, 100 ml af metanoli
(3.1) er beett vid og flaskan sett i 5 minutur i Gthljodsbadid (4.1). 410 ml af vatni er baett vid og flaskan latin vera i
uthljodsbadinu i 15 minatur til vidbotar. Flaskan er tekin ur Gthljodsbadinu og hrist i 30 mindtur & hristaranum (4.2)
og sidan er siad gegnum samanbrotna siu. 10,0 ml af siuvékvanum eru settir i 20 ml meeliflésku, fyllt ad markinu
med vatni og blandad. Deiliskammtur er siadur gegnum himnusiu (4.4) (sja 9. athugasemd) Ad pvi loknu fer
akvordun med haprystivokvaskiljun (5.3) fram.

Akvéroun med haprystivékvaskiljun
Breytur:

Eftirfarandi skilyrdi eru til leidbeiningar; leyfilegt er ad notast vid onnur skilyrdi, svo framarlega sem pau skila
sambzrilegum nidurstodum:

Efnagreiningarsula (4.3.1)

Ferdafasi (3.4): Blanda vatns (3.3) og metanols (3.2), 900 + 100 (rimmal + rimmal).
Rennsli: 1,5-2 ml/min.

Greiningarbylgjulengd: 380 nm

Rummal innsprautunar: 20 pl —100 pl.

Athuga skal stodugleika vokvaskiljunarkerfisins med pvi ad sprauta kvordunarlausninni (3.5.3), sem inniheldur 2,5
pg/ml, inn nokkrum sinnum par til stodugri topphad og rastima er nad.

Kvordunargraf

Hverri kvordunarlausn (3.5.3) er sprautad inn nokkrum sinnum og medaltopphad (-flatarmal) fyrir hvern styrk er
akvoroud. Kvordunargraf er dregid upp par sem 160hnitin (flatarmalid) eru medaltopphaed kvordunarlausnanna og
lahnitin eru samsvarandi styrkur, sem er gefinn upp i pg/ml.

Synislausn

Synisttdrettinum (5.2) er sprautad inn nokkrum sinnum, notad er sama rommal og var notad fyrir
kvordunarlausnirnar, sidan er medaltoppheed (-flatarmal) fyrir 6lakvindox akvordud.
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6. Utreikningur 4 nidurstédunum

Ut fra medalhzd (-flatarmali) 6lakvindoxtoppa synislausnarinnar skal akvarda styrk synislausnarinnar i pg/ml med
kvordunargrafid (5.3.2) til hlidsjonar.

Olakvindoxinnihaldid, w, i syninu, gefid upp i mg/kg, er reiknad med eftirfarandi formalu:

_ _cx1000

par sem:

o
|

= olakvindoxstyrkur synisutdrattarins (5.2), gefinn upp i pg/ml

m = pyngd synishlutans, gefin upp 1 grommum (5.2).

7. Sannproéfun nidurstadnanna
7.1. Kenni:

Haegt er ad stadfesta hvert greiniefnid er med samhlida litskiljun eda med pvi ad nota diodufjolnema par sem litroéf
synisutdrattarins (5.2) og kvordunarlausnarinnar (3.5.3), sem inniheldur 5,0 pg/ml, eru borin saman.

7.1.1.  Samhlida litskiljun

Synisttdrattur (5.2) er styrktur med p vi ad baeta Gt i hafilegu magni af kvordunarlausn (3.5.3). Magn b ess
olakvindox sem beett er vid 4 ad vera svipad 6lakvindoxmagninu sem er i synisutdraettinum.

Adeins a ad auka vid had 6lakvindoxtoppsins ad teknu tilliti til ibaetts magns utdrattarins og pynningar hans. Breidd
toppsins um midbik hans skal vera innan vid + 10% af upprunalegri breidd o6lakvindoxtopps Ostyrkta
synisutdrattarins.

7.1.2. Greining med diédufjélnema
Nidurstodurnar eru metnar samkvaemt efirfarandi vidomidunum:
a) Bylgjulengdin fyrir hamarksgleypni i litrofi synisins og stadalefnisins, sem skrad er vid topppunkt skiljuritsins,

verdur ad vera st sama innan vikmarka sem akvardast af upplausnargetu greiningarkerfisins. Fyrir greiningu
med diodufjélnema er petta venjulega innan vid + 2 nm.

b) A milli 220 og 400 nm skulu litr6f synisins og stadalefnisins, sem skrad eru vid topppunkt skiljuritsins, ekki
vera frabrugdin fyrir pann hluta litrofsins par sem hlutfallsleg gleypni er 10-100%. Vidmidunarforsendan er
uppfyllt pegar sama hamark er fyrir hendi og pegar fravik litr6fanna tveggja er i engum athugunarpunkti meira
en 15% af gleypni stadlada greiniefnisins.

¢) A milli 220 og 400 nm skulu litr6f upphallans, topppunktsins og undanhallans i toppnum, sem verdur til vid
synisttdrattinn, ekki vera frabrugdin hvort 60ru fyrir pann hluta litr6fsins par sem hlutfallsleg gleypni er 10—
100%. Vidomidunarforsendan er uppfyllt pegar sama hamark er fyrir hendi og pegar fravik litrofanna tveggja i
6llum athugunarpunktum er ekki meira en 15% af gleypni litrofs topppunktsins.

Ef ein af pessum vidmidunarforsendum er ekki uppfyllt hefur ekki tekist ad stadfesta ad greiniefnid s¢ fyrir hendi.

7.2. Endurtekningarnakvemni

Mismunurinn 4 nidurstédum tveggja samhlida dkvardana sem framkvamdar eru 4 sama syninu skal ekki vera meiri
en 15% af nidurstodunni sem hefur heerra gildid fyrir 6lakvindoxinnihald milli 10 og 200 mg/kg.

7.3. Endurheimt

Endurheimtin fyrir styrkt eydusyni skal a.m.k. vera 90%.
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8. Nidurstoour samstarfsrannséknar

Gerd var samstarfsrannsokn innan EB par sem fjogur syni af smagrisafodri, par 4 medal eitt eydusyni, voru greind &
allt ad 13 rannsoknarstofum. Nidurstodurnar koma fram hér a eftir:

Syni 1 Syni 2 Syni 3 Syni 4
L 13 10 11 11
n 40 40 44 44
medalgildi [mg/kg] — 14,6 48,0 95,4
S, [mg/kg] — 0,82 2,05 6,36
Sr [mg/kg] — 1,62 4,28 8,42
CV, [%] — 5,6 43 6,7
CVg [%] — 11,1 8,9 8,8
Nafninnihald
[mg/kg] — 15 50 100
endurheimt % — 97,3 96,0 95,4
L = fjoldi rannsoknarstofa
n = fjoldi einstakra gilda
S, = stadalfravik endurtekningarnakveemni
Sk = stadalfravik samanburdarnakvaemni

CV, = fraviksstudull endurtekningarnakvemni

CVy = fraviksstudull samanburdarnakvamni

9. Athugasemd

b6 ad adferdin hafi ekki hlotid fullgildingu hvad vardar fodur sem inniheldur meira en 100 mg/kg af 6lakvindoxi er
hugsanlegt ad fa fullnegjandi nidurstédur med pvi ad hafa pyngd synisins minni og/eda pynna utdrattinn (5.2) til ad
fa styrk sem er innan peirra marka sem kvordunargrafid (5.3.2) spannar.

C. AKVORDUN A AMPROLIUMI
1-[(4-amino-2-propylpyrimidin-5-yl)metyl) | -2-metylpyridiniumkloriohydroklorio
1. Tilgangur og gildissvid

Med pessari adferd er unnt ad akvarda innihald ampréliums 1 f6dri og forblondum. Greiningarmérk eru 1 mg/kg,
magngreiningarmork eru 5 mg/kg.

2. Meginregla

Synid er dregid ut med blondu metanols og vatns. Eftir ad pynnt hefur verid med ferdafasanum og siad gegnum
himnusiu er amproliuminnihaldid akvardad med haprystiplusjonaskiljun og nema fyrir ttfjolublatt 1jos.

3. Profefni

3.1. Metanol.

3.2. Asetonitril, af hreinleika sem krafist er i haprystivokvaskiljun.
3.3. Vatn, af hreinleika sem krafist er i haprystivokvaskiljun.
34. Natriumtvivetnisfosfatlausn, ¢ = 0,1 mol/l.

1 1000 ml meliflosku eru 13,80 g af natriumtvivetnisfosfatménohydrati leyst upp 1 vatni (3.3), fyllt ad markinu med
vatni (3.3) og blandad.
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3.5. Natriumperkloratlausn, ¢ = 1,6 mol/1.
I 1000 ml maliflosku eru 224,74 g af natriumperklératménohydrati leyst upp i vatni (3.3), fyllt ad markinu med
vatni (3.3) og blandad.

3.6. Ferdafasi fyrir hagadavokvaskiljun (sja athugasemd 9.1).
Blanda asetonitrils (3.2), natriumtvivetnisfosfatlausnar (3.4) og natriumperklératlausnar (3.5), 450 + 450 + 100
(rimmal + rammal + rammal). Fyrir notkun skal sia gegnum 0,22 pm himnusiu (4.3) og eyda lofttegundum ur
lausninni (t.d. i Gthljodsbadinu (4.4) 1 a.m.k. 15 minutur).

3.7. Stadalefni: hreint amprolium 1-[(4-amind-2-propylpyrimidin-5-yl)metyl)]-2-metylpyridiniumkloriohydroklorid, E
750 (sja 9.2).

3.7.1. Stadalstofnlausn ampréliums, 500 pg/ml
50 mg af amproliumi (3.7) eru vegin med 0,1 mg ndkvemni i 100 ml meliflosku, efnid er leyst upp i 80 ml af
metanoli (3.1), og maliflaskan latin vera 10 minttur i uthljodsbadi (4.4). Eftir Gthljodsmedferdina er lausnin latin na
stofuhita, fyllt a0 markinu med vatni og blandad. Lausnin er stodug i einn manud vid hitastig sem er < 4 °C.

3.7.2. St6dlud millilausn ampréliums, 50 pg/ml
5,0 ml af stadalstofnlausn (3.7.1) eru fluttir med pipettu i 50 ml meeliflosku, fyllt ad markinu med utdrattarleysinum
(3.8) og blandad. Lausnin er stodug i einn manud vid hitastig sem er <4 °C.

3.7.3. Kvordunarlausnir
Settir eru 0,5; 1,0 og 2,0 ml af stadladri millilausn (3.7.2) 1 160 50 ml meliflaskna. Fyllt er ad markinu med
ferdafasanum (3.6) og blandad. bessar lausnir samsvara 0,5; 1,0 og 2,0 pg af amproliumi i hverjum ml. Lausnirnar
skulu vera nylagadar vid notkun.

3.8. Utdrattarleysir.
Blanda metandls (3.1) og vatns 2 + 1 (rimmal + rimmal).

4. Bunadur

4.1. Bunadur fyrir haprystivokvaskiljun med innsprautunarkerfi, stladur til innsprautunar 4 100 pl rtimmalseiningum.

4.1.1.  Vokvaskiljunarsila, 125 mm x 4 mm, plusjonaskiptir, Nucleosil 10 SA, 5 eda 10 pm pokkunarefni eda sambeerilegt.

4.1.2.  Nemi fyrir utfjolublatt [jos med stillanlegri bylgjulengd eda diodufjélnemi.

4.2. Himnusia, polytetrafltioretylenefni 0,45 pm.

4.3. Himnusia, 0,22 pm.

44.  Uthlj6dsbad.

4.5. Vélhristari eda segulhreribiinadur.

5. Aodfero

5.1. Almenn atridi

5.1.1. Eydusyni

Adur en kemur ad framkvaemd endurheimtuprofunar (5.1.2) skal greina eydusyni til ad ganga ur skugga um ad
hvorki fyrirfinnist amprolium né truflandi efni. Eydusynid skal vera svipad ad gerd og synid og vid greiningu atti
hvorki amprolium né truflandi efni ad greinast.
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5.1.2. Endurheimtupréfun
Gera skal endurheimtupréfun med pvi ad greina eydusynid sem hefur verid styrkt med pvi ad beeta vid tilteknu
magni af amproélium, svipudu pvi sem er fyrir hendi i syninu. Til ad na styrk sem nemur 100 mg/kg skal setja 10,0
ml af stadalstofnlausninni (3.7.1) 1 250 ml keiluflésku og lata lausnina gufa upp par til hiin er um pad bil 0,5 ml.
50 g af eydusyninu er baett vid, blandad er vandlega og latid standa i 10 minutur, blandad er nokkrum sinnum adur
en utdrattur (5.2) fer fram.
Ef eyOusyni af svipadri gerd og syni0 er ekki faanlegt (sjd 5.1.1) er heegt ad framkveema endurheimtupréfunina med
adferd med stadalvidbotum. I pessu tilviki er synid, sem 4 ad greina, styrkt med svipudu magni af amproéliumi og
begar er fyrir hendi i syninu. Petta syni er greint asamt syninu, sem var ekki styrkt, og endurheimtin reiknud med
fradreetti.

5.2. Utdrattur

52.1 Forblondur (innihald < 1% amproélium) og fodur
5-40 g af syninu, eftir ampréliuminnihaldi, eru vegin med 0,01 g nakveemni i 500 ml keiluflésku og 200 ml af
utdrattarleysi (3.8) er beett ut i. Floskunni er komid fyrir i uthlj6dsbadinu (4.4) og hun latin vera par i 15 minttur.
Flaskan er tekin ur uthljodsbadinu og hrist i 1 klukkustund 4 hristaranum eda hrert i med segulhraeribunadnum (4.5).
Deiliskammtur af utdreettinum er pynntur it med ferdafasanum (3.6) pannig ad ampréliuminnihaldid verdi 4 bilinu
0,5 til 2 pg/ml og sidan er blandad (sja athugasemd 9.3). 5-10 ml af p essari p ynntu lausn eru siadir i gegnum
himnusiu (4.2). A0 pvi loknu fer akvérdun med haprystivokvaskiljun (5.3) fram.

52.2. Forbléondur (innihald > 1% amprélium)
1-4 g af syninu, eftir amproliuminnihaldi, eru vegin med 0,001 g ndkveemni i 500 ml keiluflésku og 200 ml af
utdrattarleysi (3.8) er beett ut i. Floskunni er komid fyrir i uthlj6dsbadinu (4.4) og hun latin vera par i 15 minttur.
Flaskan er tekin ur uthljodsbadinu og hrist i 1 klukkustund 4 hristaranum eda hreert i med segulhraeribinadnum (4.5).
Deiliskammtur af utdreettinum er pynntur it med ferdafasanum (3.6) pannig ad ampréliuminnihaldid verdi 4 bilinu
0,5 til 2 pg/ml og sidan er blandad. 5-10 ml af pessari pynntu lausn eru siadir i gegnum himnusiu (4.2). Ad pvi
loknu fer akvordun med haprystivokvaskiljun (5.3) fram.

5.3. Akvéroun med haprystivékvaskiljun

53.1. Breytur:
Eftirfarandi skilyrdi eru til leidbeiningar; leyfilegt er ad notast vid onnur skilyrdi, svo framarlega sem pau skila
sambzrilegum nidurstodum:
Vokvaskiljunar
sula (4.1.1): 125 mm x 4 mm, plusjonaskiptir, Nucleosil 10 SA, 5 eda 10 pm pokkunarefni eda

sambzrilegt.
Ferdafasi (3.6): Blanda asetonitrils (3.2), natriumtvivetnisfosfatlausnar (3.4) og
natriumperkloratlausnar (3.5), 450 + 450 + 100 (rammal + rammal + rimmal).

Rennsli: 0,7-1 ml/min.
Greiningarbylgjulengd: 264 nm
Rummal innsprautunar: 100 pl.
Athuga skal stodugleika vokvaskiljunarkerfisins med pvi ad sprauta kvordunarlausninni (3.7.3), sem inniheldur 1,0
pg/ml, inn nokkrum sinnum par til stodugri topphad og rastima er nad.

53.2. Kvordunargraf
Hverri kvoérdunarlausn (3.7.3) er sprautad inn nokkrum sinnum og medaltopphad (-flatarmal) fyrir hvern styrk er
akvoroud. Kvordunargraf er dregid upp par sem 160hnitin (flatarmalid) eru medaltopphaed kvordunarlausnanna og
lahnitin eru samsvarandi styrkur, sem er gefinn upp i pg/ml.

5.3.3. Synislausn
Synisttdrettinum (5.2) er sprautad inn nokkrum sinnum og notad sama rummal og var notad fyrir
kvordunarlausnina og sidan er medaltopphad (-toppflatarmal) amproliums akvordud.

6. Utreikningur 4 nidurstédunum

Ut fra medalhzed (-flatarmali) amproliumtoppa synislausnarinnar skal akvarda styrk synislausnarinnar i pg/ml med
kvordunargrafid (5.3.2) til hlidsjonar.
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Amproliuminnihaldid, w, 1 syninu, gefid upp i mg/kg er reiknad med eftirfarandi formulu:

_ Vxcexf
w= - [mg/kg]

par sem:

V = rimmal utdrattarleysisins (3.8), gefid upp i ml samkvemt 1id 5.2 (p.e. 200 ml)

¢ = amproliumstyrkur synisutdrattarins (5.2), gefinn upp 1 pg/ml

f = pynningarstudull samkvaemt lid 5.2

m = pyngd synishlutans, gefin upp i grommum.

7. Sannproéfun nidurstadnanna

7.1. Kenni:
Haegt er ad stadfesta hvert greiniefnid er med samhlida litskiljun eda med pvi ad nota diodufjélnema par sem litrof
synisutdrattarins (5.2) og kvordunarlausnarinnar (3.7.3), sem inniheldur 2,0 pg/ml, eru borin saman.

7.1.1.  Samhlida litskiljun

Synisutdrattur (5.2) er styrktur med pvi ad beaeta Gt i hafilegu magni af kvordunarlausn (3.7.3). Magn bess

amproliums sem bzett er vid @tti ad vera svipad amproliummagninu sem er i synisutdraettinum.

Adeins 4 ad auka vid hed amproliumtoppsins ad teknu tilliti til ibaetts magns Utdrattarins og pynningar hans. Breidd

toppsins um midbik hans skal vera innan vid + 10% af upprunalegri breidd amproliumtopps Ostyrkta

synisutdrattarins.
7.1.2. Greining med diédufjélnema

Nidurstodurnar eru metnar samkvaemt efirfarandi vidomidunum:

a) Bylgjulengdin fyrir hamarksgleypni i litrofi synisins og stadalefnisins, sem skrad er vid topppunkt skiljuritsins,
verdur ad vera st sama innan vikmarka sem akvardast af upplausnargetu greiningarkerfisins. Fyrir greiningu
med diodufjélnema er petta venjulega innan vid + 2 nm.

b) A milli 210 og 320 nm skulu litr6f synisins og stadalefnisins, sem skrad eru vid topppunkt skiljuritsins, ekki
vera frabrugdin fyrir pann hluta litrofsins par sem hlutfallsleg gleypni er 10-100%. Vidmidunarforsendan er
uppfyllt pegar sama hamark er fyrir hendi og pegar fravik litréfanna tveggja er i engum athugunarpunkti meira
en 15% af gleypni stadlada greiniefnisins.

¢) A milli 210 og 320 nm skulu litr6f upphallans, topppunktsins og undanhallans i toppnum, sem verdur til vid
synisutdrattinn, ekki vera frabrugdin hvort 6dru fyrir pann hluta litréfsins par sem hlutfallsleg gleypni er 10—
100%. Vidmidunarforsendan er uppfyllt pegar sama hamark er fyrir hendi og pegar fravik litrofanna tveggja i
6llum athugunarpunktum er ekki meira en 15% af gleypni litrofs topppunktsins.

Ef ein af pessum vidmidunum er ekki uppfyllt hefur ekki tekist ad stadfesta ad greiniefnid s¢ fyrir hendi.

7.2. Endurtekningarnakvemni

Mismunurinn 4 nidurstddum tveggja hlidsteedra akvardana sem framkvaemdar eru 4 sama syninu skal ekki vera meiri

en:

— 15% af heerra gildinu fyrir innihald amproéliums fra 25 mg/kg til 500 mg/kg,

— 75 mg/kg fyrir innihald amproliums milli 500 mg/kg og 1 000 mg/kg,

— 7,5% af heerra gildinu fyrir innihald ampréliums sem er meira en 1 000 mg/kg.

7.3. Endurheimt

Endurheimtin fyrir styrkt (eyou)syni skal a.m.k. vera 90%.
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8. Nidurstoour samstarfsrannséknar

Samstarfsrannsokn var gerd p ar sem p rju alifuglafodurefni (syni 1-3), eitt steinefnafédurefni (syni 4) og ein
forblanda (syni 5) voru greind. Nidurstodurnar koma fram i eftirfarandi t6flu:

Syni 1 . .. .. .

(eygLrllslyni) Syni 2 Syni 3 Syni 4 Syni 5
L 14 14 14 14 15
n 56 56 56 56 60
medalgildi [mg/kg] — 45,5 188 5129 25140
s: [mg/kg] — 2,26 3,57 178 550
CV, [%] — 4,95 1,90 3,46 2,20
sg [mg/kg] — 2,95 11,8 266 760
CVg [%] — 6,47 6,27 5,19 3,00
Nafninnihald [mg/kg] — 50 200 5000 25000
L = fjoldi rannsoknarstofa
n = fjoldi einstakra gilda
s, = stadalfravik endurtekningarnakveemni

CV, = fraviksstudull endurtekningarnakvemni
sg = stadalfravik samanburdarnakvaemni

CVy = fraviksstudull samanburdarnakvamni

9. Athugasemdir

9.1. Ef synid inniheldur piamin kemur piamintoppurinn 4 skiljuritinu fram rétt 4 undan amproliumtoppnum. Adskilja
verdur amprolium og piamin ef pessari adferd er fylgt. Ef amprolium og piamin skiljast ekki ad med sulunni (4.1.1),
sem notud er vid pessa adferd, skal skipta ut allt ad 50% af asetonitrilhluta ferdafasans (3.6) fyrir metanol.

9.2 Samkvamt bresku lyfjaskranni (e. British Pharmacopoeia) synir litrof amproliumlausnar (¢ = 0,02 mol/l) i saltsyru
(c=0,1 mol/l) hamark vid 246 nm og 262 nm. Gleypnin skal nema 0,84 vid 246 nm og 0,80 vid 262 nm.

9.3. Avallt skal pynna ttdrattinn med ferdafasanum pvi annars kann rastimi amproliumtoppsins ad breytast verulega
vegna breytinga 4 jonastyrknum.

D. AKVORDUN A KARBADOXI

Metyl-3-(2-kinoxalinylmetylen)karbasat-N', N*-dioxid

1. Tilgangur og gildissvid

Med pessari adferd er unnt ad akvarda innihald karbadox i f60ri, forblondum og efnabléndum. Greiningarmérk eru 1
mg/kg. Magngreiningarmérk eru 5 mg/kg.

2. Meginregla

Synid er jafnvagisstillt med vatni og dregid ut med blondu metanéls og asetonitrils. Fyrir f60ur er deiliskammtur af
siada utdraettinum hreinsadur med aloxidsulu. Fyrir fodurblondur og efnablondur er deiliskammtur af siada
utdreettinum pynntur med vatni, metanoli og asetonitrili pannig ad styrkurinn verdi haefilegur. Karbadoxinnihald er
akvardad med haprystivokvaskiljun med 6skautudum stédufasa og nema fyrir utfjolublatt 1jos.

3. Profefni

3.1. Metanol.

3.2. Asetonitril, af hreinleika sem krafist er i haprystivokvaskiljun.



18.11.2010 EES-vidbetir vid Stjornartidindi Evropusambandsins Nr. 64/249

3.3. Ediksyra, w = 100%.

3.4. Aloxi®: hlutlaust, virkniflokkur I.

3.5. Metanol-asetonitril 1 + 1 (rimmal + rimmal).
500 ml af metanoli (3.1) og 500 ml af asetonitrili (3.2) er blandad saman.

3.6. Ediksyra, 6 = 10%.
10 ml af ediksyru (3.3) eru pynntir med vatni upp i 100 ml.

3.7. Natriumasetat.

3.8. Vatn, af hreinleika sem krafist er i haprystivokvaskiljun.

3.9. Asetatjafnalausn, ¢ = 0,01 mol/l, pH = 6,0.
0,82 g af natriumasetati (3.7) eru leyst upp i 700 ml af vatni (3.8) og syrustigio stillt af vid pH 6,0 med ediksyru
(3.6). Lausnin er sett i 1 000 ml meeliflosku, fyllt ad markinu med vatni (3.8) og blandad.

3.10.  Ferdafasi fyrir hagadavokvaskiljun.
825 ml af asetatjafnalausn (3.9) og 175 ml af asetonitrili (3.2) er blandad saman.
Lausnin er siud i gegnum 0,22 um siu (4.5) og sidan eru lofttegundir fjarleegdar ur lausninni (t.d. med thljodi i 10
minttur).

3.11.  Stadalefni.
Hreint karbadox: metyl-3-(2-kinoxalinylmetylen)karbasat-N',N*-dioxid, E 850.

3.11.1. Stadalstofnlausn karbadox, 100 pg/ml (sja 5. athugasemd, Adferd):
25 mg af karbadoxstadalefni (3.11) eru vegin med 0,1 mg nakvaemni i 250 ml meliflosku. Leyst upp i metanol-
asetonitril (3.5) med uthljodsmedferd (4.7). Eftir uthljodsmedferdina er lausnin latin na stofuhita, fyllt ad markinu
med metanodl-asetonitrili (3.5) og blandad. Flaskan er vafin inn i alpappir, eda nota skal glerbinad med brunleitu
gleri, og hun geymd i keeliskap. Lausnin er stodug i einn manud vid hitastig sem er <4 °C.

3.11.2. Kvordunarlausnir
Settir eru 2,0; 5,0; 10,0 og 20,0 ml af stadalstofnlausninni (3.11.1) i r60 100 ml mealiflaskna. 30 ml af vatni er batt
ut i, fyllt ad markinu med blondu metanols og asetonitrils (3.5) og blandad. Floskurnar eru vafdar inn i alpappir.
bessar lausnir samsvara 2,0; 5,0; 10,0 og 20,0 pg/ml af karbadoxi hver.
Kvérdunarlausnir skulu vera nylagadar vid notkun.
Athugasemd: Til ad akvarda karbadox i fodri, sem inniheldur minna en 10 mg/kg, skal tilreida kvordunarlausnir

sem hafa minni styrk en 2,0 pg/ml.

3.12.  Blanda af vatni og metanol-asetonitrili (3.5), 300 + 700 (rammal + rammal)
300 ml af vatni og 700 ml af metandl-asetonitrilbléndunni (3.5) er blandad saman.

4. Bunadur

4.1. Vélhristari eda segulhreribiinadur.

4.2. Siupappir ur glertrefjum (Whatman GF/A eda sambzrilegur).
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43. Glersula (lengd 300 til 400 mm, innanmal u.p.b.10 mm) med glersiu og aftéppunarloka.

Athugasemd: Einnig ma nota glersulu sem buin er efri loka eda glersiilu med mjokkandi enda; 1 pvi tilviki er litill
glerullartappi settur i nedri endann og honum trodid nidur med glerstaf.

44. Bunadur fyrir haprystivokvaskiljun med innsprautunarkerfi, atladur til innsprautunar a 20 pl rimmalseiningum.

4.4.1. Vokvaskiljunarsila: 300 mm x 4 mm, C,s, 10 um pokkunarefni eda sambzrilegt.

4.4.2. Nemi fyrir utfjolublatt [jos med stillanlegri bylgjulengd eda diodufjélnemi sem hefur melisvid fra 225 til 400 nm.

4.5. Himnusia, 0,22 pm.

4.6. Himnusia, 0,45 pm.

47.  Uthlj6dsbad.

5. Adfero

Athugasemd: Karbadox er ljosnemt. Allt skal framkvemt vid deyfda lysingu eda nota skal glerbunad med
brunleitu gleri eda glervoru sem er vafin inn i alpappir.

5.1. Almenn atridi

5.1.1. Eydusyni

Adur en kemur ad framkvaemd endurheimtuprofunar (5.1.2) skal greina eySusyni til ad ganga ur skugga um ad
hvorki fyrirfinnist karbadox né truflandi efni. Eydusynid skal vera svipad ad gerd og synid og vid greiningu atti
hvorki karbadox né truflandi efni ad greinast.

5.1.2. Endurheimtupréfun

Gera skal endurheimtuprofun med pvi ad greina eydusynid (5.1.1) sem hefur verid styrkt med pvi ad beaeta vid
tilteknu magni af karbadoxi, svipudu pvi sem er fyrir hendi i syninu. Til ad na styrkleikanum 50 mg/kg skal flytja
5,0 ml af stadalstofnlausninni (3.11.1) i 200 ml keiluflésku. Lausnin er latin gufa upp i kdfhunarefnisstreymi par til
htn er u.p.b. 0,5 ml. 10 g af eydusyninu er batt vid, blandad og lausnin latin standa i 10 minttur adur en utdrattur
(5.2) er framkveemdur.

Ef eyOusyni af svipadri gerd og syni0 er ekki faanlegt (sja 5.1.1) er heegt ad framkveema endurheimtupréfunina med
adferd med stadalvidbotum. I pessu tilviki er synid styrkt med svipudu magni af karbadoxi og pegar er fyrir hendi i
syninu. betta syni er greint asamt syninu, sem var ekki styrkt, og endurheimtin reiknud med fradraetti.

5.2. Utdrdttur

5.2.1. Foéodur

Um pad bil 10 g af syninu eru vegin med 0,01 g nakvaemni og flutt 1 200 ml keiluflésku. 15,0 ml af vatni er baett it i,
blandad og jafnveegisstillt i 5 minutur. 35,0 ml af metanol-asetonitrilblondunni (3.5) er baett vid, tappinn settur i og
hrist 4 hristaranum eda segulhraert (4.1) i 30 minutur. Lausnin er siud gegnum siupappir ur glertrefjum (4.2).
Lausnin er geymd til hreinsunar (5.3).

5.2.2. Forblondur (0,1%-2,0%)

Um bad bil 1 g af 6malada syninu er vegid med 0,001 g nakvemni og sett i 200 ml keiluflosku. 15,0 ml af vatni er
bett ut i, blandad og jafnvaegisstillt 1 5 minutur. 35,0 ml af metanol-asetonitrilblondunni (3.5) er batt vid, tappinn
settur i og hrist 4 hristaranum eda segulhrert (4.1) i 30 minutur. Lausnin er siud gegnum siupappir ur glertrefjum
(4.2).
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Deiliskammtur af siuvokvanum er fluttur med pipettu i 50 ml meliflosku. 15,0 ml af vatni er bett ut i, fyllt ad
markinu med blondu metanéls og asetonitrils (3.5) og blandad. Karbadoxstyrkur lokalausnarinnar atti ad vera u.p.b.
10 pg/ml. Deiliskammtur er siadur gegnum 0,45 pm siu (4.6).

AJ pvi loknu fer akvordun med haprystivokvaskiljun (5.4) fram.

52.3. Efnablondur ( > 2%)
Um pad bil 0,2 g af 6malada syninu eru vegin med 0,001 g ndkvemni og sett i 250 ml keiluflosku. 45,0 ml af vatni
er baett Ut i, blandad og jafnvaegisstillt i 5 minutur. 105,0 ml af metanol-asetonitrilblondunni (3.5) er baett vid, tappi
settur i og gert einsleitt. Synid er sett i uthljodsmedferd (4.7) 1 15 minttur og pvi neest hrist eda hrert i 15 minutur
(4.1). Lausnin er siud gegnum siupappir ur glertrefjum (4.2).
Deiliskammtur af siuvokvanum er pynntur Ut med blondu af vatni og metanodl-asetonitrili (3.12.) pannig ad
endanlegur karbadoxstyrkur verdi a bilinu 10-15 pg/ml (fyrir 10% efnabléndu er p ynningarstudullinn 10).
Deiliskammtur er siadur gegnum 0,45 pm siu (4.6).
AJ pvi loknu fer akvordun med haprystivokvaskiljun (5.4) fram.

5.3. Hreinsun

53.1. Undirbuningur aloxidsulunnar
4 g af aloxidi (3.4) eru vegin og flutt i glersuluna (4.3).

5.3.2. Hreinsun synisins
15 ml af siada utdreettinum (5.2.1) eru settir i aloxidstluna og fyrstu 2 ml af sfuvokvanum kastad. Nestu 5 ml er
safnad og deiliskammtur siadur gegnum 0,45 pum siu (4.6).
AJ pvi loknu fer akvordun med haprystivokvaskiljun (5.4) fram.

5.4. Akvéroun med haprystivékvaskiljun

54.1. Breytur
Eftirfarandi skilyrdi eru til leidbeiningar, leyfilegt er ad notast vid onnur skilyrdi, svo framarlega sem pau skila
sambzrilegum nidurstodum:
Vokvaskiljunar
stula (4.4.1): 300 mm x 4 mm, C,s, 10 um pokkunarefni eda sambzerilegt.
Ferdafasi (3.10): Blanda asetatjafhalausnar (3.9) og asetonitrils (3.2), 825 + 175 (rammal +

rimmal).

Rennsli: 1,5-2 ml/min.
Greiningarbylgjulengd: 365 nm
Rummal innsprautunar: 20 pl.
Stodugleiki vokvaskiljunarkerfisins er athugadur med pvi ad sprauta kvordunarlausninni (3.11.2), sem inniheldur
5,0 pg/ml, inn nokkrum sinnum bar til stodugri topphaed (eda -flatarmali) og rastima er nad.

542. Kvordunargraf
Hverri kvordunarlausn (3.11.2) er sprautad inn nokkrum sinnum og topphad (-flatarmal) fyrir hvern styrk er maeld.
Kvoérdunargraf er dregid upp par sem 16dhnitin eru medaltopphad eda -flatarmal kvordunarlausnarinnar og lahnitin
eru samsvarandi styrkur, sem gefinn er upp i pg/ml.

5.4.3. Synislausn
Synisttdrettinum [(5.3.2) fyrir fodur, (5.2.2) fyrir forblondur og (5.2.3) fyrir efnablondur] er sprautad inn nokkrum
sinnum og medaltopphad (-toppflatarmal) fyrir karbadox akvordud.

6. Utreikningur 4 nidurstédunum

Ut fra medalhad (-flatarmali) karbadoxtoppa synislausnarinnar skal dkvarda styrk karbadox i synislausninni i pg/ml
med kvordunargrafid (5.4.2) til hlidsjonar.
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6.1.

6.2.

Féour
Karbadoxinnihald, w (mg/kg) i syninu er reiknad med eftirfarandi formulu:

c XV,
m

€
I

[mg/kg]

par sem:
¢ = karbadoxstyrkur synisutdrattarins (5.3.2), gefinn upp i pg/ml.

V, = utdrattarrammal i millilitrum (p.e. 50).

=
[

= pyngd synishlutans, gefin upp i grommum.

Forblondur og efnablondur

Karbadoxinnihald, w (mg/kg) i syninu er reiknad med eftirfarandi formulu:

_ c XV, X f
w= —— " [mgke]

par sem:
¢ = karbadoxstyrkur synisutdrattarins (5.2.2 eda 5.2.3), gefinn upp i pg/ml.

V, = utdrattarrimmal i millilitrum (p.e. 50 fyrir forblondur; 150 fyrir efnablondur).

f = bynningarstudull samkvemt 1id 5.2.2 (forblondur) eda 1id 5.2.3 (efnablondur).

m = pyngd synishlutans, gefin upp i grommum.

Sannproéfun nidurstadnanna
Kenni:

Haegt er ad stadfesta hvert greiniefnid er med samhlida litskiljun eda med pvi ad nota diodufjolnema par sem litroéf
synisutdrattarins og kvordunarlausnarinnar (3.11.2), sem inniheldur 10,0 pg/ml, eru borin saman.

Samhlida litskiljun

Synisttdrattur er styrktur med pvi ad baeta it i hefilegu magni af kvordunarlausn (3.11.2). Magn pess karbadox sem
bett er vid @tti ad vera svipad karbadoxmagninu sem finnst i synisutdraettinum.

Adeins 4 ad auka vid haed karbadoxtoppsins ad teknu tilliti til ibaetts magns utdrattarins og pynningar hans. Breidd
toppsins um midbik hamarksheadar hans skal vera innan vid u.p.b. 10% af upprunalegri breidd.

Greining med diodufjolnema

Nidurstodurnar eru metnar samkveaemt efirfarandi viomidunum:

a) Bylgjulengdin fyrir hamarksgleypni i litrofi synisins og stadalefnisins, sem skrad er vid topppunkt skiljuritsins, verdur ad vera
st sama innan vikmarka sem akvardast af upplausnargetu greiningarkerfisins. Fyrir greiningu med diédufjélnema er petta
venjulega innan vid = 2 nm.

b) A milli 225 og 400 nm skulu litr6f synisins og stadalefnisins, sem skrad eru vid topppunkt skiljuritsins, ekki vera frabrugdin
fyrir pann hluta litr6fsins par sem hlutfallsleg gleypni er 10-100%. Vidmidunarforsendan er uppfyllt pegar sama hamark er
fyrir hendi og pegar fravik litrofanna tveggja er i engum athugunarpunkti meira en 15% af gleypni stadlada greiniefnisins.

¢) A milli 225 og 400 nm skulu litr6f upphallans, topppunktsins og undanhallans i toppnum, sem verdur til vid synisttdrattinn,
ekki vera frabrugdin hvort 6dru fyrir pann hluta litr6fsins par sem hlutfallsleg gleypni er 10-100%. Vidmidunarforsendan er
uppfyllt pegar sama hamark er fyrir hendi og pegar fravik litrofanna tveggja i 6llum athugunarpunktum er ekki meira en 15%
af gleypni litrofs topppunktsins.

Ef ein af pessum vidmidunarforsendum er ekki uppfyllt hefur ekki tekist ad stadfesta ad greiniefnid sé fyrir hendi.



18.11.2010

EES-vidbetir vid Stjornartidindi Evropusambandsins

Nr. 64/253

7.2.

7.3.

Endurtekningarndakvemni

Fyrir innihald sem er 10 mg/kg eda meira skal mismunurinn 4 nidurstddum tveggja samhlida akvardana, sem

framkvaemdar eru 4 sama syninu, ekki vera meiri en 15% af nidurstddunni sem hefur haerra gildid.

Endurheimt

Endurheimtin fyrir styrkt (eyou)syni skal a.m.k. vera 90%.

Nidurstoour samstarfsrannsoknar

Samstarfsrannsokn var gerd par sem sex fodursyni, fjogur forblondusyni og prjii efnablondusyni voru greind a atta
rannsoknarstofum. Hvert syni var greint tvisvar sinnum. (Nanari upplysingar vardandi pessa samstarfsrannsokn er
hagt ad finna i Journal of the AOAC, 71. hefti, 1988, bls. 484-490). Nidurstéournar (ad einférum undanskildum)

koma fram hér ad aftan:

Tafla 1

Nidurstoour ur samstarfsrannsokn a foori

Syni 1 Syni 2 Syni 3 Syni 4 Syni 5 Syni 6
L 8 8 8 8 8 8
n 15 14 15 15 15 15
Medalgildi (mg/kg) 50,0 47,6 48,2 49,7 46,9 49,7
Sr (mg/kg) 2,90 2,69 1,38 1,55 1,52 2,12
CVr (%) 5,8 5,6 2,9 3,1 3,2 43
Sr (mg/kg) 3,92 4,13 2,23 2,58 2,26 2,44
CVR (%) 7.8 8,7 4,6 52 4,8 49
Nafninnihald (mg/kg) 50,0 50,0 50,0 50,0 50,0 50,0

Tafla 2
Niourstoour ur samstarfsrannsoékn a forblondum og efnablondum
Forblondur Efnablondur
A B C D A B C

L 7 7 7 7 8 8 8
n 14 14 14 14 16 16 16
Medalgildi (g/kg) 8,89 9,29 9,21 8,76 94,6 98,1 104
Sr (g/kg) 0,37 0,28 0,28 0,44 4,1 5,1 7,7
CVr (%) 4,2 3,0 3,0 5,0 4,3 52 7.4
Sr (g/kg) 0,37 0,28 0,40 0,55 5,4 6,4 7,7
CVR (%) 4,2 3,0 4,3 6,3 5,7 6,5 7.4
Nafninnihald (g/kg) 10,0 10,0 10,0 10,0 100 100 100
L = fjoldi rannsOknarstofa
n = fjoldi einstakra gilda
Sr = stadalfravik endurtekningarndkvaemni

CVr = fraviksstudull endurtekningarndkvaemni

SR = stadalfravik samanburdarnakvemni

CVR = fraviksstudull samanburdarnakvaemni
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SAMSVORUNARTOFLURNAR SEM UM GETUR i 6. GR.

Tilskipun 71/250/EBE

Tilskipun 71/250/EBE

bessi reglugerd

Fyrsta undirgrein 1. gr.
Onnur undirgrein 1. gr.
2. gr.
3. gr.
1. hluti vidaukans

. hluti vidaukans

. hluti vidaukans

. hluti vidaukans

2

3

4

5. hluti vidaukans
6. hluti vidaukans
7. hluti vidaukans
9. hluti vidaukans
10. hluti vidaukans
11. hluti vidaukans
12. hluti vidaukans
14. hluti vidaukans

16. hluti vidaukans

3. gr.
2. gr.
1. vidauki

O-hluti III. vidauka
M-hluti III. vidauka
N-hluti III. vidauka
Q-hluti III. vidauka
K-hluti III. vidauka

J-hluti ITI. vidauka
D-hluti III. vidauka

Tilskipun 71/393/EBE

Tilskipun 71/393/EBE

bessi reglugerd

1. gr.

2. gr.

3. gr.

L. hluti vidaukans
II. hluti vidaukans
III. hluti vidaukans

IV. hluti vidaukans

3. gr.

A-hluti III. vidauka,
E-hluti III. vidauka
P-hluti I1I. vidauka
H-hluti III. vidauka

Tilskipun 72/199/EBE

Tilskipun 72/199/EBE

bessi reglugerd

1. gr.
. gr.
. gr.

A~ LN

. gr.
. hluti I. vidauka

—_

2. hluti I. vidauka
3. hluti I. vidauka
4. hluti I. vidauka
5. hluti I. vidauka

1I. vidauki

3. gr.

L-hluti III. vidauka
C-hluti III. vidauka

A-hluti V. vidauka
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4. Tilskipun 73/46/EBE

Tilskipun 73/46/EBE

bessi reglugerd

1. gr.

3. gr.

4. gr.

1. hluti L. vidauka
2. hluti L. vidauka

3. hluti I. vidauka

3. gr.

B-hluti I1I. vidauka

I-hluti II1. vidauka

5. Tilskipun 76/371/EBE

Tilskipun 76/371/EBE

bessi reglugerd

1. gr.
2. gr.
3. gr.

Vidauki

1. gr.

1. vidauki

6. Tilskipun 76/372/EBE

Tilskipun 76/372/EBE

bessi reglugerd

1. gr.
2. gr.
3. gr.

Vidauki

7. Tilskipun 78/633/EBE

Tilskipun 78/633/EBE

bessi reglugerd

1. gr.
2. gr.
3. gr.
1. hluti vidaukans
2. hluti vidaukans

3. hluti vidaukans

3. gr.

C-hluti IV. vidauka

8. Tilskipun 81/715/EBE

Tilskipun 81/715/EBE

bessi reglugerd

1. gr.
2. gr.
3. gr.

Vidauki
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9. Tilskipun 84/425/EBE
Tilskipun 84/425/EBE Pessi reglugerd
1. gr. —
2. gr. —
3. gr. —
Vidauki —
10. Tilskipun 86/174/EBE
Tilskipun 86/174/EBE Pessi reglugerd
1. gr. 4. gr.
2. gr. —
3. gr. —
Vidauki VII. vidauki
1. Tilskipun 93/70/EBE
Tilskipun 93/70/EBE Pessi reglugerd
1. gr. 3. gr.
2. gr. —
3. gr. —
Vidauki D-hluti IV. vidauka
12. Tilskipun 93/117/EB
Tilskipun 93/117/EB Pessi reglugerd
1. gr. 3.0g5. gr.
2. gr. —
3. gr. —
1. hluti vidaukans E-hluti IV. vidauka
2. hluti vidaukans A-hluti VIIL vidauka
13. Tilskipun 98/64/EB

Tilskipun 98/64/EB

bessi reglugerd

1. gr.
2. gr.
3. gr.
4. gr.
A-hluti vidaukans

C-hluti vidaukans

3.0g5. gr.

F-hluti III. vidauka

B-hluti VIII. vidauka
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14. Tilskipun 1999/27/EB
Tilskipun 1999/27/EB Pessi reglugerd
1. gr. 3.0g5. gr.
2. gr. —
3. gr. —
4. gr. —
5. gr. —
6. gr. —
7. gr. —
A-hluti vidaukans C-hluti VIIL vidauka
B-hluti vidaukans F-hluti IV. vidauka
C-hluti vidaukans D-hluti VIIIL vidauka
15. Tilskipun 1999/76/EB
Tilskipun 1999/76/EB Pessi reglugerd
1. gr. 3. gr.
2. gr. —
3. gr. —
4. gr. —
Vidauki G-hluti IV. vidauka
16. Tilskipun 2000/45/EB
Tilskipun 2000/45/EB Pessi reglugerd
1. gr. 3. gr.
2. gr. —
3. gr. —
4. gr. —
A-hluti vidaukans A-hluti IV. vidauka
B-hluti vidaukans B-hluti IV. vidauka
C-hluti vidaukans G-hluti III. vidauka
17. Tilskipun 2002/70/EB

Tilskipun 2002/70/EB

bessi reglugerd

1. gr.
2. gr.
3. gr.
4. gr.
5. gr.
I. vidauki

1. vidauki

1. gr.

2.0g3. gr.

1. vidauki og I. hluti B-hluta i V. vidauka

II. vidauki og II. hluti B-hluta i V. vidauka
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18.

Tilskipun 2003/126/EB

Tilskipun 2003/126/EB

bessi reglugerd

1. gr.
2. gr.
3. gr.
4. gr.
5. gr.
6. gr.

Vidauki

\%

—

3. gr.

. vidauki






