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3.1 Materialy pouZivané pro vyrobu obali

Na vyrobu obalt pro farmaucetické pouziti se pouzivaji materidly popsané dale. Materialy ne-
uvedené v I€kopise jsou v kazdém jednotlivém pripad€ schvalovany opravnénou autoritou v ramei
ptislusného fizeni (registracniho, schvalovaciho) ptipravku v daném obalu.

3.1.1 Materialy na bazi mékceného polyvinylchloridu pro obaly na lidskou krev
a krevni slozky a pro obaly na vodné roztoky k intravenézni infuzi

Materidly na bdzi mékcéeného polyvinylchloridu obsahuji kromé vysokomolekuldrniho
polymeru, ktery se ziska polymerizaci vinylchloridu, jesté rizné ptisady.

Materialy na bazi m¢kéeného polyvinylchloridu pro obaly (vaky) na krev a krevni slozky a pro
obaly (vaky) na vodné roztoky k intravendzni infuzi jsou definovany povahou a poméry slozek
pouzitych pfi jejich vyrobé.

Obsahuji nejméné 55 % polyvinylchloridu a mohou obsahovat tyto prisady:

- nejvyse 40 % bis(2-ethylhexyl)ftalatu,
- nejvySe 1 % oktanoatu zine¢natého (2-ethylhexanoatu zine¢natého),
- nejvyse 1 % stearanu vapenatého nebo stearanu zine¢natého nebo 1 % jejich smési,
- nejvyse 1 % N,N’-diacylethylendiamint (acylem je zejména palmitoyl a stearoyl),
- nejvyse 10 % jednoho z nésledujicich epoxidovanych olejii nebo 10 % jejich smési:
- epoxidovany sdjovy olej s obsahem oxiranového kysliku 6 % az 8 % a ¢islem jodovym nejvy-

Se 6,

- epoxidovany Inény olej s obsahem oxiranového kysliku nejvyse 10 % a ¢islem jodovym nejvy-

Se 7.

K polymeru se neptidava zadny antioxidant.

Pro barveni polymeru se pouZije pouze piisada ultramarinové modti. Zadné barvivo se neptidava
do polyvinylchloridu na vyrobu obalil pro krev a krevni slozky.

Vlastnosti

Prasek, kulicky, granule nebo prisvitné folie rizné tloustky, bezbarvé az svétle zluté.

Zkousky totoznosti

V pripadeé potreby se vzorky zkouseného materidalu rozirezou na kousky, jejichz nejvétsi rozmer
neprevysuje 1 cm.

Ke 2,0 g zkouSeného materialu se ptida 200 ml etheru prostého peroxidickych latek R a vaii se
12 h pod zpétnym chladicem. Zbytek (5) a roztok (4) se odd¢li filtraci.

Roztok (4) se odpati do sucha za snizeného tlaku ve vodni 14zni pti 30 °C. Zbytek po odpateni
se rozpusti v 10 ml toluenu R (roztok A4,). Zbytek (F) se rozpusti zahfivanim na vodni 1azni pod
zpétnym chladi¢em v 60 ml dichlorethanu R a zfiltruje se. Filtrat se ptida po kapkach a za silného
ttepani k 600 ml heptanu R zahtatého témét k varu. Horka smés se zfiltruje horkym filtrem, aby se
oddélil koagulat (B,) a organicky roztok. Organicky roztok se ochladi na pokojovou teplotu, oddéli
se vznikla sraZenina (B,) a zfiltruje se zvazenym filtrem ze slinutého skla (40).

A. Koagulat B, se rozpusti v 30 ml tetrahydrofuranu Ra 22 stal¢ho tfepani se pfida po malych
davkach 40 ml ethanolu R. Filtraci se odd¢li srazenina (E;) a susi se ve vakuu pfi teploté nejvy-
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Se 50 °C nad oxidem fosforecnym R nebo chloridem vapenatym bezvodym K. Nékolik miligramt
srazeniny B, se rozpusti v 1 ml tetrahydrofuranu R. Nékolik kapek ziskaného roztoku se nanese na
desticku chloridu sodného a odpati se do sucha v suSarné pfi teplot¢ 100 °C az 105 °C. Infra-
cervené absorp¢ni spektrum (2.2.24) vysusené latky odpovida spektru polyvinylchloridu CRL.

B. Provede se tenkovrstva chromatografie (2.2.27) za pouziti vrstvy silikagelu G R.

Zkouseny roztok. Pouzije se roztok A,.
Forovnavaci roztok. 0,8 g bis(2-ethylhexyl)ftalatu CRL se rozpusti v toluenu R a zfedi se jim na
10 ml.

Na vrstvu se nanese oddélené po 5 pl kazdého roztoku a vyviji se toluenem R po draze
15 cm. Vrstva se opatrn¢ ususi a pozoruje se v ultrafialovém svétle pii 254 nm. Skvrna na
chromatogramu zkousencho roztoku A4 , odpovida polohou a fluorescenci skvrné€ na chromatogra-
mu porovnavaciho roztoku.

C. Infracervené absorp¢ni spektrum (2.2.24) zbytku ziskaného ve zkouSce Bis(2-ethylhexyl)ftalat
odpovida spektru bis(2-ethylhexyl)ftalatu CRL.

Zkousky na ¢istotu

Roztok S1. 5,0 g se ptevede do spalovaci barky, ptida se 30 ml kyseliny sirové R a zahtiva se do
vzniku ¢erné sirupovité hmoty. Ochladi se a opatrné se ptida 10 mlperoxidu vodiku koncentrované-
ho R. Smés se mirn¢ zahfeje, necha se ochladit a ptida se 1 ml peroxidu vodiku koncentrovaného R;
opakuje se stifidavé odparovani a pridavani peroxidu vodiku do ziskédni bezbarvé tekutiny. Objem
tekutiny se snizi asi na 10 ml, ochladi se a zfedi vodou R na 50,0 ml.

Roztok S2. 25 g se prevede do barnky z borokiemicitého skla, ptida se S00 ml vody K a hrdlo baiky
se prekryje hlinikovou f6lii nebo kadinkou z borokfemicitého skla. Zahtiva se 20 min v autoklavu
na (121 £2) °C. Po zchladnuti se roztok sleje.

Vzhled roztoku S2. Roztok je Ciry (2.2.1) a bezbarvy (2.2.2, Metoda II).

Kysele nebo zasadité reagujici latky. Ke 100 ml roztoku S2 se ptida 0,15 ml indikdatoru smésného
EMF KS. Ke zméné zbarveni na modré se spotiebuje nejvySe 1,5 ml hydroxidu sodného
0,01 mol/l VS. Ke 100 ml roztoku S2 se ptida 0,2 ml oranze methylové RS. K dosazeni pocatku
barevného prechodu se spotiebuje nejvyse 1,0 ml kyseliny chlorovodikové 0,01 mol/l VS.

Absorbance (2.2.25). 100 ml roztoku S2 se odpafii do sucha. Zbytek se rozpusti v 5 ml hexanu R.
Absorbance pii 250 nm az 310 nm je nejvyse 0,25.

Redukujici latky. Zkouska se provadi do 4 h od piipravy roztoku S2. Ke 20 ml roztoku S2 se ptida
1 ml kyseliny sirové ziedené KS a 20,0 ml manganistanu draselného 0,002 mol/l VS. Vati se pod
zpétnym chladicem 3 min a rychle se ochladi. Ptida se 1 gjodidu draselného R a ihned se titruje
thiosiranem sodnym 0,01 mol/l VS za pouziti 0,25 ml skrobu KS jako indikatoru. Provede se slepa
zkouska s 20 ml vody na injekce R. Rozdil mezi spotfebami odmérného roztoku je nejvyse 2,0 ml.

Primarni aromatické aminy. Ke 2,5 ml roztoku 4 , ptipraveného pro zkousky totoznosti se piida
6 ml vody R a 4 ml kyseliny chlorovodikové 0,1 mol/l VS. Dikladné se prottepe, organicka vrstva
se odd¢li a odstrani se. K vodné vrstve se piida 0,4 ml Cerstvé piipraveného roztoku dusitanu sod-
ného R (10 g/1). Promichd se a necha 1 min stat. Ptida se 0,8 ml roztoku amidosiranu amonného K
(25 g/1), necha se stat 1 min a ptida se 2 ml roztoku naftylethylendiamoniumdichloridu R (5 g/1).
Po 30 min neni zbarveni roztoku intenzivnéj$i nez zbarveni porovnavaciho roztoku ptipraven¢ho
soucasn¢ a stejnym zpusobem za pouziti 1 ml roztoku naftylaminu R (0,01g/1) v kyseliné chlorovo-
dikové 0,1 mol/l KS, 5 ml vody R a 4 ml kyseliny chlorovodikové 0, mol/l KS misto vodné vrstvy (20

ng/g).
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Bis(2-ethylhexyl)ftalat. Hodnoti se chromatogram ze zkousky Epoxidované oleje v ultrafialovém
svétle pii 254 nm a vyznaci se na vrstve silikagelu misto odpovidajici bis(2-ethylhexyl)ftalatu.
Silikagel z vyznaceného mista se sejme a protiepe se 40 ml etheru R. Kvantitativné se zfiltruje a
odpati do sucha; zbytek po odpareni je nejvyse 40 mg.
N,N'-diacylethylendiaminy. Srazenina F, ziskana pti zkouskach totoznosti se v odvazeném filtru
ze slinutého skla (40) promyje ethanolem R, susi se do konstantni hmotnosti nad oxidem fosforec-
nym R a zvéazi se; zbytek vazi nejvyse 20 mg.

Infracervené absorp¢ni spektrum (2.2.24) zbytku odpovida spektru NN -diacylethylendiami-
nit CRL.

Epoxidované oleje. Provede se tenkovrstva chromatografie za pouziti vrstvy silikagelu G R o
tloust’ce 1 mm.

Na vrstvu se do pruhu (30 mm x 3 mm) nanese 0,5 ml roztoku 4 ,ziskaného pii zkouskach totoz-
nosti a vyviji se toluenem R po dréze 15 cm. Vrstva se opatrné vysusi a vystavi se na 5 min param
jodu. Na chromatogramu se vyznaci pruh s hodnotou K 0, ptipadné i druhy pruh s hodnotou R 0,7,
které odpovidaji epoxidovanym olejiim. Silikagel na vyzna¢eném misté¢ odpovidajici pasu, ptipadné
pastim se sejme. Podobn¢ se sejme silikagel v odpovidajicim misté jako kontrolni vzorek. Oba
vzorky se 15 min tiepou oddélené se 40 ml methanclu R. Oba zbytky se zfiltruji, vysusi a zvazi.
Rozdil hmotnosti je nejvyse 10 mg.

Zaznamenaji se infraervena absorpc¢ni spektra (2.2.24) obou zbytkt. Spektrum zbytku zkouse-
ného vzorku odpovida spektru epoxidovaného oleje CRL nebo epoxidovaného Inéného oleje CRL
nebo jejich smési. V piipadé potieby se berou v uvahu absorpéni maxima kontrolniho vzorku.

Vinylchlorid. Nejvyse 1 pg/g; stanovi se head space plynovou chromatografii (2.2.28) za pouziti
etheru R jako vnitiniho standardu.

Roztok vnitiniho standardu. 10 pl etheru K se ptida mikrosttikackou do 20,0 ml dimethylacetami-
du R tak, aby Spicka jehly byla ponoiena do rozpoustédla. Té€sné pred pouzitim se roztok ziedi
dimethylacetamidem R 1 : 1000.

Zkouseny roztok. 1,000 g zkouseného materidlu se pienese do lahvicky pro opakovany odbér na
50 ml a piida se 10,0 ml roztoku vnitiniho standardu. Lahvicka se uzavie, uzavér se zajisti a
protiepe se, aniz by doslo ke smoceni zatky kapalinou. Lahvicka se temperuje 2 h ve vodni 1azni
pii (60 + 1) °C.

Zdkladni roztok vinylchloridu. Fripravuje se v digestori. 50,0 ml dimethylacetamidu R se pienese
do lahvicky na 50 ml. Lahvicka se uzavie a zatka se zajisti. Lahvicka se zvazi s pfesnosti 0,1 mg.
Polyethylenova nebo polypropylenova injekéni stiikacka na 50 ml se naplni plynnymvinylchlori-
dem K. Plyn se necha ve stiikacce asi 3 min, stiikacka se vyprazdni a opét se naplni 50 ml plynného
vinylchloridu R. Na stiikacku se nasadi injek¢ni jehla a objem plynu ve stiikacce se zmensi z 50 ml
na 25 ml. Téchto 25 ml vinylchloridu se pomalu nastiikne do lahvicky za opatrného tiepani tak, aby
nedoslo ke smoceni jehly kapalinou. Lahvicka se opét zvazi. PrirGstek hmotnosti je asi 60 mg (1 pl
takto pfipraveného roztoku obsahuje asi 1,2 pg vinylchloridu).

Standardni roztok vinylchloridu. K 1 objemovému dilu zdkladniho roztoku vinylchloridu se ptidaji
3 objemové dily dimethylacetamidu R.

Forovnavaci roztoky. Do Sesti lahvi¢ek pro opakovany odbér na 50 ml se prenese po 10,0 ml
roztoku vnitiniho standardu. Lahvicky se uzaviou a zétky se zajisti. Do péti lahvicek se jednotlive
nastitkne 1 pl, 2 pl, 3 ul, 5 ul a 10 pl standardniho roztoku vinylchloridu. Sest takto ptipravenych
roztokl obsahuje tedy 0 pg, asi 0,3 pg, asi 0,6 ng, asi 0,9 pg, asi 1,5 pg a asi 3 pg vinylchloridu.
Lahvicky se opatrné protiepou tak, aby nedoslo ke smoceni uzavéru roztokem, a temperuji se 2 h
ve vodni lazni pti (60 = 1) °C.
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Chromatograficky postup se provadi obvykle za pouziti:

- nerezové ocelové kolony délky 3 m a vnitiniho priiméru 3 mm naplnéné kremelinou silanizova-
nou pro plynovou chromatografii R, impregnovanou 5 % dimethylstearamidu R a 5 % makrogo-
lu 400 R,

- dusiku pro chromatografii R jako nosného plynu pfi pritokové rychlosti 30 ml/min,

- plamenoionizacniho detektoru.

Teplota kolony se udrzuje na 45 °C, teplota nasttikového prostoru na 100 °C a teplota detektoru
na 150 °C.

Provede se head space nastiik po 1 ml z kazdé lahvicky pro opakovany odbér. Vypocte se obsah
vinylchloridu.

Celkovy fosfor. 0,25 g se ziha v platinovém kelimku s 0,2 g uhlicitanu sodného bezvodeého R a
50 mg dusicnanu draselného K. Po ochlazeni se zbytek rozvolni vodou R a ptenese se do 50ml
odmérné barky. Kelimek se vyplachne vodou R, které se ptfidda do odmérné bariky. K roztoku se
pridava roztok kyseliny sirové R (60 %), dokud roztok Sumi. Kdyz roztok vySumi, piida se 25 ml
zkoumadla molybdenan-vanadicného R a ziedi se vodou Rna 50,0 ml. Zluté zbarveni zkouseného
roztoku neni intenzivnéjs$i nez zbarveni porovnavaciho roztoku pfipraveného souc¢asné smichdnim
0,5 ml roztoku dihydrogenfosforecnanu draselného R (0,219 g/1000,0 ml), 10 ml vody R a 25 ml
zkoumadla molybdenan-vanadicného R a ztedénim vodou R na 50,0 ml (100 pg/g).

Baryum. 2,0 g se zihaji v kiemenném kelimku. Zbytek se rozvolni 10 ml kyseliny chlorovodikové R
a na vodni lazni se odpaii do sucha. Tento zbytek se rozvolni dvéma davkami po 1 ml vody
destilované R. Zfiltruje se a ptidaji se 3 ml siranu vapenatého RS. Opalescence zkouseného roztoku
neni intenzivnéj$i nez opalescence porovnavaciho roztoku piipraveného z 1,2 ml zdkladniho
roztoku barya (50 ug Ba/ml), 0,8 ml vody destilované R a 3 ml siranu vapenatého RS (30 ng/g).

Kadmium. Nejvyse 0,6 ug Cd/g; stanovi se atomovou absorpcni spektrometrii (2.2.23, Metoda I).

Zkouseny roztok. 10 ml roztoku S1 se odpafi do sucha. Zbytek se rozvolni 5 ml roztoku kyseliny
chlorovodikové R (10 ml/l), zfiltruje se a filtrat se ziedi stejnym roztokem kyseliny na 10,0 ml.
Forovnavaci roztoky. Pripravi se ze zékladniho roztoku kadmia (1 mg Cd/ml) ztedénim roztokem
kyseliny chlorovodikové R (10 ml/l).

Zméfi se absorbance pii 228,8 nm za pouziti kadmiové lampy s dutou katodou jako zdroje zateni
a plamene vzduch-acetylen.

Vapnik. Nejvyse 700 pg Ca/g; stanovi se atomovou absorp¢ni spektrometrii (2.2.23, Metoda I).

Zkouseny roztok. 2,0 g se zihaji v kiemenném kelimku. Zbytek se rozvolni 10 ml kyseliny chiorovo-
dikové R a na vodni lazni se odpafi do sucha. Tento zbytek se rozvolni 5 ml vody R, zfiltruje se a
filtrat se zfedi vodou Rna 25,0 ml.

Forovnavaci roztoky. Piipravi se ze zakladniho roztoku vapniku (400 ug Ca/ml) ztedénim vodou
R.

Zméti se absorbance pii 422,7 nm za pouziti vapnikové lampy s dutou katodou jako zdroje zate-
ni a plamene vzduch-acetylen.

Tézké kovy (2.4.8). K 10 ml roztoku S1 se ptida 0,5 ml fenolftaleinu RS a hydroxidu sodného kon-
centrovaného RS, az roztok mirné zriizovi, a ziedi se vodou Rna 25 ml. 12 ml tohoto roztoku vyho-
vuje limitni zkousSce A na t€zké kovy (50 png/g). Porovnavaci roztok se piipravi ze zédkladniho
roztoku olova (2 ug Pb/ml).

Cin. K 10 ml roztoku S1 se ptida 0,3 ml kyseliny thioglykolové K a 30 ml vody R. Po smichani se
pridaji 2 ml roztoku laurylsiranu sodného R (10 g/l) a 1 ml Cerstvé pfipraveného roztoku
dithiolu R (5 g/l) v ethanolu R a ziedi se vodou R na 50 ml. Po 15 min neni zbarveni roztoku
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intenzivnéjsi nez zbarveni porovnavaciho roztoku ptipraveného soucasné stejnym zptisobem za
pouziti 10 ml roztoku kyseliny sirové K (200 ml/l) a 6 ml zakladniho roztoku cinu (5 ug Sn/ml)
(30 ng/g).

Zinek. 1 ml roztoku S1 se zfedi vodou R na 100 ml. K 10 ml roztoku se piida 5 ml tlumivého
roztoku acetatoveho o pH 4,4, 1 ml thiosiranu sodného 0,1 mol/l VS a 5,0 ml roztoku dithizonu R
(10 mg/l) v chioroformu R a protiepe se. Po 2 min neni fialové zbarveni spodni vrstvy zkouSeného
roztoku intenzivnéj$i nez zbarveni spodni vrstvy porovnavaciho roztoku piipravené¢ho soucasné
stejnym postupem za pouziti 2 ml zakladniho roztoku zinku (10 ug Zn/ml) a 8 ml vody R (2 mg/g).
Provede se slepa zkouska s 10 ml vody R. Zkousku nelze hodnotit, jestlize spodni vrstva ziskana
pii slepé zkousce je zelena.

Zbytek po odpareni. 50 ml roztoku S2 se odpafi na vodni lazni do sucha a zbytek se susi v susarné
pii 100 °C az 105 °C. Zbytek vazi nejvyse 7,5 mg (0,3 %).

Stanoveni obsahu polyvinylchloridu

S 50,0 mg se provede spalovani organickych latek v kysliku (2.5.10). Spalné produkty jsou
absorbovany do 20 ml hydroxidu sodného 1 mol/l RS. K ziskanému roztoku se piida 2,5 ml kyseliny
dusicné R, 10,0 ml dusicnanu stribrncho 0,1 mol/l VS, 5 ml siranu amonno-zZelezitého RS2 a 1 ml
dibutylftalatu R. Titruje se thiokyanatanem amonnym 0,05 mol/l VS do ¢ervenozlutého zbarveni
roztoku. Za stejnych podminek se provede slepd zkouska.

1 ml dusicnanu stiibrného 0,1 mol/l VS odpovida 6,25 mg polyvinylchloridu.

3.1.2 Materialy na bazi mékcéeného polyvinylchloridu pro hadicky pouzivané
v soupravach pro transfuzi krve a krevnich slozek

Obsahuji nejméné 55 % polyvinylchloridu s bis(2-ethylhexyl)ftalatem jako zmékcovadlem.

Vlastnosti

Témér bezbarvy nebo svétle zluty material se slabym charakteristickym pachem. Pti spalovani
vznika husty ¢erny a Stiplavy dym.

Zkousky totoznosti

A. K 0,5 g se ptida 30 ml tetrahydrofuranu R. Zahtiva se 10 min za michani na vodni lazni v diges-
tofi. Materidl se zcela rozpusti. Za michani se po kapkach ptidava methanol R a vznikla zrnita
srazenina se odfiltruje a vysusi pii 60 °C. Zméfi se infracervené absorp¢ni spektrum (2.2.24)
srazeniny. 50 mg srazeniny se rozpusti ve 2 ml tetrahydrofuranu R a naleje se na sklicko.
Sklicko se vysusi v susarné pii 80 °C, film se sejme a upevni v drzdku spektrometru. Infracer-
vené absorpcni spektrum srazeniny se shoduje se spektrem polyvinylchloridu CRL.

B. Provede se tenkovrstva chromatografie (2.2.27) za pouziti vrstvy silikagelu G R.

Zkouseny roztok. Ke 2 g zkouseného materialu se ptida 200 ml etheru prostého peroxidickych
latek R a vafi se 12 h pod zpétnym chladi¢em. Filtrat se odpafi do sucha za snizeného tlaku na
vodni lazni pti 30 °C. Zbytek se rozpusti v 10 ml toluenu R.

Forovnavaci roztok. 0,8g diethylhexylftalatu CRL se rozpusti v toluenu R a ziedi se jim na 10
ml.
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Na vrstvu se nanese oddélené po 5 pl kazdého roztoku a vyviji se toluenem R po draze
15 cm. Vrstva se opatrné ususi a pozoruje se v ultrafialovém svétle pti 254 nm. Skvrna na
chromatogramu zkouseného roztoku odpovida polohou a fluorescenci skvrné na chromatogramu
porovnavaciho roztoku. Vrstva se postiika roztokem fluoresceinu sodné soli R (0,5 g/l) a
pozoruje se v ultrafialovém svétle pti 254 nm. Na startu chromatogramu zkouseného roztoku
je jedna skvrna.

Zkousky na Cistotu

Roztok S1. 5,0 g se pievede do spalovaci baiky, ptida se 30 ml kyseliny sirové R a zahtiva se do
vzniku ¢erné sirupovité hmoty. Ochladi se a opatrné se ptida 10 ml peroxidu vodiku koncentrované-
ho R. Smés se mirné zahteje, necha se ochladit a ptida se 1 ml peroxidu vodiku koncentrovaného R;
opakuje se stfidavé odpafovani a ptidavani peroxidu vodiku do ziskani bezbarvé tekutiny. Objem
tekutiny se snizi asi na 10 ml, ochladi se a zfedi vodou R na 50,0 ml.

Roztok S2. 25 g se prevede do barky z borokiemicitého skla, ptida se 500 mlvody R a hrdlo banky
se ptekryje hlinikovou folii nebo kédinkou z borokfemicitého skla. Zahtiva se 20 min v autoklavu
na (121 £2) °C. Po zchladnuti se roztok sleje.

Vzhled roztoku S2. Roztok je Ciry (2.2.1) a bezbarvy (2.2.2, Metoda II). Je prakticky bez pachu.

Vinylchlorid. Nejvyse 1 pg/g; stanovi se head space plynovou chromatografii (2.2.28) za pouziti
etheru R jako vnitiniho standardu.

Roztok vnitiniho standardu. 10 pl etheru R se ptidé injek¢éni mikrostiikackou do 20,0 ml dimethyl-
acetamidu R tak, aby Spicka jehly byla ponotena do rozpoustédla. Tésné pted pouzitim se roztok
ziedi dimethylacetamidem R 1 : 1000.

Zkouseny roztok. 1,000 g zkouSeného materidlu se prenese do lahvicky pro opakovany odbér na
50 ml a ptidd se 10,0 ml roztoku vnitiniho standardu. Lahvicka se uzavie, uzavér se zajisti a
protiepe se, aniZ by doslo ke smoceni zatky kapalinou. Lahvicka se temperuje 2 h ve vodni lazni
pii (60 1) °C.

Zdkladni roztok vinylchloridu. Fripravuje se v digestori. 50,0 ml dimethylacetamidu R se pievede
do lahvicky na 50 ml. Lahvicka se uzavie a zatka se zajisti. Lahvicka se zvazi s ptesnosti 0,1 mg.
Polyethylenova nebo polypropylenova injekéni stiikacka na 50 ml se naplni plynnymvinylchlori-
dem R. Plyn se necha ve stiikaCce asi 3 min, stiikacka se vyprazdni a opét se naplni 50 ml plynného
vinylchloridu R. Na stfikacku se nasadi injek¢ni jehla a objem plynu ve stitkacce se zmensi z 50 ml
na 25 ml. Téchto 25 ml vinylchloridu se pomalu nastfikne do lahvicky za opatrného tiepani tak, aby
nedoslo ke smoceni jehly kapalinou. Lahvicka se opét zvazi. Prirtstek hmotnosti je asi 60 mg (1 pl
takto pfipraveného roztoku obsahuje asi 1,2 pg vinylchloridu).

Standardni roztok vinylchloridu. K 1 objemovému dilu zakladniho roztoku vinylchloridu se ptidaji
3 objemové dily dimethylacetamidu R.

Forovnavaci roztoky. Do Sesti lahvi¢ek pro opakovany odbér na 50 ml se prenese po 10,0 ml
roztoku vnitiniho standardu, lahvicky se uzaviou a zatky se zajisti. Do péti lahvicek se jednotlive
nastitkne 1 pul, 2 pl, 3 pl, 5 pl a 10 pl standardniho roztoku vinylchloridu. Sest takto piipravenych
roztokli obsahuje tedy 0 pg, asi 0,3 pg, asi 0,6 ug, asi 0,9 pg, asi 1,5 pg a asi 3 pg vinylchloridu.
Lahvicky se opatrné protiepou tak, aby nedoslo ke smoceni uzavéru roztokem, a temperuji se 2 h
ve vodni lazni pfi (60 = 1) °C.
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Chromatograficky postup se obvykle provadi za pouziti:

- nerezové ocelové kolony délky 3 m a vnitiniho priméru 3 mm naplnéné kremelinou silanizova-
nou pro plynovou chromatografii R, impregnovanou 5 % dimethylstearamidu Ra 5 % makro-
golu 400 R,

- dusiku pro chromatografii R jako nosného plynu pfi pritokové rychlosti 30 ml/min,

- plamenoionizacniho detektoru.

Teplota kolony se udrzuje na 45 °C, teplota nasttikového prostoru na 100 °C a teplota detektoru
na 150 °C.

Provede se head space nastiik po 1 ml z kazdé lahvicky pro opakovany odbér. Vypocte se obsah
vinylchloridu.

Baryum. 2,0 g se zihaji v kiemenném kelimku. Zbytek se ptevede 10 mlkyseliny chlorovodikové R
a na vodni lazni odpafi do sucha. Tento zbytek se dvakrat ptevede vzdy 1 ml destilované vody R.
Zfiltruje se a ptidaji se 3 ml siranu vapenatého KS. Roztok neopalizuje intenzivnéji nez porovnava-
ci roztok pripraveny za pouziti 1,2 ml zakladniho roztoku barya (50 ug Ba/ml), 0,8 ml vody destilo-
vané R a 3 ml siranu vapenatého RS (30 pg/g).

Kadmium. Nejvyse 0,6 pg Cd/g; stanovi se atomovou absorpcni spektrometrii (2.2.23, Metoda I).

Zkouseny roztok. 10 ml roztoku S1 se odpati do sucha. Zbytek se ptevede 5 ml roztoku kyseliny
chlorovodikove R (10 ml/l), zfiltruje se a filtrat se ziedi stejnym roztokem kyseliny na 10,0 ml.
Forovnavaci roztoky. Pripravi se ze zékladniho roztoku kadmia (1 mg Cd/ml) ztedénim roztokem
kyseliny chlorovodikové R (10 ml/l).

Zmeéfti se absorbance pii 228,8 nm za pouziti kadmiové lampy s dutou katodou jako zdroje zafeni
a plamene vzduch-acetylen.

Tézké kovy (2.4.8). K 10 ml roztoku S1 se ptida 0,5 ml fenolftaleinu RS a hydroxidu sodného kon-
centrovaného RS, az roztok mirné€ zrizovi. Ziedi se vodou K na 25 ml. 12 ml tohoto roztoku vyho-
vuje limitni zkouSce A na tézké kovy (50 ng/g). Porovnavaci roztok se piipravi za pouziti zakladni-
ho roztoku clova (2 ug Pb/ml).

Cin. K 10 ml roztoku S1 se ptida 0,3 ml kyseliny thioglykolové R a 30 ml vody R. Po smichani se
pridaji 2 ml roztoku laurylsiranu sodného K (10 g/1) a 1 ml Cerstvé ptipraveného roztoku dithiolu
R (5 g/l) v ethanolu R a ziedi se vodou R na 50 ml. Po 15 min neni zbarveni roztoku intenzivnéjsi
nez zbarveni porovnavaciho roztoku ptipravené¢ho soucasné stejnym zptisobem za pouziti 10 ml
roztoku kyseliny sirové R (200 ml/1) a 6 ml zakladniho roztoku cinu (5 ug Sn/mi) (30 ng/g).

Stanoveni obsahu polyvinylchloridu

K 0,500 g se ptida 30 ml tetrahydrofuranu R a zahtiva se 10 min za michani na vodni 1azni v
digestoti. Material se zcela rozpusti. Za michani se po kapkach ptida 60 ml methanolu R, vznika
zrnita sraZzenina polyvinylchloridu. Ponecha se stat nékolik minut a pokracuje se v ptidavanimetha-
nolu R, dokud se tvofi srazenina. Pouzitim tfi malych davek methanclu R se srazenina pievede na
filtr ze slinutého skla (40) a proplachne se. Filtr se srazeninou se vysusi do konstantni hmotnosti
pti 60 °C a zvazi se.
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3.1.3 Polyolefiny

Ziskavaji se polymerizaci ethylenu nebo propylenu nebo kopolymerizaci téchto latek nejvyse
s 20 % vyssich homologt (C, az C,,) nebo karboxylovych kyselin nebo esterd. Urc¢ité materialy
mohou byt smési polyolefinil.

Mohou obsahovat nejvyse tfi stabilizatory, jedno nebo nékolik maziv nebo separacnich ¢inidel
a také oxid titanicity jako zneprihlednujici ¢inidlo, pokud je tieba uchovavanou latku chranit pred
svétlem.

Vsechny tyto piisady se vybiraji z pfipojeného seznamu, ktery urcuje pro kazdy vyrobek
nejvyssi povoleny obsah a piislusnou metodu kontroly. Seznam piisad obsazenych v materidlu musi
vyrobce uzivateli sdélit.

Tento text se vztahuje na vSechny polyolefiny urcené pro lékaiské a farmaceutické ucely
s vyjimkou materiald, jejichZ pouziti je jiz popsano v textech lékopisu.

Vlastnosti

Préasek, kulicky, granule nebo folie razné tloustky. Jsou prakticky nerozpustné ve vodé,
v ethanolu, v hexanu a v methanolu, za horka jsou dobfe rozpustné v aromatickych uhlovodicich.
M¢knou pfi teplotach 90 °C az 150 °C. Hoti modrym plamenem s pachem po parafinu.

Zkousky totoznosti

A. K 0,25 g se ptida 10 ml foluenu R a vati se asi 15 min pod zpétnym chladicem. Nékolik kapek
ziskaného roztoku se nanese na desticku chloridu sodného a rozpoustédlo se odpati v susarnée
pii 80 °C. Zm¢fi se infracervené absorpéni spektrum (2.2.24). Spektrum zkouseného materialu
vykazuje maxima zv1a§té pii 2920 cm™, 2850 cm™, 1475 cm™, 1465 cm™, 1380 cm™, 1170 cm™,
737 cm™a 722 ecm’'; ziskané spektrum se shoduje se spektrem materialu zvoleného podle typu
zkouSeného vzorku. Jestlize je zkouSeny material ve formé folii, 1ze ptimo zméfit spektrum
odfiznutého kousku o vhodné velikosti.

B. Dopliikové zkousky, viz Zkousky na Cistotu, odpovidajici piitomnym piisadam jsou zaroven
zkouskami totoZnosti.

C. Asi 20 mg se smichd v platinovém kelimku s 1 g hydrogensiranu draselného R a zahtiva se,
dokud uplné neroztaje. Po ochlazeni se ptida 20 ml kyseliny sirové zredené RS a mirn¢€ se
zahteje. Vysledny roztok se zfiltruje a k filtratu se ptida 1 ml kyseliny fosforecné R a 1 ml
peroxidu vodiku koncentrovaného R. Jestlize je latka zneprihlednéna oxidem titani¢itym, vznika
oranzovozluté zbarveni.

Zkousky na Cistotu

V pFipade potreby se vzorky zkouseného materialu narezou na kousky, jejichz nejvétsi rozmer
neprevySuje 1 cm.
Roztok S1. 25 g se prevede do barky z borokfemiCitého skla se zabrousenym hrdlem, piida se
500 ml vody R a vati se 5 h pod zpétnym chladi¢em. Necha se vychladnout a sleje se. Cést roztoku
se poneché pro zkousku Vzhled roztoku S1 a zbytek se zfiltruje filtrem ze slinutého skla (16)
Roztok S1 se pouzije do 4 h po priprave.
Roztok S2.2,0 g se pievedou do kuzelové bariky z borokfemicitého skla se zabrousenym hrdlem.
Ptida se 80 ml methanolu R a vaii se 1 h 30 min pod zpétnym chladiem za stalého michani.
Necha se ochladit na 60 °C a za stalého michani se ptida 120 ml methanolu K. Roztok se zfiltruje
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filtrem ze slinutého skla (16). Barika a filtr se vyplachnou 25 ml smési objemovych diltizoluenu R
a methanolu R (40 + 60), vyplachy se ptidaji k filtratu a ziedi se stejnym rozpoustédlem na 250 ml.
Ptipravi se kontrolni roztok.

Roztok S3. 100 g se ptevede do kuzelové bariky z borokiemicitého skla se zabrousenym hrdlem.
Ptida se 250 ml kyseliny chlorovodikové 0,1 mol/l RS a vaii se 1 h pod zpétnym chladicem za stalé-
ho michani. Neché se vychladnout a roztok se sleje.

Ziakladni zkousky
Vzhled roztoku S1. Roztok S1 je Ciry (2.2.1) a bezbarvy (2.2.2, Metoda II).

Kysele nebo zasadité reagujici latky. Ke 100 ml roztoku S1 se ptida 0,15 ml indikatoru smésne-
ho BMF RS. Ke zméné zbarveni na modré se spottebuje nejvyse 1,5 ml hydroxidu sodného
0,01 mol/l VS. Ke 100 ml roztoku S1 se ptida 0,2 ml oranze methylové RS. K dosazeni pocatku ba-
revného prechodu se spotiebuje nejvyse 1,0 ml kyseliny chlorovodikové 0,01 mol/l VS.

Absorbance (2.2.25). Absorbance roztoku S1 pii 220 nm az 340 nm je nejvyse 0,2 .

Redukujici latky. Ke 20 ml roztoku S1 se ptida 1 ml kyseliny sirové zredené RS a 20,0 ml manga-
nistanu draselného 0,002 mol/l VS. Vaii se pod zpétnym chladicem 3 min a rychle se ochladi. Prida
se 1 gjodidu draselného R a ihned se titruje thiosiranem sodnym 0,01 mol/l VS za pouziti 0,25 ml
Skrobu RS jako indikatoru. Provede se slepa zkouska. Rozdil mezi spotfebami odmérného roztoku
je nejvyse 2,0 ml.

Extrahovatelné tézké kovy (2.4.8). 12 ml roztoku S3 vyhovuje limitni zkouSce A na tézké kovy
(2 ng/g). Porovnavaci roztok se ptipravi za pouziti zékladniho roztoku clova (1 ug Pb/ml).

Siranovy popel (2.4.14). Nejvyse 1,0 %; stanovi se s 5,00 g. Tento limit neplati pro material zne-
pruhlednény oxidem titanicitym.

Dopliikové zkouSky

Vsechny tyto zkousky nebo jejich cast se provadeji pouze tehdy, jestlize je to opodstatneno uve-
denym sloZenim nebo pouZitim materialu.

Fenolické antioxidanty. Provede se kapalinova chromatografie (2.2.29).
Chromatograficky postup se obvykle provadi za pouZiti:
- nerezové ocelové kolony délky 0,25 m a vnitiniho praméru 4,6 mm naplnéné silikagelem oktade-
cylsilanizovanym pro chromatografii R (5 pm),
- mobilni faze, kterou jsou jednotlivé nasledujici smési:
- mobilni faze 1 pti pritoku 2 ml/min, kterd je smési objemovych diltivody K a acetonitrilu K (30
+70),
- mobilni faze 2 pti prutoku 1,5 ml/min, ktera je smési objemovych dilavody R, tetrahydrofura-
nu R a acetonitrilu K (10 + 30 + 60),
- mobilni faze 3 pti pratoku 1,5 ml/min, kterd je smési objemovych dila vody R, 2-propanclu R
a methanolu R (5 + 45 + 50),
- spektrofotometrického detektoru, 280 nm.
Chromatograficky systém musi zajistit:
- rozliSeni nejméné 8 mezi piky odpovidajicimi butylhydroxytoluenu R a stabilizatoru polymerii R1
s mobilni fazi 1,
- rozliSeni nejméné 2 mezi piky odpovidajicimi stabilizatoru polymeru R2 a stabilizatoru polyme-
rui R3 s mobilni fazi 2,
- rozliSeni nejméné 2 mezi piky odpovidajicimi stabilizatoru polymerii R4 a stabilizatoru polyme-
ru R9 s mobilni fazi 3.
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Zkouseny roztok S21. 50 ml roztoku S2 se odpafi ve vakuu pii 45 °C do sucha. Zbytek se rozpusti
v 5 ml smési stejnych objemovych dild acetonitrilu K a tetrahydrofuranu R. Piipravi se kontrolni
roztok z kontrolniho roztoku odpovidajiciho roztoku S2.
ZkousSeny roztok S22. 50 ml roztoku S2 se odpafi ve vakuu pti 45 °C do sucha. Zbytek se rozpusti
v 5 ml dichlormethanu R. Ptipravi se kontrolni roztok z kontrolniho roztoku odpovidajiciho roztoku
S2.

Z nasledujicich porovnavacich roztokii se pripravi pouze ty roztoky, které jsou potrebné pro
analyzu fenclickych antioxidantii uvedenych ve slozeni zkousené latky.

Forovnavaci roztok (a). 25,0 mg butylhydroxytoluenu R a 60,0 mg stabilizatoru polymerii R1 se
rozpusti v 10 ml smési stejnych objemovych dilt acetonitrilu R a tetrahydrofuranu R. 2 ml tohoto
roztoku se ziedi stejnym rozpoustédlem na 50 ml.

Forovnavaci roztok (b). 60,0 mg stabilizatoru polymerii K3 a 60,0 mg stabilizatoru polymerii R2
se rozpusti v 10 ml smési stejnych objemovych dill acetonitrilu K a tetrahydrofuranu R. 2 ml
tohoto roztoku se ztedi stejnym rozpoustédlem na 50 ml.

Forovnavaci roztok (c). 60,0 mg stabilizatoru polymerii R4 a 60,0 mg stabilizatoru polymerii R9
se rozpusti v 10 ml dichlormethanu K. 2 ml tohoto roztoku se ziedi stejnym rozpoustédlem na
50 ml.

Forovnavaci roztok (d). 25,0 mg butylhydroxytoluenu R se rozpusti v 10 ml smési stejnych objemo-
vych dill acetonitrilu R a tetrahydrofuranu K. 2 ml tohoto roztoku se ziedi stejnym rozpoustédlem
na 50 ml.

Forovnavaci roztok (e). 60,0 mg stabilizatoru polymeru RI se rozpusti v 10 ml smési stejnych obje-
movych dilt acetonitrilu R a tetrahydrofuranu R. 2 ml tohoto roztoku se ziedi stejnym rozpoustéd-
lem na 50 ml.

Forovnavaci roztok (f). 60,0 mg stabilizatoru polymerii R5 se rozpusti v 10 ml smési stejnych obje-
movych dil acetonitrilu R a tetrahydrofuranu R. 2 ml tohoto roztoku se ziedi stejnym rozpoustéd-
lem na 50 ml.

Forovnavaci roztok (g). 60,0 mg stabilizatoru polymerii K3 se rozpusti v 10 ml smési stejnych obje-
movych dill acetonitrilu R a tetrahydrofuranu R. 2 ml tohoto roztoku se zfedi stejnym rozpoustéd-
lem na 50 ml.

Forovnavaci roztok (h). 60,0 mg stabilizatoru polymeru R2 se rozpusti v 10 ml smési stejnych obje-
movych dilli acetonitrilu R a tetrahydrofuranu R. 2 ml tohoto roztoku se ziedi stejnym rozpoustéd-
lem na 50 ml.

Forovnavaci roztok (i). 60,0 mg stabilizatoru polymerit R4 se rozpusti v 10 ml dichlormethanu R.
2 ml tohoto roztoku se ziedi stejnym rozpoustédlem na 50 ml.

Forovnavaci roztok (j). 60,0 mg stabilizatoru polymerii R9 se rozpusti v 10 ml dichlormethanu R.
2 ml tohoto roztoku se zfedi stejnym rozpoustédlem na 50 ml.

Jestlize zkousSena latka obsahuje butylhydroxytoluen R nebo stabilizator polymeru R1, pouzije
se mobilni faze 1 a nasttikne se 20 pl roztoku S21, 20 ul odpovidajiciho kontrolniho roztoku, 20 pl
porovnavaciho roztoku (a) a bud’ 20 pl roztoku (d), nebo (e), nebo 20 pl roztokt (d) a (e).

Jestlize zkouSena latka obsahuje jeden nebo vice néasledujicich antioxidantt:
stabilizator polymeru R2,
stabilizator polymerii K3,
stabilizator polymeri R4,
stabilizator polymeru RS,
stabilizator polymeri R9,
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pouzije se mobilni faze 2 a nastiikne se 20 pl roztoku S21, 20 ul odpovidajiciho kontrolniho rozto-
ku, 20 pul porovnavaciho roztoku (b) a 20 pl kazdého porovnavaciho roztoku antioxidantu v tomto
seznamu, ktery je uveden ve sloZeni zkouSené latky.

Jestlize zkousSena latka obsahuje stabilizator polymerit R4 nebo stabilizator polymerii R9 nebo
oba tyto stabilizatory, pouzije se mobilni faze 3 a nastiikne se 20 pl roztoku S22, 20 pl odpovidaji-
ciho kontrolniho roztoku, 20 pl porovnavaciho roztoku (c) a bud’ 20 ul porovnavaciho roztoku (1),
nebo (j), nebo 20 ul roztoki (i) a (j).

Ve vSech piipadech se chromatogram zaznamenava po dobu 30 min; chromatogramy odpovida-
jici roztokiim S21 a S22 maji pouze piky antioxidantli uvedenych ve slozeni a mensi piky, které se
také objevuji na chromatogramech odpovidajicich kontrolnim roztokiim. Plochy piki roztokt S2 1
a S22 jsou mensi nez odpovidajici plochy pikd na chromatogramech porovnavacich roztoki (d) az
-

Nefenolické antioxidanty. Provede se tenkovrstva chromatografie (2.2.27) za pouziti vrstvy silika-
gelu GF,s,R.

Zkouseny roztok S23. 100 ml roztoku S2 se odpafi ve vakuu pii 45 °C do sucha. Odparek se rozpus-
ti ve 2 ml dichlormethanu ckyseleném R.

Forovnavaci roztok (k). 60 mg stabilizatoru polymerii R6 se rozpusti v 10 ml dichlormethanu R.
2 ml roztoku se ziedi dichlormethanem okyselenym Rna 10 ml.

Forovnavaci roztok (1). 60 mg dioktadecyldisulfidu R se rozpusti v 10 ml dichlormethanu R. 2 ml
roztoku se ziedi dichlormethanem ckyselenym Rna 10 ml.

Forovnavaci roztok (m). 60 mg stabilizatoru polymeru R7 se rozpusti v 10 ml dichlormethanu R.
2 ml roztoku se ztedi dichlormethanem ckyselenym Rna 10 ml.

Forovnavaci roztok (n). 60 mg stabilizatoru polymeru K8 se rozpusti v 10 ml dichlormethanu R.
2 ml roztoku se ziedi dichlormethanem ckyselenym Rna 10 ml.

Forovnavaci roztok (o). 60 mg stabilizatoru polymeru R7 a 60 mg stabilizatoru polymerii RS se
rozpusti v 10 ml dichlormethanu R. 2 ml roztoku se ziedi dichlormethanem ckyselenym Kna 10 ml.

Na vrstvu se nanese oddélen¢ 20 ul zkouseného roztoku S23, 20 ul porovnavaciho roztoku (o)
a po 20 ul porovnavacich roztoka odpovidajicich vS§em fenolickym a nefenolickym antioxidantim
zminénym v typovém sloZeni zkouSeného materialu. Vyviji se hexanem R po draze 18 cm. Necha
se ususit a vyviji se podruhé dichlormethanem Rpo draze 17 cm. Vrstva se necha ususit a pozoruje
se v ultrafialovém svétle pii 254 nm. Postiika se jodem v lihu RS a po 10 min az 15 min se pozoruje
v ultrafialovém svétle pti 254 nm. Zadna skvrna na chromatogramu zkouseného roztoku S23 neni
intenzivnéj$i nez skvrny na odpovidajicich polohach na chromatogramech porovnavacich roztoki.
Zkousku lze hodnotit, jestliZze na chromatogramu porovnédvaciho roztoku (o) jsou dvé zietelné od
sebe oddélené skvrny.

Amidy a stearany. Provede se tenkovrstva chromatografie (2.2.27) za pouziti dvou desek s vrstvou
silikagelu GF,s,R.

Zkouseny roztok. Roztok S23.

Forovnavaci roztok (p). 20 mg kyseliny stearové R se rozpusti v 10 ml dichlormethanu R.
Forovnavaci roztok (q). 40 mg oleamidu K se rozpusti ve 20 ml dichlormethanu R.
Forovnavaci roztok (r). 40 mg erukamidu R se rozpusti ve 20 ml dichlormethanu R.

Na dvé vrstvy se nanese po 10 pl roztoku S23. Na prvni vrstvu se nanese 10 pl porovnavaciho
roztoku (p) a na druhou vrstvu se nanese po 10 pl porovnéavacich roztoku (q) a (r).

Prvni vrstva se vyviji smési objemovych dila ethanclu R a trimethylpentanu R (25 + 75) po
draze 10 cm. Vrstva se ususi na vzduchu, postiika se roztokem dichlorfenclindofenclatu sodného R
(2 g/l) v ethanolu R a zahtiva se v susarn¢ nékolik minut pti 120 °C, dokud se skvrny nevybarvi.
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Skvrny odpovidajici kyseling stearové na chromatogramu zkouseného roztoku S23 maji shodnou
polohu (R; asi 0,5), ale nejsou intenzivnéjsi nez skvrna se stejnou polohou na chromatogramu
porovnavaciho roztoku (p).

Druha vrstva se vyviji hexanem R po draze 13 cm. Vrstva se ususi na vzduchu a znovu se vyviji
smési objemovych dila methanolu R a dichlormethanu R (5 + 95) po draze 10 cm. Vrstva se necha
ususit a postiika se roztokem kyseliny fosfomolybdenové R (40 g/1) v ethanolu R. Zahtivé se v
susarné pii 120 °C, dokud se skvrny nevybarvi. Skvrny na chromatogramu zkouseného roztoku S23
odpovidajici erukamidu nebo oleamidu maji shodnou polohu (K rasi 0,2) s odpovidajicimi skvrnami
na chromatogramech porovnavacich roztokt (q) a (r), ale nejsou intenzivngjsi.

Latky rozpustné v hexanu. 1,00 g se pievede do 250ml kuZzelové baiiky z borokiemicitého skla
se zabrouSenym hrdlem. Ptida se 100 ml hexanu R a vaii se za stalého michéani 4 h pod zpétnym
chladi¢em. Ochladi se v ledové vodé¢ a rychle se zfiltruje ptes filtr ze slinutého skla (16) (doba
filtrace musi byt kratsi nez 5 min, v pripade potreby miize byt filtrace urychlena pretlakem), teplota
filtrovaného roztoku se udrzuje blizko 0 °C. 20 ml filtratu v predvazené sklenéné misce se odpari
na vodni l4zni. Odparek se susi 1 h v susarné pii 100 °C az 105 °C. Hmotnost zbytku je v rozmezi
10 % od hmotnosti zbytku typového vzorku a je nejvyse 5 %.

Extrahovatelny hlinik. Nejvyse 1 ug Al/g; stanovi se atomovou absorp¢ni spektrometrii (2.2.23,
Metoda ).

ZkousSeny roztok. 100 ml roztoku S3 se na vodni 14zni odpafi do sucha. Odparek se rozpusti ve 2 ml
kyseliny chlorovodikové K a tento roztok se ziedi kyselinou chlorovodikovou 0,1 mol/l RSna 10 ml.
Forovnavaci roztoky. Piipravi se za pouziti zakladniho roztoku hliniku (200 ug Al/ml) ziedénim
kyselinou chlorovodikovou 0,1 mol/l RS.

Zméfti se absorbance pii 309,3 nm za pouziti hlinikové lampy s dutou katodou jako zdroje zareni
a plamene oxid dusny-acetylen.

Extrahovatelny titan. Nejvyse 1 pug Ti/g; stanovi se atomovou absorp¢ni spektrometrii (2.2.23,
Metoda I).

ZkousSeny roztok. 100 ml roztoku S3 se na vodni lazni odpati do sucha. Zbytek se rozpusti ve 2 ml
kyseliny chlorovodikové K a tento roztok se ziedi kyselinou chlorovodikovou 0,1 mol/l RSna 10 ml.
Forovnavaci roztoky. Pripravi se ze zakladniho roztoku titanu (100 ug Ti/ml) ztedénim kyselinou
chlorovodikovou 0,1 mol/l RS.

Zméfti se absorbance pii 364,3 nm za pouziti titanové lampy s dutou katodou jako zdroje zafeni
a plamene oxid dusny-acetylen.

Extrahovatelny zinek. Nejvyse 1 ug Zn/g; stanovi se atomovou absorp¢ni spektrometrii (2.2.23,
Metoda I).

Zkouseny roztok. Roztok S3.
Forovnavaci roztoky. Ptipravi se ze zakladniho roztoku zinku (10 ug Zn/ml) ztedénim kyselinou
chlorovodikovou 0,1 mol/l KS.

Zméii se absorbance pii 213,9 nm za pouziti zinkové lampy s dutou katodou jako zdroje zateni
a plamene vzduch-acetylen.
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Prisady

- Butylhydroxytoluen R, nejvyse 0,125 %,

- dioktadecyldisulfid R, nejvyse 0,3 %,

- stabilizator polymeri R1, nejvyse 0,3 %,

- stabilizator polymerii R2, nejvyse 0,3 %,

- stabilizator polymerii R3, nejvyse 0,3 %,

- stabilizator polymerit R4, nejvyse 0,3 %,

- stabilizator polymerit RS, nejvyse 0,3 %,

- stabilizator polymerii R6, nejvyse 0,3 %,

- stabilizator polymeru R7, nejvyse 0,3 %,

- stabilizator polymerit R8, nejvyse 0,3 %,

- stabilizator polymeru R9, nejvyse 0,3 %.
Celkovy obsah shora uvedenych antioxidacnich ptisad je nejvyse 0,3 %.

- Hydrotalcit, nejvyse 0,5 %,

- alkanamidy, nejvyse 0,5 %,

- alkenamidy, nejvyse 0,5 %,

- kfemicitan sodno-hlinity, nejvyse 0,5 %,

- oxid kfemicity, nejvyse 0,5 %,

- benzoan sodny, nejvyse 0,5 %,

- estery nebo soli mastnych kyselin, nejvyse 0,5 %,

- fosfore¢nan sodny, nejvyse 0,5 %,

- parafinovy olej, nejvyse 0,5 %,

- oxid zine¢naty, nejvyse 0,5 %,

- mastek, nejvyse 0,5 %,

- stearan vapenaty nebo stearan zine¢naty nebo jejich smés, nejvyse 0,5 %,

- oxid titani€ity, nejvyse 4 %.

3.1.4 Polyethylen bez prisad pro obaly parenteralnich a o¢nich piipravku

Ziskava se polymeraci ethylenu za vysokého tlaku a pfitomnosti kysliku nebo iniciatorti vzniku
volnych radikali jako katalyzatoru.

Vlastnosti

Kulicky, granule nebo prisvitné félie rizné tlouStky. Je prakticky nerozpustny ve vod¢, dobie
rozpustny za horka v aromatickych uhlovodicich, prakticky nerozpustny v ethanolu, v hexanu a
v methanolu. Mékne pii teplotach nad 65 °C.

Relativni hustota (2.2.5) materialu je 0,910 az 0,937.

ZKkousky totoznosti

A. K 0,25 g se ptida 10 ml toluenu R a vati se asi 15 min pod zpétnym chladi¢em. Nékolik kapek
roztoku se nanese na desticku chloridu sodného a rozpoustédlo se odpaii v susarné pii 80 °C.
Zméfi se infracervené absorpcni spektrum (2.2.24). Spektrum vykazuje absorpéni maxima pii
2920 cm™ a2 2850 cm™, 1465 cm!, 730 cm!, 720 cm'; ziskané spektrum se shoduje se spektrem
materidlu zvoleného podle typu vzorku. Jestlize je zkouSeny materidl ve formée folie, 1ze ptimo
zméfit spektrum odfiznutého kousku o vhodné velikosti.

B. Zkouska Piisady, viz ZkouSky na Cistotu, je zaroven zkouskou totoznosti.
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Zkousky na Cistotu

V pripadé potreby se material nareze na kousky, jejichz nejvétsi rozmer neprevysuje 1 cm.
Roztok S1. 25 g se prevede do bariky z borokifemicitého skla se zabrousenym hrdlem, ptida se
500 ml vody R a vaii se 5 h pod zpétnym chladi¢em. Necha se ochladit, sleje se a ¢ast roztoku se
ponecha pro zkousku vzhledu. Zbytek se zfiltruje filtrem ze slinutého skla (16). Roztok S1 se
pouzije nejdéle do 4 h od pripravy.
Roztok S2. 2 g se ptfevedou do baiiky z borokfemicitého skla se zabrouSenym hrdlem. Pida se
80 ml toluenu R a vati se 1 h 30 min pod zpétnym chladi¢em za stalého michéani. Ochladi se na
60 °C a za stalého michani se ptida 120 ml methanclu R. Roztok se zfiltruje filtrem ze slinutého
skla (16). Barika a filtr se promyji 25 ml smési 40 ml toluenu R a 60 ml methanolu R, promyvaci
tekutina se pfida k filtratu a zfedi se stejnou smési rozpoustédel na 250 ml. Ptipravi se kontrolni
roztok.

Roztok S3. 100 g se pievede do baiiky z borokifemicitého skla se zabrouSenym hrdlem. Pfida se
250 ml kyseliny chlorovodikove 0,1 mol/l RS a vati se 1 h pod zpétnym chladi¢em za stdlého micha-
ni. Roztok se nechd ochladit a sleje se.

Vzhled roztoku S1. Roztok je Ciry (2.2.1) a bezbarvy (2.2.2, Metoda II).

Kysele nebo zasadité reagujici latky. Ke 100 ml roztoku S1 se ptida 0,15 ml indikatoru smésného
EBMF RS. Ke zméné zbarveni na modré se spotiebuje nejvyse 1,5 ml hydroxidu sodného
0,01 mol/l VS. Ke 100 ml roztoku S1 se pfida 0,2 ml oranze methylové KS. K dosazeni po¢atku
barevného prechodu se spotiebuje nejvyse 1,0 ml kyseliny chlorovodikové 0,01 mol/l VS.

Absorbance (2.2.25). Absorbance roztoku S1 pii 220 nm az 350 nm je nejvyse 0,2.

Redukujici latky. Ke 20 ml roztoku S1 se ptida 1 ml kyseliny sirové zredené RS a 20,0 ml manga-
nistanu draselného 0,002 mol/l VS. Vaii se pod zpétnym chladicem 3 min a rychle se ochladi. Piida
se 1 gjodidu draselného R a ihned se titruje thiosiranem sodnym 0,01 mol/l VS za pouziti 0,25 ml
Skrobu RS jako indikatoru. Provede se slepa zkouska. Rozdil mezi spotfebami titraéniho roztoku
je nejvyse 0,5 ml.

Latky rozpustné v hexanu. 1,00 g se prevede do 250ml bariky z borokiemicitého skla se zabrouse-
nym hrdlem. Pfidd se 100 ml hexanu R a vafi se 4 h pod zpétnym chladi¢em za stdlého michani.
Ochladi se v ledové vod¢ a rychle se zfiltruje filtrem ze slinutého skla (16), teplota roztoku se
udrzuje na 0 °C. (Doba filtrace nema prekrocit 5 min; pokud je treba, zrychli se filtrace pretlakem.)
20 ml filtratu v predvazené sklenéné misce se odpafi na vodni lazni do sucha. Zbytek se susi 1 h
pii 100 °C az 105 °C. Hmotnost zbytku se nelisi o vice nez 10 % od typového vzorku a neptevysu-
je 5 %.

Prisady. Provede se tenkovrstva chromatografie (2.2.27) za pouziti vrstvy silikagelu G R.

Zkouseny roztok. 50 ml roztoku S2 se odpafi za vakua pii 45 °C do sucha. Odparek se ziedi 25 ml
dichlormethanu K. Ptipravi se kontrolni roztok z kontrolniho roztoku odpovidajiciho roztoku S2.
Forovnavaci roztok. 20 mg dicktadecyldisulfidu K a 20 mg stabilizatoru polymerii K1 se rozpusti
v dichlormethanu R a ztedi dichlormethanem Rna 10 ml.

Na vrstvu se oddélené nanese po 10 pl obou roztoktli a vyviji se hexanem K po draze 13 cm.
Necha se ususit na vzduchu a vyviji se podruhé smési objemovych dilt methanolu R a dichlor-
methanu K (5 + 95) po draze 10 cm. Ususi se na vzduchu a posttika se roztokem kyseliny fosfom-
olybdenové R (40 g/1) v lihu 96% R a zahtiva se pii 120 °C do objeveni skvrny na chromatogramu
porovnavaciho roztoku. Na chromatogramu zkouSeného roztoku nejsou zadné skvrny, kromé
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skvrny, ktera mize byt na ¢ele rozpoustédla z prvniho vyvijeni a ktera odpovida oligomeriim. Ne-
ptihlizi se ke skvrnam odpovidajicim skvrnam na chromatogramu kontrolniho roztoku. Na chroma-
togramu porovnavaciho roztoku jsou dvé zieteln€ odd€lené skvrny.

Extrahovatelné tézké kovy (2.4.8). 12 ml roztoku S3 vyhovuje limitni zkouSce A na tézké kovy
(2,5 ng/g). Porovnavaci roztok se ptipravi za pouziti zékladniho roztoku clova (1 ug FPb/ml).

Siranovy popel (2.4.14). Nejvyse 0,2 %; stanovi se s 5,0 g zkouSeného materialu.

3.1.5 Polyethylen s prisadami pro obaly parenteralnich a o¢nich pfipravku

Ziskava se polymerizaci ethylenu za tlaku v pfitomnosti katalyzatoru nebo kopolymerizaci ethy-
lenu s nejvyse 20 % vysSich alkenovych homologt (C; az Cs).

Vlastnosti

Prasek, kulicky, granule nebo prisvitné folie rizné tloustky. Je prakticky nerozpustny ve vodé,
v ethanolu, v hexanu a v methanolu, dobte rozpustny v horkych aromatickych uhlovodicich. Mékne
pii teplotach mezi 70 °C az 140 °C.

Relativni hustota materialu (2.2.5) je 0,890 az 0,965.

Zkousky totoznosti

A. K 0,25 g se ptida 10 ml foluenu R a vati se asi 15 min pod zpétnym chladicem. Né&kolik kapek
roztoku se nanese na destiCku chloridu sodného a rozpoustédlo se odpafi v susarné pii 80 °C.
Zméti se infraCervené absorpéni spektrum (2.2.24). Spektrum vykazuje absorpéni maxima pfi
2920 cm™ az 2850 cm™, 1465 cm™, 1375 cm™, 1170 ecm™ 730 cm™, 720 ecm™; ziskané spektrum
je shodné se spektrem materialu zvoleného podle typu vzorku. Jestlize je zkouSeny material ve
formé folie, 1ze piimo zméfit spektrum odiiznutého kousku o vhodné velikosti.

B. Dopliikové zkousky odpovidajici pfitomnym ptisadam, viz Zkousky na Cistotu, jsou zaroven
zkouSkami totoZnosti.

Zkousky na Cistotu

V pripade potreby se materidl nareze na kousky, jejichz nejvétsi rozmer neprevysuje 1 cm.
Roztok S1. 25 g se ptevede do bariky z borokiemicitého skla se zabrousenym hrdlem, ptida se
500 ml vody R a vaii se 5 h pod zpétnym chladi¢em. Necha se ochladit, sleje se a ¢ast roztoku se
ponecha pro zkousku vzhledu. Zbytek se zfiltruje filtrem ze slinuté¢ho skla (16). Roztok S1 se pouZi-
je nejdéle do 4 h od pripravy.
Roztok S2. 2,0 g se ptfevedou do kuzelové batiky z borokiemicitého skla se zabrousenym hrdlem.
Ptida se 80 ml to/uenu R a vati se 1 h 30 min pod zpétnym chladicem za stalého michani. Ochladi
se na 60 °C a za stalého michani se ptida 120 ml methanolu R. Roztok se zfiltruje filtrem ze slinuté-
ho skla (16). Barika a filtr se promyji 25 ml smési 40 ml toluenu K a 60 ml methanolu R, promyvaci
tekutina se prida k filtratu a zfedi se stejnou smési rozpoustédel na 250,0 ml. Piipravi se kontrolni
roztok.
Roztok S3. 100 g se ptevede do kuzelové baiiky z borokiemicitého skla se zabrouSenym hrdlem.
Prida se 250 ml kyseliny chlorovodikové 0,1 mol/l RS a vaii se 1 h pod zpétnym chladi¢em za
stalého michani. Roztok se necha ochladit a sleje se.
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Vzhled roztoku. Roztok S1 je Ciry (2.2.1) a bezbarvy (2.2.2, Metoda II).

Kysele nebo zasadité reagujici latky. Ke 100 ml roztoku S1 se ptida 0,15 ml indikatoru smesného
MEBF KS. Ke zméné zbarveni na modré se spotiebuje nejvyse 1,5 ml hydroxidu sodného
0,01 mol/l VS. Ke 100 ml roztoku S1 se ptida 0,2 ml oranze methylové KS. K dosazeni poc¢atku ba-
revného prechodu se spotiebuje nejvyse 1,0 ml kyseliny chlorovodikove 0,01 mol/l VS.

Absorbance (2.2.25). Absorbance roztoku S1 pii 220 nm az 350 nm je nejvyse 0,2.

Redukujici latky. Ke 20 ml roztoku S1 se ptida 1 ml kyseliny sirové zredené RS a 20,0 ml manga-
nistanu draselného 0,002 mol/l VS. Vaii se pod zpétnym chladicem 3 min a rychle se ochladi. Piida
se 1 g jodidu draselného R a ihned se titruje thiosiranem sodnym 0,01 mol/l VS za pouziti 0,25 ml
Skrobu RS jako indikatoru. Provede se slepa zkouska. Rozdil mezi spotfebami odmérného roztoku
pii titraci a slepé zkouSce je nejvyse 0,5 ml.

Latky rozpustné v hexanu. 1,00 g se ptrevede do 250ml kuzelové banky z borokiemicitého skla
se zabrouSenym hrdlem. Piid4 se 100 ml hexanu K a vaii se 4 h pod zpétnym chladicem za stalého
michani. Ochladi se v ledové vodé a rychle se zfiltruje filtrem ze slinutého skla (16), teplota roztoku
se udrzuje na 0 °C. (Doba filtrace nema prekrocit 5 min; pokud je treba, zrychli se filtrace
pretlakem.) 20 ml filtratu v predvazené sklenéné misce se odpaii na vodni lazni do sucha. Zbytek
se susi 1 h pti 100 °C az 105 °C. Hmotnost zbytku se nelisi o vice nez 10 % od typového vzorku
aje nejvyse 5 %.

Extrahovatelny hlinik. Nejvyse 1 pg Al/g; stanovi se atomovou emisni spektrometrii v argonové
plazmé (2.2.22, Metoda I).

Zkouseny roztok. Pouzije se roztok S3.
Forovnavaci roztoky. Pripravi se za pouZiti zakladniho roztoku hiliniku (200 ug Al/ml) ztedénim
kyselinou chlorovodikovou 0,1 mol/l RS.

MEéii se emisni intenzita pii 396,15 nm; pouzije se hodnota spektralniho pozadi pti 396,25 nm.
Oveéti se nepfitomnost hliniku v pouzité kyseliné chlorovodikové.

Extrahovatelny chrom. Nejvyse 0,05 pg Cr/g; stanovi se atomovou emisni spektrometrii v argono-
vé plazmé (2.2.22, Metoda I).

Zkouseny roztok. Pouzije se roztok S3.
Forovnavaci roztoky. Ptipravi se za pouziti zakladniho roztoku chromu (100 ug Cr/ml) ziedénim
smési objemu kyseliny chlorovodikové R a vody R (2 + 8).
MEfi se emisni intenzita pii 205,55 nm; pouzije se hodnota spektralniho pozadi pti 205,50 nm.
Ovéfti se nepfitomnost chromu v pouzité kyseliné chlorovodikové.

Extrahovatelné tézké kovy (2.4.8). 12 ml roztoku S3 vyhovuje limitni zkouSce A na tézké kovy
(2,5 ng/g). Porovnavaci roztok se ptipravi za pouziti zékladniho roztoku olova (1 ug Fb/ml).

Extrahovatelny titan. Nejvyse 0,05 pg Ti/g; stanovi se atomovou emisni spektrometrii v argonové
plazmé (2.2.22, Metoda I).

Zkouseny roztok. Pouzije se roztok S3.
Forovnavaci roztoky. Piipravi se za pouziti zékladniho roztoku titanu (100 ug Ti/ml) ziedénim
kyselinou chlorovodikovou 0,1 mol/l RS.

ME¢fi se emisni intenzita pfi 336,12 nm; pouZzije se hodnota spektralniho pozadi pti 336,16 nm.
Ovéti se nepfitomnost titanu v pouzité kyselin€ chlorovodikové.

Extrahovatelny vanad. NejvySe 10 ug V/g; stanovi se atomovou emisni spektrometrii v argonové
plazmé (2.2.22, Metoda I).
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Zkouseny roztok. Pouzije se roztok S3.
Forovnavaci roztoky. Pipravi se za pouziti zékladniho roztoku vanadu (1 mg V/ml) ztedénim smési
objemovych dilt kyseliny chlorovodikové R a vody R (2 + 8).
ME¢ti se emisni intenzita pii 292,40 nm; pouzije se hodnota spektralniho pozadi pti 292,35 nm.
Ovéfti se nepfitomnost vanadu v pouzité kyseliné chlorovodikové.

Extrahovatelny zinek. Nejvyse 1 pg Zn/g; stanovi se atomovou absorp¢ni spektrometrii (2.2.23,
Metoda I).

Zkouseny roztok. PouZzije se roztok S3.
Forovnavaci roztoky. Pripravi se za pouziti zékladniho roztoku zinku (10 ug Zn/ml) ziedénim
kyselinou chlorovodikovou 0,1 mol/l RS.

Zm¢ii se absorbance pii 213,9 nm za pouZiti zinkové lampy s dutou katodou jako zdroje zateni
a plamene vzduch-acetylen.

Extrahovatelné zirkonium. Nejvyse 100 pg Zr/g; stanovi se atomovou emisni spektrometrii v ar-
gonove plazmé (2.2.22, Metoda I).

Zkouseny roztok. PouZzije se roztok S3.
Forovnavaci roztoky. Piipravi se za pouziti zékladniho roztoku zirkonia (1 ug Zr/ml) ziedénim
smési objemovych dilt kyseliny chlorovodikové R a vody R (2 + 8).
ME¢ii se emisni intenzita pii 343,82 nm; pouzije se hodnota spektralniho pozadi pti 343,92 nm.
Ov¢ri se nepritomnost zirkonia v pouzité kyseliné chlorovodikové.
Siranovy popel (2.4.14). Nejvyse 1,0 %; stanovi se s 5,0 g zkousSené latky. Tento limit se nevztahu-
je na zkouSeny material, u néhoz byl pouzit oxid titani¢ity k zneprtihlednéni materialu.

Dopliikové zkousky

Vsechny tyto zkousky nebo jejich Cdast se provadeji pouze tehdy, jestlize je to opodstatnéno
uvedenym slozenim zkouseného materialu.

Fenolické antioxidanty. Provede se kapalinova chromatografie (2.2.29).
Chromatograficky postup se obvykle provadi za pouziti:
- nerezové ocelové kolony délky 0,25 m a vnitiniho priiméru 4,6 mm naplnéné silikagelem cktade-
cylsilanizovanym pro chromatografii R (5 pm),
- mobilni faze, kterou jsou jednotlivé nasledujici smési:
- mobilni faze 1 pti pritoku 2 ml/min, kterd je smési objemovych dilt vody R a acetonitrilu R (30
+70),
- mobilni faze 2 pti prutoku 1,5 ml/min, ktera je smési objemovych dilavody R, tetrahydrofura-
nu R a acetonitrilu K (10 + 30 + 60),
- mobilni faze 3 pti pratoku 1,5 ml/min, ktera je smési objemovych dila vody R, 2-propanclu R
a methanolu R (5 + 45 + 50),
- spektrofotometrického detektoru, 280 nm.
Chromatograficky systém musi zajistit:
- rozliSeni nejméné 8 mezi piky odpovidajicimi butylhydroxytoluenu R a stabilizatoru polymeru R1
s mobilni fazi 1,
- rozliSeni nejméné 2 mezi piky odpovidajicimi stabilizatoru polymeru K2 a stabilizatoru polyme-
rit K3 s mobilni fazi 2,
- rozliSeni nejméné 2 mezi piky odpovidajicimi stabilizatoru polymerii R4 a stabilizatoru polyme-
ri R9 s mobilni fazi 3.
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Zkouseny roztok S21. 50,0 ml roztoku S2 se odpati ve vakuu pii 45 °C do sucha. Zbytek se rozpusti
v 5,0 ml smési stejnych objemovych dilt acetonitrilu R a tetrahydrofuranu K. Ptipravi se kontrolni
roztok z kontrolniho roztoku odpovidajiciho roztoku S2.

ZkousSeny roztok §22. 50,0 ml roztoku S2 se odpafi ve vakuu pii 45 °C do sucha. Odparek se roz-
pusti v 5,0 ml dichlormethanu K. Ptipravi se kontrolni roztok z kontrolniho roztoku odpovidajiciho
roztoku S2.

Z nasledujicich porovndvacich roztokii se pripravi pouze ty roztoky, které jsou potrebné pro
analyzu fenolickych antioxidantii uvedenych ve slozeni zkousené latky.

Forovnavaci roztok (a). 25,0 mg butylhydroxytoluenu R a 60,0 mg stabilizatoru polymerit R1 se
rozpusti v 10 ml smési stejnych objemovych dilt acetonitrilu R a tetrahydrofuranu K. 2,0 ml tohoto
roztoku se ziedi stejnym rozpoustédlem na 50,0 ml.

Forovnavaci roztok (b). 60,0 mg stabilizatoru polymerii K3 a 60,0 mg stabilizatoru polymerii R2
se rozpusti v 10 ml smési stejnych objemovych dilt acetonitrilu K a tetrahydrofuranu R. 2,0 ml
tohoto roztoku se ziedi stejnym rozpoustédlem na 50,0 ml.

Forovnavaci roztok (c). 60,0 mg stabilizatoru polymeru R4 a 60,0 mg stabilizatoru polymeri R9
se rozpusti v 10 ml dichlormethanu R. 2,0 ml tohoto roztoku se zfedi stejnym rozpoustédlem na
50,0 ml.

Forovnavaci roztok (d). 25,0 mg butylhydroxytoluenu R se rozpusti v 10 ml smési stejnych objemo-
vych dilii acetonitrilu R a tetrahydrofuranu R. 2,0 ml tohoto roztoku se ziedi stejnym rozpoustéd-
lem na 50,0 ml.

Forovnavaci roztok (e). 60,0 mg stabilizatoru polymerit RI se rozpusti v 10 ml smési stejnych obje-
movych dila acetonitrilu R a tetrahydrofuranu K. 2,0 ml tohoto roztoku se zfedi stejnym rozpous-
tédlem na 50,0 ml.

Forovnavaci roztok (f). 60,0 mg stabilizatoru polymerit RS se rozpusti v 10 ml smési stejnych obje-
movych dila acetonitrilu R a tetrahydrofuranu K. 2,0 ml tohoto roztoku se zfedi stejnym rozpous-
tédlem na 50,0 ml.

Forovnavaci roztok (g). 60,0 mg stabilizatoru polymeru K3 se rozpusti v 10 ml smési stejnych obje-
movych dila acetonitrilu R a tetrahydrofuranu K. 2,0 ml tohoto roztoku se zfedi stejnym rozpous-
tédlem na 50,0 ml.

Forovnavaci roztok (h). 60,0 mg stabilizatoru polymerii R2 se rozpusti v 10 ml smési stejnych obje-
movych dild acetonitrilu R a tetrahydrofuranu R. 2,0 ml tohoto roztoku se ziedi stejnym
rozpoustédlem na 50,0 ml.

Forovnavaci roztok (i). 60,0 mg stabilizatoru polymeru R4 se rozpusti v 10 ml dichlormethanu K.
2,0 ml tohoto roztoku se zfedi stejnym rozpoustédlem na 50,0 ml.

Forovnavaci roztok (j). 60,0 mg stabilizatoru polymerii R9 se rozpusti v 10 ml dichlormethanu R.
2,0 ml tohoto roztoku se ziedi stejnym rozpoustédlem na 50,0 ml.

Jestlize zkousSena latka obsahuje butylhydroxytoluen R nebo stabilizator polymeri RI1, pouZije
se mobilni faze 1 a nastiikne se 20 pl roztoku S21, 20 pl odpovidajiciho kontrolniho roztoku, 20 pl
porovnavaciho roztoku (a) a bud’ 20 pl roztoku (d), nebo (e), nebo 20 ul roztoka (d) a (e).

Jestlize zkousena latka obsahuje jeden nebo vice nasledujicich antioxidantu:
stabilizator polymeri R2,
stabilizator polymeru R3,
stabilizator polymerii R4,
stabilizator polymeri RS,
stabilizator polymeru R9,
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pouzije se mobilni faze 2 a nastiikne se 20 pl roztoku S21, 20 ul odpovidajiciho kontrolniho rozto-
ku, 20 pul porovnavaciho roztoku (b) a 20 pl kazdého porovnavaciho roztoku antioxidantu v tomto
seznamu, ktery je uveden ve sloZeni zkouSené latky.

Jestlize zkousSena latka obsahuje stabilizator polymerit R4 nebo stabilizator polymerii R9 nebo
oba tyto stabilizatory, pouzije se mobilni faze 3 a nastiikne se 20 pl roztoku S22, 20 pl odpovidaji-
ciho kontrolniho roztoku, 20 pl porovnavaciho roztoku (c) a bud’ 20 ul porovnavaciho roztoku (1),
nebo (j), nebo 20 ul roztoki (i) a (j).

Ve vSech piipadech se chromatogram zaznamenava po dobu 30 min; chromatogramy odpovida-
jici roztokiim S21 a S22 maji pouze piky antioxidantli uvedenych ve slozeni a mensi piky, které se
také objevuji na chromatogramech odpovidajicich kontrolnim roztokiim. Plochy piki roztokt S2 1
a S22 jsou mensi nez odpovidajici plochy pikd na chromatogramech porovnavacich roztoki (d) az
-

Nefenolické antioxidanty. Provede se tenkovrstva chromatografie (2.2.27) za pouziti vrstvy silika-
gelu GF,s,R.

Zkouseny roztok S23. 100 ml roztoku S2 se odpafi ve vakuu pii 45 °C do sucha. Odparek se rozpus-
ti ve 2 ml dichlormethanu ckyseleném R.

Forovnavaci roztok (k). 60 mg stabilizatoru polymerii R6 se rozpusti v 10 ml dichlormethanu R.
2 ml roztoku se ziedi dichlormethanem okyselenym Rna 10 ml.

Forovnavaci roztok (I). 60 mg dioktadecyldisulfidu R se rozpusti v 10 ml dichlormethanu R. 2 ml
roztoku se ziedi dichlormethanem ckyselenym Rna 10 ml.

Forovnavaci roztok (m). 60 mg stabilizatoru polymeru R7 se rozpusti v 10 ml dichlormethanu R.
2 ml roztoku se ztedi dichlormethanem ckyselenym Rna 10 ml.

Forovnavaci roztok (n). 60 mg stabilizatoru polymeru K8 se rozpusti v 10 ml dichlormethanu R.
2 ml roztoku se zfedi dichlormethanem ckyselenym Rna 10 ml.

Forovnavaci roztok (o). 60 mg stabilizatoru polymeru K7 a 60 mg stabilizatoru polymerii RS se roz-
pusti v 10 ml dichlormethanu R. 2 ml roztoku se ztedi dichlormethanem okyselenym Kna 10 ml.

Na vrstvu se nanese oddélen¢ 20 ul zkouseného roztoku S23, 20 ul porovnavaciho roztoku (o)
a po 20 ul porovnavacich roztoka odpovidajicich vS§em fenolickym a nefenolickym antioxidantim
zminénym v typovém sloZeni zkouSeného materialu. Vyviji se hexanem R po draze 18 cm. Necha
se uschnout a vyviji se podruhé dichlormethanem Rpo draze 17 cm. Vrstva se neché ususit a pozo-
ruje se v ultrafialovém svétle pti 254 nm. Postiika se jodem v lihu RS a po 10 min az 15 min se
pozoruje v ultrafialovém svétle p¥i 254 nm. Zadna skvrna na chromatogramu zkouseného rozto-
ku S23 neni intenzivnéj$i nez skvrny na odpovidajicich polohdch na chromatogramech porovnéva-
cich roztokl. Zkousku Ize hodnotit, jestlize na chromatogramu porovnavaciho roztoku (o) jsou dvé
zieteln€ od sebe oddélené skvrny.

Amidy a stearany. Provede se tenkovrstva chromatografie (2.2.27) za pouziti dvou desek s vrstvou
silikagelu GF,s,R.

Zkouseny roztok. Roztok S23.

Forovnavaci roztok (p). 20 mg kyseliny stearové R se rozpusti v 10 ml dichlormethanu R.
Forovnavaci roztok (q). 40 mg oleamidu K se rozpusti ve 20 ml dichlormethanu R.
Forovnavaci roztok (r). 40 mg erukamidu R se rozpusti ve 20 ml dichlormethanu R.

Na dvé vrstvy se nanese po 10 pl roztoku S23. Na prvni vrstvu se nanese 10 pl porovnavaciho
roztoku (p) a na druhou vrstvu se nanese po 10 pl porovnavacich roztokt (q) a (r).

Prvni vrstva se vyviji smési objemovych dila ethanolu R a trimethylpentanu R (25 + 75) po dré-
ze 10 cm. Vrstva se ususi na vzduchu, postiika se roztokem dichlorfenclindofenclatu sodného R
(2 g/l) v ethanolu R a zahtiva se v susarné nékolik minut pii 120 °C, dokud se skvrny nevybarvi.
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Skvrny odpovidajici kyseling stearové na chromatogramu zkouseného roztoku S23 maji shodnou
polohu (K asi 0,5), ale nejsou intenzivnéjsi nez skvrna se stejnou polohou na chromatogramu po-
rovnavaciho roztoku (p).

Druhd vrstva se vyviji hexanem R po draze 13 cm. Vrstva se ususi na vzduchu a znovu se vyviji
smési objemovych dila methanolu R a dichlormethanu R (5 + 95) po draze 10 cm. Vrstva se necha
ususit a postiikd se roztokem kyseliny fosfomolybdenové R (40 g/1) v ethanolu R. Zahtiva se v
susarné pii 120 °C, dokud se skvrny nevybarvi. Skvrny na chromatogramu zkouseného roztoku S23
odpovidajici erukamidu nebo oleamidu maji shodnou polohu (K asi 0,2) s odpovidajicimi skvrnami
na chromatogramech porovnavacich roztoki (q) a (r), ale nejsou intenzivnéjsi.

Prisady

- Butylhydroxytoluen R, nejvyse 0,125 %,

- dioktadecyldisulfid R, nejvyse 0,3 %,

- stabilizator polymeri R1, nejvyse 0,3 %,

- stabilizator polymeru R2, nejvyse 0,3 %,

- stabilizator polymerii R3, nejvyse 0,3 %,

- stabilizator polymerit R4, nejvyse 0,3 %,

- stabilizator polymerit RS, nejvyse 0,3 %,

- stabilizator polymerii R6, nejvyse 0,3 %,

- stabilizator polymeru R7, nejvyse 0,3 %,

- stabilizator polymeri R8, nejvyse 0,3 %,

- stabilizator polymeru R9, nejvyse 0,3 %.
Celkovy obsah shora uvedenych antioxida¢nich ptisad je nejvyse 0,3 %.

- Hydrotalcit, nejvyse 0,5 %,

- alkanamidy, nejvyse 0,5 %,

- alkenamidy, nejvyse 0,5 %,

- kfemicitan sodno-hlinity, nejvyse 0,5 %,

- oxid kfemicity, nejvyse 0,5 %,

- benzoan sodny, nejvyse 0,5 %,

- estery nebo soli mastnych kyselin, nejvyse 0,5 %,

- fosfore¢nan sodny, nejvyse 0,5 %,

- parafinovy olej, nejvyse 0,5 %,

- oxid zine¢naty, nejvyse 0,5 %,

- mastek, nejvyse 0,5 %,

- stearan vapenaty nebo stearan zine¢naty nebo jejich smes, nejvyse 0,5 %,

- oxid titani€ity, nejvyse 4 %.

3.1.6 Polypropylen pro obaly a uzavéry parenteralnich a o¢nich pripravku

Je to homopolymer propylenu nebo kopolymer propylenu s nejvyse 20 % ethylenu nebo smes
polypropylenu s nejvyse 20 % polyethylenu. Mtize obsahovat piisady.

Vlastnosti

Prasek, kulicky, granule nebo prisvitné folie rizné tloustky. Je prakticky nerozpustny ve vodé,
v ethanolu, v hexanu a v methanolu, dobfe rozpustny v horkych uhlovodicich. Mé&kne pfi teplotach
nad 120 °C.
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Zkousky totoznosti

A. K 0,25 g se ptidd 10 ml toluenu R a vati se asi 15 min pod zpétnym chladi¢em. Nékolik kapek
horkého roztoku se nanese na desticku chloridu sodného a rozpoustédlo se odpati v susarné pii
80 °C. Zm¢ti se infracervené absorpéni spektrum (2.2.24). Spektrum vykazuje absorpéni maxi-
ma pii 1375 cm™, 1170 cm™ 995 cm™, 970 cm™; ziskané spektrum se shoduje se spektrem mate-
rialu zvoleného podle typu vzorku. Jestlize je zkouSeny material ve forme folie, 1ze pfimo zméfit
spektrum odfiznutého kousku o vhodné velikosti.

B. Dopliikové zkousky odpovidajici pfitomnym piisadam, viz Zkousky na Cistotu, jsou zaroven
zkouskami totoznosti.

Zkousky na Cistotu

V pripadé potreby se material nareze na kousky, jejichz nejvétsi rozmer neprevysuje 1 cm.

Roztok S1. 25 g se ptevede do bariky z borokiemicitého skla se zabrousenym hrdlem, ptida se
500 ml vody R a vaii se 5 h pod zpétnym chladi¢em. Necha se ochladit, sleje se a ¢ast roztoku se
ponecha pro zkousku vzhledu. Zbytek se zfiltruje filtrem ze slinutého skla (16). Roztok S1 se
pouzije nejdeéle do 4 h od pripravy.
Roztok S2. 2,0 g se ptevedou do kuzelové baiiky z borokiemicitého skla se zabrousenym hrdlem.
Ptida se 80 ml toluenu R a vati se 1 h 30 min pod zpétnym chladi¢em za stalého michdni. Ochladi
se na 60 °C a za stalého michani se pfida 120 ml methanclu R. Roztok se zfiltruje filtrem ze slinuté-
ho skla (16). Barika a filtr se promyji 25 ml smési 40 ml toluenu K a 60 ml methanolu R, promyvaci
tekutina se prida k filtratu a zfedi se stejnou smési rozpoustédel na 250,0 ml. Ptipravi se kontrolni
roztok.

Roztok S3. 100 g se ptevede do kuzelové baiiky z borokiemicitého skla se zabrouSenym hrdlem.
Ptida se 250 ml kyseliny chlorovodikove 0,1 mol/l RS a vati se 1 h pod zpétnym chladi¢em za stalé-
ho michani. Roztok se necha ochladit a sleje se.

Vzhled roztoku. Roztok S1 neopalizuje intenzivnéji nez porovnavaci suspenze I (2.2.1) a je bez-
barvy (2.2.2, Metoda II).

Kysele nebo zasadité reagujici latky. Ke 100 ml roztoku S1 se ptida 0,15 ml indikatoru smésne-
ho BEMF KS. Ke zméné zbarveni na modré se spotiebuje nejvyse 1,5 ml hydroxidu sodného
0,01 mol/l VS. Ke 100 ml roztoku S1 se piida 0,2 ml oranze methylové KS. K dosazeni pocatku
barevného piechodu se spotiebuje nejvyse 1,0 ml kyseliny chlorovodikové 0,01 mol/l VS.

Absorbance (2.2.25). Absorbance roztoku S1 pii 220 nm az 350 nm je nejvyse 0,2.

Redukujici latky. Ke 20 ml roztoku S1 se ptida 1 ml kyseliny sirove ziedéné RS a 20,0 ml manga-
nistanu draselného 0,002 mol/l VS. Vaii se pod zpétnym chladicem 3 min a rychle se ochladi. Piida
se 1 gjodidu draselného R a ihned se titruje thiosiranem sodnym 0,01 mol/l VS za pouziti 0,25 ml
Skrobu RS jako indikatoru. Provede se slepa zkouska. Rozdil mezi spotfebami odmérného roztoku
je nejvyse 0,5 ml.

Latky rozpustné v hexanu. 1,00 g se prevede do 250ml kuzelové borokiemicité baiiky se zabrou-
Senym hrdlem. Piida se 100 ml hexanu K a vaii se 4 h pod zpétnym chladi¢em za stadlého michani.
Ochladi se v ledové vod¢ a rychle se zfiltruje filtrem ze slinutého skla (16), teplota roztoku se
udrzuje na 0 °C. (Doba filtrace nema prekrocit 5 min; pokud je treba, zrychli se filtrace pretlakem.)
20 ml filtratu v pfedvazené sklenéné misce se odpaii na vodni l4zni do sucha. Zbytek se susi 1 h
pii 100 °C az 105 °C. Hmotnost zbytku se nelisi o vice nez 10 % od typového vzorku a je nejvyse
5 %.
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Extrahovatelny hlinik. Nejvyse 1 pg Al/g; stanovi se atomovou emisni spektrometrii v argonové
plazmé (2.2.22, Metoda I).

Zkouseny roztok. Pouzije se roztok S3.
Forovnavaci roztoky. Pripravi se za pouziti zakladniho roztoku hliniku (200 ug Al/ml) ztedénim
kyselinou chlorovodikovou 0,1 mol/l RS.
ME¢fi se emisni intenzita pti 396,15 nm; pouzije se hodnota spektralniho pozadi pti 396,25 nm.
Ov¢éii se neptitomnost hliniku v pouzité kyselin¢€ chlorovodikové.

Extrahovatelny chrom. Nejvyse 0,05 pg Cr/g; stanovi se atomovou emisni spektrometrii v argono-
vé plazmé (2.2.22, Metoda I).

ZkousSeny roztok. Pouzije se roztok S3.
Forovnavaci roztoky. Pripravi se za pouziti zdkladniho roztoku chromu (100 ug Cr/ml) ztedénim
smeési objemovych dilt kyseliny chlorovodikové Ra vody R (2 + 8).
MEéii se emisni intenzita pii 205,55 nm; pouzije se hodnota spektralniho pozadi pti 205,50 nm.
Ov¢éii se neptitomnost chromu v pouzité kyseliné chlorovodikové.
Extrahovatelné tézké kovy (2.4.8). 12 ml roztoku S3 vyhovuje limitni zkouSce A na té¢zké kovy
(2,5 pg/g). Porovnavaci roztok se piipravi za pouziti zdkladniho roztoku olova (1 ug Pb/ml).

Extrahovatelny titan. Nejvyse 0,05 pg Ti/g; stanovi se atomovou emisni spektrometrii v argonové
plazmé (2.2.22, Metoda I).

Zkouseny roztok. Pouzije se roztok S3.
Forovnavaci roztoky. Pripravi se za pouziti zékladniho roztoku titanu (100 ug Ti/ml) ztedénim kyse-
linou chlorovodikovou 0,1 mol/l KS.
MEéii se emisni intenzita pii 336,12 nm; pouzije se hodnota spektralniho pozadi pti 336,16 nm.
Ov¢éii se nepfitomnost titanu v pouzité kyselin€ chlorovodikové.

Extrahovatelny vanad. Nejvyse 10 pug V/g; stanovi se atomovou emisni spektrometrii v argonové
plazmé (2.2.22, Metoda I).

Zkouseny roztok. Pouzije se roztok S3.
Forovnavaci roztoky. Pripravi se za pouziti zakladniho roztoku vanadu (1 mg V/ml) ziedénim smési
objemovych dila kyseliny chlorovodikové R a vody R (2 + 8).
MEéii se emisni intenzita pii 292,40 nm; pouzije se hodnota spektralniho pozadi pti 292,35 nm.
Ov¢éii se neptitomnost vanadu v pouzité kyselin¢ chlorovodikové.

Extrahovatelny zinek. NejvySe 1 ug Zn/g; stanovi se atomovou absorp¢ni spektrometrii (2.2.23,
Metoda I).

Zkouseny roztok. Pouzije se roztok S3.
Forovnavaci roztoky. Pripravi se za pouziti zakladniho roztoku zinku (10 ug Zn/ml) ztedénim kyseli-
nou chlorovodikovou 0,1 mol/l RS.

Zméii se absorbance pii 213,9 nm za pouziti zinkové lampy s dutou katodou jako zdroje zateni
a plamene vzduch-acetylen.
Siranovy popel (2.4.14). Nejvyse 1,0 %; stanovi se s 5,0 g zkouSené latky. Tento limit se nevztahu-
je na zkouseny materidl, u n€hoz byl pouzit oxid titani¢ity k zneprtihlednéni materidlu.
Dopliikové zkouSky

Vsechny tyto zkousky nebo jejich cast se provadeji pouze tehdy, jestlize je to opodstatnéno uve-
denym slozenim zkouseného materialu.
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Fenolické antioxidanty. Provede se kapalinova chromatografie (2.2.29).
Chromatograficky postup se obvykle provadi za pouziti:
- nerezove ocelové kolony délky 0,25 m a vnitiniho priiméru 4,6 mm naplnéné silikagelem cktade-
cylsilanizovanym pro chromatografii R (5 pm),
- mobilni faze, kterou jsou jednotlivé nasledujici smési:
- mobilni faze 1 pti pritoku 2 ml/min, ktera je smési objemovych dilti vody R a acetonitrilu R (30
+ 70),
- mobilni faze 2 pti pratoku 1,5 ml/min, ktera je smesi objemovych dilivody R, tetrahydrofura-
nu R a acetonitrilu K (10 + 30 + 60),
- mobilni faze 3 pti pratoku 1,5 ml/min, ktera je smési objemovych dila vody R, 2-propanclu R
a methanolu R (5 + 45 + 50),
- spektrofotometrického detektoru, 280 nm.
Chromatograficky systém musi zajistit:
- rozliseni nejméné 8 mezi piky odpovidajicimi butylhydroxytoluenu R a stabilizatoru polymeru R1
s mobilni fazi 1,
- rozliSeni neyjméné 2 mezi piky odpovidajicimi stabilizatoru polymeru K2 a stabilizatoru polyme-
rit R3 s mobilni fazi 2,
- rozliSeni nejméné 2 mezi piky odpovidajicimi stabilizatoru polymerii R4 a stabilizatoru polyme-
ri R9 s mobilni fazi 3.
Zkouseny roztok S21. 50,0 ml roztoku S2 se odpati ve vakuu pii 45 °C do sucha. Zbytek se rozpusti
v 5,0 ml smési stejnych objemovych dilt acetonitrilu R a tetrahydrofuranu R. Ptipravi se kontrolni
roztok z kontrolniho roztoku odpovidajiciho roztoku S2.
ZkousSeny roztok §22. 50,0 ml roztoku S2 se odpafi ve vakuu pii 45 °C do sucha. Odparek se roz-
pusti v 5,0 ml dichlormethanu K. Ptipravi se kontrolni roztok z kontrolniho roztoku odpovidajiciho
roztoku S2.

Z nasledujicich porovndvacich roztokii se pripravi pouze ty roztoky, které jsou potrebné pro
analyzu fenolickych antioxidantii uvedenych ve slozeni zkousené latky.

Forovnavaci roztok (a). 25,0 mg butylhydroxytoluenu R a 60,0 mg stabilizatoru polymerit R1 se
rozpusti v 10,0 ml smési stejnych objemovych dila acetonitrilu R a tetrahydrofuranu R. 2,0 ml
tohoto roztoku se ziedi stejnym rozpoustédlem na 50,0 ml.

Forovnavaci roztok (b). 60,0 mg stabilizatoru polymeri R3 a 60,0 mg stabilizatoru polymerit R2
se rozpusti v 10,0 ml smési stejnych objemovych dilt acetonitrilu R a tetrahydrofuranu R. 2,0 ml
tohoto roztoku se ziedi stejnym rozpoustédlem na 50,0 ml.

Forovnavaci roztok (c). 60,0 mg stabilizatoru polymeru R4 a 60,0 mg stabilizatoru polymeri R9
se rozpusti v 10,0 ml dichlormethanu R. 2,0 ml tohoto roztoku se ziedi stejnym rozpoustédlem na
50,0 ml.

Forovnavaci roztok (d). 25,0 mg butylhydroxytoluenu R se rozpusti v 10,0 ml smési stejnych obje-
movych dila acetonitrilu R a tetrahydrofuranu R. 2,0 ml tohoto roztoku se zfedi stejnym rozpous-
tédlem na 50,0 ml.

Forovnavaci roztok (e). 60,0 mg stabilizatoru polymeru R1 se rozpusti v 10,0 ml smési stejnych ob-
jemovych dilt acetonitrilu R a tetrahydrofuranu R. 2,0 ml tohoto roztoku se ziedi stejnym rozpous-
tédlem na 50,0 ml.

Forovnavaci roztok (f). 60,0 mg stabilizatoru polymerii RS se rozpusti v 10,0 ml smési stejnych ob-
jemovych dil acetonitrilu R a tetrahydrofuranu R. 2,0 ml tohoto roztoku se ziedi stejnym roz-
poustédlem na 50,0 ml.
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Forovnavaci roztok (g). 60,0 mg stabilizatoru polymerit R3 se rozpusti v 10,0 ml smési stejnych
objemovych dila acetonitrilu R a tetrahydrofuranu R. 2,0 ml tohoto roztoku se ziedi stejnym roz-
poustédlem na 50,0 ml.

Forovnavaci roztok (h). 60,0 mg stabilizatoru polymerit R2 se rozpusti v 10,0 ml smési stejnych
objemovych dila acetonitrilu R a tetrahydrofuranu R. 2,0 ml tohoto roztoku se ziedi stejnym roz-
poustédlem na 50,0 ml.

Forovnavaci roztok (i). 60,0 mg stabilizatoru polymerit R4 se rozpusti v 10,0 ml dichlormethanu R.
2,0 ml tohoto roztoku se zfedi stejnym rozpoustédlem na 50,0 ml.

Forovnavaci roztok (j). 60,0 mg stabilizatoru polymerti R9 rozpusti v 10,0 ml dichlormethanu R.
2,0 ml tohoto roztoku se zfedi stejnym rozpoustédlem na 50,0 ml.

Jestlize zkousena latka obsahuje butylhydroxytoluen R nebo stabilizator polymerit RI1, pouZije
se mobilni faze 1 a nastiikne se 20 pl roztoku S21, 20 ul odpovidajiciho kontrolniho roztoku, 20 pl
porovnavaciho roztoku (a) a bud’ 20 ul roztoku (d), nebo (e), nebo 20 ul roztoki (d) a (e).

Jestlize zkousena latka obsahuje jeden nebo vice nasledujicich antioxidantu:

- stabilizator polymeri R2,

- stabilizator polymeru R3,

- stabilizator polymerii R4,

- stabilizator polymeri RS,

- stabilizator polymeru R9,

pouzije se mobilni faze 2 a nastiikne se 20 pul roztoku S21, 20 ul odpovidajiciho kontrolniho rozto-
ku, 20 ul porovnavaciho roztoku (b) a 20 pl kazdého porovnavaciho roztoku antioxidantu v tomto
seznamu, ktery je uveden ve sloZeni zkouSené latky.

Jestlize zkouSena latka obsahuje stabilizator polymerii R4 nebo stabilizator polymeri R9 nebo
oba tyto stabilizatory, pouzije se mobilni faze 3 a nastiikne se 20 pl roztoku S22, 20 pl odpovidaji-
ciho kontrolniho roztoku, 20 ul porovnéavaciho roztoku (c) a bud’ 20 pl porovnéavaciho roztoku (i),
nebo (j), nebo 20 ul roztoka (i) a (j).

Ve vSech ptipadech se chromatogram zaznamenava po dobu 30 min; na chromatogramech
odpovidajicich roztokiim S21 a S22 jsou pouze piky antioxidantli uvedenych ve sloZeni a mensi
piky, které se také objevuji na chromatogramech odpovidajicich kontrolnim roztokim. Plochy pikt
roztokl S21 a S22 jsou mensi nez odpovidajici plochy pikli na chromatogramech porovnavacich
roztoku (d) az (j).

Nefenolické antioxidanty. Provede se tenkovrstva chromatografie (2.2.27) za pouziti vrstvy silika-
gelu GF,s,R.

Zkouseny roztok S23. 100,0 ml roztoku S2 se odpafii ve vakuu pii 45 °C do sucha. Odparek se roz-
pusti ve 2,0 ml dichlormethanu ckyseleném R.

Forovnavaci roztok (k). 60,0 mg stabilizatoru polymerii R6 se rozpusti v 10,0 ml dichlormethanu R.
2,0 ml roztoku se ziedi dichlormethanem okyselenym Rna 10,0 ml.

Forovnavaci roztok (1). 60,0 mg dicktadecyldisulfidu K se rozpusti v 10,0 ml dichlormethanu R.
2,0 ml roztoku se ztedi dichlormethanem cokyselenym KRna 10,0 ml.

FPorovnavaci roztok (m). 60,0 mg stabilizatoru polymerii R7 se rozpusti v 10,0 ml dichlor-
methanu R. 2,0 ml roztoku se ztedi dichlormethanem okyselenym Rna 10,0 ml.

Forovnavaci roztok (n). 60,0 mg stabilizatoru polymerii RS se rozpusti v 10,0 ml dichlormethanu R.
2,0 ml roztoku se ziedi dichlormethanem ckyselenym Rna 10,0 ml.

Forovnavaci roztok (o). 60,0 mg stabilizatoru polymerit R7 a 60,0 mg stabilizatoru polymerii RS
se rozpusti v 10,0 ml dichlormethanu R. 2,0 ml roztoku se ziedi dichlormethanem ckyselenym R
na 10,0 ml.
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Na vrstvu se nanese oddélené 20 ul zkouseného roztoku S23, 20 ul porovnavaciho roztoku (o)
a po 20 pl porovnéavacich roztok odpovidajicich vSem fenolickym a nefenolickym antioxidantim
zminénym v typovém sloZeni zkouSeného materialu. Vyviji se hexanem R po draze 18 cm. Necha
se ususit a vyviji se podruhé dichlormethanem R po draze 17 cm. Vrstva se necha ususit a pozoruje
se v ultrafialovém svétle pti 254 nm. Postiika se jodem v lihu RS a po 10 min az 15 min se pozoruje
v ultrafialovém svétle pti 254 nm. Zadna skvrna na chromatogramu zkouseného roztoku S23 neni
intenzivngj$i nez skvrny na odpovidajicich polohdch na chromatogramech porovnéavacich roztokd.
Zkousku lze hodnotit, jestlize na chromatogramu porovnavaciho roztoku (o) jsou dvé zietelné od
sebe oddélené skvrny.

Amidy a stearany. Provede se tenkovrstva chromatografie (2.2.27) za pouziti dvou desek s vrstvou
silikagelu GF,s, R.

Zkouseny roztok. Roztok S23.

Forovnavaci roztok (p). 20 mg kyseliny stearové R se rozpusti v 10 ml dichlormethanu R.
Forovnavaci roztok (q). 40 mg oleamidu R se rozpusti ve 20 ml dichlormethanu R.
Forovnavaci roztok (r). 40 mg erukamidu R se rozpusti ve 20 ml dichlormethanu R.

Na dvé vrstvy se nanese po 10 pl roztoku S23. Na prvni vrstvu se nanese 10 pl porovnavaciho
roztoku (p) a na druhou vrstvu se nanese po 10 pl porovnéavacich roztoku (q) a (r).

Prvni vrstva se vyviji smési objemovych dila ethanclu R a trimethylpentanu R (25 + 75) po
draze 10 cm. Vrstva se ususi na vzduchu, postiika se roztokem dichlorfenclindofenclatu sodného R
(2 g/l) v ethanolu R a zahtiva se v susarné n¢kolik minut pfi 120 °C, dokud se skvrny nevybarvi.
Skvrny odpovidajici kyselin€ stearové na chromatogramu zkouSeného roztoku S23 maji shodnou
polohu (K; asi 0,5), ale nejsou intenzivnéj$i nez skvrna se stejnou polohou na chromatogramu po-
rovnavaciho roztoku (p).

Druhd vrstva se vyviji hexanem K po draze 13 cm. Vrstva se ususi na vzduchu a znovu se vyviji
smési objemovych dila methanolu R a dichlormethanu R (5 + 95) po draze 10 cm. Vrstva se necha
ususit a postiika se roztokem kyseliny fosfomolybdenové R (40 g/l) v ethanclu R. Zahtiva se v
susarné pii 120 °C, dokud se skvrny nevybarvi. Skvrny na chromatogramu zkouSeného roztoku S23
odpovidajici erukamidu nebo oleamidu maji shodnou polohu (K rasi 0,2) s odpovidajicimi skvrnami
na chromatogramech porovnévacich roztoki (q) a (r), ale nejsou intenzivnéjsi.

Prisady

- Butylhydroxytoluen R, nejvyse 0,125 %,
- dioktadecyldisulfid R, nejvyse 0,3 %,

- stabilizator polymerii R1, nejvyse 0,3 %,
- stabilizator polymerit R2, nejvyse 0,3 %,
- stabilizator polymeri R3, nejvyse 0,3 %,
- stabilizator polymerii R4, nejvyse 0,3 %,
- stabilizator polymeri RS, nejvyse 0,3 %,
- stabilizator polymerit R6, nejvyse 0,3 %,
- stabilizator polymerii R7, nejvyse 0,3 %,
- stabilizator polymeri RS, nejvyse 0,3 %,
- stabilizator polymeru R9, nejvyse 0,3 %.

Celkovy obsah shora uvedenych antioxida¢nich ptisad je nejvyse 0,3 %.

- Hydrotalcit, nejvyse 0,5 %,

- alkanamidy, nejvyse 0,5 %,
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- alkenamidy, nejvyse 0,5 %,

- kfemicitan sodno-hlinity, nejvyse 0,5 %,

- oxid ktemicity, nejvyse 0,5 %,

- benzoan sodny, nejvyse 0,5 %,

- estery nebo soli mastnych kyselin, nejvyse 0,5 %,
- fosfore¢nan sodny, nejvyse 0,5 %,

- parafinovy olej, nejvyse 0,5 %,

- oxid zine¢naty, nejvyse 0,5 %,

- mastek, nejvyse 0,5 %,

- stearan vapenaty nebo stearan zine¢naty nebo jejich smes, nejvyse 0,5 %,
- oxid titaniCity, nejvyse 4 %.

3.1.7 Kopolymer ethylen-vinylacetat pro obaly a hadicky pripravki parenteralni
VYZivy

Kopolymer ethylen-vinylacetat, ktery vyhovuje nsledujicim pozadavkiim, je vhodny pro vyrobu
hadicek a oballi ptipravki parenterdlni vyzivy.
Vyrabi se kopolymeraci smési ethylenu a vinylacetatu. Materialy na obaly obsahuji nejvySe
25 % vinylacetatu v kopolymeru, materialy na hadicky obsahuji nejvyse 30 % vinylacetatu. Mohou
obsahovat nejvyse tii z téchto stabilizatorti:
- nejvyse 0,125 % butylhydroxytoluenu R,
- nejvyse 0,2 %:
- stabilizatoru polymerit R2,
- stabilizatoru polymerit K3,
- stabilizatoru polymerit R4,
- stabilizatoru polymerit R9.
MiiZe obsahovat:
- nejvyse 0,2 % oleamidu nebo erukamidu,
- nejvyse 0,5 % stearanu vapenatého nebo stearanu zine¢natého nebo nejvyse 0,5 % jejich smési,
- nejvyse 0,5 % uhli¢itanu vapenatého nebo nejvyse 0,5 % hydroxidu draselného,
- nejvyse 0,2 % oxidu kiemicitého.

Vlastnosti

Kulicky, granule, prisvitné folie nebo hadice riizné tloustky. Je prakticky nerozpustny ve vod¢,
v ethanolu a v hexanu, ktery rozpousti nizkomolekuldrni polymery, je dobfe rozpustny v horkych
aromatickych uhlovodicich. Hofi modrym plamenem s pachem po parafinu a nevyraznym pachem
po kyselin€ octové. Teplota, pii které latka zvolna mekne, se méni s obsahem vinylacetatu; klesa
z asi 100 °C pii obsahu nékolika procent vinylacetatu az k 70 °C pii obsahu 30 % vinylacetatu.

ZKkousky totoZnosti

K 0,25 g se ptida 10 ml toluenu R a vafti se asi 15 min pod zpétnym chladi¢em. Nékolik kapek
roztoku se nanese na desticku chloridu sodného a rozpoustédlo se odpaii v susarné pii 80 °C.
Zméfi se infracervené absorpcni spektrum (2.2.24). Spektrum zkousené latky vykazuje absorpcni
maxima odpovidajici monomerni jednotce vinylacetu pii 1740 cmi' , 1374 cm’, 1240 cm’,
1020 cm™ a 610 cm™ a absorpéni maxima odpovidajici ethylenu pii 2920 cm' az 2850 cm™,
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1470 cm™, 1460 cm™, 1374 cm™, 730 em™ a 720 ecm™. Ziskané spektrum se shoduje se spektrem re-
ferencni latky poskytnuté vyrobcem. Jestlize je zkouseny material ve formé folie, Ize zméftit spek-
trum odfiznutého kousku o vhodné velikosti.

Zkousky na Cistotu

V pripade potreby se vzorky zkouseného materialu narezou na kousky, jejichz nejvétsi rozmer
neprevysuje 1 cm.
Roztok S1. 2,0 g se pfevedou do bariky z borokiemicitého skla se zabrousenym hrdlem. Ptida se
80 ml foluenu R a zahtiva se 1,5 h pod zpétnym chladi¢em za stalého michani. Ochladi se na 60 °C
a za stalého michéni se do bariky ptida 120 ml methanclu R. Roztok se zfiltruje filtrem ze slinutého
skla (16). Barika a filtr se promyji 25 ml smési objemovych dilli toluenu R a methanolu K (40 + 60).
Promyvaci tekutina se pfida k filtratu a zfedi se stejnou smesi rozpoustédel na 250 ml.

Roztok S2. 25 g se pievede do banky z borokfemicit¢ho skla se zabrouSenym hrdlem, pfida se
500 ml vody K a vafi se 5 h pod zpétnym chladi¢em. Neché se vychladnout a sleje se. Cast roztoku
se uchova pro zkousku Vzhled roztoku a zbytek se zfiltruje filtrem ze slinutého skla (16). Roztok
se musi pouzit do 4 h od pripravy.

Vzhled roztoku. Roztok S2 je ¢iry (2.2.1) a bezbarvy (2.2.2, Metoda II).

Kysele nebo zasadité reagujici latky. Ke 100 ml roztoku S2 se ptida 0,15 ml indikatoru smésné-
ho BMF RS. Ke zméné zbarveni na modré se spotiebuje nejvyse 1,0 ml hydroxidu sodného
0,01 mol/l VS. Ke 100 ml roztoku S2 se ptida 0,2 ml oranze methylové RS. K dosazeni pocatku
barevného prechodu (ze Zluté na oranzové zbarveni) se spotiebuje nejvyse 1,5 mlkyseliny chlorovo-
dikové 0,01 mol/l VS.

Absorbance (2.2.25). Absorbance roztoku S2 pii 220 nm az 340 nm je nejvyse 0,2.

Redukujici latky. Ke 20 ml roztoku S2 se ptida 1 ml kyseliny sirove ziedéné RS a 20,0 ml manga-
nistanu draselného 0,002 mol/l VS. Vafti se pod zpétnym chladicem 3 min a rychle se ochladi. Pfida
se 1 gjodidu draselného R a ithned se titruje thiosiranem sodnym 0,01 mol/l VS za pouziti 0,25 ml
Skrobu RS jako indikéatoru. Provede se slepa zkouska; rozdil mezi spotfebami odmérného roztoku
je nejvyse 2,0 ml.

Amidy a kyselina stearova. Provede se tenkovrstva chromatografie (2.2.27) za pouziti dvou desek
s vrstvou silikagelu GF 5, R.

Zkouseny roztok. 100 ml roztoku S1 se odpati ve vakuu pii 45 °C do sucha. Odparek se rozpusti
ve 2 ml dichlormethanu ckyseleného K.

Forovnavaci roztok (a). 20 mg kyseliny stearové R se rozpusti v 10 ml dichlormethanu R.
Forovnavaci roztok (b). 40 mg oleamidu K se rozpusti v 10 ml dichlormethanu R. 1 ml roztoku se
ziedi dichlormethanem Rna 5 ml.

Forovnavaci roztok (c). 40 mg erukamidu R se rozpusti v 10 ml dichlormethanu R. 1 ml roztoku
se ztedi dichlormethanem Rna 5 ml.

Na dvé vrstvy se nanese po 10 pl roztoku kazdého roztoku. Prvni vrstva se vyviji smési obje-
movych dil ethanolu R a trimethylpentanu R (25 + 75) po draze 10 cm. Vrstva se ususi na vzdu-
chu, posttikd se roztokem dichlorofenclindofenclatu sodného R (2 g/1) v ethanolu R a zahtiva se
v susarné n¢kolik minut pii 120 °C, dokud se skvrny nevybarvi. Na chromatogramu zkouSeného
roztoku zadna skvrna odpovidajici kyselin€ stearové neni intenzivnéj$i nez skvrna na chromatogra-
mu porovnavaciho roztoku (a).
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Druha vrstva se vyviji hexanem R po draze 13 cm. Vrstva se ususi na vzduchu a znovu se vyviji
smési objemovych dila methanolu R a dichlormethanu R (5 + 95) po draze 10 cm. Vrstva se necha
ususit a postiikéd se roztokem kyseliny fosfomolybdenové R (40 g/1) v ethanolu R. Zahtiva se v
susarné pti 120 °C, dokud se skvrny nevybarvi. Skvrny na chromatogramu zkouseného roztoku od-
povidajici erukamidu nebo oleamidu nejsou intenzivnéjsi nez skvrny na chromatogramech porovna-
vacich roztokt (b) a (c), ale nejsou intenzivnéjsi.

Fenolické antioxidanty. Provede se kapalinova chromatografie (2.2.29).

Zkouseny roztok (a). 50,0 ml roztoku S1 se odpati ve vakuu pii 45 °C do sucha. Zbytek se rozpusti
v 5,0 ml smési stejnych objemovych dild acetonitrilu K a tetrahydrofuranu R.

Zkouseny roztok (b). 50,0 ml roztoku S1 se odpati ve vakuu pii 45 °C do sucha. Zbytek se rozpusti
v 5,0 ml dichlormethanu R.

Forovnavaci roztok (a). 25,0 mg butylhydroxytoluenu R, 40,0 mg stabilizatoru polymeru R2,
40,0 mg stabilizatoru polymerii R3 a 40,0 mg stabilizatoru polymerii R4 se rozpusti v 10,0 ml smési
stejnych objemi acetonitrilu R a tetrahydrofuranu R. 2,0 ml tohoto roztoku se zfedi stejnym roz-
poustédlem na 50,0 ml.

Forovnavaci roztok (b). 40 mg stabilizatoru polymerii R4 a 40 mg stabilizatoru polymerit R9 se
rozpusti v 10,0 ml dichlormethanu R. 2,0 ml tohoto roztoku se ziedi dichlormethanem Kna 50,0 ml.

Chromatograficky postup se obvykle provadi za pouziti:

- nerezové ocelové kolony délky 0,25 m a vnitiniho praméru 4,6 mm naplnéné silikagelem oktade-
cylsilanizovanym pro chromatografii R (5 pm),

- mobilni faze, kterou jsou jednotlivé nasledujici smeési:
- mobilni faze I pti prutoku 1,5 ml/min, ktera je smési objemovych dildvody R, tetrahydrofura-
nu R a acetonitrilu K (10 + 30 + 60),
- mobilni faze 2 pti pratoku 1,5 ml/min, kterd je smési objemovych dilti vody R, 2-propanoclu R
a methanolu R (5 + 45 + 50),

- spektrofotometrického detektoru, 280 nm.

Pfi pouziti mobilni faze 1 se nasttikne 20 ul zkouSeného roztoku (a) a 20 ul porovnévaciho roz-
toku (a).

Na chromatogramu zkouseného roztoku (a) jsou pouze zékladni piky odpovidajici pikiim na
chromatogramu porovnavaciho roztoku (a) s reten¢nim ¢asem del§im nez 2 min.

Plochy pikti na chromatogramu zkouseného roztoku (a) nejsou vétsi nez plochy pikii na chroma-
togramu porovnavaciho roztoku (a), kromé posledniho piku na chromatogramu porovnavaciho roz-
toku (a).

ZkouSku lze hodnotit, jestlize s mobilni fazi 1 pocet teoretickych pater vypoctenych pro pik
odpovidajici butylhydroxytoluenu je nejméné 2500 a rozliSeni mezi piky stabilizatoru polymerii
R3 a stabilizatoru polymerii K2 neni mensi nez 2,0.

Jestlize je na chromatogramu zkouseného roztoku (a) pik se stejnym retenénim ¢asem, jako ma
pik posledniho antioxidantu z porovnévaciho roztoku (a), pouzije se mobilni faze 2 takto:

Nastiikne se 20 pl zkouSeného roztoku (b) a 20 ul porovnavaciho roztoku (b).

Na chromatogramu zkouseného roztoku (b) jsou pouze hlavni piky s retenénim ¢asem delSim
nez 3 min odpovidajici pikim na chromatogramu porovnavaciho roztoku (b).

Plochy pikti na chromatogramu zkou$eného roztoku (b) nejsou vetsi nez plochy, které odpovida-
ji pikiim na chromatogramu porovnavaciho roztoku (b).

Zkousku lze hodnotit, jestlize rozliSeni mezi piky stabilizatoru polymeru R4 a stabilizatoru
polymerii R2 je nejméné 2,0.
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Latky rozpustné v hexanu. 5 g se pievede do baiiky z borokfemicitého skla se zabrousenym hrd-
lem. Piidé4 se 50 ml hexanu K a vati se 4 h pod zpétnym chladi¢em za stalého michani. Ochladi se
v ledové vod¢; muze se vytvoftit gel. Filtruje se pod pietlakem 27 kPa filtrem ze slinutého skla (16)
za chlazeni ledovou vodou. (Filtr je nutno predem dokonale ochladit, doba filtrace nesmi prekrocit
5 min, zbytek na filtru se nepromyva.) 20 ml filtratu se odpafi na vodni lazni do sucha. Odparek se
susi 1 h pti 100 °C. Hmotnost zbytku neni vétsi nez 40 mg (2 %) pro kopolymer, ktery je pouzivan
na obaly, a neni vétsi nez 0,1 g (5 %) pro kopolymer, ktery je pouzivan na hadicky.

Siranovy popel (2.4.14). Nejvyse 1,2 %; stanovi se s 5,0 g zkouSeného latky.

Stanoveni obsahu vinylacetatu

0,250 g az 1,000 g, podle obsahu vinylacetatu ve zkouseném kopolymeru, se prevede do 300ml
kuzelové bariky se zabrousenym hrdlem a magnetickym michadlem. Ptida se 40 mlxylenu R a vaii
se 4 h pod zpétnym chladi¢em za stdlého michani. Za michéani se neché chladnout, a kdyz zacne
vypadavat tuha faze, pomalu se pridava 25,0 ml hydroxidu draselného v lihu RS1. Vati se znovu
3 h pod zpétnym chladicem za stalého michdni. Za michani se necha zchladnout, chladi¢ se
proplachne 50 ml vody R a do baiiky se ptida 30,0 ml kyseliny sirové 0,05 mol/l VS. Obsah barky
se prenese do 400ml kadinky a baiika se promyje dvakrat 50 ml roztoku siranu sodného bezvode-
ho R (200 g/1) a tiikrat 20 ml vody R. Promyvaci tekutiny se piidaji do kadinky s ptiivodnim rozto-
kem. Nadbytek kyseliny sirové se titruje hydroxidem sodnym 0,1 mol/l VS za potenciometrické indi-
kace bodu ekvivalence (2.2.20). Provede se slepa zkouska.

1 ml kyseliny sirové 0,05 mol/l VS odpovida 8,609 mg vinylacetatu.

3.1.8 Silikonovy olej pouzivany jako mazivo

HSC—|Si

Je to polydimethylsiloxan ziskany hydrolyzou a polykondenzaci dichlordimethylsilanu a chlor-
trimethylsilanu. Rizné druhy jsou rozliSeny ¢islem umisténym za nazvem, které udava jmenovitou
viskozitu.

V zévislosti na polymera¢nim stupni (n =400 az 1200) se méni hodnota kinematické viskozity
od 1000 mm*.s™ do 30 000 mm’.s™.

Vlastnosti

Ciré bezbarvé rtizné viskozni kapaliny. Je prakticky nerozpustny ve vodé a v methanolu, je misi-
telny s chloridem uhli¢itym, s chloroformem, s etherem, s ethylacetatem, s 2-butanonem, s to-
luenem a velmi tézce rozpustny v ethanolu.
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Zkousky totoznosti

A. Zkouska Viskozita, viz Zkousky na Cistotu, je zarovei zkouSkou totoznosti.

B. Infracervené absorp¢ni spektrum (2.2.24) zkouSené latky se shoduje se spektrem silikonového
oleje CRL. Nevyzaduje se shodnost v oblasti spektra 850 cm™ az 750 cm', protoZe se zde mohou
projevit malé rozdily zavisejici na stupni polymerizace.

C. Asi 0,5 g se ve zkumavce zahtiva nad malym plamenem do vzniku bilého dymu. Zkumavka se
nakloni nad druhou zkumavku obsahujici 1 ml roztoku kyseliny chromotropové sodné soli R
(1 g/l) v kyseliné sirové K tak, aby se dym dostal k roztoku. Druha zkumavka se 10 s protiepava
a 5 min zahfiva na vodni 1azni; roztok se zbarvi fialove.

D. V platinovém kelimku se ptipravi siranovy popel (2.4.14) za pouziti 50 mg zkousené latky. Zby-
tek je bily prasek, ktery vyhovuje zkousce na kiemicitany (2.3.7).

Zkousky na Cistotu

Kysele reagujici latky. Ke 2,0 g se pfida 25 ml smési stejnych objemovych dilt ethanolu R a
etheru K. Ptida se 0,2 ml modri bromthymolové RS1 a smés se protiepe. Ke zméné zbarveni
indikatoru na modré se spottebuje nejvyse 0,15 ml hydroxidu sodného 0,01 mol/l VS.

Viskozita (2.2.10). Zméti se dynamicka viskozita pti 25 °C. Kinematicka viskozita se vypocita za
pouziti hodnoty relativni hustoty 0,970. Hodnota kinematické viskozity je 95 % az 105 % deklaro-
vané hodnoty uvedené v oznac¢eni na obalu.

Mineralni oleje. 2 ml ve zkumavce se pozoruji v ultrafialovém svétle pii 365 nm. Fluorescence
neni intenzivnéjsi nez fluorescence pozorovana za stejnych podminek roztoku chininiumsulfatu R
(0,1 mg/l) v kyseliné sirové 0,005 mol/l RS.

Fenylované latky. Index lomu (2.2.6) je nejvyse 1,410.

Tékavé latky. Nejvyse 2,0 %; 2,00 g latky se susi 24 h v suSarné pii 150 °C na pfedem zvazené
misce o priméru 60 mm a hloubce 10 mm.

Tézké kovy. 1,0 g se smicha s chloroformem R a ziedi se stejnym rozpoustédlem na 20 ml. Pfida
se 1,0 ml Cerstvé pripraveného roztoku dithizonu R (0,02 g/1) v chloroformu R, 0,5 ml vody R a
0,5 ml smési objemovych dilt amoniaku zredeéného RS2 a roztoku hydroxylamoniumchloridu R
(2 g/l) (1 +9). Soucasné se piipravi porovnavaci roztok: k 20 ml chloroformu R se ptida 1,0 ml
cerstvé piipraveného roztoku dithizonu R (0,02 g/1) v chloroformu R, 0,5 ml zékladniho roztoku
olova (10 ug Fb/ml) a 0,5 ml smési objemovych dil amoniaku zredéného K2 a roztoku
hydroxylamoniumchloridu (2 g/1) (1 + 9). Po smichani se oba roztoky ihned dikladné¢ 1 min
protiepavaji. Cervené zbarveni zkouseného roztoku neni intenzivngjsi nez zbarveni porovnavaciho
roztoku (5 pg/g).

Oznacdovani

V oznaceni na obalu se uvede za ndzvem vyrobku ¢islo udavajici jmenovitou viskozitu a infor-
mace, ze latka se pouziva jako mazivo.

3.1.9 Silikonovy elastomer pro uzavéry a hadi¢ky

Silikonovy elastomer vyhovujici nasledujicim pozadavkim je vhodny pro vyrobu uzavéri a ha-
dicek.
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Ziskava se pricnym zesiténim linearniho polysiloxanu tvofeného zejména dimethylsiloxanovymi
jednotkami s malym podilem methylvinylsiloxanovych skupin; konce fetézcii jsou blokovany
trimethylsiloxanovymi nebo dimethylvinylsiloxanovymi skupinami.

Obecny vzorec polysiloxanu je:

CH, CH;,
M——O—éi O—|Si oM’
C|)H3 CH—CH,
n n
CH, CH,
M a M' = CH;—Si— nebo CH2=CH—|Si—
b, Eh,

Pti¢né zesiténi se provadi za horka:
- 2,4-dichlorbenzoylperoxidem pro vytlaCované vyrobky,
- 2,4-dichlorbenzoylperoxidem nebo dikumylperoxidem nebo OO-terc.butyl-O-isopropylmonoper-
oxidkarbonatem nebo 2,5-bis(terc.butyldioxy)-2,5-dimethylhexanem pro lité vyrobky,
- nebo pomoci hydrosilylace za pouziti polysiloxanu se skupinami -SiH katalyzované platinou.
Vzdy se pouzivaji vhodné ptisady, jako oxid kiemicity, a nékdy mald mnoZstvi organokiemici-
tych pfisad (a,w-dihydroxypolydimethylsiloxan).

Vlastnosti

Prtihledny nebo prisvitny material, bez pachu. Je prakticky nerozpustny v organickych rozpous-
tédlech, z nichz nékteré, napt. cyklohexan, hexan a chlorované uhlovodiky, vratné material
bobtnaji.

Zkousky totoznosti
A. Zméfi se infracervené absorpéni spektrum metodou mnohonédsobné reflexe pro tuhé latky
(2.2.24). Spektrum zkouSené latky se shoduje se spektrem silikonového elastomeru CRL.

B. 1 g se ve zkumavce zahtivd nad malym plamenem do vzniku bilého dymu. Zkumavka se nakloni
nad druhou zkumavku obsahujici 1 ml roztoku kyseliny chromotropové sodné soli R(1 g/l) v
kyseliné sirové K tak, aby se dym dostal k roztoku. Druh4 zkumavka se 10 s protfepava a 5 min
zahfiva na vodni lazni; roztok se zbarvi fialove.

C. Zbytek po spaleni vyhovuje zkousce na kiemicitany (2.3.7).

Zkousky na Cistotu

V pripade potreby se vzorky zkouseného materialu narezou na kousky, jejichz nejvétsi rozmer
neprevySuje I cm.
Roztok S. 25,0 g se ptevede do bariky z borokiemicitého skla se zabrousenym hrdlem. Ptida se
500 ml vody R a vaii se 5 h pod zpétnym chladi¢em. Neché se ochladit a roztok se sleje.
Vzhled roztoku. Roztok S je ¢iry (2.2.1).
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Kysele nebo zasadité reagujici latky. Ke 100 ml roztoku S se ptida 0,15 ml modri bromthymolo-
vé RS1. Ke zméné zbarveni indikatoru na modré se spotiebuje nejvyse 2,5 ml hydroxidu sodného
0,01 mol/l VS. K dalsim 100 ml roztoku S se ptida 0,20 ml oranzZe methylové RS. K dosazeni poc¢at-
ku barevného prechodu indikatoru ze zluté na oranzové se spotiebuje nejvyse 1,0 ml kyseliny chlo-
rovodikové 0,01 mol/l VS.

Relativni hustota (2.2.5). 1,05 az 1,25; stanovi se pyknometrem s ethanclem R jako imerzni teku-
tinou.

Redukujici latky. Ke 20 ml roztoku S se ptida 1 ml kyseliny sirové ziredené RS a 20,0 ml manga-
nistanu draselného 0,002 mol/l VS. Neché se 15 min stat. Pfida se 1 gjodidu draselného R a ihned
se titruje thiosiranem sodnym 0,01 mol/l VS za pouziti 0,25 ml skrobu RS jako indikatoru. Provede
se slepa titrace s 20 ml vody R misto roztoku S. Rozdil mezi spotfebami odmérného roztoku pti
titraci a slepé zkousce je nejvyse 1,0 ml.

Latky rozpustné v hexanu. Nejvyse 3,0 %; 25 ml roztoku ze zkouSky Fenylované latky se odpafti
v predem zvazené sklenéné odpatrovaci misce na vodni lazni a susi 1 h v susarné pii 100 °C az
105 °C. Hmotnost zbytku je nejvyse 15,0 mg.

Tékavé latky. 10,0 g zkousené latky predem 48 h uchované v exsikatoru nad chloridem vapenatym
bezvodym R se zahtiva 4 h v susarn¢ pti 200 °C. Necha se ochladit v exsikatoru a znovu se zvazi.
U silikonovych elastomerti vyrobenych za pouziti peroxidi je obsah t€kavych latek nejvyse 0,5 %.
U silikonovych elastomerti vyrobenych za pouziti platiny je obsah té¢kavych latek nejvyse 2,0 %.

Mineralni oleje. 2,0 g se se prevedou do 100ml kuzelové bariky obsahujici 30,0 ml smési
objemovych dilt amoniaku 17,5% KRS a pyridinu R (5 + 95). Necha se 2 h stat za Castého tiepani.
Pyridinovy roztok se sleje a pozoruje se v ultrafialovém svétle pii 365 nm. Fluorescence roztoku
neni intenzivnéj$i nez fluorescence roztoku chininiumsulfatu R (0,1 mg/l) v kyseliné sirove
0,005 mol/l RS pozorovana za stejnych podminek.

Fenylované latky. Ke 2,0 g v baiice z borokfemicité¢ho skla se zabrouSenym hrdlem se ptida 100 ml
hexanu R. Vaii se 4 h pod zpétnym chladi¢em. Ochladi se a rychle se zfiltruje filtrem ze slinutého
skla (16). Nadoba s filtratem se ihned uzavie, aby se zabranilo odpafovani. Absorbance méfend pii
250 nm az 340 nm (2.2.25) je nejvyse 0,4.

Silikonové elastomery vyrobené za pouziti peroxidit vvhovuji nasledujici dodatecné zkousce.
Zbytkové peroxidy. K 5,0 g v baiice z borokfemicitého skla se ptida 150 ml dichlormethanu R,
baiika se uzavie a obsah se 16 h michd mechanickym michadlem. Rychle se zfiltruje do naddoby se
zabrousenym hrdlem, proudem dusiku prostého kysliku R se odstrani vzduch a ptida se 1,0 ml
roztoku jodidu sodného R (200 g/1) v kyseline octové bezvodeé R. Nadoba se uzavie, dikladné pro-
tiepe a necha se 30 min stat chranéna pred svétlem. Prida se 50 ml vody R a thned se titruje thiosira-
nem sodnym 0,01 mol/l VS za pouziti 0,25 ml skrobu RS jako indikatoru. Provede se slepa zkouska.
Rozdil mezi spotiebami odmérného roztoku je nejvyse 2,0 ml (0,08 %, pocitano jako dichlorben-
zoylperoxid).

Silikonové elastomery vyrobené za pouziti platiny vyhovuji ndsledujici dodatecné zkousce
Platina. 1,0 g se spali v kiemenném kelimku za velmi pozvolného zvySovani teploty do ziskani
bilého zbytku, ktery se prevede do grafitového kelimku. Do kiemenného kelimku se ptida 10 ml
Cerstve pripravené smési objemovych dilt kyseliny dusicné R a kyseliny chlorovodikové R (1 + 3),
zahiiva se 1 min az 2 min na vodni lazni a pfevede se do grafitového kelimku. Piid4 se 5 mg
chloridu draselného R a 5 ml kyseliny fluorovodikové K a odpaii se na vodni 1azni do sucha. Prida
se 5 ml kyseliny fluorovodikové R a znovu se odpafi do sucha. Tento postup se opakuje jesté
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dvakrat. Zbytek se na vodni 1azni rozpusti v 5 ml kyseliny chlorovodikové 1 mol/l RS. Necha se
vychladnout a roztok se pfida k 1 ml roztoku chloridu cinatého R (250 g/1) v kyseliné chlorovodiko-
vé 1 mol/l RS. Grafitovy kelimek se vyplachne nékolika mililitry kyseliny chlorovodikové 1 mol/l
RS a stejnou kyselinou se roztok vzorku zfedi na 10,0 ml. Soucasné se pfipravi porovnavaci roztok:
k 1 ml roztoku chloridu cinatého R (250 g/1) v kyseliné chlorovodikové 1 mol/l RS se ptida 1,0 ml
zakladniho roztoku platiny (30 ug Ft/ml) a ztedi se kyselinou chlorovodikovou 1 mol/l RSna 10 ml.
Roztok vzorku se nezbarvi intenzivnéji nez porovnavaci roztok (30 pug/g).

Oznacovani

V oznaceni na obalu se uvede, zda latka byla vyrobena za pouziti peroxidd, nebo platiny.



