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Oznaczanle Bayonoxu (olaquindoxu)
w preparatach, premiksach
i mieszankach paszowych
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Grupa katalogowa 1549

1. WSTEP |

1.1. Przedmiot normy. Przedmiotem normy jest meto-
da oznaczania zawarto$ci Bayonoxu (olaquindoxu)
w preparatach, premiksach i mieszankach paszowych.

1.2. Zakres obowigzywania normy. Norma obowigzu-
je w laboratoriach zajmujacych si¢ kontrola i oceng
jakosci pasz.

1.3. Pobieranie probek — wg PN-75/R-64769.

2. METODY OZNACZANIA

2.1. Zasada oznaczania polega na wyekstrahowaniu
Bayonoxu (za pomocg: wody w przypadku preparatow,
mieszaniny metanolu i wody w przypadku mieszanek
paszowych), wyodr¢gbnieniu Bayonoxu poprzez rozdzial
za pomocg chromatografii cienkowarstwowej oraz spek-
trofotometrycznym pomiarze w zakresie Swiatta UV.

2.2. Aparatura i przyrzady

a) Waga analityczna o
0,0001 g.

b) Mieszadlo magnetyczne.

¢) Spektrofotometr z zakresem $wiatta UV,

d) Mikrowiréwka.

e) Suszarka.

f) Lampa kwarcowa o dtugosci fali 254 nm.

g) Komora do chromatografii cienkowarstwowe;j
20 X 12 X 20 cm.

h) Ptytki 20 X 20 cm, powleczone zelem krzemion-
kowym o grubosci wardtwy 0,25 mm (DC-Fertigplatten
Kieselgel 60F 254).

1) Obrotowy odparowywacz prézniowy.

j) Kolby pomiarowe pojemnosci 10; 100; 250 e¢m?.

k) Kolby stozkowe pojemnosci 300; 500; 1000 cm?.

[) Pipety pomiarowe pojemnosci 1; 5; 10; 20 cm?.

) Cylindry pomiarowe pojemnosci 50; 100; 500 cm?.

m) Lejki szklane.

n) Kolby okragtodenne pojemnosci 250 cm’.

o) Strzykawki pojemnosci 100 pl

p) Saczki bibutowe S$rednie.

doktadno$ci pomiaru

2.3. Odczynniki

a) Metanol cz.d.a.

b) Aceton cz.d.a.

¢) Etanol 99,8% cz.d.a.

d) Octan etylu cz.d.a.

e) Eter naftowy cz.d.a.

f) Dwuetyloamina cz.d.a.
g) Olaquindox — standard.

2.4. Oznaczanie Bayonoxu w preparatach

2.4.1. Przygotowanie roztworu wzorca. Okoto 55 mg
substancji standardowej doktadnie zwazy¢, przenieS¢ do
kolby pomiarowej pojemnosci 250 cm?®, rozpusci¢ w wo-
dzie destylowanej i uzupeini¢ woda do kreski. Pobrac
5.cm’ tego roztworu do kolby pomiarowej pojemnosci
100 cm® 1 uzupeini¢ woda destylowang do kreski.

2.4.2. Przygotowanie roztworu prébki. Doktadnie od-
wazy¢ okoto 500 mg probki do kolby pomiarowej po-
jemnosci 250 cm?, dopetni¢ woda destylowana do kreski
1 energicznie miesza¢ za pomoca mieszadla magnetycz-
nego przez 30 min, a nast¢pnie przesgczy¢ przez saczek
karbowany. Pobra¢ 5 cm® tego roztworu do kolby po-
miarowe] pojemnosci 100 cm?® i uzupetni¢ woda desty-
lowang do kreski.

2.4.3. Pomiar. Ekstynkcje roztworéw probki i wzorca
zmierzy¢ w spektrofotometrze, w kuwetach kwarco-
wych o drodze optycznej | cm, przy dtugosci fali 372 nm,
wobec wody destylowanej jako probki odniesienia.

2.4.4. Obliczanie wynikéw oznaczania. Zawartos¢
Bayonoxu w badanej probce przeliczong na % wag.
obliczy¢ ze wzoru

E,-WwW, 100
x = (1)
Ev * Wy
w ktorym:

E, — ekstynkcja roztworu probki,
E, — ekstynkcja roztworu wzorca,
W, — odwazka probki, mg,
W, — odwazka wzorca, mg.

Zgtoszona przez Centralne Laboratorium Przemystu Paszowego
Ustanowiona przez Dyrektora Centralnego Laboratorium Przemystu Paszowego dnia 15 listopada 1983 r.
jako norma obowigzujaca od dnia 1 lipca 1984 r.
(Dz. Norm. i Miar nr 17/1983 poz. 35)

WYDAWNICTWA NORMALIZACYJNE ,ALFA" 1984.

Druk. Wyd. Norm. W-wa. Ark. wyd. 0,40 Nakt. 1100 + 55 Zam. 17/1984

Cena zt. 12,00
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2.4.5. Wynik. Za wynik nalezy przyjac¢ Sredniag aryt-
metyczng co najmniej dwéch rownoleglych powtérzen,
ré6znigcych si¢ mi¢dzy sobg nie wigcej niz 2% biedu
wzglednego.

2.5. Oznaczanie Bayonoxu w premiksach

2.5.1. Przygotowanie roztworu wzorca. 100 mg sub-
stancji standardowej rozpusci¢ w 100 cm® wody des-
tylowanej. Pobraé¢ 10 cm?® tego roztworu do kolby po-
miarowe] pojemnosci 100 cm? 1 uzupetni¢ woda desty-
lowang do kreski.

2.5.2. Przygotowanie roztworu prébki. 2 g probki
umiesci¢ w kolbie stozkowej pojemnosci 500 cm?, do-
da¢ 100 cm® mieszaniny metanol-woda (7:3) i energicz-
nie miesza¢ za pomocg mieszadta magnetycznego przez
30 min, po czym przesaczy¢ przez saczek karbowany.

2.5.3. Chromatografia. Na ptytk¢ chromatograficzng
w odlegtosci okoto 2,5 cm od brzegu plytki nanie$é
za pomocg strzykawki po 100 pl roztworu probki
I wzorca w postaci paska o dtugosci okoto 5 cm. Po-
wierzchnie zelu w czasie nanoszenia dokladnie suszyé
strumieniem zimnego powietrza. Rozdziat prowadzi¢
w zamknig¢tej komorze chromatograficzne] w uktadzie:
octan etylu-aceton-etanoi-dwuetyloamina (50:40:10:5),
po uprzednim wysyceniu komory (1 h przed chroma-
tografig Scianki komory wyltozy¢ bibulag zwilzong faza
ruchoma). Chromatografi¢ prowadzi¢ do chwili, gdy
odlegtos¢ od linii startu do czota rozpuszczalnika wy-
nosi¢ bedzie okoto 15 cm, po czym wyjaé plytke z ko-
mory 1 odparowaé przez okoto | h faz¢ ruchomy za
pomocg zimnego powietrza, az zapach dwuetyloaminy
bgdzie niewyczuwalny. Nast¢pnie zaznaczy¢ plamy
Bayonoxu w $wietle lampy kwarcowej o dtugosci fali
254 nm, zeskroba¢ powierzchnie zelu zawierajace Bay-
onox do probowek wirdwkowych (mikro), doda¢ po
1 cm’ wody destylowanej, wstrzgsaé przez 15 min i wi-
rowa¢ okoto 10 min przy 20 tys. obr/min.

2.5.4. Pomiar. Ekstynkcj¢ klarownych supernatan-
tow proby i1 wzorca zmierzy¢ w spektrofotometrze,
w kuwetach kwarcowych o drodze optycznej | cm, przy
dhugosci fali 372 nm wobec wody jako préby odniesienia.

2.5.5. Obliczanie wynikéw oznaczania. Zawartos¢
Bayonoxu (X w ppm) w badanej probce obliczyé ze
WZoru

% Epr - 5000 -
& 7 (2)
W ktOrvm:
£, --- ekstvnkcja probki badanej,
E. -— skstynkcja probki wzorcowe;j.

2.53.6. Wynilk. Za wynik nalezy przyjaé $rednig aryt-
metyezng co naymniej dwoch réwnoleglych oznaczan
rniedzy soba nie wiecej niz 5% bledu
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2.5, Czascuanie Bayonoxu w mieszankach paszowych

2.5.1. Przygotowanie roztworu wzorca. 100 mg sub-
panc standardowe] dokladnie zwazyé 1 rozpuécié
w 10 cm® wody destylowane). Pobraé 10 cm?® tego
rosiworu do kolby pomiarowe] pojemnosci 100 ¢m?®
~uzupetnié wodg destylowana do kreski.

2.6.2. Przygotowanie roztworu prébki. 50 g probki
umiesci¢ w kolbie stozkowej pojemnosci 1000 ¢cm?, do-
da¢ 500 cm’® rozpuszczalnika aceton-woda (9:1) i ener-
gicznie miesza¢ za pomocg mieszadla magnetycznego
przez 2 h, po czym przesaczy¢ przez saczek karbowany.
Odparowa¢ 100 cm?® filtratu w kolbie okragtodenne;j
pojemnoéci 250 cm®, pod zmniejszonym ci$nieniem
w temperaturze 40°C do objetosci okoto 6 cm?’, az
zapach acetonu w pozostatosci nie bedzie wyczuwalny.

2.6.3. Oczyszczanie ekstraktu. Do pozostatosci w kol-
bie doda¢ 50 cm?® eteru naftowego, ostroznie zamie-
sza¢ 1 odstawi¢ do momentu rozdzielenia si¢ faz, po
czym za pomocg pipety ostroznie odciggngé warstwg
eterowa 1 usung¢ ja. Czynno$¢ t¢ powtdrzyé jeszcze
dwukrotnie. W obrotowym odparowywaczu proznio-
wym odparowac eter naftowy z ekstraktu w tempe-
raturze 40°C, a ekstrakt przenies¢ za pomocg wody
destylowanej do kolby pomiarowej pojemnosci 10 cm?
i uzupeini¢ woda do kreski. Roztwér pozostawi¢ na
16 h w lodéwce, a nastgpnie odwirowaé przy
20 tys. obr/min przez okoto 10 min.

2.6.4. Chromatografia. Na ptytk¢ chromatograficzng
w odlegtosci okoto 2,5 cm od brzegu nanie$¢ za po-
moca strzykawki 100 pl roztworu wzorcowego i poniz-
sze objgtosci ekstraktu w postaci paska o dlugosci
okoto 5 cm (tablica).

Deklarowana ilo§¢ Bayonoxu Objetos¢ naktadanej probki |

ppm pl
100 100

50 200

Powierzchnie zelu w czasie nanoszenia doktadnie su-
szyC strumieniem zimnego powietrza. Rozdzial prowa-
dzi¢ w zamknigtej komorze chromatograficznej, po
uprzednim jej wysyceniu (I h przed chromatografig
wytozy¢ $cianki komory bibutg zwilzong fazg ruchoma)
w. ukfadzie octan etylu-aceton-etanol-dwuetyloamina
(50:40:10:5), do momentu, gdy odlegto$é¢ od linii startu
do czota rozpuszczalnika wynosi okoto 15 cm. Nastgp-

-nie wyjac¢ ptytk¢ z komory i odparowa¢ faz¢ ruchomag

strumieniem zimnego powietrza, az niewyczuwalny bg-
dzie zapach dwuetyloaminy. Plamy Bayonoxu zazna-
czy¢ w swietle lampy kwarcowej o dtugosci fali 254 nm,
po czym zeskroba¢ powierzchnie zelu zawierajace Bay-
onox do probowek wirowkowych (mikro), doda¢ do
kazdej po 1 cm® wody destylowanej, wstrzasaé przez
15 min 1 wirowa¢ okoto 10 min przy 20 tys. obr/min.

2.6.5. Pomiar. Ekstynkcje klarownych supernatantéw
probki i wzorca zmierzy¢ w spektrofotometrze w kuwe-
tach kwarcowych o drodze optycznej 1 cm, przy dtugosci
fali 372 nm wobec destylowanej wody jako probki odnie-
sienia. Jako §lepg probk¢ wyznaczyé warto$ci ekstynk-
cji tych eluatow przy dlugosci fali 415 nm.

2.6.6. Obliczanie wynikéw oznaczania. Zawarto$é
Bayonoxu (X w ppm) obliczy¢ wg wzorow:

a) przy deklarowanej zawartosci — 100 ppm
Wy » By
& B ree——— 3
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b) przy deklarowanej zawartosci — 50 ppm 2.6.7. Wynik. Za wynik nalezy przyjac srednig aryt-
W, - E, metyczng co najmniej dwoch réwnoleglych oznaczan
X = ———— (4) r6znigcych si¢ migdzy soba nie wigcej niz 7% bigdu
E, -2 wzglednego.

w ktorych: Bayonox (olaquindox) jako sktadnik aktywny jest
E, — ekstynkcja eluatu probki badanej (minus §lepa bardzo wrazliwy na $wiatto 1 wszystkie czynnoéci nalezy
prébka), wykonywa¢ w z6ttym, przy¢mionym sSwietle. Jesli to
E, — ekstynkcja eluatu probki wzorcowej (minus mozliwe nalezy stosowac bragzowe szkto. Temperatura
Slepa prébka), ‘ w pokoju chromatograficznym nie powinna przekra-

W, — odwazka wzorca, mg. cza¢ 25°C. ‘

KONTIEC

INFORMACIJE DODATKOWE

1. Instytucja opracowujgca morm¢ — Centralne Laboratorium Przemystu Paszowego w Lublinie z siedzibg w Snopkowie.
2. Normy zwigzane
PN-75/R-64769 Pasze. Pobieranie probek

3. Autorzy projektu mormy — dr Krystyna Tyczkowska, mgr Alicja Burczynska-Niedzialek.
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