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PASZE Oznaczanie Alimetu 

w premiksach I mieszankach 
paszowych Grupa katalogowa 1549 

1. WSTĘP 

L. l. Przedmiot normy. Przedmiotem normy je~ t metoda 

oznaczania Al lm ctu w prem iksach l mie szankach paszowyc h. 

1.2. Określenia. ALimet jest to 88%(m /ml wodny roz-

twór kwasu hydroksytlOrnaslowego. ZWląz ek tej Jest hy-

droksyanalogiern aminokwasu metioniny. 

1.3. Zakre s stosowania metody. Metod-; stosuje Się do 

oznacz ama Allrnetu w prem lksach i mieszankach paszo-

wyeh, zawierających w l kg powyże j 100 mg tego hydroksy-

ana logu. 

2. METODA BADAN IA 

2.1. Zasada oznaczania pole ga na ekstrakcji Allmetu 

10%( V / V l roztworem acetonitry lu i oznaCzanlU techniką 

chromatografii c i.eczowe j wysokociśnieniowej . 

2.2. Odczynn ikl i roztwory. Do analizy, jeżeli nie za-

znaczono 'inaczej, należy stosować wyłącznie 

cz. d. 8. oraz wodę destylowaną lub wodę o 

czystośc i. 

al Acetonitryl. 

bl Amoniak. 

odczynniki 

równoważneJ 

cl Roztwór l 0'10 ( V / Vl acetonitrylu ( poz. al w wodzie. 

Roztwór za pomócą amoniaku doprowadzić do pH ~ 10. 

d l RoztwL1r kwasu fosforowego o C (H
3

PO 4 l ~ 0,01 mol / l. 

e l Roztwór eluujący. Zmleszać 23 CZęŚCl acetonitrylu 

( poz. al z 77 częściaml kwasu fosforowego (poz. dl. 

pomocą amoniaku doprowadzić do pH ~ 3.2. 

Za 

f) Roztwór wzorcowy Alimetu. Sporząd zlć roztwory 

w zorcowe Alimetu w mieszanmie eluujące j (poz. e l o stę

żeniach 0,1; 0,2 i 0,3 mg / mI. 

2.3. Aparatura i przyrządy 

al Chromatogr'af cieczowy wysokociśnielllowy z detek

torem UV, umożliwiający pomiary przy długości fah 214 nm 

l rejestratorem lub integratorem. 

bl Wlrówka l aboratoryjna. 

c l W strząsarka laboratorYJna. 

dl Próbówki wirówkowe z korkiem. 

2.4. Oznaczanie Alimetu w mieszankach paszowych 

2.4.1. Przygotowanie ekstraktu. Odważyć 20 g jedno

rodneJ próbki z dokładnością do 0,01 g i umieścić w kol-

bie stożkowej pojemności 300 mI. Dodać 100 mI roztworu 

do ekstrakcji ( 2. 2c l, zamknąć korkiem i wytrząsać przez 

10 min na wstrząsarce laboratoryjneJ. Po sedymentacji za

wiesiny część e k s traktu odwirować w ciągu 5 min, przy szyb

kości 4000 obrotów/min. 

Uzyskany roztwór dozuje się na kolumnę chromatografu. 

2.L.2. Ustalenie warunków rozdziału. Nową kolumnę na

leży płukać acetonitrylem przez 12 h z szybkością l mI/min. 

Po zakończeniu przemywania, przed kolumnę chromatogra

flczną , dołączyć wkł ad filtracyjny (ASC Sep Pack C 18 l 

kolwnnę przemywać fazą ruchomą ( 2. 2e) z szybkością 

1 . 5 ml / min, aż do uzyskania płaskiej linii. podstawy. 

Następnie wstrzykiwać kilkakrotnle roztwór wzorcowy, 

aż do uzyskania powtarzalnej wysokości piku Alimetu 

chromatografie ~ . 
na 

2.4.3. KahbraCJa i pomiar. Przed przystąpieniem . do 

analizy próbki, us talić zakres liniowej reakcji detektora 

na podstaw ie przygotowanego stężenia roztworu wzorcowe

go lub pr zez analizę pasz o znanej zawartości Alimetu. Wy-

kreślić zależność wysokośCl pików od stężenia Alimetu w 

roztworach pomiarowych. Zależność ta powinna mieć cha

rakter liniowy i należy ją sprawdzać codziennie, przykaż

dej serii pomiarów. Dla określenia pOZlOmU Alimetu w ba

danych próbach, stosować sprawdzony zakres stężeń. Prób

ki poza tym zakresem należy rozcieńczyć. W celu ' wyklu

czenia interwencji innych związków, należy przeprowadzić 

analizę paszy nie zawierającej Alimetu. Brak piku o czas le 

retencji charakterystycznym dla Alimetu, wyklucza inter-

ferencję · 

1) Przykładowe parametry pracy chromatografu są poda

ne w lnformacjach dodatkowych p. 3 , 

Zgłoszona przez Centralne Laboratorium Przemysłu Paszowego 
Ustanowiona przez Dyrektora Centralnego Laboratorium Przemysłu Paszowego dnia 20 listopada 1989 r. 

jako norma obowiązująca od dn ia 1 marca 1990 r. 
(Dz. Norm. i Miar nr 2/1990, poz. 3) 

WYDAWNICTWA NORMALIZACYJNE "ALFA" 1990. Druk . Wyd. Norm. W-wa. Ark. wyd . 0.30 Nakł . 1300 + 27 Zam. 30/90 



2 BN-89/9160-41 

2.4.4. Obliczanie wyników. Zawartość Alimetu w mie

szance (X ) obliczyć w mg/kg wg wzoru 

X= 

w którym: 

H p - wysokość piku Alimetu na chromatogramie 

badanej, 

próby 

Rw - wysokość piku Alimetu na chromatogramie roztwo-

ru wzorcowego, 

C w - stężenie Alimetu w roztworze wzorcowym, I-'g /ml, 

m - naważka próby, g, 

- współczynnik rozcieńczenia. 

2.5. Oznaczanie Alimetu w premiksach. Odważyć 5 g 

premiksu z dokładnością do 0,001 g i umieścić w kolbie 

stożkowej pojemności 200 mI. Dodać 50 mI roztworu do ek

strakcji (2 . 2c) i przeprowadzić ekstrakcję Alimetu w spo

sób opisany dla mieszanki (2 .4.1l. Pobrać 5 mI uzyskane

go rozt,woru do kolby pomiarowej pojemności 100 mI i uzu

pełnić do kreski roztworem do ekstrakcji (2.2c) . 

Uzyskany roztwór dozuje się na kolumnę chromatografu. 

2.6. Wynik końcowy oznaczania. Za wynik końcowy na

leży przyjąć średnią arytmetyczną wyników dwóch równo

ległych oznaczań, różniących się nie więcej niż 10% błędu 

względnego. 

KONIEC 

INFORMACJE DODATKOWE 

1. Instytucja opracowująca normę - Centralne Labora

torium Przemysłu Paszowego, Lublin. 

2. Autor projektu normy - mgr Bożena Nogalska - Cen

tralne Laboratorium Przemysłu Paszowego, Lublin. 

3. Warunki pracy chromatografu 

a) Temperatura pracy - temperatura pokojowa . 

b) Detektor UV - długość fali 214 nm. 

c) Kolumna - Si 60 NH
2

, dp 

średnica 4,9 mm. 

7 ł-'ffi, długość 25 cm, 

o d) Przesuw papieru rejestracyjnego - 0,6 cm/min. 

e) Przepływ fazy ruchomej - 1, 5 mI/min. 

f) Objętość dozowania - 20 1-'1. 

g) Czas retencji Alimetu - około 12 min. 

Podane parametry pracy chromatografu należy o trakto

wać jako przykładowe. 
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