CH 11.8.
Stanovenie avilamycinu v premixoch a kimnych zmesiach metodou HPLC

1.Urcéenie metody

Metdda je vhodna na stanovenie obsahu avilamycinu v premixoch a kimnych zmesiach.

2. Princip metody

Vzorky sa po homogenizacii, extrakcii a precisteni na SPE kolonkach analyzuju HPLC
metédou na RP-C18 kolonach a deteguju sa DAD detektorom pri 295 nm. Nasnimané
spektra v intervale 270 — 340 nm sa porovnavaju s kalibraénymi spektrami.

3. Pomocky

3.1. Pristroje a zariadenia

ultrazvukovy kapel

- analytické vahy

- pH meter

- trepacka

- homogenizator

- kvapalinovy chromatograf s DAD detektorom

- kolona Nova-Pak C18, 3,9 x 150 mm, Waters, alebo ekvivalentny typ kolony
- automatické pipety s nastavitelnym objemom, jednokanalové
- rotac¢nd vakuové odparka

- vacuum manifold

- SPE kolonky Silica, 500 mg, Waters

- filtrany papier

- striekackové filtre

- mraznicka

- chladnicka

3.2. Chemikalie a roztoky

- acetonitril pre HPLC
- metanol pre HPLC
- chloroform p.a.
- aceton p.a.
- dichlérmetan p.a.
- octan sodny, trihydrat, p.a.
- redestilovand voda pre HPLC
- NaOH, p.a.
Standard Avilamycin, Elanco



4. Pracovny postup

- vzorku dobre premiesat’, zomliet' a zhomogenizovat tesne pred extrakciou

- do 100 ml odmernej banky navazit' 10 g vzorky (resp. navazka zodpovedajuca 10 —
25 mg avilamycinu) s presnost'ou na 1 mg

- pridat’ 50 ml chloroformu a trepat’ na trepacke 30 minut

- nechat’ 1 min extrahovat’ v ultrazvuku, doplnit’ chloroformom na 100 ml

- vzorku prefiltrovat, prvych 10 ml odstranit’

5. Podmienky merania

Kolona: Nova Pak - C18,

Mobilna faza : gradientova elicia

Prietok mobilnej fazy : 1,0 ml/min

Detekcia : DAD pri 295 nm ( 295/16, 500/100), snimanie spektier: 270 - 340 nm
Teplota kolony: 38°C

Objem nastreku : 100 pl

Literattura:

SOP SVU lJihlava
Metdda bola vypracovana a validovana pre potreby SVPU Nitra



