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APPLIKATIONSNOTE

POLYETHERANTIBIOTIKA

Monensin, Narasin und Salinomycin gehdren zur Gruppe der lono-
phor-Antibiotika und sind als Futtermittelzusatzstoffe zur Verhitung
der Kokzidiose zugelassen. Monensin und Salinomycin wirken zu-

satzlich noch als Leistungsférderer.

Um die meisten Polyetherantibiotika mit HPLC im Spurenbereich
nachweisen zu kdnnen, ist eine Derivatisierung unverzichtbar. Da-
fur wird von PICKERING das Nachséulenderivatisierungs-System
PINNACLE PCX angeboten. Die zur Derivatisierung verwendeten
Reagenzien Dimethylaminobenzaldehyd (DMAB, ,Ehrlichs Rea-
genz") und Vanillin werden ebenfalls von PICKERING in hdchster
Reinheit angeboten. Saule, Eluenten und Diluenten missen jedoch
vom Anwender selbst zur Verfliigung gestellt werden.
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APPLIKATIONSNOTE

Methodenbeschreibung

Die Derivatisierung der Polyetherantibiotika erfolgt in einer einstufigen Reaktion mit methanolischer
Schwefelsdure/Reagenz-L6sung. Dabei werden die Polyetherantibiotika im stark sauren Milieu
hydrolysiert und anschlieRend bei erhdhter Temperatur mit DMAB oder Vanillin zu farbigen Deriva-
ten umgesetzt. Ein getrenntes Zudosieren der Schwefelsaure und der Reagenz-Losung (zweistufi-
ge Reaktion) wird empfohlen, da die Reagenzlésungen nur getrennt lange haltbar sind (gemischt
tritt nach einem Tag Zersetzung ein).

Die Derivatisierung mit DMAB ist der mit Vanillin vorzuziehen, da die absolute Empfindlichkeit mit
DMAB um ca. 30 % hdher ist.

Chromatogramme

Chromatogramme eines Standards und einer dotierten Entenmuskelprobe.
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Die Abbildung zeigt auch das Chromatogramm des vor dem Pickering-System installierten Fluo-

reszenz-Detektors zur Bestimmung des Lasalocids
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HPLC-Bedingungen und Derivatisierungsparameter

HPLC

Betriebsmodus Isokratisch

Eluent Methanol/ 5 %-ige Essigsaure in Wasser (90/10)
Entgasung Helium- oder Vakuum-entgast
HPLC-Saule RP C18

Saulenofen 40 °C

Flussrate 0.7 mL/min
Nachsaulenderivatisierung

Pinnacle PCX Zweistufig

1. Reaktor 0.15 mL; RT

2. Reaktor 1.4 mL (DMAB oder Vanillin) Reaktor

Reaktortemperatur 2

90 °C

Reagenz 1 Konz. Schwefelsdure/Methanol (4/96; v/v)
Reagenz 2 DMAB oder Vanillin in Methanol (60 g in 950 mL)
Reagenzfluss 0.3 mL/min

Detektion

Messart UV/VIS-Detektion

UV/IVIS DMAB 450 nm; Vanillin 520 nm

Zelle Analytisch; druckstabil bis 7 bar
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Bestellinformation

Bestellnummer Beschreibung

1153-1082 PINNACLE PCX - Zweistufig; 1.4 mL (DMAB oder Vanillin)
Reaktor

2381750 Polyether RP C18-Saule

18ECGO001 Vorsaulenhalter mit 3 Vorsaulen-Kartuschen

Chemikalien und Saulen

p-Dimethylaminobenzaldehyd (DMAB; Ehrlichs Reagenz)
Niedriges Basislinienrauschen fir optimale Empfindlichkeit

p-Dimethylaminobenzaldehyd wird als L6sung in methanolischer Schwefel-
saure zur Nachsaulenderivatisierung von Polyetherantibiotika und Sulfonami-

detektiert werden.

Dimethylam’

AW

Bestellnummer |Beschreibung

3700-0400 p-Dimethylaminobenzaldehyd, ,Chromatographic Grade™", 5 g

den verwendet. Es entstehen Derivate, die mit einem UV-Detektor bei 450 nm
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Vanillin

Vanillin wird als Lésung in methanolischer Schwefelsaure zur Nachsaulenderivatisierung von Po-
lyetherantibiotika und Sulfonamiden verwendet. Es entstehen Derivate, die mit einem

UV-Detektor bei 520 nm detektiert werden.

=
Vanillir
:::..-.n?.l_k'-':lr;*.-sl cal !
G
Katalog Nr. Beschreibung
Vanillin, (4-Hydroxy-3-methoxybenzaldehyd), ,Chromatographic Grade™*, 30 g;
3700-2200 N
Unter CO,-Atmosphére verschlossen.
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