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KOMMISSIONENS TOLFTE DIREKTIV 93/117/EEG

av den 17 december 1993

om faststillande av gemenskapsmetoder for analys vid den officiella foderkontrollen

EUROPEISKA GEMENSKAPERNAS KOMMISSION
HAR ANTAGIT DETTA DIREKTIV

med beaktande av Fordraget om upprattandet av Europeiska
gemenskapen,

med beaktande av ridets direktiv 70/373/EEG av den 20 juli
1970 om inférande av gemenskapsmetoder f6r provtagning
och analys vid den officiella foderkontrollen(!), senast dndrat
genom férordning (EEG) nr 3768/85(2), sarskilt artikel 2 1
detta, och

med beaktande av foljande:

I direktiv 70/373/EEG foreskrivs att gemenskapsmetoderna
for provtagning och analys skall anvindas vid den officiella
foderkontrollen for att faststilla om fodret uppfyller de krav
som faststills 1 lagar och andra férfattningar om foderkvalitet
och fodersammansattning.

For att kontrollera om tillsatserna robenidin och
metylbenzoquat uppfyller villkoren f6r att anvindas i foder
boér en gemenskapsmetod for analys faststillas for dessa
tillsatsimnen.

De itgirder som féreskrivs i detta direktiv dr frenliga med
yttrandet frin Stindiga foderkommittén.

HARIGENOM FORESKRIVS FOLJANDE.

Artikel 1

Medlemsstaterna skall kriva att analyser vid den officiella
foderkontrollen utférs med den metod som beskrivs i bilagan

(*) EGT nr L 170, 3.8.1970, s. 2.
(®) EGT nr L 362, 31.12.1985, 5. 8.

ull detta direktiv da det galler halter av robenidin och
methylbenzoquat.

Artikel 2

Medlemsstaterna skall sitta 1 kraft de lagar och andra
forfattningar som ir nddvindiga for att folja detta direktiv
senast den 30 november 1994. De skall genast underritta
kommissionen om detta.

Nir en medlemsstat antar dessa bestimmelser skall de
innehalla en hinvisning till detta direktiv eller itfljas av en
sidan hinvisning nir de offentliggors. Nirmare foreskrifter
om hur hanvisningen skall goras skall varje medlemsstat sjilv
utfirda.

Artikel 3

Detta direktiv trider i kraft den tredje dagen efter det att det
har offentliggjorts 1 Europeiska gemenskapernas officiella
tidning.

Utfirdat i Bryssel den 17 december 1993.

P4 kommissionens vignar
René STEICHEN

Ledamot av kommissionen
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BILAGA
1. BESTAMNING AV ROBENIDIN
1,3-bis[(4-klorbenzyliden)syra] guanidin-hydroklorid

1. Syfte och anvindningsomrade
Denna metod ar avsedd f6r bestimning av robenidin i foder. Ligsta grins for bestimningen ir 5 mg/kg.

2. Princip
Provet extraheras med syratillsatt metanol. Extraktet torkas och en passande mingd renas i en kolonn med
aluminiumoxid. Robenidinet elueras frin kolonnen med metanol, koncentreras och 6kas med en passande
mingd mobil fas. Robenidinhalten bestims genom omvind-fas vitskekromatografi (HPLC) med en UV
detektor.

3. Reagens

3.1 Metanol

3.2 Sur metanol
For 6ver 4,0 ml saltsyra (P,qc:a, 1,18 g/ml) till en 500 ml mitkolv. Tillsitt metanol (3.1) till mirket och blanda.
Denna l6sning miste beredas omedelbart innan den skall anvindas.

3.3 Acetonitril, HPLC-kvalitet

3.4 Molekylsieve
Typ 3A, 8-12 mesh (1,6-2,5 kulor, krystallinisk aluminiumsilikat, pordiameter 0,3 nm).

3.5  Aluminiumoxid: sur, aktivitetsgrad 1 for kolonnkromatografi
For 6ver 100 g aluminiumoxid i en passande behéllare och tillsitt 2,0 ml vatten. Forslut behallaren och skaka
i cirka 20 minuter. Férvara i en vil forsluten behallare.

3.6 Kaliumbydrogenfosfatlosning, c = 0,025 mol/l
Los upp 3,40 g kaliumdihydrogenfosfat i vatten (HPLC-kvalitet) i en 1 000 ml mitkolv. Fyll p4 till market
och blanda.

3.7 Dinatriumhydrogenfosfatlosning, ¢ = 0,025 mol/l
Ls upp 3,55 g vattenfri (eller 4,45 g dihydrat eller 8,95 g dodecahydrat) dinatriumhydrogenfosfat i vatten
(HPLC-kvalitet) i en 1 000 ml mitkol. Fyll pa till mérket och blanda.

3.8 HPLC mobil fas
Blanda f6ljande reagenser:
650. ml acetonitril (3.3),
250. ml vatten (HPLC-kvalitet),
50. ml kaliumdihydrogenfosfatlésning (3.6),
50. ml dinatriumhydrogenfosfatldsning (3.7).
Filtrera l6sningen genom ett 0,22 pm filter (4.6) och lufta den (t. ex. med ultraljud i 10 minuter).

3.9  Standardlosning

Ren robenidin: 1,3-bis[(4-klorbenzyliden)syra] guanidin-hydroklorid.
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Robenidin standardstamldsning: 300 pg/ml:

Vig upp 30 mg robenidinstandard|ésning (3.9) med hogst 0,1 mg avvikelse. L6s upp i férsurad metanol (3.2)
i en 100 ml mitkolv. Tillsitt samma l6sning till market och blanda. Sl in kolven i alumniumfolie och férvara
pé ett morke stille.

Robenidin mellanstandardl6sning: 12 ug/ml

For 6ver 10,0 ml av standardstamlésning (3.9.1) till en 250 ml mitkolv. Tillsitt mobil fas (3.8) till mirket och
blanda. Sl3 in kolven i aluminiumfolie och forvara pa ett morke stalle.

Kalibreringslosningar

For dver 5,0, 10;0, 15,0, 20,0 respektive 25,0 ml av mellanstandardldsningen (3.9.2) till en rad 50 ml mitkolvar.
Tillsitt mobil fas (3.8) till mirket och blanda. Dessa 16sningar har robenidinkoncentrationer pi 1,2, 2,4, 3,6,
4,8 respektive 6,0 ug/ml och maste beredas omedelbart innan de skall anvindas.

Utrustning

Glaskolonn

Framstilld av brunt glas och forsedd med en avstingningsventil och med en volymkapacitet pa omkring 150
ml. Invindig diameter 10-15 mm, langd 250 mm.

Skakapparat

Rotationsindunstare

HPLC-utrustning med UV-detektor med varierbar viglingd eller diodsystemdetektor, som arbetar inom ett
omrdde pd 250-400 nm

HPLC-kolonn, 300 mm x 4 mm, C 18, 10um packning eller en motsvarande kolonn

Glasfiberfilterpapper (Whatman GF/A eller motsvarande)

Membranfilter, 0,22 um

Membranfilter, 0,45 um

Utférande

OBS! Robenidin ir ljuskinsligt. Brunt glas bor anvindas vid alla operationer.

Allmant

Analysera ett blankprov for att kontrollera att varken robenidin eller andra stérande zmnen finns nirvarande.

Ett utbytestest skall utféras genom att analysera blankprovet (5.1.1). Tillsitt den mingd (spikat prov)
robenidin som motsvarar den som finns i provet. For att tillsitta 60 mg/kg tillsitts 3,0 ml av
standardstamlésningen (3.9.1) 1 en 250 ml konisk kolv. Indunsta 16sningen till cirka 0,5 mli en strém av kvive.
Tillsitt 15 g av blankprovet, blanda och vinta i tio minuter innan extraktionen fortsitter (5.2).

OBS! Vid denna metod bor blankprovet vara av samma typ som analysprovet. Vid analys bor robenidin inte
kunna sparas.

Extraktion
Vig upp ungefir 15 gram av det preparerade provet med hogst 0,01 g avvikelse och for dver till en 250 ml

konisk kolv. Tillsdtt 100,0 ml f6rsurad metanol (3.2), f6rslut och skaka om i en timme med skakapparat (4.2).
Filtrera 16sningen genom ett glasfiberfilterpapper (4.5) och samla upp allt filtrat i en 150 ml konisk kolv.
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Tillsiee 7,5 g molekylsieve (3.4), forslut och skaka i fem minuter. Filtrera omedelbart genom ett
glasfiberfilterpapper. Spara l6sningen for reningen (5.3).

Rening

Beredning av aluminiumoxidkolonnen

Satt en liten plugg av glasull i nederdelen av glaskolonnen (4.1) och skjut ned den med en glassting. Vig upp
11,0 g av den preparerade aluminiumoxiden (3.5) och fér &éver till kolonnen. Se till att kolonnen inte
exponeras alltfér mycket for luft vid det hir stadiet. SI3 litt pa kolonnens nederdel s3 att aluminiumoxiden
sedimenteras.

Rening av proven

For over 5,0 ml av det provextrakt som preparerats i (5.2) med pipett till kolonnen. Hall pipettens spets nira
kolonnviggen och lt 16sningen absorberas av aluminiumoxiden. Eluera robenidinet frin kolonnen med 100
ml metanol (3.1) med en flédeshastighet pd 2-3 ml/minut och samla upp eluatet i en 250 ml rundbottnad kolv.
Indunsta metanollosningen tills det ar torrt med hjilp av rotationsindunstaren (4.3) under sankt tryck vid
40 °C. Upplds aterstoden i 3-4 ml mobil fas (3.8) och 6verfor kvantitativt till en 10 ml mitkolv. Skélj kolven
med flera portioner mobil fas om 1-2 ml och 6verfor skoljvitskan till mitkolven. Hall i samma 6sning upp

till mirket och blanda. Filtrera en lagom del genom ett membranfilter, 0,45 um. (4.7). Reservera denna lésning
for HPLC-bestimning (5.4).

HPLC-bestimning

Parametrar

Foljande betingelser ar vigledande. Andra betingelser kan anvindas sivida de ger samma resultat.
HPLC-kolonn (4.4.1), )

HPLC mobil fas (3.8),

Flodeshastighet: 1,5-2 ml/minut,

Detektorviglingd: 317 nm,

Injektionsvolym: 20-50 pl.

Kontrollera det kromatografiska systemets stabilitet genom att upprepade ginger injicera kalibrerings-
16sningen (3.9.3) innehéllande 3,6 pg/ml, tills konstanta topphdjder och retentionsstider uppnitts.
Kalibreringskurva

Injicera varje kalibreringsldsning (3.9.3) flera gdnger och mit topphojderna (areorna) for varje koncentration.
Uppritta en kalibreringskurva genom att anvinda kalibreringslosningarnas medeltopp-hojder eller
medeltoppareor som y-koordinater och motsvarande koncentrationerna i pg/ml som x-koordinater.
Provl6sning

Injicera provextraktet (5.3.2) flera ginger genom att anvinda samma mingd som utnyttjades till
kalibreringsldsningarna, och bestim robenidintopparnas medeltopphéjd (area).

Resultatberikning

Bestim med hjilp av kalibreringskurvan (5.4.2) provlosningens koncentration i pg/ml, frin medethojden
(arean) av robenidintopparna i provlésningen. ‘

Provets robenidinhalt w (mg/kg) beriknas med formeln:

¢ x 200

m

dir:
¢ = provldsningens robenidinkoncentration i pg/ml

m = provmingdens massa i g.
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Utvirdering av resultat

Identitet

Analytets identitet kan bekriftas med ko-kromatograf, eller genom detektion med ett diodsystem med vilket
provextraktets och kalibreringslésningens (3.6.3) spektrum innehallande 6,0 pg/ml jimfors.

Ko-kromatografi

Tillsitt ett provextrakt (spikat prov) genom att tillsitta en passande mingd kalibreringslésning (3.9.3). Den
tillsatta mingden robenidin skall vara densamma som den uppskattade mingden robenidin som har patriffats
i provextraktet.

Endast hojden av robenidintoppen skall 6kas efter det att hinsyn tagits till bide den tillsatta miangden och
utspidningen av extraktet. Toppens bredd skall, vid den halva h&jden, ligga inom = 10 % av ursprungsbred-
den.

Detektion med diodsystem
Resultaten utvirderas enligt nedanstiende kriterier:

a) Prov- och standardspektrumens maximala absorptionsviglingd, uppmitta vid toppens spets pa
kromatogrammet, miste vara desamma inom en marginal som ir avhingig detektorsystemets
upplosningsstyrka. For detektion med diodsystem ér den i allmanhet + 2 nm.

b) Mellan 250 och 400 nm fir prov- och standardspektrumen, uppmitta i toppens spets pa kromatogrammet,
inte vara olika for de delar av spektrumet som ligger inom 10-100 % relativ absorption. Detta kriterium
anses uppfyllt om samma maxima ir nirvarande och avvikelsen mellan de tv4 spektrumen inte pa nigon

observerad punkr 6verstiger 15 % av standardanalytets absorption.

Nl

¢) Mellan 250 och 400 nm fir inte spektrumet nigonstans pa provextraktets topp skilja sig frin varandra f6r
de delar av spektrumet som ligger inom 10-100 % relativ absorption. Detta kriterium anses uppfyllt om
samma maxima ir nirvarande och avvikelsen mellan spektrumena inte pa nigon observerad punkt
dverstiger 15 % av spektrumets absorption i toppen.

Om nigot av dessa kriterier inte uppfylls anses inte analytets nirvaro bekraftad.

Repeterbarbet

Skillnaden mellan resultaten av tvé parallella bestimningar som utforts pd samma prov fir inte dverstiga 10 %
av det hogre resultatet f6r robenidinhalter ver 15 mg/kg.

Utbyte

Utbytet av det forstirkta blankprovet bor vara minst 85 %.

Resultat av en samarbetsanalys

Vid en samarbetsanalys som arrangerades av gemenskapen vid 12 laboratorier analyserades fyra prover av
fjaderfi- och kaninfoder i form av mjol eller pellets. For varje prov gjordes dubbla analyser. Resultaten
framgir av foljande tabell:

Fjaderfa Kanin

Mjsl Pellets Mjol Pellets
Medel mg/kg 27,00 27,99 43,6 40,1
S, (mg/kg) 1,46 1,26 1,44 1,66
CV_ (%) 5,4 4,5 33 4,1
Sk (mg/kg) 4,36 3,36 4,61 3.9
CVg (%) 16,1 12,0 10,6 9,7
Utbyte (%) 90,0 93,3 87,2 80,2
S, : standardavvikelse for repeterbarhet.
Sn”Sandandameilo orteprcerbathe

CVy  :variationskoefficient f5r reproducerbarhet.




03/Vol. 54

({

Europeiska gemenskapernas officiella tidning 191

31

3.2

3.3

3.4

3.5

3.6

3.7

371
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2. BESTAMNING AV METYLBENZOQUAT

7-benzyloxy-6-butyl-3-metoxycarbonyl-4-quinolon

Syfte och anvindningsomrade

Denna metod ar avsedd for bestimning av metylbenzoquat i foder. Lagsta grins for bestimning ar 1 mg/kg.

Princip
Metylbenzoquat extraheras frin provet med metanolisk metansulfonsyralosning. Extraktet renas med

diklormetan, genom jonbyteskromatografi, och direfter iter med diklormetan. Metylbenzoquathalten
bestims genom omvind-fas vitskekromatografi (HPLC) med en UV-detektor.

Reagens
Diklormetan
Metanol, HPLC-kvalitet

HPLC mobil fas
Blandning av metanol (3.2) och vatten (HPLC-kvalitet) 75 + 25 (v + v).

Filtrera 18sningen genom ett 0,22 pm filter (4.5) och lufta den (t. ex. med ultraljud i 10 minuter).

Metansulfonsyralosning, 6 =2 %.

Spid 20,0 ml metansulfonsyra till 1 000 ml med metanol (3.2).

Saltsyralosning,o = 10 %.

Spid 100,0 ml saltsyra (P20 cirka 1,18 g/ml) till 1 000 ml med vatten.

Katjonbytesharts Amberlit CG-120 (Na), 100-200 mesh

Hartsen behandlas innan den anvands: Slamma upp 100 g harts i 500 ml saltsyralsning (3.5) och virm under
konstant omrérning pé en virmeplatta tills det kokar. Lit svalna och hill bort syran. Filtrera under vakuum
genom ett filterpapper. Tvitta hartsen tvd ginger med 500 ml vatten och direfter med 250 ml metanol (3.2).
Skolj hartsen med ytterligare 250 ml metanol och torka genom att Jufta filterkakan. Lagra den torkade hartsen
i en tillsluten flaska.

Standardlsning: ren metylbenzoguat (7-benzyloxy-6-butyl-3-metoxycarbonyl-4-quinolon)
Metylbenzoquat standardstamldsning, 500 pg/mi:

Vig upp 50 mg metylbenzoquat standardldsning (3.7) med hogst 0,1 mg avvikelse. Los upp i
metansulfonsyraldsning (3.4) i en 100 ml mitkolv. Fyll pa till market och blanda.

Metylbenzoquat mellanstandardlésning: 50 pg/ml:

For dver 5,0 ml metylbenzoquat standardstamlésning (3.7.1) till en 50 ml matkolv. Tillsitt metanol (3.2) dill
market och blanda.

Kalibreringslsningar

For dver 1,0, 2,0, 3,0, 4,0 respektive 5,0 ml metylbenzoquat mellanstandardlosning (3.7.2) till en rad 25 ml

mitkolvar. Tillsitt mobil fas (3.3) tll mirket och blanda. Dessa losningar har metylbenzoquat-
koncentrationer pa 2,0, 4,0, 6,0, 8,0 respektive 10,0 pg/ml och miste beredas omedelbart innan de anvinds.
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Utrustning

Skakapparar

Rotationsindunstare

Glaskolonn (250 x 15 mm) forsedd med en avstingningsventil och med en volymkapacitet pd omkring 200 ml
HPLC-utrustning med UV-detektor med varierbar vdglingd eller diodsystemdetektor

HPLC-kolonn, 300 mm x 4 mm, C-18, 10 um packning eller en motsvarande kolonn

Membranfilter, 0,22 um

Membranfilter, 0,45 um

Utférande

Allméint

Analysera ett blankprov for att kontrollera att varken metylbenzoquat eller andra stérande imnen finns
nirvarande.

Ett utbytestest skall utfras utvinningen genom att analysera blankprovet. Tillsitt den mingd (spikat prov)
metylbenzoquat som motsvarar den som finns i provet. For att tillsitta 15 mg/kg tillsatts 600 ul av
standardstamlésningen (3.7.1) till 20 g av blankprovet, blanda och vinta i tio minuter innan extraktionen
fortsitter (5.2).

OBS! Vid denna metod bor blankprovet vara av samma typ som analysprovet. Vid analys bér
metylbenzoquat inte kunna spéras.

Extraktion

Vig upp 20 gram av det preparerade provet med hogst 0,01 g avvikelse och f6r &ver till en 250 ml konisk kolv.
Tillsdtt 100,0 ml metansulfonsyralosning (3.4) och skaka i 30 minuter med en skakapparat (4.1). Filtrera
16sningen genom ett filterpapper och spara filtratet for vitske-vitskedelningen (5.3).

Viitske-vitskedelning

For 6ver 25,0 ml av det filtrat som erhdllits i (5.2) till en 500 ml separertratt som innehéller 100 ml
saltsyralosning (3.5). Tillsate 100 ml diklormetan (3.1) till separertratten och skaka i en minut. Lat skikten
separera och hill 5ver det nedersta skiktet (diklormetan) i en 500 ml rundbottnad kolv. Upprepa extraktionen
av vattenfasen med ytterligare tvd portioner med 40 ml diklormetan och kombinera dessa med det forsta
extraktet i den rundbottnade kolven. Indunsta diklormetanextraktet tills det 4r torrt i rotationsindunstaren
(4.2) under sinkt tryck vid 40 °C. Upplés aterstoden i 20-25 ml metanol (3.2), tillslut kolven och spara allt
extrakt for jonbrytningskromatografin (5.4).

Jonbrytningskromatografi

Beredning av katjonbyteskolonnen

Sitt en liten plugg av glasull i nederdelen av glaskolonnen (4.3). Preparera ett slam genom att blanda 5,0 g av
den beredda katjonbyteshartsen (3.6) med 50 ml saltsyra (3.5). Overfor till glaskolonnen och It sedimentera.
Hill bort syradverskottet tills den stir lite ver hartsytan. Tvitta kolonnen med vatten tills effluensen ir
neutral mot lackmuspapper. Overfér 50 ml metanol (3.2) till kolonnen och lat rinna ner till hartsytan.

Kolonnkromatografi

For med pipett forsiktigt dver det extrakt som erhéllits i (5.3) till kolonnen. Skélj den rundbottnade kolven
med tv4 portioner pa 5-10 ml metanol (3.2) och Sverfor dessa skdljvitskor till kolonnen. Lt extraktet rinna
ner till hartsytan och tvitta kolonnen med 50 ml metanol och sikerstill att flodeshastigheten inte 6verstiger
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5 ml per minut. Hill bort eluatet. Eluera metylbenzoquatet frin kolonnen med 150 ml
metansulfonsyraldsning (3.4) och samla upp kolonneluatet i en 250 ml konisk kolv.

Viitske-vitskedelning

Overfor det elutat som erhillits 1 (5.4.2) till en 1 liters separertratt. Skélj den koniska kolven med 5-10 ml
metanol (3.2) och kombinera skoljvatskorna med innehallet i separertratten. Tillsdtt 300 ml saltsyralosning
(3.5) och 130 ml diklormetan (3.1). Skaka i en minut och lit faserna separera. Hill 6ver det nedre skiktet
(diklormetan) i en 500 ml rundbottnad kolv. Upprepa extraktionen i vattenfasen med ytterligare tvd portioner
pa 70 ml diklormetan och kombinera dessa extrakt med det forsta i den rundbottnade kolven.

Indunsta diklormetanextraktet i rotationsindunstaren (4.2) under sinkt tryck vid 40 °C tills det ir torrt.
Uppl6s aterstoden i kolven med cirka 5 ml metanol (3.2) och 6verfér denna l6sning kvantitativt till en 10 ml
mitkolv. Skolj den rundbottnade kolven med ytterligare tvd portioner pa 1-2 ml metanol och Sverfor dessa
till mitkolven. Fyll p4 metanol till mirket och blanda. Filtrera en lagom del genom ett membranfilter (4.6).
Reservera denna 16sning f6r HPLC-bestimning (5.6).

HPLC-bestimning

Parametrar

Foljande betingelser ir vigledande. Andra betingelser kan anvindas sivida de ger samma resultat.
HPLC-kolonn (4.4.1)

HPLC mobil fas: metanol-vattenblandning (3.3)

Flédeshastighet: 1-1,5 ml/minut

Detektorviglingd: 265 nm

Injektionsvolym: 20~50 pl

Kontrollera det kromatografiska systemets stabilitet genom att upprepade ginger injicera
kalibreringslsningen (3.7.3) innehallande 4 pg/ml, tills konstanta topphéjder eller areor och retentionsstider
uppnatts.

Kalibreringskurva

Injicera varje kalibreringsldsning (3.7.3) flera gdnger och mit topphéjderna (areorna) for varje koncentration.
Uppritta en kalibreringskurva genom att anvanda kalibreringslosningarnas medeltopphdjder eller areor som
y-koordinaten och motsvarande koncentrationerna i pg/ml som x-koordinaten.

Provl6sning

Injicera provextraktet (5.5) flera ginger genom att anvinda samma mingd som utnyttjades till
kalibreringslosningarna, och bestim metylbenzoquattopparnas medeltopphojd (area).

Resultatberikning

Bestim med hjilp av kalibreringskurvan (5.6.2) provlosningens koncentration i pg/ml, frin medelhdjden
(arean) av metylbenzoquattopparna i provlosningen.

Provets metylbenzoquathalt w (mg/kg) beriknas med formeln:

dar:

¢ = provlésningens metylbenzoquakoncentration i pg/ml

m = provmiéngdens massa i g.
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Utvirdering av resultat

Identitet

Bekrifta analytets identitet med ko-kromatografi, eller genom detektion med ett diodsystem med vilket
provextraktet och kalibreringslésningens (3.7.3) spektrum innehillande 10 pg/ml jimfors.

Ko-kromatografi

Tillsitt ett provextrakt (spikat prov) genom att tillsitta en passande mingd standardmellanlésning (3.7.2).
Den tillsatta mingden metylbenzoquat skall vara densamma som den uppskattade mingden metylbenzoquat
som har pétriffats i provextraktet.

Endast héjden av metylbenzoquattoppen skall 6kas efter det att hinsyn tagits till bide den tillsatta mingden
och utspidningen av extraktet. Toppens bredd skall, vid den halva héjden, ligga inom + 10 % av ursprungs-
bredden.

Detektion med diodsystem
Resultaten utvirderas enligt nedanstdende kriterier:

a) Prov- och standardspektrernas maximala absorptionsviglingd, uppmitta vid toppens spets pd
kromatogrammet, miste vara desamma inom en marginal som ir avhingig detektorsystemets
upplosningsstyrka. For detektion med diodsystem ar den i allminhet + 2 nm.

b

>

Mellan 220 och 350 nm fir prov- och standardspektrerna, uppmitta i toppens spets pa kromatogrammet,
inte vara olika for de delar av spektrumet som ligger inom 10-100 % relativ absorption. Detta kriterium
anses uppfyllt om samma maxima ir nirvarande och avvikelsen mellan de tvd spektrerna inte p4 nigon
observerad punkt 6verstiger 15 % av standardanalytets absorption.

¢) Mellan 220 och 350 nm fir inte spektrerna ndgonstans pd provextraktets topp skilja sig frin varandra for
de delar av spektrumet som ligger inom 10-100 % relativ absorption. Detta kriterium anses uppfyllt om
samma maxima ir nirvarande och avvikelsen mellan spektrerna inte pd nigon observerad punkt
Sverstiger 15 % av spektrumets absorption i toppen.

Om nigot av dessa kriterier inte uppfylls anses analytets nirvaro inte bekriftad.

Repeterbarbet
Skillnaden mellan resultaten av tva parallella bestimningar som utforts pi samma prov fir inte Gverstiga:

10 % av det hégre resultatet {6r metylbenzoqahalter pd mellan 4 och 20 mg/kg.

Utbyte

Utbytet av det forstirkta blankprovet bor vara minst 90 %.

Resultat av en samarbetsanalys

Fem prover analyserades av 10 laboratorier. For varje prov gjordes dubbla analyser.

Blankprov Mjél 1 Pellets 1 Mjél 2 Pellets 2
Medel mg/kg iu. 4,50 4,50 8,90 8,70
S, (mg/kg) — 0,30 0,20 0,60 0,50
CV_(%) — 6,70 4,40 6,70 5,70
Sk (mg/kg) — 0,40 0,50 0,90 1,00
CVg (%) — 8,90 11,10 10,10 11,50
Utbyte (%) — 92,00 93,00 92,00 89,00
i.u.  :inte upptickt.
S, : standardavvikelse for repeterbarhet.
CV, :variationskoefficient for repeterbarhet.
Sk : standardavvikelse for reproducerbarhet.
CVy  :variationskoefficient for reproducerbarhet.




