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Per garantir la seguretat d'aliments | protegir els consumidors, la Comissio Europea ha establert nivells maxims de residus (LMR) d’antibiotics en els aliments d'origen
animal, que estan entre 501 6.000 pug/Kg, depenent del compost i la matriu. Actualment, en el Laboratori de ’Agéncia de Salut Publica de Barcelona (LASPB), s'utilitza un
metode que permet l'analisi de 39 compostos de 5 families diferents (sulfamides, quinolones, macrolids, tetraciclines i1 penicil-lines) en teixits musculars | de greix. El
metode es basa en una extraccio amb MeOH:H20O (70:30) i la posterior separacio per cromatografia de liquids (LC) acoblada a espectrometria de masses en tandem

(MS/MS).

METODE ACTUAL PER L’ANALISI D’ANTIBIOTICS AL LASPB
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l Tetraciclines - Demeclociclina 100 mm)
Sulfamides > Sulfadiazina C13 » Temperatura de la
[PATRC) INTERN] -===»> 250 uL 4 Quinolones - Roxitromicina columna: 40°C
Macrolids = Norfloxacina d5 » Fases mobils:
l Penicil-lines = Piperacil-lina » Canal A: 01% acid

oxalic

formic 0,1%

» Columna: BEH C18, 1,7
um de particula (2,1 X

formic 1 0,1 mM acid
= Canal B: ACN amb acid

» Flux: 0.3 mL-min-!

/ \M/olum d’injeccio: 10 pL
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MS/MS

» Triple Quadrupol:

XEVO TQ-S micro, Acqmty _

» Mode de treball: MRM

» Font de ionitzacio: ESI +

» Voltage del capil:lar:
0,75 Kv

» Temperatura de
desolvatacio: 550°C
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&Flux del gas de desolvatacid: 1000 L/h /
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OBJECTIUS CARACTERITZACIO MS

d Incloure 9 antibiotics nous en el metode ja existent.
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A Investigar la idoneitat del nou metode ampliat per 'analisi de tots els
antibiotics (39 actuals 1 9 nous) en mostres de ronyo i fetge.

d L'objectiu final és disposar d'un metode de funcionament fiable per a
I'analisi de 50 antibiotics en mostres d’origen animal.

SEPARACIOLC VALIDACIO

S’ha comprovat que amb les condicions establertes A continuacio es mostra una taula dels nous analits validats en la matriu muscul.

anteriorment de LC es separen correctament els nous analits |
s’han caracteritzat els seus temps de retencio (min).

S’ha realitzat la caracteritzacio per MS dels nous compostos | en la
taula seguent es mostren els parametres optimitzats.

Compostos 16 Precursor | lons Producte | E col:lisio| E con tr
(m/z) (m/z) (V) (V) (min)
320,1 10
Cefapirina 424,0 292,1 13 15 3,27
152,0 21
158,0 6
Cefalexina 348,2 140,0 25 30 3,90
106,1 25
323,1 9
' 1 : 2
Cefazolina 455, 156.0 12 0 5,05
530,1 10
1 2
Cefoperazona 646, 143 1 35 0 5,99
396,0 12
' 29,2 : 2
Cefquinoma 529, 1340 13 0 4,03
- 199,1 13
Nafcillina 415,3 1711 37 10 7,84
426,1 19
-E ° ° ° ° 1’ Y 4 ’12
4-Epioxitetraciclina 461,3 4441 T 35 4
410,1 12
4-Epitetraciclina 445,3 427,2 11 30 4,80
428,2 14
4-Epiclortetraciclina 479,2 162,1 16 30 5,17
' ’ 444,1 19 ’

Actualment |la validacio s’esta realitzat per tota la bateria de 50 antibiotics en les
matrius fetge i ronyo.

> ) Repetibilitat i 4
Matriu | LMR LQ |CCaiCCB . Recuperacio
(3 23) Cefapmna Compost > Reproductibilitat |Pendent
............................. L Especies (hg/Kg) | (ng/Kg) | (ng/Kg) " (%)
(% RSD)
L(S 87) Cefalexma Cefapirina , ,
P Muscul | Bovi 50 10 56 | 62 6,72 7,82 0,08207 59,8
o - L @(34;592) geff‘qy'goiﬁi Cefalexina Muscul | Bovi | 200 10 |211| 223 | 2,20 3,47 | 0,03975 85,4
. 4-EDi ol . A ) Bovi,ovi
(aEplteraciclina (499) AL A Cefazolina Mascul |- 10 |14]| 31| 635 | 10,07 |0,01047 69,6
4E loXxitetraciclina (4,08 h
wa ;e.upws 20 25 2w 2% 3 J( 33‘:"3—2_*:\_\:{“ B Eh 3 oo CEfaperazona Ml’lSCUI BO\", == 10 1,5 2.9 6,24 9,93 0,00606 70,3
s L__ - e N _— Cefaquinoma Muscul | Bovi 50 10 58 | 67 9,39 11,57 0,00522 78,5
| 4Epiclontetraciclina(512) 5 K (629 Epiclortetraciclina  ~ Notclina | Muscul | Totes | 300 | 10 |305| 310 | 0,94 | 1,03 |000160 714
L(7 80) NafC|II|na " | 4-Epioxitetraciclina | mgscul | Totes | 100 | 10 |102| 104 | 1,00 | 1,07 |0,00297 70,6
Cromatograma dels nous compostos a 10ug/kg sobre mostra de muscul porci. 4-EpitEtraCiC|ina Muscul Totes 100 10 103 | 105 1;43 1;57 0100419 83;3
4-Epiclortetraciclcina | Muscul | Totes 100 10 104 | 108 | 2,36 2,27 0,00085 82,7
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-- Substancies prohibides: no tenen LMR.




