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INTRODUCION MATERIAL

Se utilizaron las muestras procedentes de la zona norte de Espafia, que resultaro

El uso terapéutico de agentes inhibidores puede ser necesario siempre que se positivas en el test microbioldgico de criba durante el periodo 2006-2010.

administre correctamente. Su uso incontrolado y/o fraudulento, da lugar a la
aparicion de residuos en los alimentos. Estos residuos se incorporan a la
cadena alimenticia con el consiguiente riesgo para la salud de los TECNICA
consumidores. Para evitar esto, es necesario tanto una legislacién alimentaria
adecuada como su control Analitico. En el Laboratorio del Instituto de Salud
Piblica de Navarra se ha desarrollado un método para el andlisis de
aminoglucésidos en alimentos.

La técnica andlitica se basa en una extraccién de la muestra con
acetonitrilo y una posterior purificaciéh en fase sélida, en el caso de la
Neomicina y Gentamicina con cartuchos Oasis MCX 6 cc (500 mg) y en el
caso de la Espectinomicina, Estreptomicina y Dihidroestreptomicina con
cartuchos ACCELL PLUS 6écc (500 mg).

METODO CROMATOGRAFICO ‘

0.0 100 333.00 122.0 0.100 45.00 . 0.020
0.6 100 333.00 189.00 0.100 45.00 . 0.020
1.6 10 478.20 157.20 0.100 26.00 X 0.020
7.0 10 478.20 322.30 0.100 40.00 B 0.020
=5 100 582.00 | 263.00 0.100 45.00 20.00 0.020
582.00 407.00 0.100 45.00 . 0.020
584.00 263.00 0.100 45.00 . 0.020

Eluyentes 584.00 409.00 0.100 45.00 35.00 0.020

A: AcN/Acetato aménico 2 mM/Acido férmico 95/5/0.2
B: AcN/Acetato aménico 2 mM/Acido férmico 5/95/0.2 615.00 [293100) 0.100 136008 21.00 0.020
Flujo T columna T muestras 61600 | 163.10 0100 3800 3000 0.050

0.5 ml/min 40° C 20°cC

10.8 100

Cromatografo de liquidos Waters acoplado a
un detector de espectrometria de masas en
tandem  (MS/MS) modelo  Micromass
Quantum Micro con: Sistema de bombeo y de
inyeccién automdtica 2795 Alliance HT,
Detector Waters Micromass QuattroMicro
API equipado con Z-Spray, - Software
Micromass MassLynx y  Columna: HILIC
SILICA 3pm 2.1*50 mm.

CUANTIFICACION

La cuantificacién se realiza mediante recta de

regresién en los rangos que se indican en la
RESULTADOS siguiente tabla. Se pueden ver también los
valores de CV (%) obtenidos y los % de
recuperacion para cada compuesto.

COMPUESTO  LINEALIDAD PRECISION RECUPERACION
(aminoglucésido) (Hg/Kg) (%CV) (%)
EST 200-500 1.5-4.6 80
200-500 8-3.6 95
1000-2500  10.3-3.7 90
4000-10000  6.4-2.7 80
500-1200  6.3-5.7 85 Transiciones principales

DISCUSION

Cromatograma de muestra de rifidn Cromatograma de muestra de rifén negativa Los test de scrw_aening microbiolégico no representan la ir\cidencia _de
positiva a Estreptomicina muestras con residuos, ya que gran parte de ellas no se confirman debido
a que estos métodos, no proporcionan informacién estructural acerca del
El nimero de muestras analizadas y agente microbiano. Por Tanto se necesita una confirmacién quimica. 3
los pOSiTiVOS confirmados segdn el El Laboratorio Fie s?lud Pdblica d.e Navarr‘a ha desar',r'ollado un método
= Zc: para la determinacién de los 5 aminoglucésidos que mds se emplean en el
ano, se r‘ecoger_\ ep estos gr‘ﬂfICOS. 3 sector veterinario. Se han obtenido valores de LQ situados por debajo
Igualmen're, se indican las muestras MUESTRAS CONFIRMADAS SEGUN COMPUESTO los LMR” s y con coeficientes de variacién adecuados por estar dentro de
confirmadas con la sustancia los intervalos de aceptacién dados por la ecuacién de Horwitz.
detectada para cada una de ellas. A partir del 2008 se observa una disminucién en el porcentaje de
muestras positivas.
Debe considerarse la posibilidad de que se estén utilizando principios

N MUESTRAS /40 | IEEZ;AA‘S\VCA\NA activos distintos de los productos citados.
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