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Determinacdo de Residuos de Tilosina em Cama de Frango
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Resumo

Antimicrobianos da familia dos macrolideos, entre essas a tilosina, sdo amplamente empregadas na avicultura. Os
residuos dos farmacos na cama de frango expostas ao ambiente podem impactar o mesmo. Esse trabalho teve como
objetivo desenvolver e validar método para a determinagédo de tilosina em cama de frango empregando a cromatografia
liquida de ultra alta eficiéncia associada a espectrometria de massas sequencial (UHPLC-MS/MS). Para a extragao
sélido-liquido foram avaliados diferentes solventes. A mistura acetonitrila:dgua 1:1 (v/v) levou a uma eficiéncia de
extragdo de tilosina de 55% e um efeito matriz em torno de -30%. Como padréo interno foi selecionado a roxitromicina.
O método desenvolvido foi validado, e foram estabelecidos os seguintes parametros: faixa linear de 5 a 100 pg/g, com
linearidade (r) > 0,98, preciséo intra-dia de 6,0% e exatiddo de 103 a 111%.

Palavras-chave:
Tilosina, cama de frango, UHPLC-MS/MS.

Introducéo
A tilosina (Fig. 1) é um antimicrobiano da familia
dos macrolideos amplamente empregado na avicultura.
Uma vez que farmaco ndo é completamente metabolizado
pelo organismo do animal, a cama de frango exposta ao
ambiente pode contaminar solos e agua e levar a
resisténcia bacteriana.
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Esse trabalho teve como objetivos o

desenvolvimento de método para a determinagcdo de
tilosina em cama de frango, usando a cromatografia liquida
de ultra alta eficiéncia associada a espectrometria de
massas sequencial (UHPLC-MS/MS).

Resultados e Discusséo

Para o desenvolvimento do método foram avaliadas
as condicdes no espectrometro de massas (fragmentacéo,
aditivos na fase movel, temperatura de dessolvatagéo,
energia do cone e de colisdo), as condi¢bes de separacao
cromatograficas (fase moével) e padrdo interno
(roxitromicina e eritromicina).

Pela infusdo da tilosina (ESI+) foram selecionados
as transigbes m/z 916 — 174 para quantificac@o (Ql) e m/z
934 —174 para confirmacdo de identidade (Cl). A
roxitromicina foi selecionada como padréo interno (m/z 937
—158 (Ql) e m/z 937 — 679 (Cl)), uma vez que a
eritromicina n&o foi estavel em meio &cido.

Para a separacdo cromatografica em uma coluna
Acquity UHPLC BEH C18 (2,1 x 50 mm, 1,7 pm) (Waters,
Irlanda) foram definidos como fase maével &cido férmico
0,1%:10 mmol L acetato de amoénio:MeOH na proporgdo
15:15:70 (v/v).

Uma vez otimizadas as condi¢Bes de quantificacdo
foi avaliado o preparo de amostras. Para tanto, cama de
frango branco previamente triturada em moinho foi
fortificada com tilosina 25 pug g e padrdo interno. Foram
avaliados diferentes solventes para a extracdo soélido-
liquido: acetonitrila e acetonitrila:zagua 1:1 viv e
acetonitrila:zagua 1:2 v/v. A mistura de ACN:H20 na

proporcao 1:1 v/v foi escolhida como solucdo extratora por
promover uma maior eficiéncia de extragdo, tanto para a
tilosina como para a roxitromicina (Fig. 2).
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Figura 2 - Eficiéncia de extracdo da tilosina e roxitromicina em
cama de frango.

Esse solvente extrator também levou ao menor efeito
matriz (Fig. 3).
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Figura 3 — Efeito matriz da tilosina e roxitromicina extraidos da
cama de frango.

O método desenvolvido foi validado, tendo sido
estabelecidos os seguintes parametros: faixa linear de 5 a
100 pg g, com linearidade (r) > 0,98, precisao intra-dia
de 6,0% e exatiddo de 103 a 111%.

Conclusdes
O método desenvolvido e validado é adequado,
tanto quanto a seletividade e detectabilidade, para
monitorar tilosina em cama de frango proveniente de aves
tratadas com esse antimicrobiano.
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