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Introducéo

O ovo de galinha é uma importante fonte de
nutrientes para o ser humano, além de ser um
alimento de baixo custo para a populacgéo.

Atualmente a preocupacgdo com a presenca de
residuos de antibioticos nesta matriz é grande, uma
vez que o uso indiscriminado de antibidticos para
tratar e prevenir doengas e também para promover
0 crescimento desses animais tem causado Ssérios
danos a saulde publica, além também de prejuizos
de ordem econdmica.

Por se tratar de uma matriz bastante complexa, os
estudos desenvolvidos envolvem longos e
laboriosos pré-tratamentos das amostras®, a fim de
minimizar ao maximo a influéncia da matriz nos
antibiéticos avaliados.

Com esse intuito, 0 uso de colunas de meio de
acesso restrito do tipo imobilizada com albumina
sérica bovina (RAM-BSA) para o tratamento de
amostras de ovos de galinha foi considerado para o
desenvolvimento de um método de analise
simultdnea do sulfametoxazol (SMX) e trimetoprima
(TMP) utilizando CLAE-UV multidimensional.

Resultados e Discussao

Durante o desenvolvimento do método, foi
verificada uma forte influéncia da matriz na
ionizacdo dos analitos levando a uma baixa
precisdo nos tempos de retengcao dos compostos na
coluna RAM-BSA utilizada para extracéo.

Deste modo, este trabalho teve por obijetivo
avaliar condi¢cdes cromatogréaficas para minimizar a
influéncia da matriz ovo por injecdo direta da
amostra de ovo para a quantificacdo de residuos de
SMX/TMP.

Em um estudo anterior 2, uma simples etapa de
precipitacdo e clean-up das proteinas e gorduras
utilizando CHsCN e centrifugacdo da amostra a
10.000rpm foi desenvolvida para posterior injecao
no sistema cromatografico, minimizando a presenca
de alguns interferentes e aumentando a vida util da
coluna RAM-BSA.

Levando em consideracdo este estudo, foram
avaliadas fases moveis tanto para a coluna RAM-
BSA, responsavel pela extracdo dos analitos,
guanto para a coluna analitica responsavel pela
separacdo e quantificacdo dos compostos.

As fases moéveis avaliadas para a coluna C.g-BSA
(10 x 0,46 cm D.I. 10um) foram: tampao KH,PO4 em
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pH 2,5; 3,5 e 6,0, tampao NH;Ac em pH 6,0 e 4cido
trifluoroacético nas concentragdes 5, 10 e 50mM.

Como colunas analiticas, foram avaliadas Cig € Cg
(15 x 0,46 cm D.l. 10um, Luna) nos tampdes
KH,PO, e NH;Ac em pH 50 e em TFA nas
concentragdes 10 e 50 mM.

O TFA apresentou eficiente exclusao protéica das
macromoléculas da matriz ovo e adequada precisao
no tempo retencdo do SMX/TMP na coluna C,g-BSA
permitindo o acoplamento com a coluna analitica.
Alem disso, o TFA também se mostrou eficaz para
obter a separacdo desejada na coluna analitica Cig
(Figura 1).
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Fig.1. Cromatograma tipico (a) exclusdo das

macromoléculas e extragdo do SMX/TMP em ovos na
coluna Ci1s-BSA e (b) separacdo do SMX/TMP na coluna
analitica Cis obtida do acolpamento com a coluna C18-
BSA. (—)I=269nme (—) | =240nm.

Conclusoes |

Este trabalho apresentou um estudo das condi¢des
cromatograficas para o desenvolvimento de um
método de analise simultdnea do SMX e da TMP
utilizando colunas RAM-BSA no modo
multidimensional de andlise. Dentre as condicdes
avaliadas apenas o TFA (50mM) foi capaz de
minimizar a influéncia da matriz permitindo o avango
para a validagdo do método analitico.
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