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Introducao

Microcistinas sdo hepatotoxinas produzidas por
cianobactérias®. Essas toxinas séo responsaveis por
graves problemas hepaticos, podendo causar a
morte de animais e seres humanos.” A estrutura
geral das microcistinas foi determinada como um
heptapeptideo monociclico. A diferenca estrutural
das mais de 60 ja descritas, consiste na variagdo de
um dos L-aminoacidos.® Este estudo visa aprocura
de uma metodologia eficaz, rapida e segura de
determinacdo das microcistinas presentes na cepa
de Microcystis spp. por LC-ESI-MS/MS. A cepa foi
coletada da lagoa Jacarepagua-RJ, cujo inéculo foi
fornecido pelo Labor. de Ecofis. e Toxicol. de
Cianobactérias do Inst. de Biofisica Carlos Chagas
Filho - UFRJ.

Resultados e Discussao

As cepas foram cultivadas em meio ASM-1,
temperatura de 22 + 1° C, fotoperiodo de 12 h e
intensidade luminosa da ordem de 55 ("E. m-2.s-1).
Ap6s 15 a 20 dias da inoculagdo, as culturas foram
concentradas e o material extraido com metanol. O
isolamento das microcistinas foi realizado por HPLC
preparativa usando coluna C-18. Em seguida, o
material foi purificado em cartucho C-18, e
submetida a analise de LC-ESI-MS/MS. As andlises
por LC/MS foram realizadas em coluna ODS,
utilizando como solvente H,O e CH3CN (ambos com
0,1% de TFA), e volume de injecdo de 70n. As
andlises foram monitoradas 200-460 nm.
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Figura 1: Cromatograma de ions selecionados e TIC das
microcistinas presentes na cepa de Microcystis spp.

Através desta metodologia foram detectados trés
microcistinas  (Figura 1), sendo o0s picos
monitorados por UV. Os ions foram fragmentados
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por CID (45 eV; Figura 2). A tabela 1 mostra alguns

fons caracteristicos das microcistinas.
Tabela 1: Principais assinalamentos de massas .

MC-1 MC-2 [Leu]MC-LR
[M+H]" 1071 1023 1037
MeAsp-Arg-Adda-Glu- - - 925
Mdha + 2H
Leu-Leu - 226 -
PhCH,CH(OCHs) 135 - 135
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Figura 2: ions produtos obtidos por CID do ion precursor
m/z 1037.
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Esquema 1: Proposta de fragmentacdo para geragdo dos
fonsm/z 135 em/z 925.

Conclusbes \

A metodologia empregada mostrou-se eficiente,
sensivel e rapida fornecendo a caracterizagcado das
microcistinas presentes na cepa estudada.
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