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Introducao |

O TBT (tributilestanho) é utilizado principalmente
como agente anti-incrustante em tintas nauticas, e
casos de contaminacdo em estudrios (sedimento,
material particulado e organismos) por TBT e seus
produtos de degradacgéao (DBT — dibutilestanho, MBT
— monobutilestanho) tem sido muito reportado nos
ultimos anos. Esses compostos podem causar
alteragbes hormonais em diversos organismos,
ocasionando inclusive efeitos de intersexualidade. O
ermitdo Clibanarius vittatus (Decapoda, Anomura)
vive em regides proximas a estuarios, fato que o
gabarita como um potencial indicador da presenca
de TBT, uma vez que a intersexualidade em
ermitdes na costa brasileira ja foi detectada'. O
objetivo deste trabalho foi desenvolver e validar
método de analise de TBT em tecido de ermitao,
uma vez que a literatura traz apenas método
validado para moluscos e peixes.

Experimental |

O método utilizado, foi adaptado de Fernandez e
col.?, que analisaram moluscos. O procedimento de
extracdo envolve a acidificacdo da amostra (1g de
tecido) com HCI seguida de extragdo com tolueno e
solugdo aquosa de pirrolidinadietilcarbamato de
aménio (agente complexante) em banho de
ultrassom, derivagdo com reagente de Grignard,
“clean up” utilizando alumina e concentragcdo do
extrato até 100 pL. As analises foram feitas por GC-
PFPD, coluna DB5 (5% fenil, metilpolissiloxano, 30m
x 0,25 mm x 0,25 ym ), volume de injecdo de 2 L
(splitless/split).

O intervalo de linearidade do equipamento para
TBT situou-se entre 26,4 e 924 ng/mL, com CV
médio entre as injecoes das solugbes padrdo de
11%, e coeficiente de correlagédo de 0,9675.

Para validagdo analitica a estratégia escolhida
incluiu a utlizagdo de material de referéncia
certificado (tecido de molusco, ERM- CE477 —
European Reference Materials) e amostras de
ermitdo  (coletadas em Sao Vicente, SP)
enriguecidas com o analito em dois niveis de
concentragdo (26,4 e 66,0 ng/g). Para avaliagdo da
seletividade do método foram utilizadas amostras

testemunha (ermitdo sem a adicdo do analito) e
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brancos de laboratério. Todas as analises foram
efetuadas em triplicata.

Resultados e discussao |

Em todas as amostras testemunha foi detectada a

presenga de TBT demonstrando a ocorréncia de
contaminagdo desses organismos, na regido de
onde foram coletados. A concentracdo média
encontrada nas amostras testemunha foi subtraida
do valor encontrado para as amostras enriquecidas.
O limite de quantificagdo do método foi estabelecido
como sendo 26,4 ng/g de TBT em tecido de ermitéo,
pela recuperagdo acima de 60% considerada
adequada para este nivel de concentracdo em
amostras complexas e pelo excelente precisdo (CV
= 3%). A recuperacdo obtida para o material de
referéncia também foi adequada, apresentando
extiddo de 98% com precisdo de 12%. Estes dos
estdio de acordo com o preconizado pela
EURACHEM?® e IUPAC* para validacdo de métodos
analiticos. A Tabela 1 apresenta os resultados
obtidos.

Tabela 1 — Resultados obtidos na validagdo de método
de andlise de TBT em tecido de ermitdo (n=3)

Recuperacao cv
Amostra (%) (%)
Fortificagéo
(66,0 ng TBT / g de tecido) 9rx12 12
Fortificacéo 62 + 2. 3
(26,4 ng TBT / g de tecido)
250 mg de CRM
(Molusco) 98 £12 12
(2,2 ng TBT/mg)

Conclusoes |

O método otimizado apresentou exatidao, precisao,
seletividade e limite de quantificagdo adequados a
sua aplicagdo ao estudo da contaminacao por TBT
de ermitdes na costa brasileira. conforme projeto
FAPESP em desenvolvimento. Na literatura nao
existe método validado para analise de TBT em
crustaceos.
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