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1 INTRODUÇÃO 

Devido à aplicação de tecnologias para evitar a adesão de organismos 
marinhos nos cascos de embarcações e outras superfícies, que de certa forma 
podem prejudicar o bom funcionamento dessas estruturas, o ambiente hídrico vem 
sendo constantemente contaminado [1]. Além da contaminação hídrica, a lixiviação 
destes compostos atingem diferentes espécies, incluindo os peixes, os quais podem 
sofrer a ação dos biocidas utilizados nas tintas anti-incrustantes [2]. Devido ao fato 
dos peixes serem uma importante fonte de proteína, sendo amplamente consumidos 
ao redor do mundo, torna-se necessário desenvolver métodos para determinação 
destes contaminantes neste tipo de matriz [3]. Com isso, este trabalho tem por 
objetivo desenvolver um método utilizando como preparo de amostra a dispersão da 
matriz em fase sólida (MSPD) com determinação por cromatografia líquida acoplada 
à espectrometria de massas sequencial (LC-MS/MS) e por cromatografia gasosa 
acoplada à espectrometria de massas (GC-MS). 

 
2 REFERENCIAL TEÓRICO 

 Atualmente, tem-se pouco conhecimento a respeito de trabalhos que 
determinam biocidas em tecidos de peixe e esses trabalhos utilizam técnicas que 
demandam grande quantidade de solvente e/ou são técnicas geralmente morosas 
[4]. Pelo fato da técnica de MSPD ser robusta para diferentes matrizes e já vir sendo 
aplicada para a extração de outros contaminantes em tecido de peixe, essa técnica 
se mostra-se promissora [5]. 
 
3 MATERIAIS E MÉTODOS (PROCEDIMENTO METODOLÓGICO) 

A otimização da separação cromatográfica foi feita em cromatógrafo líquido 
acoplado a um espectrômetro de massa sequencial (Waters), equipado com uma 
coluna Waters X Terra MS C18 (3,0 x 50 mm, 3,5 µm). Como fase móvel, foi utilizado 
metanol (A) e água ultrapura com 0,1% de acido acético (B), em modo gradiente. As 
soluções padrão irgarol, diclofuanida e DCOIT (Sigma Aldrich).foram preparadas 
utilizado água ultra pura obtida a partir de um purificador Milli-Q (Waters). As 
condições instrumentais do equipamento de LC-MS/MS estão descritas na Tabela 1. 
 

Tabela 1 - Gradiente de eluição. 

tR (min) A (%) B (%) 
Vazão 

(mL min-1) 

0 50 50 0,2 



 

6 90 10 0,4 
10 90 10 0,4 

10,5 50 50 0,2 
15 50 50 0,2 

 

4 RESULTADOS e DISCUSSÃO 

Na Figura 1, está mostrada a separação cromatográfica para irgarol, 
diclofuanida e DCOIT obtida por LC-MS/MS. 

 
Figura 1 - Cromatograma representando a separação cromatográfica de irgarol, 

diclofuanida e DCOIT por LC-MS/MS. 

  
A ordem de eluição ficou estabelecida para diuron, irgarol, diclofluanida e 

DCOIT nos tempos de retenção 4,5; 5,9; 5,9 e 7,8 min, respectivamente. 
 
5 CONSIDERAÇÕES FINAIS 

 Como a separação cromatográfica foi obtida com sucesso, nas próximas 
etapas do trabalho serão avaliadas a eficiência de extração da técnica de MSPD e 
validação do método proposto. Além disso, também será aplicada a melhor condição 
de extração para diferentes tecidos de peixe e comparação da MSPD com o método 
Soxhlet.  
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