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Introdução
Compostos orgânicos de estanho (COEs), como tributilestanho (TBT) foram amplamente utilizados em todo o mundo para diversos fins. Na década de 60, o TBT passou a ser utilizado como componente ativo em tintas biocidas de ação anti-incrustante aplicadas a embarcações do mundo inteiro.
Devido à elevada toxicidade do TBT, em outubro de 2001 a Organização Marítima Internacional (IMO) emitiu uma ordem proibindo, a partir de janeiro de 2003 o uso desse tipo de biocida na fabricação de tintas anti-incrustantes, sendo que em janeiro de 2008 a presença dessas tintas na superfície de navios foi completamente banida. No entanto, tintas anti-incrustantes contendo TBT são ainda utilizadas em países em desenvolvimento (Shi et al., 2005).

A necessidade de determinar o destino do TBT em ambiente marinho é, portanto, uma questão prioritária, já que o sedimento é um dos principais reservatórios para este poluente. A fim de verificar a ocorrência do TBT e derivados em ecossistemas aquáticos, muitos grupos de pesquisa e agências ambientais necessitam realizar determinações de COEs nestas matrizes. Desta forma, o presente trabalho teve como objetivo realizar a validação de um método analítico por cromatografia de fase gasosa (CG-EM) para a determinação de TBT, DBT e MBT em amostras de sedimento.
 Metodologia
O Processo de validação foi realizado com observância às figuras de mérito estabelecidas para métodos analíticos pela Agência Nacional de Vigilância Sanitária (ANVISA, 2003) e pelo Instituto Nacional de Metrologia Normatização e Qualidade Industrial (INMETRO, 2003). Essas figuras de mérito foram: seletividade, especificidade, precisão, repetibilidade e reprodutibilidade.

Amostras de sedimentos previamente calcinados em mufla foram fortificadas em 4 níveis de concentração com uma mistura de TBT, DBT e MBT. Posteriormente sendo extraídas, derivatizadas, purificadas e injetadas em cromatógrafo gasoso Perkin Elmer Clarus 500 acoplado com espectrômetro de massa e amostrador automático, equipado com coluna Elite-5ms (30m x 0,25mm de diâmetro, espessura de 0,25mm), revestida com 5% difenil e 95% dimetilpolisiloxane. A identificação dos analitos foi feita por comparação com padrões autênticos e espectros da biblioteca do aparelho. A quantificação foi realizada por padronização interna com tetrabutilestanho (TEBT).
Resultados e Discussão
As condições cromatográficas selecionadas apresentaram boa separação dos analitos. As curvas analíticas obtidas para os 3 analitos de interesse apresentaram valores de R2 superiores a 0.99. Os limites de detecção ocilaram entre 0.2 e 5.5 ng(Sn)g-1 e os limites de quantificação entre 0.8 e 1.5 ng(Sn)g-1. Os resultados dos ensaios de recuperação obtidos ficaram entre 78.5 e 117.9 % estando de acordo com as normas da ANVISA e com o INMETRO.Ler foneticamente
Considerações Finais 
As condições cromatográficas do método validado forneceram um curto tempo de análise (13,29 minutos), em comparação com outros métodos propostos para as determinações de butilestânicos (Chou & Lee, 2005). Além disso, o uso de uma coluna versátil facilitará a implementação do método para análise desses compostos em laboratórios que já trabalham com CG-EM.
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