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Introducao |

Desde 1996, quando ocorreu o primeiro encontro da
Society of Hair Testing (SOHT) discute-se o0s
aspectos legais da andlise de cabelo, os critérios
para se obter resultados positivos e a relacao entre
a dose administrada e a concentracdo do farmaco
no cabelo. Em 2004 a SOHT publicou novas
recomendacBes na andlise de cabelo em casos
forenses' e neste mesmo ano, a Society of
Toxicological and Forensic Chemistry (GTFCh)
incluiu detalhes relativos a validacdo de métodos
analiticos toxicoldgicos forenses e um valor de cut-
off (valor indicativo de consumo da droga) 0,1
ng.mg'l para THC em cabelo foi estabelecido®.
Neste trabalho foi desenvolvido e validado um
método utilizando a Microextracdo em fase sélida
por headspace (SPME-HS) para a determinacgéo de
A°-tetraidrocanabinol (THC), canabidiol (CBD) e
canabinol (CBN) em cabelo humano (cabeca) por
GC-MS/MS.

Resultados e Discussao |

As andlises para validacdo do método foi
realizada pelo GC-ion trap-MS/MS, Varian, CP-
3800, coluna capilar VF-5MS (30m x 0,25mm X
0,25um) com temperatura: 150°C (1min); 15°C.min™
a 280C por 9 min. Hélio (gas de arraste) com fluxo
0,6 mL.min™". Temperaturas do injetor (split/splitless)
e interface de 250°C e 280°C, respectivamente. Os
fons pai (m/z), energia de excitacdo (modo néo-
ressonante) e ions filhos (m/z) selecionados foram,
respectivamente: (THC - 314, 89 volts, 299 e 243);
(CBD- 231, 74 volts, 174); (CBN - 295, 88 volts,
238); (THC-d3 — padréo interno, 317, 90 volts, 302 e
234). As amostras foram descontaminadas com éter
de petréleo, agua destilada e novamente com éter
de petréleo em ultra-som por 10 min. A digestédo do
cabelo foi realizado pela hidrélise alcalina com
NaOH. O planejamento univariado foi utilizado para
o0 estudo de otimizacdo, sendo o0s paradmetros
selecionados: pH(10); temperatura(90°C), massa de
cabelo(10mg); tempo de adsor¢&o(40min); tempo
de dessorcdo(10min); forca ibnica 25%(m/v)
Na,COj;; tempo de saturacdo (10min). Para
extracdo dos analitos utilizou-se a fibora PDMS
100um no modo headspace em um vial de 10 mL. A
validacdo do método envolveu os parametros
estabelecidos pela GTFCh e requeridos para
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analise de drogas em cabelo. Inicialmente, para a
seletividade foram analisados seis diferentes
brancos da amostra e dois brancos com adicdo do
padrao interno (Figura 1 - B e C). A linearidade
consistiu em cinco pontos em triplicata (0,5; 1,0; 2,0;
4,0; 8,0 ng.mg™) e THC-d3 (4 ng.mg™) submetidas
ao método proposto com coeficientes de
determinacdo (R?): 0,9945 (CBD); 0,9976 (THC);
0,9991 (CBN). A precisao do método se baseou nas
concentracdes do limite inferior (0,5ng.mg™) e
superior (8ng.mg™) da curva analitica em duplicata,
analisadas em cinco dias diferentes e R.S.D (%) de:
16,4(CBD); 13,3(THC); 13,5(CBN) - 0,5ng.mg™" e
9,9(CBD); 10,9(THC); 6,6(CBN) - 8ng.mg'. Os
limites de deteccdo e quantificacdo foram,
respectivamente: 0,007 e 0,01 ng.mg™(CBD); 0,03 e
0,06 ng.mg™(THC); 0,01 e 0,03 ng.mg ™ (CBN).
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Figura 1. Cromatogramas obtido pela analise por
SPME-HS-GC/MS/MS em cabelo. (A) canabinéides
na concentracdo de 5ng.mg™: 1-CBD; 2-THC-d3; 3-
THC; 4-CBN; (B) branco da amostra; (C) branco +
THC-d3 (5ng.mg™).

Conclusoes |

O método proposto para extracdo de canabindides
em cabelo por SPME e GC-MS/MS foi validado com
boa linearidade, seletividade, precisao intermediaria
e limites de deteccéo e quantificacdo. Para THC o
LQ foi de 0,06 ng.mg'1 sendo menor que o valor de
cut-off estabelecido pela GTFCh e SOHT.
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