Sociedade Brasileira de Quimica (SBQ)

Determinacao de componentes volateis minoritarios em amostras de

cocaina por HS-GC/FID

Rodrigo Cassanta Rossi' (PQ) e Carin von Miihlen® (PQ)

1) Setor Técnico-Cientifico, Superintendéncia da Policia Federal no Rio Grande do Sul. Av. Ipiranga, n° 1365, Porto

Alegre, RS. E-mail: rodrigo.rcr@dpf.gov.br.

2) Instituto de Ciéncias Exatas e Tecnoldgicas, Centro Universitario Feevale. RS-239, n° 2755, Novo Hamburgo, RS.

Palavras Chave: cocaina, perfil de impurezas, cromatografia a gas, headspace, drogas de abuso.

Introducao |

O amplo emprego da cocaina como droga de abuso
esta associado a uma série de problemas socio-
econdmicos e constitui-se uma grave ameaga a
salde e ao bem-estar da populacdo'.

Uma vez que o processo de produgédo ilicita da
cocaina é artesanal e utiliza solventes organicos, é
de se esperar que pequenas quantidades dos
solventes utilizados no processo estejam presentes
no produto final destinado a comercializagdo. Essa
caracteristica, quando investigada de forma
adequada, permite a obtencdo da chamada
“assinatura quimica” ou “perfil de impurezas” da
droga apreendida, representando uma importante
ferramenta cientifica que pode complementar e
subsidiar investi%agées e operagbes de combate ao
tréfico de drogas”.

No presente trabalho, foi desenvolvida e validada
uma metodologia analitica para a analise e
quantificacdo de 12 (doze) solventes orgéanicos
volateis contaminantes, em amostras de cocaina
apreendida no Rio Grande do Sul, empregando
extracdo via headspace estatico manual,
cromatografia a gas e deteccdo por ionizagdo de
chama.

Resultados e Discussao |

A primeira fase do estudo estabeleceu os
parametros cromatograficos necessarios para a
andlise qualitativa dos solventes organicos volateis
presentes nas amostras de cocaina apreendida,
sendo avaliada a seletividade das separacdes

cromatograficas empregando-se as  colunas
capilares HP5-MS (5% de fenil - 95%
metilpolissiloxano, com dimensdes de 30 m x 0,252
mm x 025 pum) e HP-PONA (100%

metilpolissiloxano, com dimensdes de 50 m x 0,201
mm x 0,50 um). A utilizagdo da coluna capilar HP-
PONA propiciou uma melhora sensivel na
separacao dos solventes organicos volateis de
interesse.

Uma vez estabelecidas as condicoes
cromatograficas para a separagdo dos solventes
organicos volateis, foram selecionados 12 solventes,
comumente encontrados em amostras de cocaina®,
para os estudos de otimizacdo da extracao por
headspace e validagcdo do método. A acetonitrila e o
bromodiclorometano, por apresentarem
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caracteristicas distintas de polaridade, volatilidade e
solubilidade em &gua, foram escolhidos para serem
avaliados como padrdes internos nas analises.

Nos estudos de otimizagdo da exiragdo via
headspace, observou-se que a adicdo de 10 mL de
solucdo saturada de NaCl ao sistema foi o fator
preponderante para a modificagdo da sensibilidade
do headspace, provocando um decréscimo
acentuado para os solventes organicos polares
soluveis em agua, e um incremento na sensibilidade
do headspace para o0s solventes organicos
insollveis em agua, em especial, aqueles apolares,
resultado da dessolvatagdo dos analitos em virtude
da interagdo ibnica da matriz com a solugéo
saturada de NaCl.

A validacdo do método foi realizada pela avaliagao
dos seguintes parametros: seletividade
(empregando as duas colunas capilares estudadas),
faixa linear de trabalho (até 500 mg/L), linearidade (=
0,9997), repetitividade (< 13,0%), limite de deteccéo
(< 0,100 mg/L até 21,0 mg/L, conforme o solvente) e
limite de quantificacdo (0,070 mg/L até 95,0 mg/L,
conforme o solvente).

Treze amostras reais de cocaina apreendida no Rio
Grande do Sul foram analisadas, tendo sido
quantificados os solventes metanol, etanol, éter
etilico, acetona, metiletilcetona, benzeno e tolueno,
encontrados em uma ampla faixa de concentracéo,
compreendendo valores entre 0,414 + 0,058 mg/kg
(benzeno) a 469 + 49 mg/kg (metanol).

Conclusoes |

O método desenvolvido para a analise e
quantificacdo de solventes organicos volateis,
empregando extracdo via headspace manual,
cromatografia a gas e deteccdo por ionizagdo de
chama, é adequado para o monitoramento de
solventes contaminantes em amostras de cocaina
apreendida.
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