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Introducao |

Estimulantes estdo entre as substancias com seu
uso banido pela Agéncia Mundial Antidopagem
(AMA)! por alterarem o desempenho dos atletas em
competicdes esportivas. Atualmente, o método
utilizado no Laboratério de Dopagem do Rio de
Janeiro (LABDOP-LADETEC/IQ-UFRJ) como
procedimento inicial de andalise envolve extragao
liquido-liquido (ELL) seguido por cromatografia
gasosa acoplada a espectrometria de massas (CG-
EM). Por esse método, observou-se que Vvarios
analitos sofrem interferéncia no sinal quando ha
presenca de paracetamol na urina do atleta. Para
deteccgéo de crotetamida, niguetamida,
cropropamida e pentetrazol especificamente, utiliza-
se um método complementar envolvendo uma etapa
de ELL com posterior andlise por CG acoplado a um
detector de nitrogénio e fésforo (CG-DNP). Porém a
realizagdo do método por DNP envolve uma
complexa logistica para um sistema poucas vezes
utilizado em rotina. Com isso, o objetivo do trabalho
foi desenvolver um método de monitoramento de
cropropamida, crotetamida, niquetamida e
pentetrazol por cromatografia liquida acoplada a
espectrometria de massas-massas (CLAE-EM?),
utilizando a técnica de "diluicdo e injecdo", sem
tratamento prévio da amostra.

Resultados e Discussao |

O preparo da amostra consiste apenas em diluir 10
uL da mesma em 25 mL de solugdo de
agua/acetonitrila 1:1, 5mM de formiato de amoénio e
0,1% de acido férmico e adicionar 10 uL de 7-
propilteofilina 1ng/mL (padréo interno). Em seguida,
a amostra é injetada no sistema CLAE-EM2. A partir
do monitoramento do ion precursor e dos trés
fragmentos mais abundantes, observou-se que o
método possibilitou a deteccdo dos analitos
propostos, como mostra a figura 1. Comparando os
resultados da andlise de brancos de urina
igualmente fortificados com crotetamida,
cropropamida, niguetamida e pentetrazol, um
contendo paracetamol e outro livre de paracetamol,
observou-se que 0 mesmo ndo causa interferéncia
no sinal dos analitos e, apesar do procedimento
dispensar o pré-tratamento da amostra, também n&o
foi observada interferéncia da matriz na analise. O
método foi validado segundo as diretrizes da AMA,

32% Reunido Anual da Sociedade Brasileira de Quimica

sendo avaliadas as seguintes figuras de mérito:
interferéncia da matriz, limite de deteccdo e
recuperacdo do analito, especificidade, robustez e
repetitividade do método. Constatou-se que o
mesmo atende aos critérios de identificagcao
estabelecidos e o limite de deteccdo dos analitos foi
abaixo de 50 ng/mL. Observa-se ainda uma melhor
caracterizacao da substancia, visto que a técnica de
CLAE-EM? gera um cromatograma com o tempo de
retencdo do analito (tg) e um espectro de massas,
com no minimo trés ions diagnésticos, enquanto
gue a técnica de CG-DNP informa apenas o tg.
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Figura 1. Cromatogramas de ions extraidos de
crotetamida, cropropamida, niquetamida e
pentetrazol em 50 ng/mL. As setas indicam o sinal
correspondente a cada analito.

Conclusodes

Com base nos resultados, o método proposto é
considerado eficaz na andlise de crotetamida,
cropropamida, niquetamida e pentetrazol visto que
ndo compromete a detectabilidade dos analitos,
elimina a interferéncia do paracetamol e é mais
diagnéstico que o método utilizado atualmente. Além
disso, diminui consideravelmente o tempo de andlise
e 0 custo com méao de obra e reagentes.
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