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Introducao |

A cocaina (COC) é uma droga ilicita consumida por
0,7 % da populacdo brasileira. O uso abusivo de
COC esta relacionado a situagdes criminais, quer
por sua baixa dose letal (pode levar a situacdes de
overdose com relativa facilidade), quer pelos efeitos
desencadeados no usudario, que se torna mais
agressivo e violento’.  Para identificacdo e
quantificacdo de drogas, a ciéncia forense requer
métodos de andlise caracterizados pela ampla
aplicacdo e alta especificidade. Neste contexto, o
presente trabalhou objetivou desenvolver um
método para determinacdo de cocaina em amostras
de sangue baseado na extracdo liquido-liquido com
particdo a baixa temperatura (ELL-PBT) e
quantificacdo por GC-MS.

Resultados e Discussao |

Para otimizacdo do método, 1,0 mL de um “pool” de
amostras de sangue (brancas, coletadas de 10
voluntérios, ndo-usuarios de cocaina) fortificadas
com 1,0 pg mL™ de cocaina foram acrescidas de 1,0
mL de tampéo. O método de ELL-PBT foi aplicado a
essas amostras. Esse método consiste em formar
uma fase Unica entre a matriz (sangue) e o solvente
extrator (acetonitrila) na proporcdo de 1:2. Apods
agitacdo em vortex por 30s as amostras sédo
resfriadas -20 °C over night. A acetonitrila, contendo
a cocaina, é entdo separada da amostra
(congelada) por filtracdo. As analises
cromatograficas foram  realizadas em um
cromatografo a gas Shimadzu QP2010 GC
(Columbia, MD) acoplado com um espectrémetro de
massas com analisador do tipo quadrupolo (GC-
QMS). O GC/MS operou com linha de transferéncia
e fonte a 230°C. A separacdo cromatogréafica foi
conduzida em uma coluna Restek RTx-5MS (30 m
de comprimento, 0,25 mm de didmetro interno e
0,25 pm de espessura do filme). Hélio foi
empregado como gas carreador a um fluxo de
1,2 mL min™. O injetor do GC operou a 240 °C no
modo splitess. A programacéo da coluna foi: 100°C/
2 min; taxa de 30°C min™ até 230°C (5 min); e
70 °C min™ até 300°C com isoterma de 2 min.

Ap6s uma avaliacdo preliminar de alguns fatores,
realizou-se um planejamento composto central para
se determinar o pH e o volume de acetonitrila que
conduziria a melhor eficiéncia de extracdo. Pelos
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resultados obtidos verificou-se que o volume de
acetonitrila € o fator mais critico e que maiores
volumes aumentam a eficiéncia de extracdo. De
forma univariada, avaliou-se o efeito salting out e
verificou-se que a adicdo de NaCl melhorou a
extracao.

O método otimizado consistiu de: 1,00 mL de
sangue foi acrescido de 1,00 mL de solu¢céo tampéo
pH 9,82. Acrescentou-se NaCl a fim se obter uma
concentracado de 1,0 mol L™ e adicionou-se 4,00 mL
de acetonitrila. A mistura foi submetida ao
procedimento descrito anteriormente.

Apés otimizacdo o método foi validado e os
pardmetros de mérito obtido estdo descritos na
Tabela 1.

Tabela 1. Parametros de mérito obtidos na
determinacdo de cocaina em sangue apdés o
procedimento de ELL-PBT e analise por GC-MS

Curva de calibragao Matrizada
Faixa Linear (ug L™) 5 a 1000
Coeficiente de correlacao (R) 0,9998
LD (ug L™ 1,1

LQ (ug L) 3,7
Precisdo (CV, %)* 6,1a7,7
Recuperacao (%)* 79,2a91,7

Niveis avaliados: 50, 200 e 800 pg L™

Conclusoes |

Um método simples e de baixo custo foi
desenvolvido para a determinacdo de cocaina em
sangue. Os parametros de mérito obtidos sao
adequados a aplicacdo do método em laboratoérios
de quimica forense, uma vez que o limite de
quantificacdo, a precisdo e a exatiddo foram
satisfatdrios.
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