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Abstract
The evaluated figures of merit complies lab
requirements, with suitable linearity, precision,

robustness, selectivity and LOD/LOQ.

Introducao

A andlise dos alcaloides minoritarios da cocaina
(substancias presentes em concentra¢cdes menores
que 1% m/m), que ocorrem naturalmente nas folhas
de coca ou sdo gerados durante a producdo
clandestina e/ou armazenamento da droga, pode ser
utilizada para estabelecer correlagdes quimicas
(links) entre amostras de diferentes apreensoes e,
dessa forma, desempenhar um papel importante na
obtencao de dados relacionadas ao perfil quimico da
droga.

Uma vez que o estabelecimento de métodos
analiticos para analises de drogas de abuso é uma
tarefa de grande importancia nos servigos de quimica
forense, que os utilizam tanto para producdo de
provas materiais quanto na obtencdo de dados de
inteligéncia, este trabalho propde o desenvolvimento
e a validagdo de método para a identificacdo e
quantificacdo de compostos minoritarios em
amostras de cocaina provenientes de apreensdes
policiais, utilizando cromatografia gasosa com
detector de ionizacdo em chama (CG-DIC), apés
derivatizacdo com solucdo de N-metil-N-TMS-
trifluoroacetamida / Piridina (MSTFA/PYy).

O método deve ser capaz de identificar e quantificar
simultaneamente 0s seguintes alcaloides
minoritarios (Minor) em amostras de cocaina (Tabela

1): anidroecgonina metil éster (AEME),
anidroecgonina (AE), metilecgonina (ME),
tropacocaina (TRO), norcocaina (NOR), N-
formilcocaina  (NFC), trimetoxicocaina (TRI),

ecgonina (EC), benzoilecgonina (BE) e trans-
cinamoilcocaina (TCC).t

Resultados e Discussao

Para as analises, 10,00 mg da amostra é pesada
diretamente em frasco lacravel (vial) de 2 mL,
dissolvida em 500 uL solugdo cloroférmio/Py (5:1)
contendo 0,3 mg/mL de heneicosano (padrdo
interno) e derivatizada apés adicdo de 100 uL de
MSTFA, lacracdo do vial e aquecimento em bloco
(heat block) a 80°C por 60 minutos. As solucbes
preparadas séo injetadas diretamente no CG-DIC.

Para o desenvolvimento do método e experimentos
da validacao, foram utilizadas amostras de cocaina
de referéncia (cloridrato e base livre), que
apresentavam em sua cOmMpoSiCA0 0S compostos
alvo analisados.

O método foi avaliado quanto a linearidade (Lin),
seletividade (Sel), limite de detec¢éo (LD), limite de
guantificacdo (LQ) e precisdo / repetitividade do
método [CV% (met)] e repetitividade instrumental
[CV% (instr)] (Tabela 1).

Os critérios de aceitacdo utilizados constam do
sistema de gestdo da qualidade do laboratério de
guimica forense do INC/PF: Resolugéo (Rs) > 1,5;
Precisdo (CV%) > 10%; Linearidade R? > 0,998.

Tabela 1. Figuras de mérito da validagéo.

Minor Lin Sel LD LQ CV% CV%

(R | (Rs) | (ppm) | (ppm) | (met) | (instr)

AEME! | 0,999 | 12,8 6,3 20,9 4,2 2,6
AE? 0,999 | 4,6 5,0 16,6 2,3 1,2
ME* 0,999 | 105 51 17,0 2,3 0,1
TRO* | 0,999 | 1,7 6,1 20,2 4,3 0,9
NOR! [ 0,999 | 38 55 18,2 9,8 0,5
NFC 0,999 | 88 7,0 23,3 nd.? n.d.3
TRI? 0,999 | 30,9 6,5 21,6 2,8 1,3
EC! 0,999 | 1,2 7,5 25,0 2,3 0,7
BE? 0,999 | 8,1 8,2 27,3 31 0,8
TCC! [ 0,999 | 55 12,0 39,9 1,8 0,2

! analito presente em amostra de cloridrato de cocaina controle;
2analito presente em amostra de cocaina base controle; ®n.d.: ndo
determinado (N-formilcocaina < LQ nas amostras controle).

Conclusodes

As figuras de mérito obtidas para o método de
guantificacdo de alcaloides minoritarios foram
consideradas adequadas aos objetivos do projeto de
pesquisa de perfil quimico da cocaina e atendem aos
requisitos do sistema de gestdo da qualidade do
laboratério de quimica forense do INC/PF.

A avaliagdo da precisdo intermediaria e de exatiddo
encontra-se em andamento no escopo do projeto.
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