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Otimizacdo do preparo de amostras para determinacdo do crack e seus metabdlitos no

ambiente
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Resumo

Nos (ltimos anos, as drogas ilicitas foram incluidas como uma nova classe de contaminantes emergentes devido ao
consumo mundial crescente e, por poder chegar no ambiente na forma inalterada ou como um metabdlito, gerado apés
ser consumida e metabolizada pelo organismo do usudrio antes de ser excretada pela urina. Além disso, o descarte
inadequado destes compostos, pode ser considerado outra fonte de contaminagdo para o ambiente. O objetivo deste
projeto é otimizar o método de extracdo em fase sélida para determinar concentragBes de crack e seus principais
metabdlitos em amostras ambientais empregando Cromatografia Liquida acoplada a Espectrometria de Massas em
sequencial com fonte de ionizag&o por eletrospray (LC-MS/MS).
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Introducéo

O exuberante consumo de compostos organicos naturais
e sintéticos despertou, desde a década de 70,
preocupacdo na comunidade cientifica de estudar a
presenca destas substancias no ambiente. Classificados
atualmente como contaminantes emergentes, esses
compostos sdo encontrados em baixas concentracdes nas
matrizes aquaticas (ordem de ng L), ndo sao
considerados em nenhuma legislacdo ambiental e,
contudo, mesmo em concentracdes baixissimas, inUmeras
evidéncias mostram que essas substancias podem
impactar o ecossistema negativamente.
As drogas ilicitas fazem parte desta classe de compostos
emergentes. Nao se pode ignorar que 0 consumo e
producdo de drogas de abuso é tdo grande quando de
produtos farmacéuticos. Estima-se que 1 a cada 20
pessoas, usaram alguma droga ilicita em 2013 no mundo
(Word Drug Report, UNODC, 2015).
Desde o comeco do século, estudos sobre a presenca de
drogas de abuso em matrizes aquaticas tornaram-se
frequentes. Entretanto, poucos focaram na presenca de
crack e seus metabolitos. Uma vez que o Brasil,
especialmente S&o Paulo, tem um problema crescente
com o uso de crack, este projeto focou em otimizar o
método analitico, baseado no preparo de amostras
empregando SPE e LC-MS/MS, para a determinagéo dos
metabdlitos majoritarios da excrec¢éo do crack.
O crack, que € a cocaina na forma de base, por ser
consumido em cachimbos, vaporiza a droga e gera dois
metabdlitos especificos: a anidroecgonina (AE) e o metil-
éster da anidroecgonina (AEME).

Resultados e Discusséo
A extracdo em fase sélida é realizada a partir das seguintes
etapas: condicionamento da fase extratora, adicdo da
amostra e eluicdo dos analitos de interesse. Amostras
sintéticas foram preparadas em 4gua ultrapura adicionando
0 volume adequado das solugBes estoque contendo o0s
analitos (~uL).
Diferentes parametros foram testados, a fim de otimizar a
recuperacdo dos compostos empregando SPE. A
recuperacdo foi avaliada comparando-se: (1) o cartucho
Oasis HLB (polimérico) e o cartucho Oasis MCX (troca
catibnica); (2) ajuste de pH para acido ou basico; (3) perdas
durante a etapa de secagem em fluxo brando de Nz; (4)

diferentes solventes de eluicdo como MeOH, NH4OH 2%
vivem MeOH, MeOH:ACN (40:60) e ACN.
A Tabela 1 mostra que o melhor cartucho foi o Oasis MCX
condicionado em pH 2. A literatural comprova que os
cartuchos de troca catibnica sédo os mais adequados para
a extracdo desses compostos, devido a alta polaridade e
solubilidade em meio aquoso, e para o cartucho Oasis
MCX, o pH ideal para a extracdo é &cido (~pH 2), uma
vez que € necessario ionizar compostos bésicos e
promover a estabilidade dos mesmos.

Tabela 1: Comparacao de cartuchos e pH
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Tabela 2: Analise de perdas da etapa de secagem
Pae L ez (K]

3 Caeic WA L
i were i Sds HIR 430
pH 3 Casis KCE

T auaE Dag b Wl 850

Tabela 3: Comparacao dos solventes de eluicdo
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A Tabela 2 apresenta a grande perda por secagem em
fluxo brando de N2 para ambos os compostos e, com 0s
dados da Tabela3, conclui-se que ndo ha diferenca
significativa entre a eluicho com MeOH e MeOH:ACN
(40:60) para a AEME.
Conclusodes

O método analitico ainda apresenta baixa recuperacéo.
Entretanto, alguns parametros ja foram definidos como
ideais para a recuperacao destes compostos, como o
cartucho Oasis MCX condicionado para pH &cido.
Contudo, é necessario otimizar solventes de eluigdo e,
seus respectivos volumes para obter uma recuperacao
dentro do esperado (50-120%) com o SPE e tornar
possivel a analise de matrizes aquaticas reais.
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