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INTRODUCAO

Federal de Minas Gerais

Unitermos
O uso abusivo das anfetaminas e seus derivados vém aumentando e Ecstasy
dramaticamente nos ultimos anos em diversas regioes do mundo,  * Derivados anfetaminicos

notando-se especial utilizacdo do Ecstasy. A andlise de amostras ~ ® Cromatografia gasosa

da droga apreendidas nas ruas evidenciou, além da presenga de  ° C?jt:;;:ade lonizagao
MDMA (3,4-metilenodioximetanfetamina), componente principal
da droga, outras feniletilaminas, como a MDA (3,4-metileno-
dioxanfetamina) e MDEA (metilenodioximetiletilanfetamina) este
ultimo também conhecido como a droga Eve, ainda pouco
difundida no Brasil. O objetivo do presente trabalho foi
desenvolver e validar um método analitico confiavel, pratico e
acessivel aos laboratorios de toxicologia, de médio e pequeno
porte, no Brasil e em paises em desenvolvimento, para
identificagdo separada do MDMA, MDA e MDEA. A cromatografia
em fase gasosa utilizando-se coluna capilar e detector de ionizagdo
de chama foi a técnica escolhida. O método analitico apresentou
para os trés analitos de interesse, faixa ampla de linearidade (1,0
a 500,0 ug/mkL); limites de quantificacdo de 1,0 ug/mL e
coeficientes de variagdo intra e interensaio inferiores a 9,5%. Os
limites de detec¢do estabelecidos foram 0,7 ug/mL, 0,8 ug/mL e
0,6 ug/mL, respectivamente para o MDMA, MDA e MDEA. O
método foi seletivo na presen¢a de epinefrina, cocaina, anfetamina,
acido acetilsalisilico, metanfetamina, dcido dietilbarbiturico, p-
aminobenzoil dietilbarbiturico, paracetamol e cafeina.

lacdo a utilizagdo do ecstasy (3,4-metilenodioxime-
tanfetamina) (Cole ef al., 2003; Costa, Chasin, 2004;

O uso abusivo de anfetaminas e seus derivados, que  Lapachinske, 2004; Mitrevski et al., 2005; Parrot, 2005;
representam a maior classe de estimulantes do sistemaner- ~ Soares ef al., 2004). Segundo dados da Organizagdo das
voso central, vem aumentando drasticamente nos tltimos ~ Nagdes Unidas (ONU), existem, atualmente, 8,3 milhdes de
anos em diversas regioes do mundo, especialmente emre-  usudrios de ecstasy no mundo, um aumento de 84,4% em
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relagdo aos nimeros divulgados em 2000, que registravam
4,5 milhdes de usuarios na década passada. A ONU esti-
mou, ainda, que cerca de 1,4 milhdes de comprimidos de
ecstasy sao produzidos anualmente no mundo (média de
168 comprimidos por usuario) sendo os Estados Unidos e
a Europa os maiores produtores ¢ consumidores da droga
no mundo

A situagdo € preocupante, também, no Brasil. Em
2004, foram apreendidos 82 mil comprimidos no Rio de Ja-
neiro, quantitativo significativamente superior aos 72 mil
comprimidos recolhidos no ano anterior (Monken, 2005).
Durante o primeiro semestre de 2003, mais de 55 mil
tabletes de ecstasy foram apreendidos em Sao Paulo (Cos-
ta, Chasin, 2004). Em abril de 2005, foram apreendidos 30
mil comprimidos na bagagem de um jovem que desem-
bargava no Brasil, vindo da Holanda (Caruso, Jesus, 2005;
Monken, 2005).

O ecstasy ¢ uma droga geralmente utilizada de forma
grupal, sendo que seus consumidores sao basicamente jovens
de classe média-alta e alta (Costa, Chasin, 2004;
Lapachinske, 2004; Sardinha, Garcia et al., 2000). Essa
droga pode ser administrada de forma isolada ou, na maio-
ria das vezes, associadas com inimeras outras, como alco-
ol, cocaina, maconha e até benzodiazepinicos (Lapachinske,
2004; Parrot, 2004; Schifano, 2004; Soares et al., 2001).

As analises de amostras de ecstasy apreendidas nas
ruas evidéncia a presenca de MDMA (3,4-metileno-
dioximetanfetamina) e outras feniletilaminas, como MDA
(3,4-metilenodioxanfetamina), MDEA (3,4-metilenodioxi-
metiletilanfetamina ou eve), MBDB (N-metilbenzo-
dioxazolilbutamina) e 2C-B (4-bromo-2,5-dimetoxi-
fenilamina), consideradas entactégenos, produzindo sensa-
¢oes de euforia, animo e aumento da comunicagao, justifi-
cando sua crescente popularidade como drogas de raves
(Maurer et al., 2000; Soares et al., 2004).

Os efeitos ap6s 0 uso da droga podem variar consi-
deravelmente, dependendo das caracteristicas fisicas e psi-
coldgicas do usuario, da dose, freqiiéncia e duracao do uso,
e também da variedade de substancias encontradas nos
comprimidos.

O MDMA atua no SNC, ao nivel da neurotrans-
missdo serotoninérgica alterando humor, impulsividade,
cognicao, sono, memdaria, concentracao e implicando em
varias doengas neuropsiquiatricas, como depressao e ansi-
edade, entre outros efeitos (Burguess et al., 2000; Cole,
Summall, 2003; Parrot, 2005, 2004; Schifano, 2004). Esse
derivado anfetaminico € responsavel, também, pela inibi-
¢do das enzimas monoaminoxidase A (MAO,) e mono-
aminoxidase B (MAOQ,), levando a aumento da concentra-
¢do sinaptica de serotonina, dopamina e norepinefrina. E
relatada, também, alteracdo na neurotransmissao de

M. C. Lasmar, E. M. Alvarez-Leite

acetilcolina, histamina e GABA, resultante da afinidade da
droga pelos transportadores ou interagdo direta com os
receptores desses neurotransmissores (Cole et al., 2003;
Parrot, 2005).

Em administragdes agudas o MDMA promove
estimulacdo cardiaca e taquicardia, induzindo uma
vasoconstricdo. Essas alteragdes cardiovasculares, associ-
adas a hiperperfusao cerebral podem ser responsaveis pe-
los inimeros casos de hemorragias descritas na literatura.
(Burguess et al., 2000; Cole et al., 2003; Lapachinske,
2004; Parrot, 2005).

Orrisco de hepatoxicidade também ¢ descrito na lite-
ratura, principalmente quando associado a hipertermia, que
pode potencializar a deplecao de glutationa induzida pelo
MDMA (Burguess, 2000; Cole et al., 2003; Schifano,
2004).

A administragdo de MDMA produz rapida alteracao
na func¢do imune, levando a redu¢do no nimero de
linfécitos circulantes, na supressdo da proliferagdo de
linfocitos T e na produgao de imunoglobulinas, além de
alteracdes na producao de citocinas (Cole et al., 2003).

A presenca de outras substancias nos comprimidos
de ecstasy e a ingestdo associada a outras drogas como o
alcool, pode favorecer o aumento dos efeitos fisiopato-
logicos do ecstasy (Parrot, 2004; Schifano, 2004).

Sao, portanto, inimeros os efeitos descritos resultan-
tes do uso dessa droga, que variam desde as sensagdes
agradaveis (procuradas pelos usuarios) até a crises de pa-
nico, psicose e quadros de dependéncia. (Lapachinske,
2004).

O amplo espectro de efeitos resultante do uso do
ecstasy, a falta de estudos cientificos sobre o assunto no
Brasil, a crescente utilizagao dessa droga por segmentos da
sociedade brasileira, indicam a importancia do seu controle.

A analise desses derivados anfetaminicos, em muitos
laboratdrios de toxicologia forense, € feita por meio de téc-
nicas de imunoensaios, geralmente rapidas e simples, mas
que apresentam diversas reagdes cruzadas, apresentando
especificidade inadequada para a identificac@o das substan-
cias, sendo, portanto, indicadas apenas para uma triagem
toxicologica das drogas. (Talwar et al., 1999). As técnicas
cromatograficas sao mais confiaveis e especificas para a
identificagdo e quantificagdo dos derivados anfetaminicos,
entre eles o ecstasy. Dentre elas, a mais apropriada ¢ a
cromatografia liquida de alta eficiéncia (CLAE) ou gaso-
sa (CQ), utilizando-se detector de espectrometria de mas-
sas (Lord et al., 1997; Tagliaro et al., 2000; Talwar et al.,
1999; Wood et al., 2005, 2003). E necessério considerar,
entretanto, que esse detector eleva o custo da aquisigdo e da
manutencao de um aparelho CLAE ou CG o que, muitas
vezes, inviabiliza suas aquisi¢cdes pela maioria dos labora-
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torios de pequeno e médio porte, de paises em desenvolvi-
mento, como o Brasil.

Assim, esse trabalho objetivou desenvolver e validar
um método cromatografico em fase gasosa com detector de
ionizagdo de chama para a analise do MDMA, MDA e
MDEA em comprimidos.

MATERIAL E METODOS
Material

Equipamentos, Padrées e Vidrarias

Foi utilizado um cromatdgrafo a gds Hewlett
Packard® modelo 5890 Series II, equipado com injetor
split/splitless, detector de ionizagdo em chama e integrador
Hewlett Packard® modelo HP 3395 Integrator.

As substancias quimicas de referéncia, 3,4-metileno-
dioxidometanfetamina - MDMA; 3,4-metilenodioxi-
doanfetamina - MDA ; 3,4-metilenodioxidoetilanfetamina
- MDEA e N-metil-1-(3,4-metilenodioxifenil)-2-butamina)
— MBDB, todas grau p.a., utilizadas como padrdo foram
obtidos da Cerilliant®. Solugdes metanolicas de diferentes
concentracdes foram preparadas para o estudo proposto.

Toda vidraria foi descontaminada previamente com
solugdo de hipoclorito de sédio 2%, lavada com agua e
detergente neutro, para uso em laboratorio e enxaguada
com agua destilada e MiliQ.

Amostras

Foram utilizados comprimidos clandestinos apreen-
didos nas ruas pela Policia Civil de Minas Gerais, suspei-
tos de conterem ecstasy (n=4).

Como interferentes na analise foram utilizados com-
primidos de anfetamina, metanfetamina, acido dietil-
barbitirico, p-aminobenzoil dietilbarbitirico, também
apreendidos nas ruas pela Policia Civil; de acido
acetilsalicilico (Aspirina®), paracetamol (Tylenol®) e
paracetamol associado a cafeina (Eucodrix®) adquiridos no
comércio. A solugdo de epinefrina (Dyfpne-inhal®) foi ob-
tida em drogaria e o cloridrato de cocaina em p6 do Setor
de Toxicologia da Faculdade de Farmacia da UFMG.

METODOS

Condigbes cromatograficas

Ap0s otimizagao foram adotadas as seguintes condi-
cOes operacionais: coluna cromatografica capilar Hewlett
Packard® modelo HP 5 (5% de fenil-polimetilsiloxano,
50 mx 0,32 mm , 0,17 pm); vazao da fase movel (He):
2,0 mL/min; razao de divisdo do injetor (split) 1/25, volu-
me injetado de 3 pL. As temperaturas de operacao foram:

injetor a 260 °C, detector a 275 °C e coluna em tempera-
tura programada, iniciando-se em 140 °C por 2 minutos,
seguida de elevagao de 5 °C/min até 190 °C e posterior ele-
vacao de 35 °C/min até 270 °C, permanecendo durante 6
minutos nessa temperatura final.

Preparo da amostra

Os comprimidos foram triturados e pulverizados
separadamente em almofariz e, em seguida, uma aliquota
de 10 mg de cada um dos comprimidos foi pesada,
transferida quantitativamente para um béquer, adicionada
de 10 mL de metanol e submetida a um banho de ultra-som
por 10 min e, em seguida, filtrada sob pressao manual, em
filtro RC15, com poros 0,45 um. Dos filtrados obtidos
foram transferidos 90 pL para um tubo de vidro conico,
adicionado 10 pL da solugdo de MBDB de 500 pg/mL
(padrdo interno) e injetado 3 pL no CG.

Figuras de mérito

As seguintes figuras de mérito foram validadas no
presente trabalho: linearidade, limites de deteccao e de
quantificacdo, precisdo, especificidade/seletividade e
robustez. Essa validacao seguiu, basicamente, o exposto por
Chasin et al. (1998), em relacdo as analises toxicoldgicas.

RESULTADOS E DISCUSSAO
Condicoes cromatograficas

Os parametros cromatograficos obtidos nas condi-
¢oes estabelecidas para o método CG estdo mostrados na
Tabela I (tempos de retengdo médios e de retencao relativos
ao padrao interno, fator de retengdo e nimero de pratos te-
oricos) e na Tabela II (fatores de separacao e de resolugao).

A Figura 1 mostra um cromatograma referente a
analise de solugdes contendo MDMA, MDA, MDEA e
MBDM (padrio interno) na concentracdo de 50 pg/mL.
Pode-se observar a boa resolugdo e separagao dos picos dos
analitos de interesse. Verifica-se, também, na Figura 1, a
separacgao adequada entre esses analitos e algumas substan-
cias que podem estar presentes, como contaminantes, nos
comprimidos de ecstasy, mencionadas na Tabela III.

Especificidade ou seletividade

A especificidade foi considerada como a capacidade
do método analitico em detectar o(s) analito(s) de interes-
se na presenga de outros componentes da matriz (Chasin et
al., 1998; Ribani et al., 2004). Comprimidos de
anfetamina, metanfetamina, acido dietilbarbittrico,
cloridrato de p-aminobenzoil dietilbarbitarico, parace-
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TABELA | — Tempos de retencao médios, de retencdo relativos ao padrao interno, fator de retencdo e nimero de pratos

obtidos na analise de MDMA, MDA e MDEA por CG/DIC

Analito Tempo Retengao * Tempo Retencao Fator Retengdo Ne de Pratos
+ DP (min) Relativo (min)* Teoricos
MDA 6,83+0,04 0,82 1,79 728.889
MDMA 7,4240,02 0,89 1,94 916.651
MDEA 7,90+0,01 0,95 2,14 1.109.511
MBDB 8,35+0,02 1,00 2,31 1.422.908

*média de 10 injegdes

TABELA Il — Fatores de separagdo e resolugao dos picos
cromatograficos obtidos para os compostos de interesse e
padréo interno ap6s analise pelo método CG/DIC

Analito Fator Resolucao
Separagao (o) (Rs)
MDA / MDMA 1,086 36,906
MDMA / MDEA 1,098 30,998
MDEA / MBDB 1,084 32,173
rfﬁ Anfetamina
Metanfetamina
Catina
Pseudoefedrina
MDA
MDMA
g MBDB
STOR

FIGURA 1 — Cromatograma obtido apds injegao de
solucdo metanodlica contendo MDA, MDMA, MDEA e
MBDB (padrio interno), na concentragao de 50 ug/mL e
algumas substancias que podem estar presentes nos
comprimidos de ecstasy, como contaminantes.

tamol, acido acetilsalicilico e cafeina, além de cloridrato de
cocaina (pd) e epinefrina (solug@o) foram submetidos ao
método de andlise. Todas as substancias analisadas apre-
sentaram tempos de retencao distintos daqueles encontra-
dos para os analitos de interesse (Tabela III).

TABELA 1l - Tempo de retengdo e de retengao relativo de
alguns dos possiveis interferentes na analise do MDMA,
MDA e MDEA por CG, expressos em minutos

Analito Tempode Tempode
Retengdo  Reten¢do
Relativo
Epinefrina 2,42 0,29
Cocaina 3,75 0,45
Anfetamina 4,03 0,48
Acido acetilsalicilico 4,27 0,51
Metanfetamina 4,61 0,55
Acido dietilbarbittrico 6,76 0,81
p-Aminobenzoil 7,03 0,84
dietilbarbittrico
Paracetamol wk w*
Cafeina ok ok
MBDB (PI) 8,35 1,00

** sem sinal eletronico (pico) detectado até 9 minutos apos
ainjecao

Linearidade

A linearidade ¢ definida como a capacidade do méto-
do analitico em fornecer resultados proporcionais a concen-
tracdo do analito presente na amostra, dentro de uma fai-
xa de concentracdo, na qual se pode correlacionar o valor
de uma variavel dependente (medida) por meio de uma
varidvel independente (concentragdo) (Chasin et al., 1998;
Inmetro, 2003).

Solugdes padroes de MDMA, MDA e MDEA, em
quintuplicata, nas concentragdes de 1,0; 2,0; 5,0; 10,0;
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50,0; 100,0; 250,0 € 500,0 pg/mL, adicionadas de 50,0 pug/mL
de MBDB (padrao interno), foram injetadas no
cromatografo a gas sob as condig¢des analiticas estabele-
cidas no trabalho.

A resposta do detector apresentou-se linear na faixa
de concentragdo compreendida entre 1,0 a 500,0 pg/mL. As
equagdes das retas e coeficientes de determinagdo (R?)
encontrados foram:
y=0,01334 (+0,00013)x + 0,049772 (+0,032115).
R?=10,99844+0,00093 para 0 MDMA;

Y=0,01354 (£0,00075)x + 0,00108 (£0,02161).
R?=0,00748+0,00184 para o MDA ¢
Y=0,02288 (+0,00094)x + 0,11174 (£0,05044).
R?=0,99764+0,00325 para o MDEA.

Limite de deteccao e de quantificacao

O limite de detecgdo (LD) foi considerado com a
menor concentragdo do analito de interesse presente na
amostra, que quando submetido a todo o processo analiti-
co, produz um sinal definido como o limite de deteccao do
método (Chasin, et al.,1998). No presente trabalho foi es-
tabelecido como LD, a menor concentragdo dos analitos,
detectavel pelo procedimento descrito nos itens 2.2.1 e
2.2.2, que apresentou um coeficiente de variacao proximo,
mas nao superior, a 20%. Nas condi¢des estabelecidas no
presente trabalho, esses limites foram 0,7 pg/mL para o
MDMA, 0,8 pg/mL para o MDA e 0,6 pg/mL para o
MDEA.

O limite de quantificacao (LQ) foi estabelecido como
sendo a menor concentragcdo dos analitos de interesse que
pode ser medida com uma precisao estabelecida (Chasin,
et al.,1998); nesse trabalho foi considerado “precisao
estabelecida”, um coeficiente de variacao igual a 10% o que
resultou, para os trés analitos de interesse, em um LQ igual
a 1,0 pg/mL.

Precisdo analitica

A precisao de um método analitico € o parametro que
avalia a proximidade entre varias medidas efetuadas em
uma mesma amostra (Chasin et al., 1998).

Pode ser expressa por meio do coeficiente de varia-
¢do (CV) ou desvio padrao relativo intra-ensaio (condi¢ao
de repetibilidade) e interensaio (precisdo intermediaria).

O CV intra-ensaio foi determinado por meio da ana-
lise, em um mesmo dia, de solugdes padrdes de MDMA,
MDA e MDEA, em quintuplicata, nas concentragdes de
1,0; 10,0 € 100 pg/mL, adicionadas de 50pg/mL de MBDB
(padrao interno).

O CV interensaio foi determinado por meio da deter-
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minagdo da precisdo intermediaria uma vez que apenas
uma condig¢do analitica, o dia da analise, foi modificada no
presente estudo. Para a determinacdo dessa precisao
interensaio, solugdes padroes de MDMA, MDA e MDEA,
em quintuplicata, nas concentragdes de 1,0; 10,0 e
100,0 pg/mL, adicionadas de 50 pg/mL de MBDB (padrao
interno) foram analisadas por cinco dias seguidos.

As precisdes intra e interensaio foram avaliadas por
meio da determinagao do coeficiente de varia¢ao (CV) das
areas relativas (razao entre area absoluta dos analitos e a
area absoluta do padrdo interno).

A Tabela IV apresenta os resultados, dos coeficien-
tes de variagao intra e interensaio, eXpressos em porcenta-
gem, estabelecidos para as substancias.

TABELA 1V — Coeficientes de variagdo intra e interensaio
(precisdo intermediaria) do método CG/DIC para a analise
de MDMA, MDA ¢e MDEA

Concentracdes (pg/mL)

1,0 10,0 100,0
Precisdo Intra-ensaio CV (%)
MDMA 9,46 4,54 1,51
MDA 9,25 2,91 0,97
MDEA 6,24 1,62 1,07
Precisdo Intermedidria* CV (%)
MDMA 7,25 4,93 3,21
MDA 7,11 3,97 3,00
MDEA 4,10 3,00 2,30

* 5 dias subseqiientes

Robustez

A robustez de um método analitico avalia a resistén-
cia a variagdes nos resultados quando pequenas diferencas
sdo realizadas nas condi¢des experimentais inicialmente
descritas ou seja, um método ¢ considerado robusto quan-
do seus resultados ndo sdo afetados por pequenas modifi-
cagdes em seus parametros analiticos (Inmetro, 2003;
Iupac, 2002).

Nesse estudo, foram testadas pequenas variagdes nas
condigdes cromatograficas, como alteragdes na vazao da
fase movel (de 2,0 mL/min para 1,8 e 2,2 mL/min) e na
programacao da temperatura da coluna cromatografica
tanto nas rampas de incremento de temperatura quanto no
tempo de duragdo das etapas isotérmicas. Essas alteragdes
ndo causaram diferencas significativas nos parametros de
identificagdo e quantificacdo dos analitos de interesse, re-
velando a robustez do método utilizado.
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Estabilidade

A estabilidade quimica dos compostos MDMA, MDA
e MDEA foi determinada utilizando-se solu¢des metandlicas
dos analitos, na concentragéo de 2,0 pg/mL, acondicionadas
em frascos de vidro ambar e mantidas sob congelamento a
-20 °C. Apos o preparo das solucdes, aliquotas foram ana-
lisadas em um mesmo dia, sendo o resultado obtido conside-
rado como sendo o do tempo zero do experimento. Os resul-
tados obtidos nas analises subseqiientes, realizadas apos
descongelamento em diferentes dias, foram comparados com
aquele encontrado no tempo zero, aceitando-se uma variagdo
maxima de 20%. Nessas condi¢des as substancias mostra-
ram-se estaveis por, no minimo, por 27 dias.

Aplicacao do método validado as amostras

O método analitico CG/DIC, apés validagao, foi
aplicado na andlise de quatro comprimidos apreendidos
pela Policia Civil de Minas Gerais, cuja caracterizacao
como “derivados de anfetaminas” havia sido realizada no
laboratério daquele Orgao, por meio de cromatografia
gasosa utilizando-se detector de espectrometria de massas.
A quantificacdo dos compostos de interesse foi realizada
com o auxilio de curvas analiticas preparadas com solucdes
padroes de MDMA, MDA e MDEA, nas concentragdes de
5,0;50,0; 100,0; 250,0 € 500,0 pg/mL e de MBDB (padrao
interno) na concentracdo de 50 pg/mL, analisadas em
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triplicatas. A Figura 2 mostra o cromatograma obtido apds
a analise de um desses comprimidos (comprimido 1), pelo
método validado.

Todos os quatro comprimidos analisados apresenta-
ram teores variados de MDMA, mas somente no compri-
mido 1 foram detectados MDA e MDEA. Esse resultado foi
coincidente aos da Policia Civil, demonstrando a eficacia
do método proposto. No caso do comprimido 1, foi encon-
trada uma concentragdo de MDMA bastante elevada, aci-
ma da faixa de linearidade estudada no presente trabalho.
O extrato obtido do comprimido 1 foi diluido 10 vezes com
metanol e somente assim, apds uma nova inje¢ao no
cromatografo a gas, foi possivel quantificar o MDMA pre-
sente na amostra.

Os resultados da analise de cada um dos comprimi-
dos apreendidos, com os respectivos teores das substanci-
as pesquisas sdo apresentados na Tabela V.

Pelos dados apresentados pode ser observado que a
aplicacdo do método cromatografico com detecgdo por
ionizagdo de chama apresentou-se bastante adequada para
aidentificagdo de ecstasy e outros derivados de anfetamina
em comprimidos clandestinos. Foi possivel detectar e
quantificar de maneira isolada os trés principais derivados
anfetaminicos que constituem os comprimidos de ecstasy,
o0 que representa uma grande vantagem em relacéo a outros
métodos analiticos freqlientemente utilizados em laborato-
rios de toxicologia forense brasileiros, como por exemplo,
técnicas de imunensaios.

7.256 MDMA

8.179 MBDB

FIGURA 2 — Cromatograma obtido apos a analise do comprimido n° 01 de ecsfasy pelo método CG/DIC.
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TABELA V — Teores de MDMA, MDA e MDEA encon-
trados nos comprimidos apreendidos pela Policia Civil de
Minas Gerais e analisados por CG/DIC

Comprimido MDMA MDA MDEA
(mg) (mg) (mg)

01 218,3 3,3 1,5

02 49,1 - -

03 53,3 - -

04 50,0 - -

A obtencdo de picos cromatograficos com resolucao
apropriada, a faixa de linearidade ampla, que permitiu
quantificar com seguranga, desde concentragdes tragos de
MDA e MDEA até niveis elevados de MDMA, a
seletividade frente a varias possiveis substancias interferen-
tes e a robustez em condi¢des cromatograficas variadas
revela a utilidade e confiabilidade desse método GC/DIC na
identificacdo e quantificagdo especifica dos trés derivados
anfetaminicos.

Outra vantagem do método ¢ a simplicidade e rapi-
dez da extracdo dos analitos presentes nos comprimidos.
Avalia-se que a precisdo analitica encontrada, tanto em
ensaios em condi¢des de repetitividade quanto de precisdo
intermediaria, foi bastante satisfatoria considerando a faixa
de sensibilidade dos detectores de ionizagdo de chama e as
baixas concentragdes dos produtos que puderam ser
quantificadas (1 pg/mL).

CONCLUSAO

Os resultados desse trabalho indicam a validade do
uso da cromatografia em fase gasosa, utilizando-se detector
de ionizagao de chama (CG/DIC), na identificagao dos
principais componentes dos comprimidos de ecstasy. Esse
método apresenta-se como opgao confiavel aos laboratori-
os de toxicologia forense, de porte médio e pequeno, que
nao dispdem de um detector de massas para a identificag@o
e quantificacdo de comprimidos de ecstasy.

ABSTRACT

Development and validation of a gas chromatography
method for determination of ecstasy and
amphetamines derivatives in tablets

The abusive use of the amphetamine derivative ecsyasy in
the world come increasing in the last years. Many tablets
samples kept on the streets shown the presence not only of
the MDMA- 3,4-methylenedioxymethamphetamine, the
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main drug component but also of the MDA — 3,4-
methylenedioxyamphetamine and MDEA - 3,4-
methylenedioxymethylethylamphetamine. The present
study sought to develop and validate an analytical method
for determination of MDMA, MDA and MDEA in tablets
to be accessible for the most small or medium laboratories
of toxicology of the development countries as Brazil. It
was chosen for development and validation a gas
chromatography method with flame ionization detection.
The analytic validation results for MDMA, MDA and
MDEA were linearity range of 1.0 to 500.0 ug/mlL, intra
and interassay coefficient of variation lower than 9.5%
and quantification limit of 1.0 ug/mL. The detection limits
were 0.7 ug/mL, 0.8 ug/mL and 0.6 ug/mL respectively to
MDMA, MDA and MDEA. The method showed a good
seletivity as the epinephrine, cocaine, amphetamine,
methamphetamine, acethyl salicilic acid, diethyl
barbituric acid, p-aminobenzoyl diethyl barbituric,
paracetamol and caffeine presences did not interfere with
the measurement of the three analytes.

UNITERMS: Ecstasy. Amphetamine derivative. Gas
chromatography determination. Flame ionization
detection.
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