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RESUMO

O resultado de andlise de drogas deve ser disseminado e comparado para que
autoridades envolvidas no controle de drogas tenham informacédo efetiva das
atividades internacionais de substancias ilegais. O SEPLAB/INC/DITEC/PF sendo um
laboratorio de ensaio acreditado pela INMETRO, instituido também como um
laboratorio forense de esfera nacional, realiza anualmente O ICE — um exercicio
colaborativo de proficiéncia internacional instituido pela UNODC com intuito de
fomentar a pratica adequada de analise de drogas. O objetivo deste trabalho é
guantificar a heroina presente na amostra proposta pelo o exercicio de proficiéncia do
semestre 1/2021 do ICE/UNODC no SEPLAB/INC/DITEC/PF abordando também a
realizacdo e a importancia deste exercicio no ambito forense. O screening da amostra
foi realizado a partir das técnicas mais utlizadas no ambito forense, como: CG/EM e
FTIR. A identificacdo das substancias se deu por técnicas com diferentes poderes
discriminatorios e a quantificagdo da heroina foi desempenhada por CLAE-DAD a
partir da projecdo algébrica na qual a substituicdo dos valores na equacéo
representativa da curva analitica, permitiu inferir o teor de heroina na amostra. Os
resultados obtidos pelo SEPLAB/INC, foram comprovados e comparados com o
Relatério Anual ICE 1/2021.

PALAVRAS-CHAVE: heroina, CLAE-DAD, ensaio de proficiéncia, curva analitica



ABSTRACT

The result of drug analysis must be disseminated and compared so that
authorities involved in drug control have effective information on international activities
of illegal substances. SEPLAB/INC/DITEC/PF, being a testing laboratory accredited
by INMETRO, also established as a national forensic laboratory, annually carries out
The ICE - a collaborative exercise of international proficiency instituted by UNODC with
the aim of promoting the proper practice of analysis drugs. The objective of this work
is to quantify the heroin present in the sample proposed by the proficiency exercise of
the semester 1/2021 of the ICE/UNODC at SEPLAB/INC/DITEC/PF, also addressing
the realization and importance of this exercise in the forensic scope. The sample
screening was performed using the most used techniques in the forensic scope, such
as: CG/EM and FTIR. The identification of substances was done by techniques with
different discriminatory powers and the heroin quantification was performed by HPLC-
DAD from the algebraic projection in which the substitution of values in the
representative equation of the analytical curve allowed inferring the heroin content in
the sample. The results obtained by SEPLAB/INC were verified and compared with the
ICE 1/2021 Annual Report.

KEYWORDS: heroin, HPLC-DAD, proficiency test, analytical curve.
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1. INTRODUCAO

A verificagcdo periodica dos servicos de andlises periciais no ambito de
laboratérios quimicos € de fundamental importancia para garantir que os resultados
apresentados na investigacao policial sejam confiaveis, auditaveis e reprodutivos,
permitindo, assim, que os direitos individuais sejam respeitados no ambito da
persecucdo penal. A participagdo de laboratérios periciais em ensaios
interlaboratoriais internacionais é uma das maneiras mais rapidas e transparentes
capazes de atender esse tipo de demanda. Nesses ensaios, o laboratorio deve aplicar
metodologias proprias a fim de identificar e quantificar os principios ativos presentes
em amostras desconhecidas. O SEPLAB/DPER/INC/DITEC/PF tradicionalmente tem
participado desses ensaios e o0s resultados obtidos tem norteado o desenvolvimento
de técnicas analiticas que foram implementadas no escopo da acreditacéo, tais como
a quantificacdo de cocaina, MDMA, anfetaminas e mais recentemente, heroina. As
respostas aos exercicios internacionais tém permitido que a instituicdo esteja alinhada
as técnicas e metodologias aplicadas nos laboratérios de paises referéncia no
combate ao trafico de drogas, destacando a instituicdo como uma referéncia nacional

em analises de substancias.

1.1 Garantia da Qualidade e o Exercicio Colaborativo Internacional da ONU
(ICE/UNODC)

O termo “Qualidade“ refere-se a confiabilidade, acuracia e pontualidade dos
resultados correlacionando cliente e produto. No ambito forense, busca-se qualidade
nas andlises e seus resultados. As respostas geradas nas analises relacionadas no
escopo de um laboratério forense acreditado sdo posteriormente relatadas na forma
de laudo pericial, geralmente, respondendo as demandas de uma acdo penal ou a um
inquérito policial a fim de atender a Justica (GARRIDO, ARAUJO, 2014).

A rapida disseminacao de informacgdes internacionais entre laboratérios para
as varias autoridades envolvidas no controle de drogas € considerada criticamente
importante para o controle efetivo das atividades internacionais de drogas ilegais.
Essas informagdes devem ser confiaveis e comparaveis entre as nagdes (MULLEN,
2014).

A acreditagdo fornece aos laboratérios maior confianca em seus
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procedimentos, indicando que os dados produzidos sdo confiaveis para 0 uso
pretendido e comparaveis aos dados de outros laboratérios, além de demonstrar
confidencialidade e qualidade das analises (GROCHAU; CATEN; FORTE, 2017).

Em um laboratério acreditado todos os procedimentos e sistemas de garantia
da qualidade devem ser meticulosamente documentados em manuais do Sistema de
Garantia da Qualidade (SGQ) do laboratério, nele apresenta-se toda a estrutura de
funcionamento do laboratério no escopo proposto. S&o documentados o0s
procedimentos realizados (como executar determinada atividade ou processo), as
instrucdes de trabalho, (como as atividades e opera¢cdes devem ser realizadas), e 0s
registros da qualidade (documentos comprobatérios do histérico de atividades
realizadas) (GARRIDO, ARAUJO, 2014).

No Brasil, O Instituto Nacional de Metrologia, Qualidade e Tecnologia
(INMETRO) e sua Coordenacédo Geral de Acreditacdo (CGCRE), € o responsavel por
avaliar a adesdo e atuar na acreditacdo de instituicdes publicas ou privadas, na
execucdo de atividades laboratoriais conforme as Boas Praticas de Laboratério e a
NBR ISO/IEC 17025 — norma internacional que padroniza os requisitos gerais para a
competéncia de laboratorios de ensaio e calibragdo (GROCHAU; CATEN; FORTE,
2017).

A ISO/IEC 17025 indica que para a garantia dos resultados o laboratorio deve
monitorar seu desempenho por meio de comparacdo de resultados com outros
laboratérios na forma de participacdo em Ensaios de Proficiéncia. Esses ensaios
proporcionam a correcdo de erros dentro dos processos laboratoriais e também
permite que os laboratérios avaliem seu desempenho em relacdo as suas proprias
metas e o desempenho de seus participantes (MULLEN, 2014).

A UNODC (United Nations Office on Drugs and Crime) — gabinete da ONU
responsavel por assuntos de crimes relacionados a drogas, tendo reconhecimento da
importancia de um exame de proficiéncia para padronizacéo de identificacéo e andlise
categorica de drogas em laboratorios forenses, criou na década de 1990 um programa
gratuito e acessivel para que todos os estados-membros tivessem instalagdes
adequadas para teste/andlise de drogas — IQAP/ICE (MULLEN, 2014).

Por meio do IQAP/UNODC (International Quality Assurance Programme —
Programa Internacional de Garantia da Qualidade) foi entdo instituido o ICE/UNODC
(International Collaborative Exercise — Exercicio Colaborativo Internacional). O IQAP

incentiva os laboratoérios a elevar seu nivel de desempenho ensinando a importancia
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da garantia da qualidade e promovendo seu uso, com 0 objetivo de harmonizar os
padrées de qualidade e estabelecer um programa internacional de proficiéncia
(MULLEN, 2014).

O ICE/UNODC consiste em avaliar/monitorar laboratérios por meio de
exercicios/analises de drogas dentro da realidade de recursos disponiveis de cada
laboratorio-participante. E realizado semestralmente com dois tipos de testes: Seized
Material (SM) e Biological Specimens (BS). Os SM s&o materiais resultante da
apreensdo no ambito do trafico/mercado ilegal e BS sdo espécimes bioldgicas (urinas)
adulteradas com substancias e/ou metabdlitos contendo drogas de abuso (MULLEN,
2014).

Os resultados das andlises sdo encaminhados na forma de um formulério de
analise, contendo trés fases: triagem (screening) (Anexo 3), identificacdo (Anexo 4) e
guantificacdo (Anexo 5). Esses formularios devem conter, além da resposta, a técnica
analitica usada para a determinacdo dos resultados. Fica a critério do laboratério-
participante escolher, de acordo com seu recurso/escopo disponivel, quais testes ir4
realizar (SERRANO, 2019).

Ao final das duas rodadas do exercicio, € publicado um Relat6rio Anual com 0s
resultados das performances de cada laboratorio participante, de forma codificada e
restrita. Os laboratérios-participantes, individualmente, recebem uma avaliacdo de
seu préprio desempenho e sao informados sobre o contedido e a concentracdo correta
dos materiais dos testes, além de receberem um certificado internacional de
competéncia de analise em SM ou BS, reconhecido como laboratério acreditado com
sistema de qualidade bem estruturado (SERRANO,2019).

Aos laboratérios que ndo obtiverem resultado satisfatorio, a UNODC demonstra
seu compromisso distribuindo padrées de drogas e publicando métodos analiticos
recomendados para as drogas ilicitas mais prevalentes para auxiliar no
desenvolvimento de métodos (MULLEN, 2014). Com isso, o retorno fornecido pelo
programa ajuda no crescimento individual, de forma que sédo oferecidos conselhos e

assisténcia a esses laboratorios.

1.2 Técnicas instrumentais mais utilizadas no ambito forense

A analise quimica aplicada a drogas de abuso vem sendo utilizada por diversos

segmentos no ambito forense, auxilia a pericia forense, por exemplo, na analise de
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rota de trafico a partir do perfil quimico da substancia, por meio da quantificacao de
componentes minoritarios de substancias proscritas extraidas de plantas e na
identificacdo de adulterantes encontrados nas amostras apreendidas (SERRANO,
2019).

A caracterizacdo de amostras suspeitas, gracas a quimica forense, também
auxilia na formacdo de banco de dados, uma vez que essas amostras analisadas,
dependendo do seu grau de pureza, podem se tornar amostras de referéncias para
futuras andlises (RODRIGUES et al, 2014), ou ainda, na identificacdo de Novas
Substancias Psicoativas (NPS).

Sao utilizadas diversas técnicas para diferentes objetivos dentro de uma
analise, cabe ao analista decidir qual técnica serd mais conveniente de ser empregada
para as determinagdes adequadas. Fatores importantes que devem ser levados em
consideracdo quando se escolhe um método de analise sdo: (a) a natureza da
informacéo que se busca, (b) a quantidade de amostra disponivel e a proporcao do
constituinte que sera determinado e (c) o objetivo a que os resultados irdo atender
(RODRIGUES et al, 2014).

Dentro dessa realidade, para cada tipo de material existe uma diretriz de
analise adequada envolvendo técnicas analiticas que sao classificadas de acordo com
seu poder discriminatério conforme recomendacao periddica da Scientific Working
Group for the Analysis of Seized Drugs (SWGDRUG, 2019).

Técnicas classificadas como “Categoria A” tém maior poder de discriminacao e
aquelas classificadas como “Categoria C” menor, sendo apenas classificadas como
indicadores de presenca de substancias, enquanto que técnicas A sdo confirmatorias,
desde que comparadas com banco de dados sistemético (bibliotecas eletrdnicas) e,
se possivel, com padrfes analiticos rastreaveis (SWGDRUG, 2019).

Tabela 1 - Classificagao de técnicas analiticas. FONTE: Recomendagdes SWGDRG, 2019.

Categoria A Categoria B Categoria C

_ » _ Espectrofotometria na
Espectroscopia na regido do  Cromatografia Gasosa N _
regido do Ultravioleta/

Infravermelho (1V) (CG) o
visivel (UV-VIS)
Espectrometria de massa Cromatografia de ions Espectroscopia de
(EM) (Ch Fluorescéncia
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Ressonancia Magnética Cromatografia Liquida de

. Imunoensaio
Nuclear (RMN) Alta Eficiéncia (CLAE)
Espectroscopia de Raman Cromatografia em Propriedades fisico-
(Raman) camada delgada (CD) guimicas

. 5 ) Testes colorimétricos e de
Difracdo de Raio x L
preipitacao

Para a identificacdo forense de substédncias em amostras desconhecidas
guestionadas as técnicas mais extensamente utilizadas sdo: Cromatografia Gasosa -
CG e Infravermelho - IV. A técnica de IV é largamente empregada na determinacao
da pureza e estrutura, sendo uma analise qualitativa de estudo basico estrutural de
moléculas. A importancia das analises espectrofotométricas no infravermelho consiste
na identificacdo qualitativa de substancias, puras ou em mistura, e sendo instrumento
no estabelecimento de estruturas ((FERREIRA, 2016).).

A cromatografia, por ser um processo de separacdo, € uma técnica precursora
de grande importancia para analises acopladas. Essa técnica se adequa a diferentes
sistemas tratando-se de uma das técnicas mais utilizadas e de melhor desempenho
para isolamento, purificacdo e identificacdo de substancias. Acoplada a
Espectrometria de Massas (CG/EM) combina as vantagens de alta seletividade e
eficiéncia de separacao, com alta capacidade de informacéo estrutural, massa molar
e aumento adicional na seletividade permitida (CAVALCANTI, 2016).

A técnica de cromatografia gasosa € amplamente usada na identificacdo e
guantificacdo de substancias pela sua robustez e sensibilidade, entretanto exige
caracteristicas tipicas do analito, como por exemplo a ndo degradatibilidade estrutural
frente a altas temperaturas, visto que nessa técnica os analitos sao analisados em
fase de vapor. Nesse aspecto, a cromatografia liquida de alta eficiéncia (CLAE) se
apresenta como uma interessante alternativa, visto que os analitos podem ser
analisados a temperatura ambiente e, dessa forma, apresentando maior versatilidade
guanto comparada a cromatografia gasosa, pois nao esta limitada a amostras volateis
e termicamente estaveis (FERREIRA, 2016). Dessa forma, as andlise por CLAE
representam uma importante alternativa a analises de moléculas termicamente labeis,
como por exemplo, a heroina (Figura 01).

O desenvolvimento de metodologias aplicando a cromatografia liquida de alta

eficiéncia, baseada na ampla na escolha das fases moével e estacionéria, permite ao
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laboratorio alternativas modernas para a identificacdo rapida e eficientes de
substancias de interesse forense (NAHAR; ONDER; SARKER, 2019).

Atualmente, nos laboratérios forenses em todo o mundo, a CLAE tem se
mostrado umatécnica relevante para analises de rotina forense, especialmente devido
a alta sensibilidade, reprodutibilidade e maior eficiéncia de separacdo de diferentes
matrizes, permitindo excelentes separacdes com economia de tempo (NAHAR;
ONDER; SARKER, 2019).

A deteccao por arranjo de diodos (DAD) € uma das técnicas hifenadas mais
utilizadas na cromatografia liquida de alta eficiéncia (CLAE-DAD) (NAHAR; ONDER,;
SARKER, 2019). Sua deteccado se da por espectrofotometria na regido do UV-VIS e
seu diferencial é a analise simultanea entre diferentes comprimentos de onda dentro
de sua regido espectrofotométrica. 1Isso nos permite avaliar em qual comprimento de
onda a detectabilidade de um sinal tem maior absorcdo, ou ainda, avaliar a

detectabilidade dentro de um conjunto de comprimentos de ondas.

1.3 Heroina e prevaléncia no Brasil

A heroina é um alcaléide semissintético derivado da morfina, que por um
processo de acetilacdo se diferencia pelo grupamento acetil (-OCOCHS3) nas posi¢cdes
0-3 e 0-6 (Fig. 1). Também chamada de diacetiimorfina, € 3 vezes mais potente que
a morfina e pertence ao grupo dos opiaceos, que sao um grupo de substancias
derivadas naturalmente do Opio, que € a seiva bruta da cdpsula da papoula (Papaver
somniferum) (UNODC, 2021).

O uso do Opio é tdo antigo quanto a civilizacdo, sendo uma das primeiras
drogas a ser documentada com potencial analgésico e depressor do SNC. A heroina
€ um dos alcaloides opiaceos mais conhecidos em virtude do seu uso como droga de
abuso. Seu uso ilicito € um dos principais problemas da sociedade urbana, causando
epidemias de abuso principalmente na Europa e na América do Norte (UNODC, 2021).

Num panorama global, existem em média 62 milhées de usuarios de opidides
(incluindo opiaceos e farmacos opidides nao-prescritos) e entre os anos de 2010-2019
esse numero duplicou (31 milhdes em 2010) se tornando um grande problema para
muitos paises em diferentes continentes, principalmente EUA e Europa, que sediaram

um dos maiores picos de mortes por overdose de heroina em 2015 (UNODC, 2021).
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Morfina Heroina/Diacetilmorfina

acetilacao
—_—>

Figura 1 - Processo de acetilagdo da morfina para producéo de heroina. FONTE: DrugBank

O uso de heroina e outros opioides € incomum no Brasil, e os dados séo
correspondentemente escassos. O alto custo e 0 acesso limitado por ndo fazer parte
das rotas de trafico do épio justificam essa prética ser tdo incomum no Brasil (MAIA,
DALDEGAN-BUENO, FISCHER, 2021).

Um levantamento realizado pela Fiocruz publicado em 2017 (lll Levantamento
Nacional sobre o Uso de Drogas pela populagao brasileira — LNUD), revela os dados
sobre prevaléncia do uso de heroina em 2015, onde 0,3% das pessoas com idades
entre 12 — 65 anos (aprox. 460 mil), revelaram que ja fizeram uso de heroina ao menos
uma vez e 0,1% de pessoas (aprox. 153 mil) teriam usado nos ultimos 12 meses
(BASTOS et al, 2017).

Com base nos dados do Sistema de Criminalistica da Policia Federal, foi
realizada uma busca por laudos de Quimica Forense dos Ultimos seis anos
(Janeiro/2015 — Outubro/2021) contendo analise de “heroina”. Nessa busca foram
achados apenas dois laudos confirmatorios de heroina, uma apreenséo de 11kg no
estado do Amazonas em 2015 e outra apreensao de 6,13g no Rio Grande do Sul em
20109.

Praticamente ndo hé indicios de uso recorrente de opioides no cenario de uso
de drogas no Brasil (MAIA, DALDEGAN-BUENO, FISCHER, 2021). Entretanto, por
mais que a pratica da heroina seja atipica em territorio brasileiro, é de importancia
forense caracteriza-la corretamente, pois trata-se de uma substancia de uso proscrito

respaldada ilegalmente no Brasil e no mundo.
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2. JUSTIFICATIVA

O sistema de qualidade em um laboratdrio € parte importante e necesséria para
a confianga de seus resultados. Diante disso, a abordagem da prética laboratorial
executando teste de proficiéncia de ambito internacional (ICE/UNODC) realizado no
SEPLAB/INC/DITEC/PF traz informacbes relevantes a cerca da importancia da
participagéo em testes de proficiéncia para garantir resultados adequados tratando-se
do ambito criminal/judicial.

Tendo em vista que o objeto em estudo, a heroina/diacetiimorfina, €&
considerada uma substancia entorpecente de uso proscrito no Brasil, constando na
lista F1 de substancias entorpecentes da RDC n°® 7 de 27/02/1999 da Anvisa, que
atualiza a Portaria n°® 344/1998 do Ministério da Salude, — que dispde sobre
substancias de controle especial, € de importancia para o nivel criminatério a analise
categorica de sua composi¢cao e concentracdo, ainda que seu uso seja incomum no

Brasil.

3. OBJETIVOS

3.1 Obijetivo geral

e Desenvolver uma curva analitica para quantificacdo de heroina usando técnica
hifenada de CLAE-DAD

3.2  Objetivos especificos

¢ I|dentificar e quantificar amostra questionada proposta pelo ensaio de proficiéncia
(ICE/UNODC) usando CLAE-DAD

e Descrever a realizacdo do exercicio de proficiéncia internacional (ICE/UNODC) na
area forense no ambito do SEPLAB/INC/DITEC/PF
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4. METODOLOGIA

O proposito do trabalho € a participagdo do médulo SM (Seized Material) do
ICE/UNODC. Nesse moédulo 4 amostras desconhecidas (Tabela 2) foram
encaminhadas para exames qualitativos e quantitativos. A construcdo da curva de
calibracéo para a quantificacéo de heroina foi aplicada apenas na amostra 2021/1/SM-
2, visto que, apods analise qualitativa exploratéria via CG/EM e FTIR verificou-se que
apenas essa amostra apresentava heroina em sua constituicdo (dados relatados
posteriormente).

As amostras recebidas pelo ICE/UNODC foram previamente identificadas
conforme numero de dossié técnico especifico. Essa designacdo faz parte do
protocolo de certificagdo do SEPLAB/INC, o qual é exigido que todas as amostras
guestionadas recebidas tenham uma nova identificacdo seguindo as diretrizes da
qgualidade para rastreabilidade e controle dos registros técnicos. Esse protocolo esta
descrito conforme o SGQ do SEPLAB no qual é estabelecido o POP-I-SEPLAB-3.

Para assegurar a cadeia de custddia interna, todos os processos do ensaio
foram realizados sob supervisdo do perito criminal e orientador Dr. Leandro Fernandes
Machado.

4.1 Materiais e Reagentes

Os dados sobre os insumos utilizados neste trabalho foram classificados e
organizados em tabelas contendo 0 numero de registro, data de
verificacdo/calibracdo, especificacdes de modelos de instrumentacdo analitica
utilizado, assim como lote, validade e teor de pureza dos solventes/reagentes usados.

Todos os equipamentos foram calibrados e registrados em planilhas controle,
de acordo com as diretrizes exigidas pelo escopo do SGQ do SEPLAB/INC. Os
instrumentos possuem MET especificos de uso para analises qualitativas e
guantitativas de substancias questionadas, de acordo com a exigéncia do SGQ do
SEPLAB/INC.
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Instrumentacao analitica utilizada

o Especificagcbes do Registro e verificagéo
Tecnica _
Instrumento (SEPLAB/INC/DITEC/PF)
CG Agilent® 8890
acoplado a EM Agilent® CG10 - verificacao:
CG/EM
5977B com amostrador 07/2021
automatico
Espectrofotdmetro FT-IR
ETIR Thermo Nicolet IS10 e IV 02 — verificacao:
acessorio ATR, com 07/2021

software Omnic

Cromatografo Liquido da
marca Agilent
Technologies® modelo
CLAE-DAD 1100 acoplado a detector

de arranjos de diodo

CLAE 02 - verificacao:
07/2021

1315B, com amostrador

automatico

Balanca microanalitica
Metler Toledo® XP 205 (+
Pesagem 0,01 mg); capacidade

(0,0014g - 220g).
legibilidade 0,01mg.

BL-02 — verificagéo:
07/04/2021

Tabela 2 - Especifica¢cdes dos equipamentos utilizados

Todos os materiais utilizados foram calibrados e registrados conforme MUP-I-

SEPLAB-01, que dispdes do controle e uso de instrumentos e medi¢ao incluindo

balancas, pipetas e balées volumétricos.

Reagentes e solventes utilizados
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Nome/Férmula

estrutural

Especificagbes dos

solventes/reagentes

Registro/Lote/Validade
(SEPLAB/INC/DITEC/PF)

CH2Cl2 (Diclorometano)

Neon®
teor > 99,5%

Lote: 49588.
Validade: 06/09/2024

MeOH (Metanol)

Neon®
teor > 99,8%

Lote: 47538.
Validade: 25/06/2024

Eter de petrdleo

Dinamica®

Lote: 115124.
Validade: 09/06/2025

NaOH
(Hidroxido de Soédio)

Neon®
teor > 97,0%

Preparado em: 07/2021

Validade: 6 meses

Agua Ultrapura (agua

Merck® Direct-Q 5
Filtro Millipore® 0.22um

Manutencgéo: 02/2021

MilliQ®)
o Sigma Aldrich® Lote: S39844
Hexilamina .
teor > 99% Validade: 08/2017
H3PO4 Lote: 048666

(Acido fosforico)

Vetec®

teor > 85%

Validade:12/2009

2020/1/SM-3

ICE/UNODC amostra
especificada no relatério
anual SM 1/2020

1462-20

Heroina.HCI

Lipomed®
pureza 87,92%

Lote: 293B431
N°: 1571

Tabela 3 - Especificacdo dos reagentes e solventes utilizados
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Materiais utilizados

Especificacbes do material

Registro e data da
altima calibracéo

(SEPLAB/INC/DITEC/PF)

10ml (Pyrex®)
1L (Diogolab®)

Baldes volumétricos

10ml (BV-15, BV-16)
1L (BV-55)

P1000uL, P100uL e
P10uL
(GILSON® Pipetman)

Pipetas automaticas

volumétricas

P1000uL (DB52997)
Data da ultima
calibracéo: 04/12/2020

P100uL(DA60598)
Data da dltima
calibracéo: 04/12/2020

P10uL (GD20464)
Data da dltima
calibracéo: 04/12/2020

Millex® PTFE

Filtros para CLAE
0,45um

Lote: RBKA22668

Tabela 4 - Especificacdes dos materiais utilizados

4.2 Screening do material questionado

Seguindo as diretrizes gerais para realizacao de identificacdo de substancias
no ambito do SEPLAB (POP-I-SEPLAB-19), inicialmente as amostras foram

submetidas a um exame fisico, constando que todos 0s materiais apresentavam-se

na forma de sélido finamente particulado.

De acordo com formulario de amostragem (FOR-I-SEPLAB-04) foram

registradas a pesagem do material recebido e amostragem para as analises, usando

balanca analitica calibrada.
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Descricao Massa bruta N2 da amostra no dossié

1 frasco de vidro ambarr, 6.304,96 mg 1462-21-01
apresentando etiqueta
com os dizeres
“2021/1/SM-017, contendo
po azul.

1 frasco de vidro ambarr, 6.363,83 mg 1462-21-02
apresentando etiqueta
com os dizeres
“2021/1/SM-02”, contendo
poé marrom.

1 frasco de vidro ambarr, 6.134,63 mg 1462-21-03
apresentando etiqueta
com os dizeres
“2021/1/SM-03”, contendo
po branco.

1 frasco de vidro ambar, 5.998,43 mg 1462-21-04
apresentando etiqueta
com os dizeres
2021/1/SM-04”, contendo
p6 branco.

Tabela 5 - Amostragem do material recebido pelo ICE/UNODC. FONTE: Registro geral de andlises
SEPLAB/INC

4.2.1 Preparacao da amostra

A andlise qualitativa exploratoria foi realizada por meio do uso de trés solventes
com polaridades diferentes para a extracao/solubilizacdo de analitos de interesse
forense: MeOH, CH2Cl: e Eter de petréleo. Também foram utilizados dois métodos de
analise por CGEM diferentes: Método ‘Split’ e ‘Splitless’ (Tabela 6).

Cada amostra foi fracionada em quantidades iguais e submetida a solubilizagéao
com um volume de 2 mL dos diferentes solventes, separadamente. As amostras foram
agitadas por 1min. e filtrada com filtros para CLAE.

A solucao obtida foi transferida para vials de 2mL de capacidade com tampa de
pressdo. Cada solucdo foi analisada por CG/EM, de acordo com o0s critérios
estabelecidos no MET-I-SEPLAB-09, que dispbe sobre as analises qualitativas em
CG/EM.
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PARAMETROS CG/EM

METODO ESTENDIDO

METODO ESTENDIDO

315°C (14,87 min.); Total

da corrida: 21,0 min.

SPLIT SPLITLESS
FLUXO 0,8mL/min 0,8mL/min
_ 280°C, valvula split
INJETOR 280°C, split (140:1)
fechada
150°C (2min.) — 40°/min; | 150°C (2min.) —40%min;
FORNO

15°C (14,87 min.); Total

da corrida: 21,0 min.

DETECTOR E.M

Scan (40 — 550 m/z);
Solvent Delay; 1,20min.

Scan (40 — 550 m/z);
Solvent Delay; 2,05 min.

VOLUME DE INJECAO

0,2 pL

0,2 pL

Tabela 2 - Pardmetros dos métodos ‘ESTENDIDO’ e ‘ESTENDIDO SPLITLESS’ em CG/EM. FONTE:

Biblioteca SEPLAB/INC/DITEC/PF

As andlises em FTIR foram realizadas por meio da transferéncia da amostra na

sua forma direta (ponta de espatula — cerca de 10 mg) ou solubilizada em MeOH (1

mL). Na solubilizacdo em MeOH, o solvente foi evaporado em temperatura ambiente,

resultando em um sdélido seco.

PARAMETROS FT-IR

Numero de varreduras (SCANS): 16

Janela de coleta: 4.000 cm™ a 650cm?

Resolucédo: 4cm?

Tabela 3 - Parametros do FTIR. FONTE: Biblioteca SEPLAB/INC/DITEC/PF
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4.3 Quantificacdo da heroina

A quantificag&o foi realizada por técnica de cromatografia por fase reversa com
deteccdo por arranjo de diodos (DAD) (HPLC-RP-DAD). A técnica consiste na
separacao dos solutos hidrofébicos em meio da transferéncia de massa do soluto na
solucdo (meio polar) com a fase estacionaria (e suas interacfes hidrofébicas). A
purificacdo da heroina ocorre por meio da separacdo dos compostos presentes na
matriz, facilitado pela utilizacdo de uma solugcdo tampéo basico, usando detec¢éo
espectrofotométrica de sinais em um conjunto de comprimentos de ondas especificos
(dados posteriormente relatados). O meio basico tem um papel fundamental, pois a
molécula de heroina, inicialmente na forma de sal (heroina.HCI), se altera para forma
de base livre, proporcionando a interagdo hidrofébica com a coluna e respectiva
retencao

A quantificacdo da heroina foi realizada a partir de uma curva de calibracéo,
cuja a equacao da reta proporcionou a estimativa da quantidade de heroina contida
no material analisado. Os dados foram analisados por meio de um controle interno do
SEPLAB (solucédo controle 2020/1/SM-3), indicando o desempenho dos resultados.
Os dados obtidos séo discutidos na Tabela 11. Os padrdes analiticos utilizados foram
estabelecidos de acordo com as diretrizes de Gestdo de Materiais de Referéncia, que
dispbe os procedimentos e critérios para o controle e manejo dos materiais de
referéncia utilizados no SEPLAB/INC/DITEC/PF (POP-I-SEPLAB-15).

4.3.1 Preparacao da fase movel

Foram usadas duas fases moveis, A e B. Para a fase movel A, foi inserido 30
ml de solu¢cdo de NaOH [2 mol/L] em um baldo volumétrico calibrado de 1L. Em
seguida, adicionou-se 10ml de HsPOa4 concentrado e cerca de 800ml de agua Milli-Q®.
Por fim, foi adicionado 4,5ml de Hexilamina e o volume restante foi completado com
agua Milli-Q® para 1L.

4.3.2 Preparacao da solucéo estoque de heroina.H-O

Em balanca analitica, uma massa de 6,58 mg de padré&o de Heroina (Material
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de Referéncia Certificado de Heroina.HCI (Anexo 1) foi pesada diretamente em um
baldo volumétrico calibrado de 10ml.O volume do baléao foi ajustado com agua Milli-
Q®resultando em concentracéo igual a 0,658mg/ml. O procedimento seguiu o POP-
I-SEPLAB-15.

4.3.3 Parametros do método de quantificacdo em CLAE-DAD

Para as andlises de quantificac&o foi utilizado método HEROINA_C18PLUS.M,

descrito na Tabela 8.

PARAMETROS CLAE-DAD METODO HEROINA_C18PLUS.M
FLUXO 0,4mL/min
PRESSAO/TEMPERATURA

350 bar / 90°C

(max.)

A: 95% (3% NaoH, 1% H3POa4, 4,5 ml
SOLVENTES Hexilamina); B: 5% (MeOH) em modo isocratico.

Scan (190nm - 400nm);

Sinais especificos: 210nm, 228nm, 240nm.

DETECTOR DAD

VOLUME DE INJECAO 5ulL

Zorbax Eclipse PLUS-C18 (21cm x 250nm X
5um)

COLUNA

Tabela 4 - Parametros dos métodos de quantificacdo HEROINA_C18PLUS.M em CLAE-DAD.

4.3.4 Preparo da curva analitica

A curva foi desenvolvida com sete pontos em triplicata (A, B e C). Os pontos da
curva foram diluidos usando a solucdo estoque de padrdo de Heroina.HCI de
concentragéo igual a 0,658mg/ml. A diluigcéo foi feita diretamente nos vials, usando

pipetas volumétricas automaticas calibradas, descritas na Tabela 4.
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Pontos Volumeseke Volumenzo [A] mg/ml [B] mg/ml [C] mg/ml

1 0,050 ml 0,950 ml 0,0329 0,0329 0,0329
2 0,100 ml 0,900ml 0,0658 0,0658 0,0658
3 0,200 ml 0,800 ml 0,1316 0,1316 0,1316
4 0,250 ml 0,750 ml 0,1645 0,1645 0,1645
5 0,400 ml 0,600 ml 0,2632 0,2632 0,2632
6 0,500 ml 0,500 ml 0,3290 0,3290 0,3290
7 1ml - 0,6580 0,6580 0,6580

Tabela 5 - Pontos teéricos da curva analitica em triplicata (A, B e C).

4.3.5 Preparo da amostra e do controle para quantificacao

O controle do SEPLAB e a amostra foram preparados em duplicata, (A e B),
pesados, em dias diferentes, diretamente em baldo volumétrico calibrado de 10ml,
com valores iguais. As massas medidas em balanca analitica foram A - 11,99 mg e
12,53 mg; B - 9,11 mg e 9,42 mg, respectivamente. O volume dos balbes foi ajustado
com agua Milli-Q®.

5. RESULTADOS E DISCUSSOES

5.1 Screening e identificagdo do material analisado

Os resultados obtidos foram validados segundo as exigéncias do SGQ do
SEPLAB, o qual exige duas técnicas com poderes discriminatérios diferentes: técnica
A —FTIR e EM e técnica B — CG.

A cromatografia gasosa € classificada como técnica tipo B, entretanto, o
estabelecimento do tempo de retencéo relativo de padrdes analiticos comparados aos
sinais cromatograficos da amostra e também a comparacdo de seus espectros de
massas com 0s espectros de massas em banco de dados eletrénicos do equipamento,
permite a reclassificagdo da técnica como tipo A.

Dentre os solventes utilizados, a solu¢cdo de CH2Cl2 obteve melhor resolugao
nas analises em CG/EM e os sinais cromatograficos com melhor evidéncia dos picos
foram observados no método ‘Splitless’.

Os espectros de massas dos sinais cromatograficos da amostra foram obtidos
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a partir de buscas em banco de dados eletrénico do SEPLAB/INC. Por meio da
comparacao in silico de espectros do proprio software, foi possivel indicar a
porcentagem de compatibilidade quimica das substancias separadas pela
cromatografia. Todas as figuras dos sinais cromatogréficos e espectros de massa

estdo anexadas de forma ampliada no final deste trabalho.

bundanc:
4500000

4000000
3500000

3000000
HEROTNA
2500000
2000000

6-MONOACETILMORFIN,
1500000

CAFEINA

1000000
-, CODEINA
PARACETAMOL MECONN

fines 3k b e sk sk sho B % 15 oho #50 aly 3k

Figura 2 — Sinais cromatogréaficos resultantes da andlise de 2021/1/SM-2(CH2CL2) em CG/EM. (Anexo
14)

Os sinais cromatograficos do material analisado comparados com a biblioteca
eletronica de EM do SEPLAB/INC indicaram presencga de paracetamol, meconina,
cafeina, 6-monoacetilmorfina, heroina(diacetiimorfina) e papaverina (Figura 2). O
resultado foi posteriormente confirmado com uso de padrbes analiticos para
comparacao do tempo de retencao.

A figura 3 mostra o espectro de massa gerado para o sinal obtido no tempo de
retencdo (4,511 min) e a sua comparacdo com o0s seus fragmentos de massa do
espectro depositado no banco de dados eletronico, indicando a substancia
acetoaminofeno (paracetamol). Essa substancia apresenta alta importancia forense,
tendo em vista que que seu uso € conhecido e é relacionado a diluicao de drogas (ex.:

cocaina e heroina) sendo inclusa no grupo denominado de substancias de corte.
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monoacetilmorfina (Anexo 9).

Espectro de massas resultante da analise da amostra 2021/1/SM-2. Compativel com 6-

A andlise do espectro de massas correspondente ao tempo de retencao igual

a 5,111 min. € mostrada na figura 5. A comparagdo com o espectro depositado no
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banco de dados eletrénico indica a substancia cafeina. A cafeina € uma substancia
de uso controlado e fiscalizado, tratando-se de uma substancia de interesse forense.
Seu uso esta relacionado com diluicdo de drogas, assim como o paracetamol citado

anteriormente.
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Figura 5 - Espectro de massas resultante da andlise da amostra 2021/1/SM-2. Compativel com cafeina.
(Anexo 8)

A figura 6, mostra a comparacao do espectro de massas e o resultado de sua
comparacao com o banco de dados eletrénico para o tempo de retencédo 7,950 min.,
indicando compatibilidade com a substancia papaverina. A papaverina é alcaloide
opiaceo, indicando que a substancia provém do épio.
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Figura 6 - Espectro de massas resultante da analise da amostra 2021/1/SM-2. Compativel com

papaverina. (Anexo 13)
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Figura 7 - Espectro de massas resultante da analise da amostra 2021/1/SM-2. Compativel com

meconina. (Anexo 11)

Na figura 7, € mostrado o sinal cromatogréafico e seu tempo de retencéo (4,785

min.) juntamente com seus fragmentos de massa. Conferindo compatibilidade com

meconina, um produto de degradacao derivado de alcaloides opiaceos, indicando que

a substancia provéem do épio.
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Figura 8 - Espectro de massas resultante da analise da amostra 2021/1/SM-2. Compativel com

acetilcodeina (Anexo 10)
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A figura 8 mostra o espectro de massa e sua comparagdo com 0 espectro
depositado no banco de dados eletrbnico para o sinal de tempo de retencéo igual a
7,00 min. A comparag&o mostra a compatibilidade com acetilcodeina. Um produto de
degradacao da heroina, indicando substancia semissintética de origem opiacea.

Os dados apresentados na figura 9 correspondem ao sinal cromatografico de
tempo de retencdo do sinal cromatografico 7,361 min.. A analise in silico mostrou
compatibilidade com diacetiimorfina (heroina). A heroina € uma substancia de uso
proscrito no Brasil e em varios paises, sendo um alcaloide semissintético usado como
droga de abuso.

AP} Saar 754 (7040, 3 (Tew: Fle) Scon 755 (599 & (Text Fic; Saan 757 (7060 . ~

s

Figura 9 - Espectro de massas resultante da analise da amostra 2021/1/SM-2. Compativel com
heroina/diacetilmorfina. (Anexo 12)

As analises do p6 examinado diretamente sobre o cristal de ATR em
espectroscopia de Infravermelho por Transformada de Fourrier, resultaram em
indicativo de 6pio, também por meio da analise in silico. A fim de melhorar a resolucao
do espectro previamente obtido, optou-se por uma extracdo por solvente utilizando
MeOH como extrator. Os resultados obtidos para o extrato resultaram em Heroina.HCI
(Cloridrato de Heroina), também por meio da comparacao in silico, utilizando a
biblioteca eletronica de espectros de FTIR do SEPLAB/INC (Figura 9).
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Figura 10 - Comparagéo do extrato seco da amostra SM-2 (MeOH) com Heroina.HCl

Por fim, a fim de confirmar a presenca dessas substancias descritas nas
Figuras 03 a 10, padrdes analiticos desses compostos foram examidos sob as
mesmas condicbes de CGEM a fim de estabelecer o tempo de retencao
cromatografico (Tabela 9). Dessa forma, por meio da comparacdo dos tempos de
retencdo dos padrfes analiticos juntamente com as analises dos espectros de massa
dos bancos de dados eletrbnicos disponiveis no software de andlises do
SEPLAB/INC/DITEC, foi

possivel estabelecer a presenca das substancias

previamente relatadas, especificamente, a presenca da  substancia
heroina/diacetiimorfina e seus produtos de degradacao (6-acetiimorfina e morfina).
Ressalta-se que, por falta de padrdes analiticos, apenas as substancias meconina e
na papaverina, nao foram identificadas segundo esse protocolo, tendo sua presenca

apenas indicada.

Substancias m/z - Tr (min.) m/z - Tr min.) E_rro
(2021/1/SM-2) (padrées) Relativo (Tr)
Heroina 369 m/z - 7,361 369 m/z - 7,367 -0,08%
Paracetamol 151 m/z - 4,511 151 m/z - 4,557 -1,00%
Cafeina 194 m/z - 5,111 194 m/z - 5,134 -0,44%
6-monoacetiimorfina 327 m/z 7,040 327 m/z - 7,104 -0,09%
Acetilcodeina 341 m/z - 7,00 299 m/z - 6,731 3,99%

Meconina

194 m/z - 4,785

Papaverina

339 m/z 7,950

Tabela 10 - Comparacdo dos tempos de retengdo entre os sinais cromatograficos e os padrdes

analiticos.
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Dentre as substancias encontradas na amostra 2021/1/SM-2, a substancia
heroina foi quantificada em razdo da recomendacdo expressa no exercicio
ICE/UNODC.

5.2 Quantificacao da heroina

A concentracdo de heroina — identificada por meio das técnicas descritas
anteriormente, foi realizada por meio da curva de calibragéo estabelecida em CLAE-
DAD. A Figura 11 mostra a curva de calibracdo obtida. Na curva, cada ponto
representa uma meédia dos pontos analisados em triplicata. A curva mostrou-se
adequadamente linear, (coeficiente de correlacdo de R? = 0,9998). O coeficiente de
determinacao obtido por meio da regressao linear da curva (Figura 11) justifica que
99,98% da variancia da concentracdo da amostra é representada no modelo linear
obtido, indicando o método utilizado gerou resultados linearmente proporcionais as

concentra¢cdes do analitos na faixa analitica especificada.

Curva Analitica da Heroina.H20
30000

25000 y =42313x + 202,23
R2=0,9998

20000

15000

10000

Média da area do sinal

5000

0
0,000 0,100 0,200 0,300 0,400 0,500 0,600 0,700

Concentracdo (mg/ml)

Figura 11 - Curva analitica do padréo de heroina.H20

O teor de heroina no material analisado foi estabelecido por meio da projecao
algébrica, na qual a substituicdo dos valores na equacgdo representativa da curva
analitica, permitiu inferir o teor de heroina na amostra. A Tabela 11 ilustra as

concentragdes obtidas nos pontos da curva; do controle e da amostra (Tabela 12).
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Pc()jnto Volumese []real Arga do []curva Erro

Cur?/a (mD) (mg/mi) ?n:g]cjia:) (mg/mi) relativo cv
1 0,05 0,029 1277,99 0,025 -12,11%  0,83%
2 0,1 0,058 2533,19 0,055 -4,78% 0,61%
3 0,2 0,116 5175,46 0,117 1,58% 1,70%
4 0,25 0,144 6446,48 0,147 2,04% 0,47%
S 0,4 0,231 10127,20 0,234 1,36% 0,24%
6 0,5 0,289  12462,03 0,289 0,17% 0,40%
7 1 0,578  24589,40 0,576 -0,37% 0,09%

Tabela 11 - Dados obtidos a partir da média dos pontos da curva analitica.

A exatiddao da curva analitica foi verificada por meio da solucao controle
2020/1/SM-3 - amostra proveniente do ICE/UNODC 1/2020 de concentracdo
conhecida (amostra analisada e ndao quantificada no primeiro semestre de 2020 no
SEPLAB/DPER/INC/DITEC/PF). Essa amostra continha heroina e outros
componentes ja elucidados, mas ndo quantificados no SEPLAB. Sua concentracao foi
declarada no Relatério Anual SM 2020/1 do ICE/UNODC e tomada como parametro
de exatiddo analitica para o experimento.

A robustez do experimento foi testada por meio da pesagem em dias diferentes
tanto do controle quanto da amostra 2021/1/SM-2A. A Tabela 11 relata os resultados
da quantificacdo da amostra 2021/1/SM-2 e do controle.

Os resultados qualitativos e quantitativos foram relatados em formulario online
fornecido pelo ICE/UNODC. Os formularios continham um campo para a descricéo
das substancias identificadas por meio do screening (Anexo 2); um formulario de
identificacdo (Anexo 3) e um formulario de quantificacdo (Anexo 4). Apos a submissao
dos resultados, dois relatorios de resultados foram disponibilizados aos participantes
do exercicio, de forma individual, contendo a avaliagdo dos testes qualitativos e
guantitativos (ANEXO 5 e 6).
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Area do

Massa(mg) _ [1real ) []média CV S
pico

| 2020/1/SM-3A | 12,53 110555 | 20,814
2 20,76 % | 0,32 % | 0,32
S 2020/1/SM-3B | 12,00 105406 | 20,720
| 2021/1/SM-2A 9,42 2975 6,957
% 7,38% | 8,13% | 0,60
E| 2021/1/SM-28 9,11 3211 7,806

a) Ressalta-se aqui uma discrepancia entre o valor apresentado na Tabela 11 e o valor
relatado no formulario fornecido para a resposta do exercicio (discutido posteriormente
e mostrado no Anexo 6). No relatério o valor do teor de heroina submetido foi de
6,96%. Essa discrepancia se deu em virtude da corre¢cdo de dados da tabela de
guantificacdo realizada ap6és a submisséo do resultado. Em virtude do prazo para a
submissdo dos dados obtidos, o valor ndo pode ser corrigido e a discrepancia foi
comunicada a coordenagdo do exercicio ICE/UNODC por meio de mensagem
eletrénica oficial encaminhada pela direcdo do SEPLAB/DPER/INC/DITEC/PF.

Tabela 12 - Dados da amostra 1/2021/SM-2 e do controle 2020/1/SM-3

6. CONCLUSOES

Nas andlises qualitativas (screening) realizadas no SEPLAB/INC foram
identificadas as substancias cafeina, heroina e paracetamol, 6-acetilmorfina,
acetilcodeina, narcotina, e tracos de morfina e papaverina, substancias de uso
controlado e/ou proscrito no Brasil, de acordo com a portaria n° 344/1998. Todos
esses constituintes foram observados com excec¢ao da narcotina e acetilcodeina, por
falta de padrdes internos para tais substancias e também de sensibilidade do método
utilizado. Diante disso, apenas cafeina, heroina e paracetamol foram confirmados com
0 uso de padréao interno.

O relatorio anual ICE/UNODC 2021/1 indicou a convergéncia dos resultados
encontrados no SEPLAB/INC/DITEC/PF e as substancias relatadas pelo ICE/UNODC,

confirmando a correspondéncia dos resultados com o esperado no exercicio.
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A partir da andlise do resultado quantitativo, foi possivel indicar uma boa
exatiddo do meétodo utilizado, visto que os coeficientes de variacdo se encontram
abaixo de 10% (8,3%), em conformidade com os requisitos de validade dos resultados
do SEPLAB/INC/DITECPF (POP-I-SEPLAB-5) - valor de aceitacédo de CV (%) deve
ser igual ou inferior a 10%.

A amostra 2021/1/SM-2 apresentou teor de 7,38 % com desvio padrao de 0,60
e CV de 8,13%. Comparado ao teor preliminar estabelecido no relatério do
ICE/UNODC (8,6%), os resultados obtidos encontram-se dentro do parametro
aceitavel para o exercicio, indicando que a metodologia de quantificacdo adotada nos

laboratorios da Policia Federal é confiavel e reprodutivel.
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8. ANEXOS

Anexo 1 - Especifica¢cdes do MRC Heroina.HCI utilizado para padrdes

utilizados
! ®
SERVICES TO MEDICINE
Iﬂ’ECIFICATIONS AND CERTIFICATE OF ANALYSIS I
Lipomed Document QC-CA-29HC
Version 008-04.Sep.2008 Supersedes: 007-09.Jun, 2008

Chemical name:

Heroine.HCI

3,6-Diacetylmorphine.hydrochloride

CAS Registry Nr: 1502-95-0

Chemical formula: Cz1Hz3NOg Motwt: 369.42
Hydrochloride 405.88

Lot No: 29.3B37.1 Retested: 09.06.2008

Art. Nr. M-29-HC Retest date: 06/2013

TEST SPECIFICATIONS RESULTS

1. Appearance white to off-white crystalline conforms

2. |dentity

3. Purity

powder
IR

UV: in nanopure water
Aenax = 278.0 £ 1.0 nm
Ema = 1700 £ 200

Melting point: > 225 *C
HPLC > 98.5 %

IR corresponds

UV: in nanopure water
fmax = 278.4 nm
Emat = 1595

>225°C
98.870 = 0.057 %

The purity is calculated from the distribution of 6 HPLC analyses with a 95% level of confidence

4. Optical rotation

5. Free base content

[a];=-151+5°
(c = 1.0 in nanopure water)

>79.6 %

{Corrected from purity and water)

6. Water content

Karl Fischer < 10 %

7. Calculated hydrochloride content

[«]; = -152.8°
(¢ = 1.0 in nanopure water)

90.0 %

0.3 %
9.0%

FOR ANALYTICAL PURPOSES ONLY: NOT FOR HUMAN USE!

The material should be stored at +2 to +8 °C in a dry and cool area in a closed container. Lipomed
certifies that the identity and chemical purity of this reference standard is based on exhaustive
analytical tests. Gravimetric preparation of this bulk standard is ensured by using balances
calibrated with ilac-MRA traceable weights.

QC - Officer: Deputy: Dr. L. Prévot

ol

Date sign: Arlesheim,

04, SEP. 2008
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Anexo 2 - Formulario de Screening da Substancia Questionada

Analytical results, parf one: screening

(A = absent: P = present; ANP = analysis not performed)

Analytical Sample code
. . Cut-off
Group technique
. group o ) o )
code —/-/BS-1 —//BS-2 _/-/BS-3 —/-/BS-4

A A A A

Opiates - - P P P P
ANP ANP ANP ANP

A A A A

Cannabinoids o o P P P P
ANP ANP ANP ANP

Cocaine and/or A A A A

1net’1bo‘lirel' -—= ———- P P P P
) : ANP ANP ANP ANP

. A A A A

esdeivronlll IR R I I A
¢ ant ANP ANP ANP ANP

A A A A

Benzodiazepines o o P P P P
ANP ANP ANP ANP

A A A A

Barbiturates o o P P P P
ANP ANP ANP ANP

“For each group of substances, insert the appropriate analytical technique code from the list on page 26.



Anexo 3 - Formulario Identificacdo da Substancia Questionada

Analytical results, part two: identification/confirmation

(A = substance absent; P = substance present; ANP = analysis not performed)

Analytical Sample code
Substance technigue
codes” —/-/BS-1 --I-/BS-1 -—-/-BS-3 --I-/B5-4
Morphine and/or ‘; f_:: ; 1;‘
metabolites -——— | - ANP ANP ANP ANP
A A A A
Codeine I P P P P
ANP ANP ANP ANP
A A A A
Of-monoacetylmorphme | | P P P P
ANP ANP ANP ANP
11-nor-"*-THC-9- 4 A A A
boxvlic acid I P P P P
CArboRyRC act ANP ANP ANP ANP
A A A A
Benzovylecgonine I P P P P
ANP ANP ANP ANP
A A A A
Methylecgonme I P P P P
ANP ANP ANP ANP
A A A A
Amphetamine I P P P P
ANP ANP ANP ANP
A A A A
Methamphetamine R P P P P
ANP ANP ANP ANP
Tenamphetanune (MDA} ‘; t; ; ‘;
I ANP ANP ANP ANP
3. 4-methylenedioxy- A A A A
methamphetamine I P P P P
(MDMA) ANP ANP ANP ANP
N-ethylmethylenedioxy- ‘:; t; ;L ‘:;
ne (O R
amphetamine (MDEA) ANP ANP ANP ANP
h-metl;}'l—l-(i-‘l- A A A A
methylenedioxyphenyl)-2- P P P P
butanamine - - \
(MEDB) ANP ANP ANP ANP
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Analytical Sample code
Substance technigque
codes” --I-/B5-1 --I-/B5-2 —-/-/B5-3 --I-/B5-4

A A A A

Phenylpropanclamine R P P P P
ANP ANP ANP ANP

A A A A

Diazepam R P P P P
ANP ANP ANP ANP

A A A A

Nordiazepam R P P P P
ANP ANP ANP ANP

A A A A

Oxazepam R P P P P
ANP ANP ANP ANP

A A A A

Temazepam R P P P P
ANP ANP ANP ANP

A A A A

T-aminoflunitrazepam R P P P P
ANP ANP ANP ANP

A A A A

Phencbarbital R P P P P
ANP ANP ANP ANP

A A A A

Ephedrine I I3 P P P
ANP ANP ANP ANP

A A A A

Procame R P P P P
ANP ANP ANP ANP

“For each substance, insert the appropriate analytical technique code from the list on page 26.
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Anexo 4 - Formulario Quantificacdo da Substancia

Analvtical results, part three: quantification

(ng/ml)
Analytical Sample code

Substance technigue
code® —/-/BS-1 —/-/BS-2 —/-/BS-3 —/-BS-4
Free morphine e - - I I
Total merphine o e T e e
Codeine o I S - ——
G‘s-monnacet}‘lﬂmrphjue e e - I e

11-por-?*-THC-9-

carboxylic acid

Benzovlecgonine o o o o L
Methylecgonine o L L L L
Amphetamine o o o o L
Methamphetamine o L L o L
Tenamphetamine
(MDA -—= -———— = ———— = ———= = ———= =
3.4-methylenedioxy-
methamphetamine o o o o L
(MDMA)
N-ethyl-
methylenedioxy- o e e ——— e - =

amphetanine (MDEA)

N-methyl-1-(3.4-
methylenedioxyphenyl)-

2-butanamine (MBDE)
Phenvlpropanclamine o L L o L
Diazepam o o o o L
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Substance

Analytical
technigue
code”

Sample code

—-/-B5-1

—/-B5-2

Nordiazepam

Oxazepam

Temazepam

7-Flunitrazepam

Phenobarhital

“For each substance

, insert the appropriate analytical technique code from the list on page 26.
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Anexo 5 — Relatorio de Avaliagdo (analise qualitativa) - Evaluation Report ICE/UNODC -

yUNODC

United Nations Office on Drugs and Crime

INTERNATIONAL QUALITY ASSURANCE PROGRAMME (IQAP)
INTERNATIONAL COLLABORATIVE EXERCISE (ICE)
2021

Round Code: TROTAG
Lab Code: 560
Seized Material (SM) Group
Test Samples Round: 1

EVALUATION OF ANALYTICAL RESULTS:

e e e e

ethylenedicoymeta
2021/1/5M-1 34-M mifetamine

(MC#MA)
2021/1/5M-2  Caffeine +
2021/1/SM-2  Heroin +
2021/1/SM-2  Paracetamol (Acetaminophen) +
2021/1/sM-3  N-ethylnompentylons +
2021/1/SM-4  Etizolam +

Test Samples |Comments on samples

2021711I5M-1 SM-1 was prepared from a seizure containing 16.3% MDMA base.

2021MI5M-2 SM-2 was prepared from a seizure containing 8.6% (wi'w) Heroin base. The test sample also contained
G-acetylmorphine, acetylcodeine, caffeine, narcotine, paracetameol and trace amounts of morphine and
papaverine

2021M1I5M-3  SM-3 was prepared from a seizure containing Ephylone.

2021M1/5M-4  5M-4 was prepared from a sample of Etizolam.

EXPLANATORY MOTE
Test sampies: the code number of the sample tesied
Latoratory resuits: the resuts reported r laboratory
+ I:rty& analyie s identified S '
* = nEgative, analyis is not idented
AMP = 3nalysis nof perfommed
Comments: evaluaton of results conskdering the main aralytes In the test samples
right = anaiyie found
wiming = analyte not found or false positive

28 Jul 2021



Anexo 6 — Relatorio de Quantificacdo - Quantification Report ICE/UNODC 1/2021

INTERNATIONAL QUALITY ASSURANCE PROGRAMME (IQAP)
INTERNATIONAL COLLABORATIVE EXERCISE (ICE)
2021
Round Code: TROTAG

Lab Code: 560

Seized Material (SM) Group
Test Samples Round: 1

RESULTS OF QUANTATIVE ANALYSIS:

Quantity (mass % (w/w))| Comments| Your laboratory results

2021/1/5M-1 34 16.3 % 153 %
Methylenadicooymetamfetamine
(MDMA)

2021f1/SM-2  Heroin 8.6 % 6.96 %%

28 Jul 2021



Anexo 7 - Espectro de massas resultante da analise da amostra 2021/1/SM-2. Paracetamol.

le) Scan 330 (4.51...

\Names ), Structures |

“

2 (Text File) Scan 330 (4.511... 3 (Text File) Scan 353 (3.94... 4 (Text File) Scan 463 (5.286..

Spec List

rary-nist-mai-2020.hp; dd2018; e-ocad 2013; inc.001; mpwSe; nist_msms;

100-
10-
1=
1000 mmo
# Lib. Match R.Match Prob. (%) RI Syn DBs Name ~
a1 M 026 935 46.1 1. 198 8  Acetaminophen
22 w8 926 935 46.1 - 198 0 Acetaminophen
33 wo 922 934 461 - 217 0 Acetamide, N-{4-hydroxyphenyl)- (CAS)
44 R 922 932 46.1 1. 198 8 Acetaminophen
a5 we 922 932 46.1 - 198 0 Acetaminophen
=6 R 922 930 46.1 1. 198 8  Acetaminophen
w7 wo 921 967  46.1 - 217 0  Acetamide, N-(4-hydroxyphenyl)- (CAS)
a8 R 919 937 46.1 1. 198 8 Acetaminophen
29 w8 919 937 46.1 - 198 0  Acetaminophen
«10sw 917 938 46.1 - 5 0 Acetaminophen
aliwd 917 938 46.1 - 198 0 Acetaminophen
12dd 915 925 31.6 - 2 0 2-Acetamidophenol
#13wd 913 929 461 - 217 0  Acetamide, N-{4-hydroxyphenyl)- (CAS)
al4wd 910 921 46.1 - 217 0 Acetamide, N-(4-hydroxyphenyl)- (CAS)
z15ca 905 905 46.1 - 1 0  Acetaminophen
416wQ 902 915 461 - 217 0 Acetamide, N-{4-hydroxyphenyl)- (CAS)
a17dd 900 910 46.1 - 7 0 Paracetamol
218 R 900 908 46.1 1. 198 8  Acetaminophen
=19wd 900 908 46.1 - 198 0  Acetaminophen
«20R 895 903 46.1 1. 198 8 Acetaminophen
221 w9 895 903 46.1 - 198 0 Acetaminophen
222w9 895 903  46.1 - 217 0 Acetamide, N-{4-hydroxyphenyl)- (CAS)
423w 893 951 461 - 217 0 Acetamide, N-(4-hydroxyphenyl)- (CAS)
24dd 892 904 316 -2 0 2-Acetamidophenol
=25dd 890 897 46.1 = 0 Paracetamol
#26 w0 889 897 46.1 - 217 0 Acetamide, N-(4-hydroxyphenyl)- (CAS)
a27M 885 899 8.79 - 21 7 Metacetamol
=28 w9 885 899 8.79 - 21 0  Metacetamol
«20dd 879 891 6.91 - 5 0 Diacetamate
330wo 879 886 46.1 - 217 0 Acetamide. N-(4-hydroxvohenvl)- (CAS) ¥
< >
\Names J; Structures / InLib = 133, Hit List

= Name: Scan 330 (4.511 min): CG10-1462-21-SM2_CH2CI2_SL Didata.ms (-535)
100 MW: N/A [D#: 918 DB: Text File
Comment: AMOSTRA
10 largest peaks:
109999| 151359 80166| 43 162| 108 138
81100| 53 90| 110 84| 52 64| 49 28|
1 49 miz Values and Intensities:
41 6| 42 21| 43162| 45 3| 47
48 7| 49 28] 50 14| 51 27| 82
v 53 90| 54 26| 55 20| 56 3| 61
50 62 15| 63 15| 64 10| 65 24| 66
68 6| 75 4| 77 5| 78 6| 79
151 80166 81100] 82 21| 83 3| 84
8 8| 8 6| 91 8| 92 4| 93
94 5| 107 14| 108 139 109 999| 110
1 11 4] 120 7| 122 9| 133 6] 135
43 80 13 6| 150 4| 151359| 152 28
53 Synonyms:
{ ll, e 86 91 122 135 Tlasimonyes
T T T t T r T f T T 7 T
10 20 30 40 50 60 70 8 90 100 110 120 130 140 150 160
(Text File) Scan 330 (4.511 min): CG10-1462-21-SM2_CH2CI2_SL D\data.ms (-535)
\Plot/Text of Search Spectrum ; Plot of Search Spectrum }, Spec List/
| 109
1004
& 151
1 43 80
ol 42| 454749 62 65 68 7577 i 82848688 9193 | 120 135
15 18 2729 31 39 4244 6365 6870 7476 79| 82 899193 95 | 120 135 y
) 43 80
501 151
1001 it
T T T T T T T = T
10 20 30 40 50 60 70 80 90 100 110 120 130 140 150 160
a Scan 330 (4.511 min): CG10-1462-21-SM2_CH2CI2_SL.D\data.ms (-535) Fead to Tail MF=026 RMF=935 Acetaminophen
'\ Difference } Head to Tail | Side by Side } Subtraction | 926 935R 46.1P 1697RI
Name: Acetaminophen ~
1004 109 Formula: CgHGNO2
MW: 151 Exact Mass: 151063329 CAS#: 103-90-2 NIST#: 220798 ID#: 94472 DB: mai
Other DBs: Fine, TSCA, RTECS, USP, HODOC, NIH, EINECS, IRDB
Contributor: Japan AIST/NIMC Database- Spectrum MS-IW-3901
Related CAS#: 719293-04-6; 8055-08-1
] InChiKey: RZVAJINKPMORJF-UHFFFAOYSA-N Non-stereo
| 10 largest peaks:
109 999| 151 440| 43 153| 80 126| 108 115
81 90| 110 79| 53 62| 52 46| 152 40|
69 m/z Values and Intensities:
| 4 1] 15 9| 18 1] 26 6| 27
151 28 1 M 4] 9
/ 38 3] 41 6| 42
4 1] 50 8| 51
52 17] 55 14| 56
57 7] 63 12] 64
1 65 2| 68 6| 69
3 70 11 75 1| 78
| 80 77 9| 80126 81
53 82 1] %0 1] 91
27 39 65 92 3] 95 1| 106
2. X T L | - 122 _am, N — 107 999| 110 79| 111 v
20 30 40 50 60 70 80 %0 100 110 120 130 140 150 160 | <m 20 42821 dtn N

\Plot/Text of Hit {Plot of Hit/
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Anexo 8 - Espectro de massas resultante da andlise da amostra 2021/1/SM-2. Cafeina.

Name: Scan 433 (5.111 min): CG10-1462-21-SM2

CH2CI2_SL.D\data.ms (-545)

1 (Text File) Scan 433 (5.11... |2 (Text File) Scan 377 (4.785... 3 (Text File) Scan 330 (4.51... 4 (TextFile) Scan 330 (4.511... A
? ? ?
v
\Names j Structures / Spec List
mainlib; replib; 2018enfsi.hp; caymanspectrallibrary-nist-mai-2020_hp; dd2018; e-ocad 2013; inc.001; mpw5e; nist_msms;
t_msms2; nist_ri; opew; rilpest2.hp; swgdrug 3.8 - ago-2020; won11; 1944055 total spectra
100
10
1
1000 900 800 700 600 500 400
# Lib. Match RMatch Prob. (%) RI Syn DBs Name ~
1 dd 961 961 98.9 -7 0 Caffeine
®2 M 951 951 98.9 1.65 9  Caffeine
w3 R 951 951 98.9 4..,/65 9 Caffeine
4 w9 951 951 98.9 - 65 0 Caffeine
5 w9 951 951 98.9 - 65 0 Caffeine
6 w9 948 954 98.9 - 150 Caffeine (CAS)
7 sw 945 945 98.9 -1 0  Caffeine
8 w9 941 970 98.9 - 1150 Caffeine (CAS)
®9 R 940 944 98.9 1.65 9 Caffeine
10w9 940 944 98.9 - 65 0 Caffeine
11w9 939 940 98.9 - 115 0  Caffeine (CAS)
12w9 939 939 98.9 - 1150 Caffeine (CAS)
13w9 938 938 98.9 - 1150 Caffeine (CAS)
14dd 937 937 98.9 - 7 0 Caffeine
15mp 935 953 98.9 1= 0 Caffeine P383
16 w9 930 946 928.9 - 1150 Caffeine (CAS)
17w9 929 929 98.9 - 115 0  Caffeine (CAS)
18 w9 928 960 98.9 - 1150 Caffeine (CAS)
©19R 928 930 98.9 1.65 9 Caffeine
20w9 928 930 98.9 - 65 0  Caffeine
21w9 928 929 98.9 - 150 Caffeine (CAS)
22w9 926 929 98.9 - 1150 Caffeine (CAS)
23w9 924 924 98.9 - 150 Caffeine (CAS)
24ca 921 955 98.9 -1 0 Caffeine
25w9 919 930 989 - 1150 Caffeine (CAS)
26w9 912 941 98.9 - 115 0  Caffeine (CAS)
27w9 911 938 98.9 - 1150 Caffeine (CAS)
28 w9 910 918 98.9 - 1150 Caffeine (CAS)
29w9 908 933 98.9 - 1150 Caffeine (CAS)
30w9 902 936 98.9 - 115 0 Caffeine (CAS) 3
< >
\Names | Structures | InLib = 606, Hit List

100 MW: N/A ID#: 920 DB; TextFi
Comment: AMOSTRA
10 largest peaks:
194.999| 100 598| 67332| 55244| 82228
193 131] 195 102| 42 96| 110 79| 56 65|
71 m/z Values and Intensities:
40 41 48| 42 9| 43 5| 47 1|
109 48 50 1| 51 9| 52 24| 53 31|
54 55244| 56 65| 57 15| 58 19|
50 64 65 8| 66 43| 67332] 68 38|
69 32| 1 1 R A 78
78 79 10| 80 18| 81 60| 82228]
67 83 8 1) 8 1| o 1] 92 1|
55 93 94 32| 95 10| 9 5] 97 20|
82 106 107 5| 108 31| 109508] 110 79|
11 120 2| 121 2| 122 8| 123 5|
124 134 1] 135 7| 136 56| 137 50|
o 136 165 138 139 2| 149 9| 150 12| 151 4|
S | NESUONT N [ _, L | S S | s L | — 152 163 3| 164 6| 165 62| 166 10|
10 20 30 40 50 60 70 80 90 100 110 120 130 140 150 160 170 180 190 200 210 | 167 179 2| 193 131| 194 999] 195 102|
(Text File) Scan 433 (5.111 min): CG10-1462-21-SM2_CH2CI2_SL.D\data.ms (-545) 196 d
\Plot/Text of Search Spectrum  Plot of Search Spectrum j Spec List/
100 194
109
50
67
55
42
o . . P 7.% i Ny codh 2, % ._,mm 178
=18 27 i’ 58 70 04 97 122 150 165 m
& 67
50
109
100 i
10 20 30 40 50 60 70 80 100 110 120 130 140 150 160 170 180 190 200 210
Scan 433 (5.111 min): CG10-1462-21-SM2_CH2CI2_SL D\data.ms (-545) I Head to Tail MF=961 RMF=961 v Caffeine
‘erence | Head to Tail {Side by Side } Subtraction | 961 961R 98.9P

Name: Caffeine

~

100 1 Formula: CgH1gN4O2
MW: 194 Exact Mass: 194.080376 CAS#: 58-08-2 ID#: 7997 DB: dd2018
Other DBs: None
Comment: Stimulant QI:1000 VI:7 VIM DigiLab GmbH (C) 2018
10 largest peaks:
194999| 109543| 67338] 55270| 82225
193 148| 195100 42 94| 110 73| 165 68|
80 m'z Values and Intensites:
14 3| 15 52| 16 1 18 5|
109 % 2| 27 8 28 9| 30 3
50/ 5 1 8 7 = 47] 41 43|
42 94| 43 4| 44 1] 51 8|
52 24| 53 35| 54 270| 56 53
67 57 7| 58 10| 64 8| 66 44
67338 68 40| 69 ] 7oA
S5 7 4| 78 4 7 17| 81 62|
82 82225| 83 26| 92 6] 94 36
95 10| 96 5| 97 1] 107 5]
5 108 34| 109 543| 110 1] 120 1]
15 165 121 3] 122 10| 123 7] 134 1]
[ 2z 176 135 7] 13 57| 137 23] 139 2|
0-— S . - T — 140 1] 149 6| 150 4] 152 6|
10 20 30 40 S50 60 70 170 180 190 200 210 | 163 2| 164 5| 165 1] 167 1]
(dd2018) Caffeine 179 2] 193 148] 194999 195 100] 196 8| ¥
\Plot/Text of Hit { Plot of Hit [
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Anexo 9 - Espectro de massas resultante da analise da amostra 2021/1/SM-2. 6-

monoacetilmorfina.

51

1 (Text

le) Scan 764 (7.04.

\Names } Structures |

2 (Text File) Scan 756 (6.994... 3 (Text File) Scan 757 (7.00... 4 (Text File) Average of 6.14... A

v

Spec List

pist_msms2; nist
1

1944055 total spectra

; opew; rtipest2.hp: swgdrug 3.8 - ago-2020; won1

¥
, _——l_———l___——

mainlib; replib; 2018enfsi.hp; caymanspectrallibrary-nist-mai-2020.hp; dd2018; e-ocad 2013; inc.001; mpw5e; nist_msms;

1000 900 800 700 600 500

# L

. 4

Match R.Match Prob. (%) Rl Syn DBs Name

31 dd 964 965 80.0 - 4 0  6-Monoacetyimorphine
32 sw 963 963 80.0 - 2 0  O-6-Monoacetylmorphine
a3 M 961 962 80.0 2,10 1 8-Monoacetylmorphine
24 w9 961 962 80.0 - 10 0  6-Monoacetylmorphine
45 dd 954 954 80.0 - 4 0  6-Monoacetylmorphine
a6 R 938 939 80.0 2:90¢ A 6-Monoacetylmorphine
a7 w9 938 939 80.0 - 10 0  &-Monoacetyimorphine
a8 R 920 937 80.0 2.1 A 6-Monoacetylmorphine
39 wd 920 937 80.0 - 10 0
al0R 926 930 80.0 2.10 1
aliwd 926 930 80.0 - 10 0  &-Monoacetylmorphine
%12dd 918 919 80.0 - 4 0  6-Monoacetylmorphine
a13R 914 915 800 2.10 1 6-Monoacetylmorphine
aldwd 914 915 80.0 - 10 0  6-Monoacetylmorphine
15w9 914 915 16.3 - 27 0  &-Monoacetyimorphine
16w9 909 910 16.3 - 14 0  6-ACETYL-MORPHINE
317w 908 o1t 80.0 - 27 0  &-Monoacetylmorphine
a18ca 899 899 80.0 -1 0 &MAM
a19R 840 841 216 2.43 3 Diacetylmorphine
420 sw 840 841 2.16 - 4 0 Heroin
221wl 840 841 2186 - 43 0 Diacetylmorphine
a22dd 836 836 216 -4 0 Heroin
a23M 833 833 216 2.43 3 Diacetylmorphine
324ca 833 833 216 -1 0 Heroin RM
325w 833 833 2.18 - 43 0  Diacetylmorphine
a26ca 831 841 2.18 - 1 0 Heroin
27mp 830 906 163 2.1 0  Heroin-M (6-acetyl-morphine) P1074
228R 811 814 216 2.43 3 Diacetylmorphine
a20w9 811 814 216 - 43 0 Diacetylmorphine
a30R 807 809 0.56 - 2 0  Morphine-3-acetate

<

|\ Names  Structures |

>

InLib =207, Hit List

100~ 43

146

50~

215

327

Name: Scan 764 (7.040 min): CG10-1462-21-5M2_CH2CI2_SL Didata ms (-733)

MW: N/A ID#: 925 DB: Text File
Comment: AMOSTRA

10 largest peaks:
268 999| 43978| 327 938| 42580| 146 555|
215446| 124 363| 162 363] 115353| 81335]

245 m'z Values and Intensities:

40 1 41 53| 42580 43078 44284|
45 18 46 1] 48 1 49 3| 50 15
51 54| 52 25| 53 72| 54 20| 55 96
56 42 57 70| 58104| 59191| 60 268
61 18| 62 8| 63 48| 64 21| 65 81
66 26 67 35| 68 35| 69 17| 70241

"2 12 ¥ 8 14 8 BB

7 35| 77153 78 62| 79 51| 80 40
81335 82104| 83 40| 8 19| 8 4|
8 11 87 12| 8 16| 8 66| 90 25

|
284 91150 92 34| 93 30| 94204] 95 45
96 85| 97 20| 98 15| 99 10| 100 5|
| i | ill .l : " mw,wus, A 101 42| 102 59| 103 92| 104 64| 105 118|
20 40 60 80 100 120 140 160 180 200 220 240 260 280 300 320 340 106 42| 107 72| 108 51| 109 78] 110 43
(Text File) Scan 764 (7.040 min): CG10-1462-21-SM2_CH2CI2_SL.D\data.ms (-733) 112 53| 113 21| 114 26| 115353 116 84 &
\Plot/Text of Search Spectrum j; Plot of Search Spectrum } Spec List/
2
100 48 a8 327
146
50- 215
o @ o 15 124 152
59 91
65
" | _ . 252 299 310 ; 1
T 1 }
15 3 30 T8 | W T 259 200 312 __
| 5 g0 128 $s
15 124
50~ 148 215
43
10 20 30 40 50 60 70 80 90 100 110 120 130 140 150 160 170 180 190 200 210 220 230 240 250 260 270 280 290 300 310 320 330 340 350
4 Scan 764 (7.040 min): CG10-1462-21-SM2_CH2CI2_SL Didata.ms (-733) Head 1o Tail MF=964 RMF=965 5 =———
Difference}Head to Tail {Side by Side } Subtraction | 964 965R 80.0P
iz Name: 6-Monoacetyimorphine >
100~ Fommula: C1gHp1NOg
268 MW 327 Exact Mass; 327.147058 CAS#; 2784.73.8 ID4: 19931 DB; dd2018
Other DBs: None
Comment: Narcotic analgesic Q1-997 V1:2 VIM DigiLab GmbH (C) 2018
10 lergest peacs:
I 327099 268 933| 43593| 215427| 42426|
146 421| 162282| 124 277| 115274 81264]
253 m/z Values and Intensities:
14 6| 1550 16 1| 17 4| 18 15
26 3] 2727 8 9| 20 19] 30 4
A 31 46] 36 1| 37 1] 38 4| 39 49
516 40 11] 41 41] 42426] 43503 44 208|
45 10| 50 12| 51 41| 52 19] 53 51
54 14| 55 74| 56 33| 57 58] 58 85
50137| 60 21| 61 6| 62 6| 63 39
64 13| 65 61| 66 16] 67 27| 68 26
1 69 16| 70181| 71 18] 72 14| 73 6|
7% 6| 75 20| 76 27| TI17| 78 46
284 79 43| 80 28| 81264] 82 81| 83 37
5 31 | 226 8 16| 8 6| 8 9| 8 8 8 13
) 238 252 | 200312 89 47| 90 24| 91118] 92 23| 93 21
e e e 94234| 95 35| 96 74| 97 25| 98 10 5
20 160 180 200 220 240 260 280 300 320 340 000l 400 Al_ant 28l ano g0l ama 20
(dd2018) 6 < >
\Plot/Text of Hit Plot of Hit [




Anexo 10 - Espectro de massas resultante da andlise da amostra 2021/1/SM-2.

Acetilcodeina

1 (Text File) Scan 757 (7.00...

2 (Text File) Average of 6.14... 3 (Text File) Scan 610 (6.14... 4 (Text

le) Scan 433 (5.111... A

\Names  Structures |

v
Spec List

Imainlib; replib; 2018enfsi.hp: caymanspectrallibrary-nist-mai-2020.hp; dd2018; e-ocad 2013; inc.001; mpw5e; nist_msms;
|nist_msms2; nist_ri; opcw; rtipest2.hp; swgdrug 3.8 - ago-2020; won11; 1944055 total spectra

100-|

50

43

229

124 162 204

146

(Text

282

341

100 120

)
140 160 180 200 220 240
File) Scan 757 (7.000 3-3”. CG10-1462-21-S| Z_N\OIN@_Nxm_r.UEmS .ms (-735)
Plot/Text of Search Spectrum / Plot of Search Spectrum } Spec List/

280

300

Name: Scan 757 (7.000 min): CG10-1462-21-SM2_CH2CI2_SL D\data.ms (-735)
MW: N/A ID#: 923 DB: Text Fi
Comment: AMOSTRA

10 largest peaks:
341 999| 282815 43659| 220 394| 42280|
204 259| 124 249| 81240| 115239| 162 237|
222 m/z Values and Intensities:
41 43| 42280| 43659| 44147| 45 11

4 2| 50 7| 51 43| 52 18| 53 41
54 14| 55 54| 56 20| 57 29| 58 53
50180| 60 18] 62 7| 63 30| 64 14
65 44| 66 19| 67 21| 68 16| 69 11
014] M 12] 73 25 M 2| 52
77 70| 78 19| 79 35| 8 28
81240| 82 52| 83 23| 84 14| 8 7|
8 6| 8 11| 8 14| 8 38| 90 20
o1 82| 92 11| 93 11]
9 53] 97 23] 98 12| 99 9| 101 21
103 62| 104 27|

107 33| 108 31| 109 37|
112 10| 113 9| 114 21|
17 60| 118 47| 119 39|

115 239| 116 74
120 21| 121 18

1001
104
-
1000 900 800 700 600 500
# Lib. Match R.Match Prob. (%) RI Syn DBs Name A
a1 M 932 933 55.8 2.9 1 Morphinan-8-ol, 7,8-didehydro-4,5-epoxy-3-methoxy-17-methyl-
=2 wd 932 933 55.8 - 9 0 Morphinan-6-ol, 7,8-didehydro-4,5-epoxy-3-methoxy-17-methyl-
a3 sw 925 928 55.8 - 1 0  Acetylcodeine
o4 dd 922 926 55.8 -3 0 Acetylcodeine
a5 R 920 924 55.8 2.9 1 Morphinan-6-ol, 7,8-didehydro-4,5-epoxy-3-methoxy-17-methyl-
=6 w8 920 924 55.8 -9 0 Morphinan-6-ol, 7,8-didehydro-4,5-epoxy-3-methoxy-17-methy!
o7 dd 916 920 55.8 -3 0 Acstylcodeine
=8 R 913 920 55.8 2.9 1 Morphinan-6-ol, 7.8-didehydro-4,5-epoxy-3-methoxy-17-methyl-, acet...
=9 wo 913 920 558 - 9 0  Morphinan-6-ol, 7,8-didehydro-4,5-epoxy-3-methoxy-17-methyl-, acet...
=s10R 911 917 55.8 2.9 1 Morphinan-6-ol, 7,8-didehydro-4,5-epoxy-3-methoxy-17-methyl-, acet...
aliwd 911 917 558 - 9 0  Morphinan-6-ol, 7,8-didehydro-4,5-epoxy-3-methoxy-17-methyl-, acet...
a12dd 908 911 55.8 - 3 0 Acetylcodeine
13M 895 896 13.6 - 0 0 Acetylcodein
al4wg 895 896 55.8 - 15 0 MORPHINAN-6-OL, 7.8-DIDEHYDRO-4,5-EPOXY-3-METHOXY-17-M...
15w9 895 896 136 - 1 0 ACETYLCODEIN
16w 895 896 136 - 1 0 Acetylcodein
al7wg 855 862 55.8 - 15 0  Acetylcodeine
18w9 826 831 201 - 3 0  ACETYL-ISO-CODEINE
19w9 806 938 0.91 - 1 0 dimethyl-flubendazole
a20M 775 779 0.25 2.20 4  Thebacon
a21w8 775 779 0.25 - 20 0  Thebacon
@22dd 770 772 0.25 - 2 0 Thebacone
=23wg 768 937 55.8 - 15 0 Acetylcodeine
24w9 757 825 0.12 - 4 0 1H-Indole, 1,3-dimethyl-5,6-dimethoxy-2-(3,5-dimethoxyphenyl)-
a25mp 756 872 55.8 2.1 0  Codeine ACP1163
26 w9 746 868 0.08 -1 0 N- tyloxy)-N-[2-chloro-3-nitro-5-(trit
w27w8 707 777 0.02 - 55 0 Morphinan-6-ol, 7.8-didehydro-4,5-epoxy-3-methoxy-17-methyl-, (5a,6.
228 mp 707 750 0.25 2.4 0  Thebacone @P1164
220w 704 957 0.25 - 44 0 Morphinan-6-ol, 6,7-didehydro-4,5-epoxy-3-methoxy-17-methyl-, acet.
=30sw 703 774 0.02 - 2 0 Codeine i

<
[\Names j Structures |

>
InLib = 184, Hit List

100 o
282
43
50
115 124
o4 188
{103 100 s ,3, [ = il |
T T ) R 1 T
39 919 103 109 ' 198 250 Nm,o *
& TR 15 124
501
= 282
100 o
T T T T T T T T T T T T T T T T T T T T T T &
30 40 50 60 70 80 90 100 110 120 130 140 150 160 170 180 190 200 210 220 230 240 250 260 270 280 330 340 35
[ Scan 757 (7.000 min): CG10-1462-21-SM2_CH2CI2_SL.D\date.ms (-735) | Head to Tail MF=925 RMF=928 4
' Difference/ Head to Tail {Side by Side  Subtraction [ 925 928R 55.8/
241 Name: Acetylcodeine
100 Formula: C29H23NO4
MW: 341 Exact Mass: 341,162708 CAS#: 6703-27-1 ID#: 1501 DB: swgdrug 3.8 - ago-2020
Other DBs: None
Comment: DEA SWL
InChiKey: MFXFQKMUCYHPFQ-UHFFFAOYSA-N Non-stereo
10 largest peaks:
341999| 282862] 43776 42575| 220 46|
50339| 204 301| 124 207| 115203 44 28]
232 miz Values and Intensities:
38 4| 39 50| 40 8| 41 49| 42575
5o 43776| 44288 45 22| 50 14| 51 56
52 21| 53 77| 54 19| 55 74| 56 40
57 52| 58100] 59339 60 23| 62 4|
63 49| 64 18| 65 65| 66 17| 67 33
68 27| 69 12| 70177| 71 17| 72 10
73 7] 4 7] 75 20| 76 3| 77114|
78 47| 79 34| 80 35| 81281| 82 75
8 27| 84 11| 8 7| 8 9| 8 12
556 89 54| 90 20| ©01106] 92 17| 93 19
94228] 95 35| 9 56| 97 15| 98 7|
315 20 99 8| 100 3| 101 26| 102 51| 103 77
T T - 104 25| 105 54| 106 27| 107 32| 108 33
40 60 80 100 120 280 300 320 34 109 41] 110 23] 111 9| 112 17] 113 21
|(swgdrug 3.8 - ago-2020) Acetylcodeine 114 30| 115293| 116 82| 117 61| 118 49

\Plot/Text of Hit : Plot of Hit/




Anexo 11 - Espectro de massas resultante da analise da amostra 2021/1/SM-2. Meconina

1 (Text File) Scan 377 (4.78... |2 (Text File) Scan 330 (4.511... 3 (Text File) Scan 330 (4.51... 4 (Text File) Scan 353 (3.945... A 165 Name: Scan 377 (4.785 min): CG10-1462-21-SM2_CH2CI2_SL D\data.ms (-544) 3
100+ MW; N/A ID¥: 919 DB: Text File
165009| 147 750| 194 680 121 393 118 356|
147 122338| 176294| 77275| 120 270| 51259
194 10 miz Values and Intensities:
41 34| 42 32| 43 58| 45 31| 47 1|
? 7 ? ? ' 48 37| 49108 50162 51259| 52 87]
53119| 55 45| 50 26| 61 52| 62 116]
50- 63174] 64140| 65160| 66 49| 67 37|
74 73| 75 75| 76 99| 77215 78207
121 79120] 80 87 84 103| 85 24|
178 86 64| 89100| 91109 92214
51 77 93 90| 94 38| 104 51| 105 152]
v ] 109 106 133| 107 201| 109 232| 110 29|
Spec List Ju %0 134 151 118 356| 119 215 121 303| 122 338
mainlib; replib; 2018enfsi.np; caymanspectrallibrary-nist-mai-2020.hp; dd2018; e-ocad 2013; inc.001; mpwSe; nist_msms; 43 Tm : _ & 7 ; _ 7 * “wW NMN“ “WM .Mw_ 149 161 “ww “MMU ““ “wmﬁ
ist_msms2; nist_ri; opcw; ripest2.hp; swgdrug 3.8 - ago-2020; win11; 1944055 total spectra _;_ | _ 1111/ __, _ * Jly | - | . 11— " . 161 57| 163 141| 165999 166 123| 176 294|
L 40 50 60 70 80 90 100 110 120 130 140 150 160 170 180 190 200 210 | 177 57| 179 34| 183 91| 194 680| 195 42|
(Text File) Scan 377 (4.785 min): CG10-1462-21-SM2_CH2CI2_SL.D\data.ms (-544) Y
\Plot/Text of Search Spectrum { Plot of Search Spectrum } Spec List/
il 165
4 147
194
50+
92
90 5. 95 134 151 163
_ i flor o 1110 ] il | !
1000 900 800 700 600 oo | 1 dhaaas 5783 86 111 11] K| s |7l 18 I
# Lib. Match RMatch Prob. (%) RI Syn DBs Name A 79 %092 95 134 163
a1 R 913 917 945 1.9 3 1(3H}sobenzofuranone, 6,7-dimethoxy- n
2ca 913 917 945 - 1 0 Meconin 50- L
@#3 R 908 914 945 1.9 3 1(3H)-Isobenzofuranone, 6,7-dimethoxy-
w4 R 907 918 945 1.9 3 1(3H)Isobenzofuranone, 6,7-dimethoxy- 147 194
5 sw 907 918 945 -2 0 Meconin 1004
6 wo 907 918 945 9 0  1(3H)sobenzofuranone, ,7-dimethoxy- . . i " " . . . . 165 . N , i
7 dd 903 907 945 - 4 0  Meconin 40 50 60 70 80 90 100 110 120 130 140 150 160 170 180 190 200 210
8 mp 903 903 945 1.2 0  Noscapine artifact (Meconin) P383 & Scan 377 (4.785 min): CG10-1462-21-SM2_CH2CI2_SL D\data.ms (-544) Head o Tall MF=013 RMF=017 ~ Meconin
29 R 882 886 945 1.9 3 1(3H)sobenzofuranone, 8,7-dimethoxy- \Difference  Head to Tail ; Side by Side }, Subtraction | 913 917R 94.5P
10wo 882 886 945 - 9 0 1 6,7-di y T — =
a11M 80 80 945 1.9 3 )-Isobenzofuranone, 6,7-dimethoxy- 1004 108 Formule: C10H1004
12wo 880 830 945 9 0  1(3H)Isobenzofuranone, 6,7-dimethoxy- MW 194 Exact Mass: 194.057909 CAS#: 569-31-3 ID#: 142 DB: caymanspectrallibrary-nist-mai-2020.hp
13dd 878 885 945 - 4 0  Meconin Other DBs: None
al4R 876 900 945 1.8 3 1(3H)Isobenzofuranone, 6,7-dimethoxy- ~ Comment: item #9001140 Lot #0433524
15w9 876 900 945 9 0 1(3H)-Isobenzofuranone, 6,7-dimethoxy- ~o ° 194 10 i
16wo 847 851 945 15 0  1(3H)Isobenzofuranone, 6.7-dimethoxy- (CAS) \ﬁ i 105990| WA756| 147 689 17832] 121 320
118 305| 122201| 120280| 77284| 78203
17w 788 885 425 10 12 2-{6-hydroxy-1,3 5.yi)-, (R)- (CAS) o, 4 ot
18wo 732 833 081 10 (R)}5-Hydroxy-Mellein PR N 4 20 @B o8 4 2
19wo 686 818  0.17 2 0 2-Ethyl-6B-methyl-51-bicyclof4 4.0]decen-8a-ol () ° 4% 3| 50 122| 51143
20M 682 829 0.14 1 0  1(3H)Isobenzofuranone, 5.6-dimethoxy- 504 bille / 53 76| 85 27| 1|
21wo 660 665  0.05 - 6 0 Phthalide, 4,6-dimethoxy- (CAS) il S8 8| 61 38| 81|
222M 635 641 001 1.1 0  2{25Dimethoxy-4-propylphenylethanamine 176 M_“M o6 62 I
a23sw 635 641 001 -2 0 2P 121 77 284|
a24w9 635 641 001 10 225 4 ” &2 2|
42520 634 636 001 1 0 2cP2(25 y-4 - 89 88
26w9 597 646 000 10 cis-1,2,34-Tetrahydro-12-dimethyl-4,7,8-isoquinolinetriol hydrochloride 5. & 92 134 9 36]
27M 593 633 0.00 0 0  Ethy-3-methoxy-5-methyl benzoate bs , 104 49
28M 589 672 000 1 0  p-Tolyloxy-acetic acid (2-propoxy-benzylidene)-hydrazide ﬁu ,_ 7 _ 7 7 109 31
20wo 589 672 000 10  p-Tolyloxy-acetic acid (2-propoxy-benzylidene)-hydrazide o zmm il | me_ 7 Wh . N L Ly I ' “ww mmw_
30M 584 584 0.00 1 0 3.4-Dihvdro-6-nitrocoumarin Y| 7 40 s0 60 70 80 90 100 110 120 130 140 150 160 170 180 190 200 210 1 2 U T 2
< > i ist-mai-2020.hp) Meconin >
\Names { Structures [ InLib = 354, Hit List | Plot/Text of Hit {Piot of Hit /




Anexo 12 - Espectro de massas resultante da analise da amostra 2021/1/SM-2. Heroina.

1 (Text File) Scan 819 (7.36... (2 (Text File) Scan 764 (7.040... 3 (Text File) Scan 756 (6.99... 4 (TextFile) Scan 757 (7.000... A s Name: Scan 819 (7.361 min): CG10-1462-21-SM2_CH2CI2_SL Didata.ms (-880) ~
100 1MWV N/A ID#; 926 DB: Text File
Comment: AMOSTRA
10 largest peaks:
43999| 327 749| 268 521| 369 498| 310 414|
327 204 361| 215320| 42296| 146 291| 81251|
260 m/z Values and Intensities:
40 5| 41 24| 42295] 43999|
7 7 ? 7 T 45 8] 49 1| 50 4| 51 21|
268 53 31| 54 8| 55 48| 56 23|
501 | 369 58 66| 59 95| 60 15| 61 1]
310 63 17| 64 8| 65 33| 66 9
204 68 19| 69 10| 70153 71 14|
148 73 4] 7% 4| T5 9| 76 12|
81 162 78 30| 79 28| 80 25| 81251|
A v - 124 83 24| 8 11| 8 2| 8 6|
\Names | Structures | Spec List 70 8 5| 8 28] 90 8| 91 8|
mainlib; replib; 2018enfsi.hp: caymanspectrallibrary-nist-mai-2020.hp; dd2018; e-ocad 2013; inc.001; mpw5Se; nist_msms; 5 105 284 U w0500 9% 4
Sl 65 98 4] 99 5| 100 2| 101 24|
nist_msms2; nist_ri; opcw; rtipest2.hp; swgdrug 3.8 - ago-2020; wdn11; 1944055 total spectra ; ﬁ ol ¢ | 7 7 _ 341354 ‘ 103 47| 104 26| 105 65| 106 23|
10 : 20 40 60 80 100 120 140 160 180 200 220 240 260 280 300 320 340 360 380 | 108 I| 102 2| 110 25| 11 4|
(Text File) Scan 819 (7.361 min): CG10-1462-21-SM2_CH2CI2_SL D\data.ms (-880) 13 8] 114 13| 115202| 116 49| Y
\Plot/Text of Search Spectrum  Plot of Search Spectrum ; Spec List/
100 o
1 327
268
50- s 369
, 7 g 115
' o s ] 7 B e 7. 5 o B M wm I a1 3s
1000 900 800 700 600 500 400 300 200 5 Y] m.m_ T s :,m 7 238 253 s 202208 | ; 340 352
# Lib. Match R.Match Prob. (%) RI Syn DBs Name ~ 70 94 115 124
e M 071 oM 828 2.43 3 Diacelyimorphine B
€2 w9 971 9N 9238 - 43 0  Diacetylmorphine 504
©3 R 950 962 928  2.43 3  Diacetyimorphine 268 30
c4 w9 959 962 928 - 43 0  Diacetylmorphine 369
€5 ca 954 954 928 - 1 0 HeroinRM (00 X
€6 R 948 949 928  2.43 3  Diacetylmorphine oo B o e e o T o~ 1 S T
=7 sw 948 949 928 - 4 0 Heroin 10 20 30 40 50 60 70 80 90 100 110 120 130 140 150 160 170 180 190 200 210 220 230 240 250 260 270 280 260 300 310 320 330 340 350 360 370 380
£8 w9 948 949 928 - 43 0  Diacetylimorphine & Scan 819 (7.361 min): CG10-1462-21-SM2_CH2CI2_SLD\cata.ms (:880) | Head to Tail MF=971 RMF=971 Diacetylmorphine
€0 wo 939 951 928 - 101 0  Heroin \Difference} Head to Tail {Side by Side } Subtraction | 971 971R 92.8P 2649RI
c10R 937 937 928  2.43 3  Diacetyimorphine Naie: Discelylmorpline m
£11w9 937 937 928 - 43 0  Diacetyimorphine 100 327 Fomula: Co1Ha3NO5
2R 933 o8 928 2.43 3 Diacetylmorphine o MW: 369 Exact Mass; 369.157623 CAS#: 561-27-3 NIST#; 352937 |D#: 253643 DB; mainiib
c13w9 933 948 928 - 43 0  Diacetyimorphine Other DBs: RTECS, HODOC, EINECS
e14dd 930 930 9238 - 4 0 Heroin Contributor: NIST Mass Spectrometry Data Center
c15w0 928 940 928 - 101 0 Heroin Belated GASH: 2078-00-2
e16dd 026 627 28 - 4 0 Heroin ____%h_.xwm okm.,oouuomovz.czﬂ;o,\m».z Non-stereo
€17ca 624 944 928 . 1 0 Hewon 327999] 43 947| 369 731| 268604 310 533
18R 871 936 9238 2. 43 3 Diacetylmorphine 204 372] 42342 215323| 146298| 81264|
e19wd 871 936 9238 - 43 0  Diacetylmorphine 279 miz Values and Intensities:
©20R 85 857 928  2.43 3  Diacetylimorphine 50 14 2] 1528 % 1| 2
c21wd 856 857 928 - 43 0 Diacetyimorphine 28 19| 20 9| 30 24| 3
€22dd 853 911 5.15 - 4 0 6-Monoacetylmorphine 8 2| 39 2| 4 4 w_
: 43947 44101 45 8| 50
£23M 850 907 5.15 2.10 1 m.z_o:omnmgaoi:_:m. 52 9| 53 3| 54 10] 55
c24sw 850 907 5.15 - 2 0  0O-8-Monoacetyimorphine 57 46| 58 81| 59112 60
£25w9 850 907 5.15 - 10 0  6-Monoacetyimorphine 62 3] 63 19] 64 7] 65
©26dd 848 898 515 - 4 0  6-Monoacetyimorphine 67 22| 68 20| 69 10| 70
=27R 834 921 5.15 2. 10 1 6-Monoacstylmorphine 72 6] 13 2] 4 4 5
£28wo 834 91 515 - 10 0  6-Monoacetymorphine 77.80] 78 31| 79 30| 8
©29R 830 924 515 210 1  6-Monoacetyimorphine 340354 ww =l m NM_ WN WN_ MM
e30w9 830 924 5.15 - 10 0  6-Monoacetyimorohine 2 92 16| 93 18 E_mB 95
< > 97 71 98 4| 99 61 100 i
Names [ Structures [ InLib = 351, Hit List




Anexo 13 - Espectro de massas resultante da analise da amostra 2021/1/SM-2. Papaverina

1 (Text File) Scan 920 (7.95... |2 (Text File) Scan 819 (7.361... 3 (Text File) Scan 764 (7.04... 4 (TextFile) Scan 756 (6.994... ~ o5 Name: Scan 920 (7.950 min): CG10-1462-21-SM2_CH2CI2_SL Didata.ms (-970) R
100 MW: N/A ID#: 927 DB: Text File
338 Comment: AMOSTRA
10 largest peaks:
324 999| 338 907| 330 740| 154 343| 325 241|
308 229] 340 192] 203 150| 135 48] 207 141]
43 16| 45 47 27| 49 22|
< 7 51 49| 53 55 30| 59 18]
? 65 65| 67 70 33| 73 76
504 75 43| 76 77 31 7 9]
82 4| 8 8 15| 87 29|
- 89 114] 90 91 41| 3 23
95123| 97 102 105| 103 91|
105 81| 108 107 84| 108 37|
v 308 11 62| 114 115 36| 116 43|
‘Names} Structures Spec List 203 19.101] 121 124 41| 125 58]
mainib; replib; 2018enfsi hp; caymanspectrallibrary-nist-mai-2020.hp; dd2018; e-ocad 2013; inc.001; mpwse; nist_msms; 220 236 250 266 280 “MM %, “ww MN Aww_ “ww Mm,
inist_msms2; nist_ri; opew; rtipest2.hp; swgdrug 3.8 - ago-2020; wdn11; 1944055 total spectra E i 355 7| |
(T i | : ] L% 141 85| 142 143 28| 144 51|
1 0 240 260 280 300 320 340 360 148 115|147 150 40| 151 123
(Text File) Scan 920 (7.950 min): CG10-1462-21-SM2_CH2CI2_SL.D\data.ms (-970) 152 70| 154 343| 157 158 31| 161 40| v
Plot/Text of Search Spectrum  Plot of Search Spectrum f Spec List/
100 o 338
1
50
154
9%
T t T+ T Tt T T T T T T t T
= = ) £ L) =i BT T 84 g9 c_m 102 M4 125 133130 170 178 1 220 236 250 2p4 7
# Lib. Match RMatch Prob. (%) RI Syn DBs Name ~
@1 R 844 82 74  2.12 5 Papaverine 308
2 sw 844 852 711 - 0 0 Papaverine 50+
3 w9 844 852 7 - 12 0 Papaverine
4 wo 841 879 714 - 8 0 Papaverin
5 wo 840 855 711 - 80 0 Papaverin 00
6 dd 840 842 711 - 2 0 Pepaverine 324 338
- y T r v T r T T T T y T T T - T - T . - e T -
w7 M 838 850 7 2.12 5  Papaverine 30 40 50 60 70 80 90 100 110 120 130 140 150 160 170 180 190 200 210 220 230 240 250 260 270 280 290 300 310 320 330 340 350 360
8 wo 838 80 711 - 12 0  Papaverine [ Scan 920 (7.950 min): CG10-1462-21-SM2_CH2CI2_SL.D\data.ms (-070) I Head to Tail MF=844 RMF=852 id Papaverine
=9 R 837 841 714 2. 12 5  Papaverine | Difference  Head to Tail {Side by Side }, Subtraction | 844 852R 71.1P 2816RI
10dd 837 841 711 - 2 0 Pepaverine ) =
11w 837 841 711 - 12 0  Papaverine 100 324 338 Fomula: CogH21NO4
12wo 825 828 711 - 80 0  Papaverin MW: 339 Exact Mass: 339.147058 CAS#: 58-74-2 NIST#: 379812 ID#: 38501 DB: rey
s13R 816 837 714 2.1 & Papaverine Other DBs: Fine, RTECS, HODOC, NIH, EINECS
14w9 816 837 714 - 12 0  Papaverine Contributor: Drug Lab
15w9 815 874 714 - 80 0 Papaverin Related CAS#: 47446-64-0; 85702-67-6
6dd 813 821 M4 - 2 0 Papaverine “.M_n_”_xmwxomm,uémrﬂomN.cxmmm>0<m».z Non-stereo
17w9 811 821 186 - 1 0  1{34-DIMETHOXYBENZYL)-6,7-DIMETHOXYISOQUINOLINE HYDR s 907| 339 780| 308 268| 154 245
c18R 802 855 714 2. 12 5  Papaverine 325 217| 340 154| 203 143| 202 125| 322 115|
19wo 802 855 7141 - 12 0 Papaverine )
o20R 797 859 711 2.12 5  Papaverine 50 8 6| 39 40 5| 41 2|
21w9 797 859 711 - 12 0  Papaverine 43 11| 44 45 5] 50 26|
22wo 768 786 711 - 80 0 Papaverin x <l = S 2B
2mp 763 84 714 2.1 0 Papaverine P1150 o $” & 5 o _”
024M 755 782 355 2.9 1  Nantenine e 308 70 10| 7 73 8] 74 17
25w 754 847 714 - 80 0  Papaverin 7% 52| 77 78 40| 70 28]
26w 751 779 299 - 4 0  Crebanine 203 M w” NM mw MM_ WN NM,
27w 732 899 145 - 45 0  4-Quinoli 2-butoxy-N-[2-(di (CAS) 96 280 |
@28R 722 736 35 2.9 1  Nantenine b 170, 191 207220 55 250 204 92 14| 93 % 8 6 7|
20w9 722 736 35 - 9 0  Nantenine = | _ w 3N - 7w i
3 | o— ¢ s - 102 87| 103 104 32| 105 51|
30w9 708 908 711 - 80 0 Papaverin 260 280 300 320 340 360 107 74| 108 109 8] 110 34|
< 2 (replib) Papaverine 112 5] 113 114 39| 115 35]| ¥
\Names ; Structures | InLib =181, Hit List |, Plot/Text of Hit { Plot of Hit |




Anexo 14 - Sinais Cromatograficos da amostra 2021/1/SM-2 em CG/EM. CH2CL2 método

splitless.

Abundance]

4800000

4000000

3500000

3000000

2500000

2000000

1500000

1000000

500000

PARACETAMOL MECONIN
P e

CAFEINA

6-MONOACETILMORFINA

CODEINA

\

HEROINA

Time->

3k

4ho

25

sdo

sk

sl

650 700

7k

alo

8k

afo

sk

56
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