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RESUMO

Este trabalho visa a validacdo do método qualitativo para a analise de material de
laboratorio forense, incluindo drogas de abuso, medicamentos, excipientes e solvente,
utilizando Raman Portatil Progeny Rigaku. Os parametros avaliados foram a especificidade e a
precisdo (repetibilidade e precisdo intermedidria). O método se mostrou rapido, facil e
econdmico quando comparada com outras técnicas rotineiramente utilizadas na area forense.
Foi demonstrado que o equipamento atende as expectativas quanto a identificacdo de
substancias Unicas e para identificacdo de misturas, apresentando ajuste de foco mais adequado
para as analises com nose-cone nas posi¢des entre 0 e 1,5 mm. Os valores de coeficiente de
variacdo da precisdo, levando-se em conta a RESOLUCAO 899/2003, ficaram abaixo do valor
estipulado de 5%, portanto, a espectroscopia Raman em um aparelho portatil mostrou ser
adequada para analises qualitativas voltadas para a identificacdo de analitos de interesse na

pericia criminal.

Palavras-chaves: Raman Portéatil Progeny Rigaku, espectroscopia Raman, drogas



1. INTRODUCAO

O consumo e o trafico de drogas tém aumentado de maneira preocupante na populacgao
mundial. Os relatorios anuais fornecidos pelas Na¢des Unidas para Crimes e Drogas (UNODC)
demonstram o crescimento do uso abusivo de medicamentos e drogas ilicitas em todos os
continentes. Nesse contexto, o Brasil destaca-se como um pais de transito de cocaina para a
Europa, decorrente principalmente da sua condi¢do de possuir fronteiras com 0s maiores
produtores mundiais de cocaina.

O estabelecimento da composicdo quimica das drogas apreendidas nas operacGes de
enfrentamento e repreensdo de trafico fornece informacdes relevantes quanto as formas de uso
e trafico no Brasil. Portanto, é importante a utilizacdo de técnicas que possam levar a melhoras
na identificacdo da composicao dos materiais apreendidos.

Entre as técnicas analiticas empregadas para identificacdo de drogas de abuso,
adulterantes, medicamentos, dentre outros, a espectroscopia Raman Portatil se tornou popular
nos ultimos anos nos laboratdrios forenses, devido a simplicidade, rapidez e possibilidade de
analise utilizando pequena quantidade de amostra. Além disso, 0s espectros obtidos séo de boa
qualidade e a técnica fornece a possibilidade de analise direta de diferentes materiais com
necessidade minima de preparo de amostra, permitindo até mesmo a identificacdo de
substancias diversas rotineiramente apreendidas e objeto de andlises forenses, chegando a

diferenciar cocaina nas suas diferentes formas de apresentacéo.

2. REVISAO BIBLIOGRAFICA

2.1- O trafico e o consumo de drogas

O tréfico de drogas e medicamentos tem aumentado de maneira significativa no mundo
e causado impactos nas areas de Saude e Seguranca Publica. Segundo dados fornecidos pelas
Escritorio das Nagbes Unidas sobre Drogas e Crime (UNODC, 2022), houve um aumento de
apreensdes dessas substancias de cerca de 200 vezes, entre os anos de 2018 e 2022, como
apresentado na Tabela 1, sendo a maconha a droga mais apreendida no periodo. Dados de 2019
mostraram que 271 milhdes de pessoas na faixa etaria de 15 a 65 anos ja tinham consumido
qualquer tipo de droga ilicita recentemente, o que constituia na época aproximadamente 5,5%
da populacdo mundial (UNODC, 2019).



Tabela 1- Apreensdo de drogas em kg que ocorreram mundialmente entre os anos 2018 e 2022
(UNODC, 2022).

ANO Anfetamina Cocaina Opioides Maconha NPS Sedativos Inalantes Total (kg)
2018 271595 1886977 1327766 9778068 2038161 13152 8 15327803
2019 408426 4350970 1449231 13700831 7159226 32466 29 27117259
2020 4838732 2574022 29570306 23666086 1513549 4387997 4455 68507811
2021 5311996 2881754 42849765 20480527 1513549 2198527 976 76252542
2022 4512279 2087457 13039006 310055793 1119466 2280348 7855 335139526

NPS: novas substancias psicoativas

Sdo consideradas drogas, qualquer mistura ou substancia quimica que venha alterar a funcéao
bioldgica e estrutural do organismo (OMS, 1981). Os efeitos danosos pelo uso dos
entorpecentes tiveram como consequéncia a regulamentagdo de maneira restritiva a essas
substancias no Brasil. A Agéncia Nacional de Vigilancia Sanitaria (Anvisa) tem como
finalidade regular as substancias que possuem controle especial e as substancias proscritas pela
RDC 344/1988 (Anvisa, 1998), visando a proibicdo da producdo, comercializacdo e
distribuicdo. Dessa proibicédo resulta no mercado ilegal de trafico de drogas.

O Brasil possui importantes caracteristicas em relacdo ao trafico de drogas ilicitas
devido a sua posicao geogréafica na regido, que confere uma ampla faixa de fronteiras terrestres
com os principais paises produtores na América do Sul, enquanto a faixa litoranea confere
acessibilidade aos portos de cargas envolvidos na mobilidade das drogas para o tréafico
internacional (Figura 1; IPEA, 2024).
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Figura 1. Pontos de entrada e saida de cocaina, utilizada pelo narcotrafico passando pelo
territdrio brasileiro (Botelho, 2011)

Outra importante caracteristica da entrada de drogas ilicitas no Brasil, deve-se ao
consumo significativo no pais. A principal substancia consumida no Brasil segundo os dados
de 2021 € a cannabis (maconha), seguida da cocaina, haxixe, LSD e anfetaminas (UNODC,
2022).

Segundo o Anuario Brasileiro de Seguranca Publico de 2017, sdo destinados para o
Sistema de Seguranca Publico e Justica Criminal aproximadamente 277 mil reais por ano para
o controle do trafico de drogas no Brasil pelas instituicdes, desde policiais, o Judiciario até o

Sistema Prisional (Ministério Publico de Sao Paulo, 2018).

2.2- A espectroscopia Raman
Um dos grandes desafios na analise quimica forense nos dias atuais € que 0s peritos
recebem materiais diversos e necessitam de métodos que sejam capazes de fornecer dados

rapidos, precisos e especificos para identificacdo dos analitos presentes. As técnicas
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espectroscopicas possuem um papel crucial para caracterizacdo e elucidacdo estrutural de
substancias por meio da interacdo da radiacdo eletromagnética com as moléculas e essa
interacdo pode levar a absor¢cdo ou uma emissdo da energia em uma regido do espectro
eletromagnético, possibilitando identificar as substancias de interesse (Faria et al. 1997). Diante
disso, a espectroscopia Raman se torna uma das alternativas de grande interesse para as analises
periciais.

O Efeito Raman foi descoberto em 1923 por Smekal, mas comprovado empiricamente
somente em meados de 1928 pelo fisico indiano, Chandrasekhara VVenkata Raman, o qual deu
0 nome a técnica (Sala, 2011). O efeito consiste na emissdo de uma radiacdo eletromagnética
monocromatica por laser, em que mais de 10 milhGes de fétons interagem com a molécula
presente na amostra e induz momento dipolo, e consequentemente a polarizacdo da molécula.
Nesse caso, a radiacdo incidente propicia um campo elétrico em volta das moléculas e a
repulsdo ou a atragdo entre os elétrons e nucleos, causam a deformacgdo das nuvens das
moléculas. Essa mudanga na polarizabilidade acontece devido as caracteristicas intrinsecas de
cada ligagdo molecular, nas quais possuem transi¢cbes de energia especificas. Como as
moléculas diatbmicas homonucleares (apolares) e heteronucleares (polares) se expandem e se
contraem durante a alteracdo dos niveis energéticos, a polarizabilidade da molécula se altera e
as vibracdes sdo ativas no Raman e causam mudancas na polarizabilidade molecular (Schrader,
2006). A principal caracteristica da espectroscopia Raman é que o dipolo induzido pode ser
representado como um componente que oscila de acordo com a mesma frequéncia do campo
elétrico ou pela frequéncia de vibragdes da molécula (Silveira, 2013).

Os detectores dos equipamentos Raman sdo semicondutores sensiveis a radiacdo, como
os dispositivos sensiveis a carga (CCD) que captam as radiacfes espalhadas convertendo em
uma corrente elétrica; normalmente a intensidade da radiacdo é modulada para sinais alternados
por permitirem melhor amplificacdo do sinal (Atkins, 2017).

Os mecanismos de espalhamento do efeito Raman podem ser caracterizados em trés
tipos: Espalhamento de Rayleigh, de Stokes e anti-Stokes (Figura 2). No espalhamento de
Rayleigh, também conhecido como espalhamento elastico, o féton interage com a matéria no
estado fundamental, a molécula passa para o estado virtual, excitado, e posteriormente, volta
ao estado inicial. Dessa forma, o principio da conservacdo de energia se mantém, visto que ndo

ha troca de energia entre a matéria e o féton, nem modificacdo na frequéncia espalhada.
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Figura 2. Os diferentes tipos de efeito Raman, onde em que hvO é o laser incidido e
hv0 +- hv o féton resultante apds a interacdo com a amostra (Fonte: Silveira, 2013).

Entretanto, quando a luz é espalhada de forma inelastica, o foton sofre uma rapida
alteracdo de ganho ou perda de energia, pela interacdo dos fétons com a mateéria. Essa interagcdo
faz com que os 4tomos atingidos saiam do estado fundamental e entrem em um estado novo de
vibracdo, fornecendo informac6es sobre a geometria molecular da substancia em analise (Sala,
2011).

No espalhamento Raman Stokes ha a interacdo do foton com a molécula e ocorre
mudanca em nivel vibracional, porém, a energia espalhada apds essa interacdo € menor que a
energia incidente e a frequéncia da luz espalhada torna-se menor do que a incidida, porém
possui o sinal mais intenso (Silveira, 2005). De forma inversa, o espalhamento Raman anti-
Stokes ocorre quando ha a interacdo do féton com a matéria que ja esta em um estado
vibracional de alta energia e que, apos a interacdo com o féton, ele decai para o seu estado
fundamental. O encontro do féton com a molécula nesse primeiro estado acaba por fim gerando
um outro féton com maior energia e a frequéncia da luz espalhada torna-se maior do que a
incidida (Figura 2).

Como resultado, essas transferéncias de energia alteram a rotacédo e estados vibracionais
da molécula e os comprimentos de onda dessas mudancas de frequéncia sdo identificados por
sistemas de grade ou transformada de Fourier, e 0s espectros Raman sdo obtidos.

As mudancas de energia registradas nos dados dos espectros fornecem informacdes
sobre a estrutura molecular da substancia presente na amostra. A identificacdo dos componentes
das amostras é possivel por meio da comparacdo com espectros em bibliotecas de dados nos
equipamentos mais modernos. A mudanga no comprimento de onda da luz espalhada

inelasticamene, efeitos Stokes ou anti-Stokes, fornece informacgdes cruciais sobre
11



caracteristicas de amostras em analise, inclusive na identificacdo de substancias em laboratdrio
forense e em locais de crime. O efeito Raleygh néo tem ganho nem perda de energia, portanto,

a sua intensidade do espectro sempre sera 0 maior.

2.3- A evolugdo da espectroscopia Raman

A espectroscopia Raman evoluiu muito desde o primeiro espectrometro , desenvolvido
em 1953. A mudanga dos detectores, lasers, as formas de aquisi¢do e processamento de dados
para as de analise tiveram um grande avanco até os dias atuais.

Em 1966, foi implementado o uso de microscépio Optico acoplado ao equipamento
Raman pelos professores franceses Delhaye e Migeon oferecendo facilidade de uso, pois
permite que o analisador localize a area de interesse, colocando-a no centro do campo de visao
(Devine, Thomas, Adar, 2012). Foi demonstrado que a técnica poderia ser utilizada em
amostras muito pequenas.

Em 1974, foram desenvolvidos os primeiros espectrometros Raman que forneciam
analises de pontos e imagens, trazendo informacdes espectrais e imagens espectroscopicas que
permitissem avaliar caracteristicas e propriedades de amostras em pesquisa. Esse progresso na
espectroscopia Raman permitiu o desenvolvimento da microscopia de fluorescéncia que
consiste na utilizacdo de corantes fluorescentes ou fluorocromos para marcar substancias em
analise, que ao incidir o feixe de laser, os elétrons da amostra tratada com fluorescéncia séo
capazes de absorver a energia, atingindo um estado virtual de excitacdo (Gomez, 2018). E ao
retornarem para um o estado fundamental emitem uma quantidade de energia em forma de luz,
sendo menor que a quantidade de energia absorvida (USP, 2024). Para isso € utilizado um
espelho difusor de feixe que funciona como filtro de luz (USP, 2024). O espelho ira refletir a
luz emitida pela amostra, sendo de menor energia, logo terd um comprimento de onda maior
(Breitkreitz; Mistutake; Poppi, 2019).

Com o desenvolvimento tecnologico, métodos Raman ageis e confidveis passaram a ser
opcdes viaveis como parte do enfrentamento as drogas ilicitas, incluindo o uso de equipamentos
portateis, com fontes de laser compactas, estaveis, e detectores de alta resolucdo. Esses
equipamentos possuem software de processamento que correlacionam o espectro da amostra
analisada com bibliotecas eletrénicas, facilitando a identificacdo da substancia de interesse
(HARGREAVES et al, 2010).

O Raman Portéatil € uma alternativa viavel para a identificacdo destes compostos,

auxiliando os peritos e policiais em analises nos locais de apreensdo ou em laboratorios
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clandestinos de producédo de drogas e permitindo uma identificacéo répida e ndo destrutiva de
amostras.

2.4- Validacdo das técnicas analiticas

A acreditacdo de laboratorios de anélise é fundamental para determinar sua competéncia
na producdo de resultados confiaveis. O processo ocorre por meio de ensaios e calibracoes
conforme orientagdes da norma ISO/IEC 17025 que dispOe sobre os “requisitos gerais para a
competéncia de laboratorios de ensaio ¢ calibracdo” (ABNT, 2017). Uma das etapas
fundamentais para o processo de acreditacdo € a validacdo de métodos analiticos, conforme
diretrizes como as estabelecidas pela Anvisa na RESOLUCAO-RE N° 899, DE 29 DE MAIO
DE 2003. Nesse trabalho, 0 método de analise qualitativa de produtos apreendidos com 0 uso
do Raman Portéatil Rigaku em amostras de interesse forense sera validado. A classificacdo dos
testes é dividida em quatro categorias, como mostrada pela Tabela 2.

Tabela 2. Classificacdo dos testes, segundo a sua finalidade.

Categoria Finalidade do teste

Testes quantitativos para a determinacdo do principio ativo em produtos farmacéuticos as

matérias primas

Testes quantitativos ou ensaio limite para determinacéo de impurezas e produtos de

degradacdo em produtos farmacéuticos e matérias primas

Il Testes de performance (por exemplo: dissolucéo, liberacdo do ativo)

v Testes de identificacdo

Fonte: Anvisa, 2003.

A Tabela 3 mostra os parametros que devem ser avaliados no processo de validacao
para cada categoria (ANVISA, 2003). A validacdo no presente trabalho se enquadra na
categoria 1V de testes de identificacdo. As analises necessarias sdo as de especificidade, que
aborda a precisdo do método para identificar com consisténcia um determinado composto em
meio a outros elementos que possam estar presentes nas amostras encaminhadas para a pericia,

como impurezas, produtos de degradacdo e outros componentes presentes na amostra.
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Tabela 2- Classificacdo dos testes, segundo sua finalidade

Categoria Il
Parametro Categoria | Categoria Il |Categoria IV
Quantitativo [Ensaio limite
Especificidade Sim Sim Sim * Sim
Linearidade Sim Sim Né&o * Né&o
Intervalo Sim Sim * * Né&o
Repetibilidade Sim Sim Né&o Sim Né&o
Precisao

Intermediaria ** ** Né&o **x Né&o
Limite de deteccao N&o Néo Sim * Né&o
Limite de quantificagéo Né&o Sim Né&o * Né&o
Exatidao Sim Sim * * Né&o
Robustez Sim Sim Né&o Né&o Né&o

Fonte: ANVISA, 2003. * necessario dependendo da natureza do teste;** ndo é necessaria se houver

comprovacao da reprodutibilidade

A repetibilidade avalia a concordancia dos resultados em um curto intervalo de tempo,
com andlises realizadas por um mesmo analista no mesmo dia e no mesmo instrumento. A
precisdo intermediaria é a concordancia entre os resultados de um mesmo laboratério, porém
obtidos por andlises realizadas em dias distintos, por analistas distintos e/ou com equipamentos
diferentes. A precisdo € expressa em desvio padrao relativo (Coeficiente de Variacdo - CV%)
que deve ser inferior a 5% (ANVISA, 2003).

Uma metodologia totalmente validada proporciona a Policia Federal maior qualidade na
identificacdo de substancias apreendidas, além de autonomia e seguranca em relacdo aos
resultados obtidos para as equipes de investigacdo, em beneficio, ainda, das demais pessoas em
torno dos fatos investigados. Este tipo de abordagem propde melhorar a resposta da Policia
Federal em exames de constatacdo preliminar e definitivos para as principais drogas de abuso

apreendidas em investigacdes policiais e que demandam a realizacdo de laudos periciais.
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3- OBJETIVO

Geral:

Validacdo do método de andlise qualitativa para deteccao de drogas, e outras substancias
em material apreendido pela Policia Federal por espectroscopia Raman, utilizando equipamento
portatil Progeny da marca Rigaku.

Especificos:
e Treinamento no Raman Portatil Progeny Rigaku ministrados no Instituto Nacional de

Criminalistica da Policia Federal de Brasilia

e Teste de seletividade de amostras Unicas em diferentes embalagens utilizando o
acessorio nose-cone para avaliar o melhor foco.

e Teste de especificidade com misturas comumente encontradas em laboratorios forenses
para avaliar o melhor foco

e Validacdo do método com estimativa da precisdo (repetibilidade e preciséo

intermediaria) de amostras unicas e de misturas

4 - METODOLOGIA

Foi utilizado como critério para a avaliacdo da validacdo os parametros da Resolucdo
RE 899/2003- Anvisa, um guia para validacdo de métodos analiticos. Diante disso, o trabalho
qualitativo e de identificacdo avaliou o desempenho da metodologia nos critérios seletividade
e precisao.

As andlises foram realizadas utilizando 34 substancias, sendo elas derivados
anfetaminicos como 3,4- metilenodioximetanfetamina (MDMA) conhecido também como
ecstasy, 3,4-metilenodioxianfetamina (MDA), metanfetamina, cocaina (base livre e sal
cloridrato), e adulterantes (benzocaina, cafeina, fenacetina), farmacos (amoxicilina, morfina,
diclofenaco, diazepam, paracetamol, sertralina, acido ascorbico, albendazol), solventes
(acetona, metanol, etanol, acetato de etila, éter etilico, éter de petroleo, hexano, cloroférmio e

diclorometano) e excipientes (lactose, celulose, manitol e amido).
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4.1- Equipamento

Neste trabalho foi utilizado um equipamento Raman Portatil marca Rigaku e modelo

Progeny que possui um laser de comprimento de onda 1064 nm. O equipamento possui sete

bibliotecas: Rigaku, Demo, ResQ, Pesticides, Explosives, Narcotics e Chem Warfare Agents.

Com o algoritmo de busca ativado do equipamento, o resultado da analise é comparado aos

itens da biblioteca de acordo com os parametros e algoritmos de comparagéo selecionados e 0s

resultados correspondentes séo apresentados na tela e registrados em arquivos digitais como

apresentado nas Figuras 3 e 4.
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Figura 3. O espectro em vermelho é do solvente analisado e o em azul é o espectro que o

equipamento apontou como o mais semelhante ao da amostra

Figura 4. PDF gerado com todas as informagdes da correlagdo com os espectros

02/26/24 10:39:44
Report

3641_C20226434
user_Match_20240226103641

0.
490
406
2

PASS 2022-11-28 09:57:44

PASS 2024-02:26 10:34:22
NA

)

16



A comparacédo dos espectros obtidos com as bibliotecas gera valores de Coeficiente de
Correlacdo (CC), que séo apresentados em uma lista decrescente. O resultado que tiver o valor
de CC mais alto € apresentado na tela do aparelho como sendo a mais provavel substancia
presente na amostra. Para efeitos deste trabalho o CC ser& chamado de
Match, correspondendo a porcentagem de semelhanca entre o espectro da amostra obtido pelo
equipamento em comparag¢do com algum espectro presente na biblioteca.

Foram utilizados dois acessorios que acompanham o equipamento Raman Progeny para
posicionar amostras na saida do laser e ajuste da distancia focal, sendo eles o adaptador de vial
e 0 nose-cose. O adaptador de vial (Figura 5) consiste em um acessorio de uso importante para
analise de substancias acondicionadas em frascos de vidro (vials). Possui configuracdes para
permitir a interacdo do laser na amostra por meio de uma distancia focal adequada. O ajuste de
foco desse acessorio varia em uma escala de 0 a 3 mm. Como sera apresentado, a distancia focal

adequada para analise neste acessorio foi de 0,5 mm.

Figura 5. Adaptador de vial. Acessorio utilizado para fazer analise de substancias

acondicionadas em frascos de vidro e com uma distancia focal que variade 0 a 3 mm.

O nose-cone € um acessorio muito utilizado em analises no equipamento Raman Portatil
Progeny por ser muito pratico para andlise de amostras acondicionadas em diferentes
embalagens. O ajuste de distancia focal do acessério varia de 0 a 5,5 mm e as amostras sdo
posicionadas no orificio central do acessério, podendo ser mantidas nesta posi¢cdo manualmente
ou com auxilio de um grampo de polimero que também acompanha o equipamento. Para analise

foi utilizado o nose-cone nas posi¢oes de 0; 1,5; 3e 5,5 mm (Figura 6).
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Figura 6. O nose-cone é um acessorio importante para analise de diferentes substancias, em
diferentes embalagens. A distancia focal varia de 0 a 5,5 mm.

4.2 — Verificagdo do equipamento

O processo de verificagdo deve ser realizado antes de se iniciar as analises de amostras
questionadas, avaliando se o equipamento se encontra-se em condi¢Ges adequadas para a
producdo de resultados. O teste deve ser realizado com uma amostra padréo e, no contexto deste
trabalho, foi utilizado um tubo de poliestireno de referéncia que acompanha o Raman portatil.
A amostra é posicionada no adaptador de vial e ajustado o ponto focal em 0,5 mm.

A funcédo de verificacdo do equipamento estd presente na parte inferior esquerda do
menu inicial do equipamento. Apos selecdo “Verification” e “Polystyrene” o equipamento
realiza uma andlise do material e, se o poliestireno for identificado através de um espectro com
qualidade adequada, as informagdes “Pass Polystyrene” e o match obtidos sdo exibidos e

informando que o equipamento esta funcionando adequadamente (Figura 7).

& 14:50:39 =W )2 4 14
Local onde é Verification

" 2 24 50:16 = ) - = (@)
05 . x :
inserido o vial
File: P20232526_Performance Verificatio.

Ponto focal em

sphehalsn Aigorth: Wavalet
Scan b Result Library: Validation Libeary

=]
=J
E Results \%

R

Settings

. .
— @ /Setec-MA (Y
Poliestireno-

Amostra padrao
Figura 7. Verificacdo do Raman Portatil Progeny Rigaku. No adaptador de vial em foco 0,5 mm é
inserido o tubo de poliestireno de referéncia. O resultado da verificacdo definird se o equipamento esta

devidamente adequado para uso (“Pass”).
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4.3 Experimento de validagéo
4.3.1 Especificidade
A especificidade/seletividade baseia-se na habilidade de identificar de forma inequivoca

0 analito na presenca de outros componentes da amostra, tais como impurezas, produtos de

degradacédo e componentes da matriz.

As analises de substdncias Unicas ocorreram em amostras que se encontravam em

embalagens padr&es do laboratorio e substancias que ja possuiam sua embalagem propria, como

blister de comprimido (Tabela 4).

Tabela 4- Embalagens e suas propriedades analisadas no estudo.

sdo0 armazenados 0s comprimidos e

selados com um filme de aluminio.

dado as
embalagens Propriedades das embalagens Imagem
Embalagem formada por uma cartela
Blister base, como aluminio ou plastico, onde

Frasco pequeno

de vidro ambar

Frasco de vidro @mbar com tampa lacre

rosqueavel branca de 5 ml.

Frasco grande

de vidro ambar

Frasco de vidro ambar com tampa lacre

rosqueavel preta de 1 litro.

Saco plastico
ziplock de

polietileno

Saco plastico ziplock transparente
fabricado em polietileno de baixa

densidade.
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dado as

embalagens Propriedades das embalagens Imagem

Tubo criogénico | Tubo de polipropileno de tampa

rosqueavel. g .

Vial de vidro Vial em vidro borossilicato com ambar
ambar com tampa de rosqueavel ou de lacre
de 1,5ml.

Vial de vidro | Vial em vidro borossilicato

transparente | transparentes com tampa rosqueavel

S

ou de lacre de 1,5ml

Nas primeiras analises foi necessario realizar um ajuste sistematico de foco para o
acessorio nose-cone, buscando as melhores condi¢des para a identificacdo dos materiais em
andlise. O foco foi testado em 0; 1,5; 3 e 5,5 mm, que sdo referentes a proximidade do laser em
relacdo a amostra. No foco em 0, o laser interage com a superficie da embalagem e um pouco
com a amostra, quando o foco é aumentado maior o contato do laser com as amostras. E 0s
resultados obtidos foram avaliados, levando-se em conta a presenca de espectros com ruido e
baixa intensidade.

As amostras em suas respectivas embalagens foram posicionadas no orificio de saida do
nose-cone e 0s espectros foram obtidos. Para cada posicdo de foco foram registrados os
resultados obtidos: espectros, resultados e “match”, nome do analito identificado pelo
equipamento

Para a segunda analise, foram analisados comprimidos revestidos (ASSERT, sertralina)
e ndo revestidos (albendazol). As primeiras analises desses comprimidos foram realizadas
diretamente no blister, em que as amostras ainda embaladas foram posicionadas no nose-cone
com focosem 0, 1,5, 3 e 5,5 mm.

O mesmo processo foi realizado com o comprimido ASSERT, entretanto, 0 mesmo foi
dividido ao meio e o laser do equipamento incidiu na parte interna do comprimido, evitando

que o revestimento estivesse no caminho 6tico do material analisado.
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Foram realizados também experimentos com solventes, transferidos para um vial
transparente de 1,5 mL, avaliando-se nos mesmos focos utilizados nos frascos grandes de 1 litro
de cor ambar. Também foi utilizado o adaptador de vial em foco 0,5 mm. Para ambos o0s casos,
0s espectros obtidos (intensidade, nivel de sinal/ruido) foram comparados com as bibliotecas.

Apos a avaliacdo dos resultados obtidos no primeiro experimento de substancias Unica
foi possivel observar que focos mais adequados para cada tipo de embalagem e substancia para

entdo avaliar a preciséo.

4.3.2 — Preciséo
A repetibilidade do match foi avaliada com 5 replicatas realizadas em um mesmo dia
pelo mesmo analista, e a precisdo intermediaria estimada a partir desses resultados mais 5
replicatas realizadas em outro dia por outro operador (n=10) (ANVISA, 2003)
Trés termos serdo considerados para descrever a precisdo dos matchs:
o Média
e Desvio padréo
o Coeficiente de variacdo (CV %)
CV =100*(desvio padréo / média). O critério de aceitacdo é CV<5% para precisao

intermediaria e para a repetibilidade.

Por isso, para a avaliacdo da precisdo, foram selecionadas amostras que obtiveram
match, intensidade de sinal e espectros adequados e coerentes com sinais de intensidade
superiores a 10.000 u.a e match superiores a 0,85.

Foram analisadas também misturas comumente encontradas nas rotinas periciais,
contendo analitos de interesse e excipientes empregados. O foco principal foram os analitos de
drogas como a cocaina e comprimidos de ecstasy.

As misturas cocaina sal cloridrato e acido borico; cocaina base e fenacetina; MDA e
celulose; acido ascérbico e cafeina foram preparadas gravimetricamente. As propor¢des variam
entre 30:70, 50:50, 70:30 (em massa) (Tabela 5).
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Tabela 5 - Massa das propor¢des pesadas de cada mistura, em mg

Cocaina Acido Cocaina Acido
Proporcdes ) Fenacetina | MDA | Celulose ) Cafeina
HCI Borico Base Ascorbico
30:70 60,07 140,07 60 140 60,08 140,09 60 140
50:50 100,02 100,02 100 100 100,1 100,1 100 100
70:30 141 60,8 140 60 140,5 60,07 140 60

Apos a pesagem, as substancias foram homogeneizadas em almofariz de vidro, com
excecdo das misturas que possuiam cocaina base, onde foi utilizado almofariz de porcelana,
visto que esse analito adere nas paredes do vidro. No almofariz de porcelana utiliza-se
nitrogénio liquido na mistura com cocaina base com o intuito de obter misturas homogéneas.

As amostras foram colocadas em embalagens de plastico tipo Ziplock, e as analises

realizadas em foco 0, que foi 0 que apresentou os melhores resultados nas analises anteriores.

5. RESULTADOS E DISCUSSAO
5.1- Especificidade

Conforme descrito na metodologia, antes de se realizar qualquer das analises no
contexto dessa validagcdo foi realizada uma verificacdo do equipamento, utilizando como
referéncia um tubo de poliestireno disponibilizado juntamente com o equipamento. A
verificacdo consiste em inserir o material no adaptador de vial e executar o procedimento de
verificacdo através de uma analise do material. O resultado “PASS POLYSTYRENE”
fornecido na verificagdo e com match acima de 0,92 implica que 0 equipamento esta
funcionando corretamente e esta pronto para uso.

As primeiras amostras analisadas foram os medicamentos em p6 em diferentes
embalagens. Nas analises das embalagens originais, as amostras foram posicionadas sobre 0
orificio do adaptador nose-cone em diferentes focos para selecionar o melhor foco para cada
embalagem e até mesmo para cada substancia (Tabela 6). A cor verde indica resultados
considerados corretos, a cor amarela para resultados parcialmente corretos ou aceitaveis, e a

cor vermelha para resultados incorretos.
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Tabela 6 - Andlise dos medicamentos em p6 nas embalagens originais, em posigdes 0, 1,5, 3

€ 5,5 mm no nose cone.

NOSE CONE 0 NOSE CONE 1,5 NOSE CONE 3 NOSE CONE 5.5
Substénci Embal
ubstincias mbalagens Intensi Inten e Intensi
Resultado | match | dade | Resultado | match | Sidad Resultado match | PSR Resultado match | dade
e de (u.a)
(u.a) (u.a)
(w.a)
o Saco plastico . £ Acido
Acido Zip Lock de Acido 099 47148 | A0 00 43066 | Acido Ascorbico. 098  33.040  Ascorbico+  0.96  18.855
Ascérbico . Ascorbico Ascorbico L
polietileno Dinitrotolueno

Saco plastico Amoxilina +
Amoxicilina Zip Lock de Amoxicilina 0.98 41002 ' Amoxicilina 097 33572 amino-4,6- 0,9 22829 0.88  43.150
polietileno Dinitrotolueno

Frasco de

Diazepam Lo Diazepam 0.98 56446 = Diazepam @ 0,98 47858 Diazepam 0.96 44.189 Diazepam 0.85 27433
vidro ambar
Frasco Diclofenaco Diclof Metonitazona +
Diclofenaco  pequeno de Sédio + 076 10907 |~ 94® 0093 12223 Diclofenacode 0,92 6349 27.790
. PP de Sédio =
vidro dmbar ~ Penicilamina Sodio
. Frasco de : - Levamisol +
Levamisol P Levamisol 0.90 20.838 = Levamisol = 0.93 22535 q 0,92 9587 19.456
vidro ambar Metonitazona
Paracetamol /%0 0¢ Lo ocamol | 092 17985 | Paracetamol 0.9 18657 MCIOME@ZONAE oo erg9 17.903

vidro ambar Paracetamol

Um dos requisitos de avaliacédo € a intensidade do sinal Raman obtido (espalhamento),
visto que testes preliminares mostraram que analises que possuem espectros com bandas de
intensidade abaixo de 10.000 u.a (unidade arbitraria) ndo sdo congruentes. As amostras
analisadas em sacos plasticos ZipLock de polietileno, como o acido ascorbico e amoxicilina
demonstraram bons resultados, com match superiores a 0.97 e intensidades significativamente
altas tanto quando utilizada a distancia focal em 0 quanto em 1,5 mm. No foco 3, foi observado
que o &cido ascorbico permaneceu com o seu match alto, mesmo que tenha sido observada uma
queda na intensidade. Ja para a amostra de amoxicilina o match e a intensidade cairam
consideravelmente e 0 equipamento propds como resultado uma mistura com outro componente
(amino-4,6-dinitrotolueno). No foco 5, a amostra de &cido ascorbico teve uma mistura como
resultado, e a amostra de amoxicilina forneceu um resultado incorreto.

As analises realizadas em embalagens de frasco pequeno de vidro ambar tiveram bons
resultados em 0 e 1,5 mm (Tabela 6). Uma pequena divergéncia € observada para o diclofenaco,
gue apresentou como resultado uma mistura no foco 0, entretanto quando em foco 1,5 obteve
um resultado adequado para a andlise. Nesta embalagem, os analitos em questdo também
apresentaram variagcdes nas analises com focos maiores, com exce¢do do diazepam, que apesar
da baixa intensidade de sinal e match o equipamento ainda propds sua presenca majoritaria no

material.
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Portanto, a analise de medicamentos em diferentes embalagens mostrou ser promissoras
com resultados confidveis quando analisadas em foco 0 e 1,5 mm. Em focos maiores 0s
resultados apresentaram com frequéncia divergéncias do esperado nas amostras. O aumento do
foco no nose-cone diminuiu o valor de intensidade do maior pico para a grande maioria das
amostras. Recorrentemente, valores de intensidade abaixo de 10.000 u.a. processados pelo
algoritmo de identificacdo do aparelho, propde que se trata de uma mistura de componentes,
uma vez que os sinais de ruido podem estar interferindo na correta identificacdo do analito em
questao.

Dessa forma os resultados com foco em 1,5 mm mostraram-se mais adequados para uso
geral no equipamento para as substancias da Tabela 6, independentemente da embalagem
utilizada, sua espessura ou cor.

Quando analisados os diferentes tipos de cocaina e adulterantes, nota-se que o
instrumento indicou a presenca de plastico em mistura com o analito em questdo quando a
andlise ¢ feita em tubo criogénico de polipropileno no foco 0. Entretanto, no foco 1,5 mm foram
obtidas melhores respostas no match, intensidade e a auséncia do plastico como resposta
(Tabela 7). Como visto anteriormente, com o foco acima de 1,5 mm a intensidade dos espectros
para a maioria dos analitos diminuiu e os resultados variaram. Como resposta, 0 equipamento

apontou misturas e resultados dissonantes do esperado.
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Tabela 7 - Resultado das analises de cocaina e adulterantes em diferentes embalagens em

diferentes no nose-cone 0, 1.5, 3e 5.5 mm

NOSE CONE 0 NOSE CONE 1,5 NOSE CONE 3 NOSE CONE 5.5
Substancias | Embalagens intensi Intensi Intensi Intensi
Resultado | match | dade Resultado |match| dade Resultado | match [ dade Resultado match | dade
(u.a) (u.a) (u.a) (u.a)
Acido Bérico WP AcidoBérico 098 64694 DWSHCOT 00 30550 |Acido Béricol 0.96 56332 088 3117
Criogénico Acido Bérico
Cafeina Tubo Cafeinat 607 29199 | Cafeina | 091 53020 | Cafeina | 096 50022 CAfemat 403 s0g
Criogénico Plastico Nitrazepam
CocainaHel (9o CocaimaHCL o7 yo167 | cocaima HEL 095 30024 COMaHCL o0 5gggg AcidoBoricot o) 359
criogénico + Plastico + Plastico 2,4-DNP
Cocafna Base "121de vidro BERG e 097 37120 | Crack | 097 27059 084 8115 093 37071
transparente
Benzocaina-  Tubo Benzocaina = 0.96 34811 | Benzocaina 097 38257 | Benzocaina 096 50.256 088 14462
SIGMA Criogénico
Fenacetina- Tubo Fenacetina + % - Fenacetina +
SIGMA 98%  Criogénico Pléstico 097 41555 | Fenacetina 0.93 42975 | Fenacetina 0,89 27768 o —— 096 50334
Lidocaina Tubo 0092 45948  Llasticot T gas 3p0pg 0,85 17200 096 50334
Criogénico lidocaina
Manitol Vil devidro B ol | 098 35382 | Manmitol | 096 32197 | Manitol | 0.8 17227 092 10755
transparente
Tetracaina 509 [ caina | 004 18693 | Tetracaina | 098 34300 eracainat oo g 29506
vidro ambar Nimetazepam

A Tabela 8 mostra os resultados para os excipientes acondicionados em embalagens
plasticas ZipLock. Foram observados resultados dentro do esperado quando o nose-cone foi
posicionado em 0 e 1,5 mm, com intensidade e match adequados. Os resultados ndo foram

adequados quando o nose-cone foi posicionado em 3 e 5 mm.

Tabela 8 - Andlise dos derivados excipientes em pé realizados no Raman Portatil Progeny

NOSE CONE 0 NOSE CONE 1,5 NOSE CONE 3 NOSE CONE 5.5
Substancias | Embalagens Intensi Intensi Intens Intensi
Resultado | match | dade | Resultado | match | dade | Resultado | match | idade | Resultado | match | dade
(u.a) (u.a) (u.a) (u.a)

Saco plastico
Amido Zip Lock de Amido 0.97 26510 Amido 093 17911
polietileno

0.95 14066

Saco plastico
Celulose  Zip Lock de | Celulose  0.94 37688 | Celulose = 0.87 18268
polietileno

0,89 34549

Saco plastico
Lactose Zip Lock de | Lactose | 0.99 37437 | Lactose 0.96 21086
polietileno

0.88 15689

Os resultados obtidos com anfetaminicos (Tabela 9) mostram que, quando analisado em
embalagem pléastica ZipLock os resultados sdo melhores, indicando que este tipo de embalagem
pode ser a melhor alternativa para realizar experimentos com derivados anfetaminicos, pois ndo
se observa interferéncias na amostra resultando em misturas e desempenho adequado nos focos

0, 1,5 e 3 mm. Entretanto, 0 MDMA Base (3,4- metilenodioximetanfetamina) teve como

25



resultado a mistura com plastico da embalagem em que se encontrava, no caso o0 tubo

criogénico de polipropileno.

Tabela 9 -Andlise dos derivados anfetaminicos realizados no Raman Portatil Progeny.

NOSE CONE 0 NOSE CONE 1,5 NOSE CONE 3 NOSE CONE 5.5
Substéincias em Embalagens Intensi Intensi Intensi Intensi
po Resultado match | dade Resultado match | dade Resultado dade Resultado dade
(u.2) (u.a) (u.2) (u.a)
Vial de vid Metanfetamina
Metanfetamina * 1” " |Metanfetamina| 0.96 61434 +Amino-4,6- 091 16324 09 20711 0.86 48049
ambar Dinitrotolueno
Saco plastico
MDA ZipLock de MDA 0.97 47601 MDA 0.97 51945 MDA 0,93 48071 0.90 45513
polietileno
Tubo Plastico + ) Plastico + Plastico +
MDMA BASE Criogénico MDMA 0.96 27289 MDMA 0.94 11751 MDMA 0,89 9253 0.88 5491
MDMA HCL Vil devidro Eupnes 003 7ers . MDMAT 00 153 08 6123 087 25243
transparente Metonitazona

Como ja observado nos resultados anteriores, quando o0 nose-cone € posicionado entre 3
e 55 mm observa-se problemas com as respostas do equipamento levando a resultados
divergentes do esperado.

Os opiaceos, como a morfina, sdo compostos derivados da papoula e a acetilacdo da
morfina gera o opioide heroina (Goodman, 2021).

Para analise de opioides/opiaceos foi utilizado um padrdo de morfina em vial de vidro
transparente. No nose-cone em foco 0 e 1,5 mm foi possivel observar um resultado de 0,97 de
match e uma intensidade superior a 10.000 u.a. Com o nose-cone 3 e 5,5 mm todas as
intensidades foram baixas e houve o surgimento de ruidos com resultados diferentes do
esperado (Tabela 10).

Tabela 10. Anélise da morfina em posicdes 0, 1,5, 3 e 5,5 no nose-cone

NOSE CONE 0 NOSE CONE 1,5 | NOSE CONE 3 ‘ NOSE CONE 5.5
Substancia | Embalagem Intensi Intensi Intensi Intensi
Resultado |[match| dade | Resultado | match | dade | Resultado [match| dade Resultado | match | dade
(u.a) (u.a) (u.a) (u.a)
Morfina V2l devidro g e 097 37500 | Morfina | 097 34495 087 5021

transparente

Para verificar a capacidade do equipamento de identificar comprimidos, foi utilizado os
comprimidos de sertralina e albendazol. Primeiramente, o blister contendo o comprimido foi
colocado diretamente no equipamento. Os resultados dos testes utilizando diferentes distancias
focais no acessério nose-cone estdo mostrados na (Tabela 11). Destaca-se que o comprimido

albendazol ndo possui revestimento, enguanto o de sertralina possui.
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Tabela 11 - Anélise dos comprimidos diretamente na embalagem em foco 0, 1,5 e 5,5 mm.

Nose Cone 0 Nose cone 1,5 Nose cone 3 Nose cone 5
Substéncias Intensi Intensi Intensi Intensi
Resultado match| dade Resultado match | dade Resultado match | dade Resultado |match| dade
(u.a) (u.a) (u.a) (u.a)
Panacur Panacur Panacur
. R 3 ) .
Albendazol (FEBENDAZOL) 0.85 45.284 (FEBENDAZOL) 0,84 10114 (FEBENDAZOL) 0,77 27364 094 16313

Sertralina

(ASSERT) 0.98 11385 0,98 11943 0.94  11.763 0.83 16.158

O albendazol ¢ indicado contra parasitas. Durante 0 experimento, 0 equipamento
apresentou resultados adequados de match e intensidade. Porém, as bibliotecas do equipamento
ndo possuem o albendazol e o medicamento foi identificado como febendazol, um

antiparasitario utilizado na medicina veterinaria (Figura 8).

;
/ H
@/ UN H T~ \O:N% H
N N’
N/> %o\ / NN
O.f.f \ d \
Febendazol Albendazol

Figura 8 — Estruturas do febendazol e do albendazol (Fonte: Pubchem)

A diferenca nas estruturas moleculares desses dois farmacos estruturas é pequena, sendo
que o febendazol possui um grupo tiofenol, e o albendazol possui um grupo tiopropila (Figura
8). As semelhancas entre as moléculas e seus respectivos espectros Raman levam o
equipamento a propor a identificacdo imprecisa neste caso.

Ao contrario do medicamento albendazol, que mostra resultados aceitaveis em 3 dos 4
focos analisados ainda na embalagem (Tabela 11), para 0 medicamento sertralina ndo foram
observados resultados conforme o esperado. A resposta do equipamento para esse medicamento
parece estar relacionada com o revestimento do comprimento.

Levando em consideracdo os resultados anteriores e visto que o revestimento pode
influenciar na resposta dada pelo equipamento, o comprimido de Sertralina foi dividido ao meio
e colocado lateralmente no orificio de saida do nose-cone, recebendo o laser no interior do
comprimido (Tabela 12). Nas trés analises no mesmo comprimido, € possivel observar que o
maior match ocorreu no foco 0 (0,98). Mas vale ressaltar que no foco em 3 mm o resultado

mostra uma mistura com substancia ndo esperada.
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Tabela 12 - Anélises do interior do comprimido de sertralina em foco 0, 1,5e 3 mm

Substincia Nose Cone 0 Nose cone 1,5 Nose cone 3
Intensi Intensi Intensi
Resultados Match | dade Resultados Match |dade(u. Resultados Match | dade
(u.a) a) (u.a)
ASSERT ;
(sertralina) Zoloft (Sertralina)
Zoloft (Sertralina) 0.98 29056 | Zoloft (Sertralina) 0.97 33397 * 0.92 24258

Amino-4,6+Dinitro
tolueno

Foram realizados experimentos com 0 nose-cone posicionado na superficie do vidro

ambar das embalagens comerciais de 1 litro contendo os solventes questionados. Foram

testados acetato de etila, acetona, cloroférmio, diclorometano, etanol, éter, éter de petroleo,

hexano e metanol (Tabela 13).

Tabela 13 - Andlise de solventes em frascos de vidro &mbar de 1L em nose-cone 0

Solvente

Acetato de Etila

Acetona

Cloroformio

Diclorometano

Etanol

Eter

Etér de Petroleo

Hexano

Metanol

Resultados

match Intensidade

0.71 14710

0 1766
0.74 11296

0 7649
0.70 9466

0 0
0.72 7978

0 18988

0 15496

Quando o experimento foi realizado em nose-cone 0, os resultados ndo foram

promissores, como mostrado na Tabela 13. Quando o valor do nose-cone foi ajustado para foco

3 (Tabela 14), alguns solventes foram identificados como a acetona e o cloroférmio, mas para

diclorometano, etanol, hexano e metanol foram observados sinais de baixa intensidade,

prejudicando a identificacdo na comparacdo com as bibliotecas. A presenca de ruidos espectrais

foi interpretada pelo equipamento como se uma mistura de substancias estivesse presente.
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Tabela 14 - Analise de solventes em frascos de vidro ambar de 1L em nose-cone 3

Solvente Resultados Intensidade Match
Acetato de Etila _ 7281 0

Acetona Acetona 46937 0.98
Cloroférmio Cloroférmio 39838 0.97
Diclorometano Diclorometano + Nitrazepam 12149 0.90
Etanol Etanol + Clonazepam 7666 0.9
Eter 6708 0.87
Etér de Petroleo 5376 0.85
Hexano Hexano + 5-MeO-DMT 10009 0.93
Metanol Metanol + Clonazepam 13330 0.96

Como observado em resultados anteriores, nos resultados com o nose cone em 5,5mm

somente a acetona teve a identificacdo correta, com match adequado e intensidade superiores a

10.000 u.a. (Tabela 15).

Tabela 15 - Andlise de solventes em frascos de vidro ambar 1 L em nose-cone 5,5

Solventes Resultados Intensidade match

Acetato de Etila 7880 0

Acetona Acetona 41454 0.98

Cloroformio Cloroférmio + 2,4-DNP 20484 0.94

Diclorometano Diclorometano + 2,4ADNP 9405 0.88

Etanol ‘ 8522 0.83

Eter ‘ 6422 0.85

Etér de Petréleo ‘ 7723 0.85

Hexano 7813 0.91
Metanol ‘ 8840 0
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Como visto nos resultados anteriores, a resisténcia a luz € ocasionada pela propriedade
do vidro ambar desses reagentes, que tem como composi¢do o vidro de borosilicato altamente
resistente que tem como proposito reduzir a passagem da luz, protegendo o reagente (ANSEL,
ALLEN, et al, 2013). A farmacopeia americana descreve testes e normas para recipientes de
vidro e plastico, os recipientes que sdo resistentes a passagem de luz devem oferecer resisténcia
em qualquer comprimento de onda entre 290 e 450nm (USP, 2017) o que dificulta a
identificacdo do contetido pela técnica Raman.

E possivel observar na Figura 9 que, apesar da transmissdo da luz em frasco
transparentes serem relativamente altas, em frasco ambar a transmitancia é bem menor, mas

ainda permite uma passagem menor do laser.

100
a0 (VAR VRV
80
70 -
60 —+— Vidro dmbar |
50
40 - —>— Vidro

30 1 transparente
20 |

10 -

0 »X—x \ . T T I . .

200 250 300 350 400 450 500 550 600 650 700 750 800

a (%)

anci

Transmit

Comprimento de onda (nm)

Figura 9. Espectros de transmissdo de luz em amostras de frascos de vidro transparente e
ambar. (Fonte: ALVES et al., 2009).

Com o intuito de melhorar a capacidade de identificacdo de substancias liquidas, cada
solvente foi transferido para um vial de vidro de transparente de 1,5 ml com tampa de rosca e
realizadas as mesmas analises que foram feitas nos frascos de cor ambar utilizando o acessorio

nose-cone, como Visto na Tabela 16.
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Tabela 16. Anélises de solventes em vial - Nose Cone em posicdo 0, 3 e 5.5 mm.

. . Analise de solventes em vial - Anilise de solventes em vial -
Analise de solventes em vial - Nose Cone
Nose Cone 3 Nose Cone 5.5
Intensi Intensi Intensi
Solventes Embalagens | Resultados | match | dade Resultados match | dade | Resultados | match | dade
(u.a.) (u.a.) (u.a.)
Acetatode  Vial devidro Acetatode | oo cocos [acetatodeetilal 087 43952 | (o0 dE o0 osss
Etila transparente etila etila
Acetona  vialdevidro B tona 099 51450 | Acetona 098 66453 | Acetona = 099 54130
transparente
L. Vial de vidro . . .
Cloroférmio Cloroformio  0.99 68148 Cloroférmio 0.98 71575  Cloroformio  0.99 50201
transparente
. Vial de vidro _, . .
Diclorometano Diclorometano 0.99 58911 | Diclorometano 0.99 66140 Diclorometano 0.99 66262
transparente
Etanol  Vialdevidro Bl 098 58542 Etanol 097 55903 | Etanol 099 30873
transparente
. Vial de vidro A
Eter Eter 0.97 30906 Eter 0.97 37501 0.82 22988
transparente
. . . Solvente
Etérde  Vialdevidro 0 (1, 097 40943 0.85 5600 0 4205
Petrdleo transparente
Pentano
. . ) .
Hexano  vialdevidro B ohos | 098 34011 | Hexanos 098 394g0 NNE@NOE ;50 35914
transparente 6leo
Vial de vidro
Metanol metanol 0.99 46059 Metanol 0.99 41651 metanol 0.98 31074

transparente

Como os vials sdo transparentes, ndo ocorre restricdo a passagem do laser do Raman
portatil, de modo que os fétons entram em contato com a matéria e o espalhamento da luz €
detectado pelo detector do equipamento e gere uma resposta adequada. Dessa forma, o uso de
vials de vidro transparente levaram a identificacdo correta dos solventes (Tabela 16). Além do
mais, o coeficiente de correlacdo (CC) dos espectros dos liquidos analisados e dos espectros
presentes na biblioteca do Raman Portatil Progeny ocasionaram em um alto de match, sendo
eles acima de 0,85.

Nota-se que 0 aumento do foco no nose-cone para o éter e o éter de petrdleo, reduziu o
pico de intensidade do sinal no espectro para valores muito proximos de 10.000 u.a. de
intensidade ou inferiores, gerando resultados imprecisos. Como 0 equipamento Raman
Portatil Progeny ndo contém espectros do éter de petréleo nas suas bibliotecas, quando se
analisa esse material o resultado é sempre inconclusivo. Entretanto, nota-se que quando o
acessorio € ajustado na posicdo 0, uma mistura de hidrocarboneto é apresentada como um
resultado mais provavel, sendo coerente com a mistura de hidrocarbonetos que fazem parte da
composicao do éter de petréleo (Tabela 16).

A Tabela 17 mostra os resultados obtidos com os solventes transferidos para vials de
1,5 ml com distancia focal de 0,5 mm. Como a detec¢do de grande parte dos solventes foi
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satisfatoria, chegando a um match de até 100% como no caso do metanol, entende-se que
transferir os liquidos para um recipiente transparente auxilia na identificacdo desse tipo de
substancias durante uma analise forense. Novamente, o equipamento nao forneceu um resultado

definitivo com o éter de petrdleo que foi uma mistura de hidrocarbonetos.

Tabela 17 — Andlise de solventes em vial transparente em foco 0,5 mm

Solventes Resultados Intensidade Match
Acetato de Etila Acetato de etila 53044 0.87
Acetona Acetona 65456 0.97
Cloroformio Cloroférmio 73452 0.98
Diclorometano Diclorometano 68424 0.98
Etanol Etanol 49221 0.99
Eter Eter 52652 0.97
Etér de Petroleo Oleo + penteno 46514 0.98
Hexano Hexano 43397 0.98
Metanol Metanol 47183 1.0

5.2 — Preciséo
5.2.1 — Repetibilidade
A repetibilidade foi estimada pela avaliacdo dos matchs obtidos em cinco andlises
repetidas de uma mesma amostra, realizadas em sequéncia.Antes do inicio das analises foi
realizada a verificacdo do equipamento pelo uso do tubo padrdo de poliestireno. Obteve-se
como resultado “Pass” e um match de 0,92 indicando que o equipamento estava apto para uso.
Para o inicio do teste foram selecionadas primeiramente as substancias Unicas nas
condicdes de foco e embalagem com resultados desejados, utilizando o uso do acessorio nose-
cone, sendo elas a cafeina, MDA, acetona, celulose, &cido ascorbico e sertralina. O resumo dos
resultados estdo mostrados na Tabela 18 e os resultados da analise de cada replicata estdo

mostrado na Tabela A1 (Apéndice)
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Tabela 18 - Repetibilidade do match de substancias tnicas (n=5)

) Nose o Desvio CcVv
Substéncia Embalagem Resultado |Meédia y
Cone Padréao (%)
Cafeina Tubo criogénico 3 Cafeina 0,948 | 0,0084 0,88
Saco pléstico Ziplock de
MDA o 1,5 MDA 0,97 0,01 1,03
polietileno
Acetona Vial de vidro transparente 3 Acetona 0,98 0 0
Saco pléstico Ziplock de
Celulose o 0 Celulose 0,94 0,01 1,06
polietileno
Sertralina Interior do comprimido 0 Sertralina 0,93 0,0363 3,86
Acido Saco plastico Ziplock de Acido
) o 0 : 0,98 0,0055 0,56
Ascorbico polietileno Ascorbico

A meédia dos matchs realizada na repetibilidade de substancias Unicas foram >0,93 ¢
permitiu observar que ndo houve nenhuma divergéncia significativa entre os resultados das
diferentes amostras analisadas. O desvio padrdo em todas as amostras foram préximos de 0,
constatando-se boa homogeneidade nos resultados. E por fim, nenhuma das andlises
apresentaram coeficiente de variacdo acima de 5%, atendendo o proposto na RE-Resolucéo-
ANVISA 899/2003, que dispbe que experimentos de repetibilidade que apresentem coeficientes
de variacdo com valores superiores a essa porcentagem ndo seriam aceitaveis para um método
preciso. O comprimido de sertralina 0 maior coeficiente de variacdo (3.86%) o0 que pode ser
explicado pelo fato de que a sertralina ndo é o Unico composto presente no comprimido
analisado, que contém também excipientes que podem gerar uma maior dispersdao dos
resultados.

Para a avaliacdo da repetibilidade em misturas de analitos foram utilizadas as amostras
preparadas na etapa de especificidade, embaladas em sacos plastico Ziplock de polietileno, com
0 uso do acessorio nose-cone em foco 0. O foco 0 foi escolhido mediante as analises realizadas
na etapa de especificidade, em que os melhores resultados foram obtidos nesse foco (Tabela
19). Os resultados da analise de cada replicata esta mostrado na Tabela A2 (Apéndice)

Tabela 19 - Repetibilidade do match de misturas realizadas em Nose Cone 0 (n=5)
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Mistura Resultado Média Desvio cv

Padréo (%)

Cocaina Sal HCI + Acido borico 30:70 [Cocaina Sal HCI + Acido bérico| 0,948 | 0,0342 | 3,61
Cocaina Sal HCI + Acido borico 50:50 [Cocaina Sal HCI + Acido bérico| 0,98 0 0

Cocaina Sal HCI + Acido borico 70:30 [Cocaina Sal HCI + Acido bérico| 0,976 | 0,0055 | 0,56
Cocaina Base + Fenacetina 30:70 Cocaina Base + Fenacetina 0,96 0 0
Cocaina Base + Fenacetina 50:50 Cocaina Base + Fenacetina 0,94 0 0

Cocaina Base + Fenacetina 70:30 Cocaina Base 0,938 0,013 1,39

MDA + Celulose 30:70 MDA + Celulose 0,932 | 0,0045 0,48

MDA + Celulose 50:50 MDA + Celulose 0,948 | 10,0045 0,47

MDA + Celulose 70:30 MDA 0,96 0,01 0,55
Acido Ascorbico + Cafeina 30:70 Vitamina C+ Cafeina 0,98 0 0
Acido Ascorbico + Cafeina 50:50 Vitamina C+ Cafeina 0,98 0 0
Acido Ascorbico + Cafeina 70:30 Vitamina C 0,96 0 0

Os resultados da Tabela 19 mostram que misturas de cocaina sal com acido borico na
proporcao 70:30 e 50:50, apresentaram bons resultados de match, com médias acima de 0,95 e
CV < 5%. Ja para a proporcao 30:70 foi observado uma boa média, entretanto, o coeficiente de
variacdo foi maior que o esperado, mas ainda dentro do limite de aceitacdo que € inferior a 5%.

Para cocaina base com fenacetina em proporcao 30:70 e 50:50 as médias foram >0,94,
com um desvio padrdo e CV (%) de zero, ou seja, ndo houve dispersao de resultados. Diferente
da proporc¢éo de 70:30 em que a cocaina em quantidade superior em comparacao a fenacetina,
indicou somente a presenca de do analito em maior quantidade, 0 mesmo efeito foi visualizado
para mistura de MDA com celulose e no acido ascérbico com cafeina em proporcdes 70:30.
Por fim, todas as amostras analisadas em propor¢cdes de 50:50 foram identificadas pelo
equipamento misturas. Além de apresentarem médias, desvio padrao e coeficientes de variacdo

adequados para a repetibilidade.
2.2 - Precisao Intermediaria

Para a precisdo intermediaria das substancias unicas, foram utilizados os dados obtidos

na repetibilidade com um mesmo analista (n=5) e com 0 mesmo equipamento junto com 0s
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resultados de outro analista, realizada em um dia diferente (n=5). Os resultados s&o mostrados

na Tabela 20 e os resultados da anélise de cada replicata esta mostrado na Tabela A3 (Apéndice)

Tabela 20- Precisdo intermedidria de substancias Unicas (n=10)

Substancia Resultado Media Desvio Padréo CV (%)
Cafeina Cafeina 0,948 0,0084 0,88
MDA MDA 0,97 0,01 1,03
Acetona Acetona 0,98 0 0
Celulose Celulose 0,94 0,01 1,06
Sertralina Sertralina 0,93 0,0363 3,86
Acido Ascorbico Acido Ascorbico 0,98 0,0055 0,56

A media calculada para as réplicas dos matchs das analises da cafeina foi de 0,97, com
desvio padrdo de aproximadamente 0,0105 e CV de 1,09%. Portanto, ha uma similaridade dos
resultados fornecidos pelas analises dos dois dias realizadas por dois analistas. O coeficiente de
variacdo encontra-se dentro do limite aceitavel segundo a RESOLUCAO-RE N° 899, 29 DE
MAIO DE 2003, que tem como critério de aceitacdo da precisdo intermediaria valores de CV
inferiores a 5%.

Para 0 MDA os valores dos matchs fornecidos pelo equipamento apds as 10 analises
apresenta uma meédia de 0,9722 e um desvio padrdo de 0,0097, sendo esses resultados
adequados para a validacdo do equipamento, visto que o valor do desvio padrdo se aproxima de
zero. O coeficiente de variacdo para MDA apresentou um valor menor que o CV (%) da cafeina.
Observa-se comportamento semelhante com a celulose, que apesar de possuir uma média de
matchs um pouco inferior as anteriores, apresentou um coeficiente de variacdo ainda menor que
0 da cafeina.

Os experimentos com acetona e acido ascorbico foram os que apresentaram menor
dispersao de resultados de match, com CV% de 0,32% e 0,54%, respectivamente.

Para os experimentos com sertralina foi observado o maior coeficiente de variacéo

(3,86%), porém menor que o limite aceitavel (5%).
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Para precisdo intermediaria das misturas, foram utilizados dados obtidos na
repetibilidade com um mesmo analista, porém com um Raman Portatil Progeny Rigaku
diferente das andlises feitas anteriormente (n=5), combinados com os resultados do outro
analista realizada em um dia diferente (n=5). O resumo dos resultados é mostrado na Tabela
21 (n=10) e os resultados da andlise de cada replicata esta mostrado na Tabela A4 (Apéndice)

Tabela 21 - Precisdo intermediaria de misturas (n=10)

) . Desvio Cv
Misturas Resultado Média
Padréao (%)
Cocaina Sal HCI + Acido bérico Cocaina Sal HCI + Acido
. 0,948 0,0342 3,61
30:70 bérico
Cocaina Sal HCI + Acido bérico Cocaina Sal HCI + Acido
_ 0,98 0 0,00
50:50 bérico
Cocaina Sal HCI + Acido bérico Cocaina Sal HCI + Acido
_ 0,976 0,0055 0,56
70:30 bérico
Cocaina Base + Fenacetina 30:70 Cocaina Base + Fenacetina | 0,96 0 0
Cocaina Base + Fenacetina 50:50 Cocaina Base + Fenacetina | 0,94 0 0
Cocaina Base + Fenacetina 70:30 Cocaina Base 0,938 0,013 1,39
MDA + Celulose 30:70 MDA + Celulose 0,932 0,0045 0,48
MDA + Celulose 50:50 MDA + Celulose 0,948 0,0045 0,47
MDA + Celulose 70:30 MDA 0,96 0,01 0,55
Acido Ascorbico + Cafeina 30:70 Vitamina C+ Cafeina 0,98 0 0
Acido Ascorbico + Cafeina 50:50 Vitamina C+ Cafeina 0,98 0 0
Acido Ascorbico + Cafeina 70:30 Vitamina C 0,96 0 0

Foi observado que, quando uma droga encontra-se em maior pPropor¢ao que um
adulterante ou excipiente na amostra, o algoritmo de processamento de espectros do Raman
Portatil identifica unicamente a droga, ignorando a presenca de outro componente. Esse
comportamento pode estar ocorrendo pela maior intensidade relativa dos espectros Raman das

drogas quando comparados aos das demais substancias. Também deve-se levar em conta a
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homogeneidade das misturas, pois como a area de contato do laser nas amostras é muito
pequeno (<1mm) e eventuais diferencas de composicao localizadas podem gerar resultados com
flutuacdo (como foi observado anteriormente em comprimidos de sertralina, gerando valores
de CV maiores no teste de repetibilidade). Dessa forma, sugere-se que a incidéncia do laser em
variados pontos da substancia aumenta a probabilidade que diferencas de homogeneidade sejam
detectadas. O mesmo ocorre nas analises de MDA+ Celulose 70:30, em que a maior quantidade
de MDA leve a identificacdo de MDA como Unico analito presente. Observa-se comportamento
semelhante com a cocaina base + fenacetina 70:30, mas como a homogeneizagdo dessa amostra
é mais complexa (conforme descrito na parte experimental), tal situacdo pode estar contribuindo
para que o algoritmo do equipamento ndo indique a mistura esperada.

A precisao intermediaria das misturas realizadas durante os dois dias com equipamentos
diferentes, proporcionaram resultados que permitissem considerar a utilizacdo do equipamento
como um bom método de identificagdo de misturas, sobretudo em amostras que possuem
proporcdo de 50:50 e foi alcancado éxito nas pesquisas. Contudo, as misturas foram
identificadas no aparelho, com bom match e intensidade superiores a 10.000 u.a. E mesmo com
as eventuais dificuldades observadas na analise de misturas em que diluentes ou adulterantes
estejam em menores proporgdes, 0s resultados dos CV% para 0s experimentos de precisao
intermediaria ndo apresentaram nenhum valor acima de 5%, que € o valor minimo de aceitacéo

(ANVISA, 2003). Portanto, o equipamento é apto para identificacdo de drogas em misturas.

6 - CONCLUSAO

As analises conduzidas utilizando substancias Unicas em p0o apresentaram resultados
adequados quanto aos matchs e as intensidades do sinal quando analisadas com acessério nose-
cone ajustado para focos O e 1.5, com diferentes embalagens comumente utilizadas,
demonstrando habilidade do equipamento em distinguir o analito de interesse de outros
componentes. Foi observado que medicamentos que possuissem algum revestimento devem ser
analisados pela face interna do comprimido, aumentando a probabilidade de se detectar o
principio ativo. Dessa maneira, 0 equipamento Raman portatil se destaca pela rapidez e
confiabilidade para a identificacdo e deteccdo de drogas, adulterantes, precursores de drogas e
farmacos, mostrando significativa importancia para uso rotineiro na pericia laboratorial e em
local de crime.

O equipamento mostrou resultados adequados quando foram analisadas misturas em

diferentes proporcdes de 30:70, 50:50 e 70:30. Dentre elas, as misturas de 50:50 apresentaram
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os resultados mais consistentes. Misturas de com maiores teores de drogas com adulterantes e
diluentes tendem a mostrar, como resultado da busca nas bibliotecas dos equipamentos, a droga
de abuso como unico componente. Apesar da informacdo ser parcialmente correta, ainda é
considerada adequada pois indica a presenca da principal substancia controlada presente.

Quanto aos solventes, foi observado que quando eles estdo acondicionados em
recipientes ambar, que possuem resisténcia a passagem do laser, sdo observadas dificuldades
para a obtencdo de resultados adequados. Para solucionar esta questdo, é necessario transferir
0 conteudo do vidro &mbar para um recipiente de vidro transparente, o que facilita a passagem
do laser e torna possivel a identificacdo dos solventes presentes.

Os experimentos de precisdo (repetibilidade e precisdo intermediaria) mostraram que o
equipamento apresenta resultados satisfatorios em diferentes condi¢bes de uso rotineiro, que
envolveram a troca de analistas, modelo do equipamento e periodos de tempo entre as analises,
possibilitando seu uso em rotinas laboratoriais.

Dessa forma, a validagdo do equipamento Raman Portatil Progeny Rigaku moderniza a
capacidade de deteccdo de drogas nos laboratérios de quimica forense da Policia Federal, por
proporcionar resultados seletivos e precisos, embasando a tomada de decisbes dos peritos
criminais na identificacdo de drogas e outras substancias e materiais apreendidos.
Adicionalmente, a portabilidade do equipamento, o qualificam tanto para uso pericial, na
producdo de provas materiais, quanto para o ambiente policial e investigativo.

Os experimentos de validacdo realizados neste trabalho também auxiliaram
sobremaneira na tarefa de reconhecer e compreender as vantagens e limitacGes destes
dispositivos. E inegavel que esses equipamentos tém grande potencial para serem (teis na
identificacdo de drogas, porém somente a obtencdo de espectros Raman com grande
correspondéncia com espectros de referéncia e intensidades adequadas é que podera ser parte
de um processo de identificacdo com dados relativos a identificacdo estrutural. Sem tais
condicdes, as analises por Raman sdo ferramentas de triagem preliminar, sempre demandando
analises complementares através de outras técnicas de analise. A falta de alguns espectros na
biblioteca do equipamento também é um fator limitante e deve ser levado em conta para uma
adequada utilizacdo na analise forense.

Por fim, através dos resultados obtidos no decorrer deste estudo, considera-se que 0s
procedimentos de analise qualitativa de substancias de interesse forense, utilizando os

equipamentos de Raman portéatil Progeny Rigaku disponiveis no SEPLAB/INC/PF, encontram-
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se adequadamente validados e os resultados aqui apresentados poderdo ser utilizados para

embasar relatorio de validagdo no contexto do sistema de gestdo da qualidade da PF.
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ANEXO

Tabela Al - Repetibilidade de substancias unicas (n=5)

) NOSE
Substancias | Embalagens
CONE
Tubo
Cafeina o 3
criogénico
Saco plastico
MDA Ziplock de 15
polietileno
Vial de vidro
Acetona 3
transparente
Saco plastico
Celulose Ziplock de 0
polietileno
Sertralina | Comprimido 0
0

Resultados

match

Meédia

Desvio
Padrao

Coeficiente
de variacéo

0,96
0,94
0,95
0,94
0,95

0,95

0,0084

0,88%

0,96
0,98
0,96
0,98
0,97

0,97

0,01

1,03%

0,98
0,98
0,98
0,98
0,98

0,98

0%

0,94
0,95
0,95
0,93
0,93

0,94

0,0100

1,06

0,9
0,92
0,98
0,98
0,93

0,93

0,0363

3,86%

0,98

0,98

0,0055

0,56%




o NOSE .| Desvio | Coeficiente
Substancias | Embalagens Resultados | match | Média )
CONE Padréo | de variacao
0,99
. Saco pléstico
Acido . P 0,99
o Ziplock de
Ascarbico o 0,98
polietileno
0,98
Tabela A2 - Repetibilidade do analista de misturas realizadas em Nose Cone 0
NOSE Desvio
Misturas Resultados match | Média
CONE Padréo
0,98
0,9
Cocaina Sal HCI + Acido
) 0,948 | 0,0342 3,61%
bérico 30:70 0,95
0,95
0,93
0,98
Cocaina Sal HCI + Acido 0,98
. 0,98 0 0,00%
bdrico 50:50
0,98
0,98
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NOSE
CONE

Misturas Resultados

match

Media

Desvio
Padrao

0,98

0,98

0,97

Cocaina Sal HCI + Acido

bérico 70:30 0,98

0,97

0,98

0,976

0,0055

0,56%

0,96

0,96

Cocaina Base + Fenacetina

30:70 0,96

0,96

0,96

0,96

0%

0,94

Cocaina Base + Fenacetina 0,94
50:50

0,94

0,94

0,94

0%
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Misturas

Cocaina Base + Fenacetina
70:30

Resultados

Cocaina Base

NOSE
CONE

match

Media

Desvio
Padrao

0,94

0,95

Cocaina Base

0,92

Cocaina Base

0,93

Cocaina Base

0,95

MDA + Celulose 30:70

MDA + Celulose 50:50

MDA + Celulose 70:30

Cocaina Base

MDA

0,94

0,938

0,01304

1,39%

0,93
0,94
0,93
0,93
0,93

0,932

0,0045

0,48%

0,94
0,95
0,95
0,95
0,95

0,948

0,0045

0,47%

0,97

MDA

0,97

MDA

0,96

MDA

0,95

Acido Ascorbico + Cafeina
30:70

MDA

0,95

0,96

0,01

0,55%

0,98

0,98

0,98

0,98

0,98

0%
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) NOSE . Desvio
Misturas Resultados match | Média
CONE Padréo
Vitamina C+
_ 0,98
Cafeina
Vitamina C+ Cafeina 0,98
Vitamina C+ Cafeina 0,98
Acido Ascérbico + Cafeina——— _
Vitamina C+ Cafeina 0,98 0,98 0 0%
50:50
Vitamina C+ Cafeina 0,98
Vitamina C+ Cafeina 0,98
Vitamina C 0,96
Vitamina C 0,96
Acido Ascorbico + Cafeina S
Vitamina C 0,96 0,96 0 0%
70:30
Vitamina C 0,96
Vitamina C 0,96
Tabela A3 - Precisdo intermediaria de substancias unicas (n=10)
. NOSE o Desvio Coeficiente de
Substancias |Embalagens Resultados| match |Media N o
CONE Padréao variacao
Cafeina 0,96
Cafeina 0,96
Cafeina 0,96
Cafeina 0,96
; Tubo Cafeina 0,96
CAFEINA . 3 0,97 0,0105 1,09%
criogenico Cafeina 0,98
Cafeina 0,98
Cafeina 0,98
Cafeina 0,98
Cafeina 0,98
MDA 0,96
MDA 0 0,972 0,0097 1,00%
MDA 0,98
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Substancias

Embalagens

NOSE
CONE

Saco plastico
Ziplock de
polietileno

ACETONA

Vial de vidro
transparente

CELULOSE

Saco pléstico
Ziplock de
polietileno

Resultados| match

Média

Desvio
Padréao

Coeficiente de

variacao

0,96
0,98
0,97
0,98
0.96
0,98
0,96
0,98

0,98
0,98

0,98
0,98
0,98
0,98

0,98

0,98

0,97
0,98

0,979

0,0032

0,32%

0,94
0,95
0,95
0,93
0,93
0,93
0,92
0,93
0,93

0,935

0,0097

1,04%
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Substancias

Embalagens

NOSE
CONE

Saco plastico

ACIDO )
3 Ziplock de 0
ASCORBICO o
polietileno
Dentro do
SERTRALINA o 0
comprimido

Resultados| match

Média

Desvio
Padréao

Coeficiente de

variacao

0,94

0,98
0,99
0,99
0,98
0,98
0,98
0,99
0,99
0,99
0,98

0,985

0,0053

0,54%

0,89
0,92
0,98
0,98
0,93
0,94
0,94
0,95
0,98
0,97

0,948

0,0301

3,18%
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Tabela A4 - Precisdo intermediaria de misturas (n=10)

Mistura

Cocaina Sal HCI + Acido
borico 30:70

Cocaina Sal HCI + Acido
bérico 50:50

Resultados

match

Média

Desvio
Padréao

Coeficiente de

variacao

0,98

0,9

0,95

0,95

0,93

0,95

0,92

0,93

0,93

0,92

0,93

0,0222

2,39%

0,98

0,98

0,98

0,98

0,0289

2,94%
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Mistura

Cocaina Sal HCI + Acido
borico 70:30

Resultados

match

Média

Desvio
Padréao

Coeficiente de

variacao

0,98

0,98

0,91

0,91

0,96

0,95

0,98

0,98

0,97

0,98

0,97

0,98

0,97

0,96

0,97

0,0063

0,65%
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Mistura

Cocaina Base + Fenacetina
30:70

Cocaina Base + Fenacetina
50:50

Resultados

match

Média

Desvio
Padréao

Coeficiente de

variacao

0,97

0,97

0,97

0,96

0,96

0,96

0,96

0,96

0,96

0,96

0,96

0,96

0,96

0,96

0%

0,94

0,95

0,01054

1%
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Mistura

Cocaina Base + Fenacetina
70:30

Resultados match|Média| Desvio Coeficiente de
Padréao variacao
0,94
0,94
0,94
0,94
0,96
0,96
0,96
0,96
0,96
Cocaina Base 0,95 | 0,95 0,0161 2%
Cocaina Base 0,92
Cocaina Base 0,93
Cocaina Base 0,95
Cocaina Base 0,94
Cocaina Base 0, 96
Cocaina Base 0,97
Cocaina Base 0,96
Cocaina Base 0,96
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Mistura

Resultados

match

Média

Desvio
Padréao

Coeficiente de

variacao

MDA + Celulose 30:70

MDA + Celulose 50:50

MDA + Celulose 70:30

Cocaina Base

MDA

0,96

0,93
0,94
0,93
0,93
0,93
0,97
0,97
0,97
0,97
0,97

0,95

0,0202

2%

0,94
0,95
0,95
0,95
0,95
0,97
0,97
0,97
0,97
0,97

0,96

0,0119

1,25%

0,97

MDA

0,97

MDA

0,96

MDA

0,95

MDA

0,95

0,97

0,0123

1,27%
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Mistura

Resultados

match

Média

Desvio
Padréao

Coeficiente de

variacao

MDA

0,98

MDA

0,98

MDA

0,98

MDA

0,98

Acido Ascérbico +
Cafeina 30:70

Acido Ascorbico + Cafeina

50:50

MDA

0,96

0,98

0,98

0,98

0,98

0,98

0,9

0,9

0,9

0,9

0,93

0,955

0,0400

4,19%

0,98

0,95

0,0316

3%
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Mistura

Acido Ascérbico + Cafeina
70:30

Resultados match|Média| Desvio Coeficiente de
Padréao variacao
0,98
0,98
0,98
0,98
0,92
0,92
0,92
0,92
0,92
Vitamina C 0,96 | 0,97 0,0105 1%
Vitamina C 0,96
Vitamina C 0,96
Vitamina C 0,96
Vitamina C 0,96
Vitamina C 0,98
Vitamina C 0,98
Vitamina C 0,98
Vitamina C 0,98
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Mistura

Resultados

match

Média

Desvio
Padréao

Coeficiente de

variacao

Vitamina C

0,98
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