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Resumo Geral

Tém sido utilizados diferentes protocolos de extracdo para a determinacdo de
compostos relacionados com anfetaminas em cabelo. A microextracdo em
seringa empacotada (MEPS) é uma versdo miniaturizada da extragdo em fase
solida que ja tem sido aplicada para determinar diversas drogas em cabelo (por
exemplo, opidceos, cocaina, ketamina, etc.). No entanto, no que diz respeito as
anfetaminas, a MEPS so6 foi ainda utilizada em cabelo para a determinagao de
anfetamina (AMP) e metanfetamina (MAMP). O objetivo deste trabalho foi o
desenvolvimento e otimizagdo de um método para determinar ndo sé a AMP e a
MAMP, como também MDA, MDMA, MDE e MBDB em amostras cabelo,
utilizando a MEPS como técnica de extragdo. O cabelo pulverizado (50 mg) foi
incubado com NaOH 1M a 45 °C durante a noite, ap6s o que se adicionou HCI
10M para neutralizar. De seguida, a solugdo foi centrifugada, recolhendo
cuidadosamente o sobrenadante. Apds se realizar a extracao recorrendo ao
MEPS, adicionou-se 30 pL de MBTFA ao eluato obtido, e as amostras foram
evaporadas a secura. Posteriormente foram derivatizadas com recurso a micro-
ondas e utilizando 50 pyL de MBTFA. O produto derivatizado foi entdo analisado
por GC-MS em modo SIM. O procedimento de MEPS foi optimizado usando os
softwares MiniTab e SPSS, mediante dois testes de Desenho Experimental (DOE)
e uma analise ndo paramétrica, respetivamente. Inicialmente, foi conduzido um
DOE fatorial, com o estudo dos seguintes parametros: nimero de aspiragdes de
amostra (entre 5 e 15 aspiragdes de 100 pL); nimero de aspiragdes para a
lavagem [entre 1 e 3 aspiragbes com 50 pL de H20 ultrafiltrada e 50 pL de H20:
MeOH (95:5)]; e nimero de aspiragbes para a eluigdo (entre 2 e 6 eluigdes com
100 pL de 2% NH40H em ACN). Foi necessdrio implementar um Desenho
Experimental de Superficie de Resposta (SR), estendendo os limites dos
parametros mencionados para uma andlise mais detalhada. Os intervalos
ampliados foram os seguintes: 0 a 26,1 aspiragdes de 100 yL de amostra;0a 7,7
aspiracdes de lavagem; e 0 a 10,3 aspiracdes de eluigdo. Apds esta optimizagao,
o método final de MEPS foi o seguinte: 18 aspiragdes de 100 uL de amostra; 0
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aspiracOes para a lavagem; 7 aspiragées com 100 pL de 2% NH40H em ACN para
a eluicdo. Este método permite a analise sensivel de compostos derivados das
anfetaminas em amostras de cabelo, podendo ser utilizado em situagdes onde
estejam envolvidos. Agradecimentos: FCT (referéncias: 2020.09070.BD, UIDB
/00709/2020 e UIDP/00709/2020), Fundo Europeu de Desenvolvimento Regional
(PORTUGAL 2020) e Programa Operacional do Centro (CENTRO 2020).
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