Z PRAKTYKI

Analiza sktadu pierwiastkowego tabletek ekstazy

W zwigzku z coraz wiekszg popu-
larno$cig wystepowania narkotykow
z grupy ,ekstazy” (m.in. MDA,
MDMA, MDEA) w postaci tabletek
stato sie konieczne opracowanie no-
wych metod badawczych, pozwalaja-
cych na dodatkowe réznicowanie te-
go narkotyku w obrebie jednej grupy
lub tworzenie nowych grup.

Obecnie w pracowni Atomowej
Spektrometrii Emisyjnej Wydziatu
Chemii CLK KGP prowadzone s3 ba-
dania sktadu pierwiastkowego ziela
konopi (,Problemy Kryminalistyki”
240/03) oraz rozpoczeto badania
sktadu pierwiastkowego tabletek eks-
tazy, na podstawie ktérego mozna
réznicowaé tabletki zaszeregowane
do jednej grupy pod wzgledem obec-
nosci tej samej substancji aktywnej
i gtéwnych domieszek.

O analizie poszczegolnych metod
syntezy amfetaminy oraz jej pochod-
nych — MDA, MDMA, MDEA, jak réw-
niez BMK pod katem pierwiastkow,
ktérych mozna sie spodziewac w pro-
duktach koncowych pisano w ,Pro-
blemach Kryminalistyki” numer 229
[1].

Z podsumowania poszczegolnych
syntez amfetaminy i jej pochodnych
wynika, iz mozna wytypowac charak-
terystyczne pierwiastki dla réznych
metod:

a) Leuckarta beda to: Cl, S, Na lub

Mg, Na lub K,

b) nitrostyrenowej beda to: Al, Li,
Hg, Na, Cl, S, Mg lub K, Ni lub
Pd/Pt, Cu, Hg,

c) redukcyjnego aminowania beda
to: Al, Cl, Cu, S, Na lub Mg, Na
lub K,

d) opartej na safrolu beda to: Br,
Cl, S, Na lub Mg, Na lub K,

Pierwiastki te pochodzg z reagen-
tow, rozpuszczalnikéw i katalizato-
row. W procesie syntezy i oczyszcza-
nia uzywane sg kwasy (siarkowy, sol-
ny), wodorotlenki (sodowy, potaso-
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wy), katalizatory w postaci zwigzkow
platyny, palladu czy niklu.

Nalezy zwrdci¢ uwage na fakt, ze
metody syntezy sa ciggle udoskona-
lane przez producentow, przez co
zmienia sie réowniez profil pierwiast-
kowy otrzymanego produktu.

Czesto stosowang metodg synte-
zy MDMA jest redukcyjne aminowa-
nie przeprowadzane na trzy mozliwe
Sposoby:

1) metodg zimng (,cold method”) —
pierwiastek charakterystyczny dla tej
metody to przede wszystkim B z Na-
BHy,

2) z uzyciem dwutlenku platyny,
jako katalizatora — platyna traci zna-
czenie, jako pierwiastek charaktery-
styczny tylko dla metody nitrostyre-
nowe;j,

3) z uzyciem folii aluminiowej
i chlorku rteci — rte¢ traci znaczenie,
jako pierwiastek charakterystyczny
tylko dla metody nitrostyrenowe;.

Réwnoczesnie obok tych pier-
wiastkow wystepuja takie, jak: Cl, S,
Al, Na, K.

Rozwdj nowych metod powoduje
wigc, ze coraz trudniejsza staje sie
identyfikacja metody na podstawie
sktadu pierwiastkowego, poniewaz
niektore charakterystyczne pierwiast-
ki wystepuja juz w wiecej niz w jednej
metodzie (Pt, Hg).

Powyzszy sktad pierwiastkowy wy-
stepujgcy w substancjach psychotro-
powych obecnych w tabletkach eksta-
zy wzbogacany jest o pierwiastki po-
chodzace z procesu tabletkowania,
wraz z substancjami pomocniczymi
(pierwiastki gtéwne lub $ladowe za-
nieczyszczenia), jak réwniez ze sto-
sowanych urzgdzen mechanicznych,
takich jak mtynki czy tabletkarki.

Proces produkcji tabletek

Przygotowanie substancji do ta-
bletkowania [2] polega na rozdrob-

nieniu, wysuszeniu, zmieszaniu z od-
powiednimi Srodkami pomocniczymi
oraz najczesciej na granulacji. Wy-
tworzenie granulatu z substancji
w postaci proszku zwieksza jej zdol-
nos$¢ do formowania tabletki. Proces
tabletkowania przedstawiony jest na
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W produkcji tab ~iek (* kze odu-
rzajacych) oproc: yste 2ji aktyw-
nej stosowane sz me rialy, tzw.
surowce farmacs ne. sh dobor
zalezy od zapro ar 1 wilasci-
wosci fizycznycl >m nych ta-
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i wchtaniania sut jia  'wnej.

Substancije fa: 2uty 'ne moz-
na podzieli¢ na ki jrup, Jrzy czym

wiele z nich moze spetnia¢ rowno-

czesnie kilka funkcji [3, 4]:

Substancje wypetniajgce
i absorbujace

Maja za z2danie uzupetnienie ma-
sy tableiex oraz zapobiegaja wilgot-
nieniu stancji  higroskopijnych.

W tym ceiu stosowana jest laktoza,
skrobia ziemniaczana, pszeniczna,
ryzowa i kukurydziana, sacharoza,
glukoza, mannitol oraz mikrokrysta-
liczna celuloza.

Poniewaz stanowig one znaczna
czes¢ tabletki, to stopien ich czysto-
8ci moze znaczaco wptyngc¢ na kon-
cowy sktad pierwiastkowy, ktory ule-
ga wzmocnieniu lub ostabieniu, a tak-
ze zmianie jako$ciowe;.

Substancje wigzace
(zwilzajace, lepiszcza)

taczg one czgstki w wieksze
agregaty. Dzieki ich obecnosci spo-
rzadzony granulat charakteryzuje sie
odpowiednig spoistoscig. Tabletki
tworzone z takich granulatéw charak-
teryzujg sie lepszg wytrzymatoscig
mechaniczng. Stosuje sie:
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Ryc. 1. Schemat procesu wytwarzania tabletek i tabletek powlekanych
Fig. 1. Flow chart of tablets and coated tablets production

a) rozpuszczalniki — woda, etanol,
aceton, chloroform, izopropa-
nol,

b) substancje zlepiajgce — zelaty-
na, kleiki ze skrobi, roztwor sa-
charozy, glukozy.

Z tych substancji jedynie chlor

z chloroformu moze znaczaco zwiek-
szy¢ stezenie tego pierwiastka w ta-
bletce. Pozostate substancje moga
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nieznacznie wpiyna¢ na koncowy
sktad pierwiastkowy tabletki.

Substancje rozsadzajgce

Powodujg one mozliwie najszyb-
szy rozpad tabletek, granulatu na
drobne czgstki z chwilg zetkniecia sie
z woda lub ptynami ustrojowymi.
WSsréd nich wyrézniamy skrobig, ce-

luloze i jej pochodne, pektyny oraz
substancje nieorganiczne (glinokrze-
miany — kaolinity, bentonity).

Substancje utrzymujace wilgoé

Sg to higroskopijne substancje,
ktére dodane w odpowiednim steze-
niu zapobiegajg catkowitemu wypa-
rowaniu wilgoci z granulatu, tabletki.
Zabezpieczajg przed nadmiernym
wysychaniem. Najczesciej stosuje
sie: glicerol, glikol propylenowy oraz
skrobie, sorbitol, mleczan sodowy,
syrop cukrowy. Z tych substanciji je-
dynie séd z mleczanu sodowego mo-
Ze znaczgco zwigkszy¢ stezenie tego
pierwiastka w tabletce. Pozostate
substancje moga nieznacznie wply-
na¢ na koncowy sktad pierwiastkowy
tabletki.

Substancje hydrofilizujgce

Zwigkszaja one zwilzalnosé hy-
drofobowych substancji wchodzg-
cych w sktad masy tabletkowej. Cze-
sto stosuje sie tenzydy (substancje
powierzchniowo czynne). Uzycie ich
wymaga jednak doktadnych badan,
gdyz jednoczesnie mogg wptywaé na
zmiane resorpcji substancji aktywnej.
Inng stosowang substancjg jest mo-
nostearynian glicerolu.

Czystos¢ tych substancji moze
mie¢ nieznaczny wplyw na obraz
pierwiastkowy tabletki.

Substancje zapobiegajace
zbyt szybkiemu rozpadowi tabletek

Zapobiegaja one rozpadowi ta-
bletki na granulki, nastepuje wtedy
powolne rozpuszczanie na po-
wierzchni, dzieki czemu substancja
powoli i rbwnomiernie jest uwalniana.
Najczesciej jako substancje zapobie-
gajace rozpadowi wykorzystuje sie:
sacharoze, s6l sodowa karboksyme-
tylocelulozy, parafing, masto kaka-
owe, uwodornione oleje, a takze spo-
radycznie BaSQy, ktory spetnia role
szkieletu do ,zawieszenia” substancji
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aktywnej w tabletkach o tzw. przedtu-
zonym uwalnianiu. Zwalnia on wchta-
nianie substancji aktywnej w catym
odcinku przewodu pokarmowego.

Z tych substancji sod z soli sodo-
wej karboksymetylocelulozy, bar oraz
siarka moga znaczaco zwigkszyc
stezenie tych pierwiastkow w tablet-
ce. Pozostate substancje nieznacz-
nie wptywaja na koncowy sktad pier-
wiastkowy tabletki.

Srodki antystatyczne

Srodki te zmniejszaja tarcie
i zwigkszaja przewodnictwo rozdrob-
nionych ciat statych wykazujgcych
zdolnos¢ elektrostatycznego natado-
wania. Nalezg do nich: talk, steary-
nian magnezowy i wapniowy, fosfo-
ran dwuwapniowy.

Substancje te wprowadzajgc takie
pierwiastki, jak: Si, Mg lub Ca, P
zmienig obraz pierwiastkowy tabletki.

Substancje poslizgowe

Substancje poslizgowe spetniajg

wiele zadan:

— ufatwiajg rownomierne nasypy-
wanie granulatu do matrycy,

— zapobiegaja przyklejaniu sie
masy tabletkowej do powierzch-
ni matrycy i stempli,

— zmniejszajg tarcie miedzy cza-
steczkami proszku lub ziarnami
granulatu podczas zgniatania,
przez co zapewniajg bardziej
rownomierng kompresje w catej
tabletce i zapobiegajg jej roz-
warstwianiu sie,

— utatwiajg wypchniecie gotowej
tabletki z matrycy.

Na podstawie funkciji, jakie spet-
niajg poszczegolne substancje posli-
zgowe, mozna podzieli¢ je na naste-
pujace grupy:

a. Wiasciwosci poslizgowe, czyli
wplywajgce na sypko$¢ granu-
latu. Zaleznie od witasciwosci
zgranulowanej substancji dla
uzyskania optymalnej sypkosci
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jest niezbedny dodatek okreslo-
nej substancji zwigkszajacej
sypkos¢. Na ogot sa to ilosci od
0,5% do 5%. Nadmierna ilos¢
takiej substancji pogarsza syp-
kos¢ granulatu. Sg to: odtlusz-
czone mleko w proszku, glikol
polioksyetylenowy, stearynian
glinowy, stearynian wapniowy,
stearynian magnezowy, kwas
stearynowy, talk, glinka biata,
kwas palmitynowy. Wymienione
substancje poza oddziatywania-
mi na sypkos¢ granulatu
zmniejszajg takze tarcie przy
wypychaniu tabletki z matrycy.

b. Substancje antyadhezyjne, czy-
li zapobiegajace przyklejaniu
sie tabletki podczas ttoczenia
do stempli oraz matrycy i jedno-
czesnie nadajace potysk goto-
wej tabletce. Substancje te ma-
ja witasciwosci hydrofobowe,
np. talk silikonowany, steary-
nian magnezowy, kwas steary-
nowy, parafina.

c. Substancje smarujgce zmniej-
szajg tarcie ziarna granulatu
podczas zgniatania oraz po-
wierzchni tabletki o Sciany ma-
trycy podczas jej wypychania.
Mozna je podzieli¢ na substan-
cie o duzej lepkosci: parafina
stata, wazelina, parafina ciekia;
substancje dipolarne, ktérych
dziatanie zwieksza sie z prze-
dtuzeniem tancucha: sole meta-
liczne kwasow ttuszczowych,
sole alkilosulfonianow.

Do tabletek rozpuszczalnych jest
niezbedne uzycie substancji posli-
zgowych rozpuszczalnych w wodzie,
np. kwasu borowego, glikoli polioksy-
etylenowych.

Kwas borowy — dodawany jest
w ilosci do 2% z uwagi na swe tok-
syczne wiasciwosci, wytgcznie do ta-
bletek dla sporzgdzania roztworow
do uzytku zewnetrznego.

Glikole polioksyetylenowe o du-
zych ciezarach czgsteczkowych
(>4000) lepiej dziatajg, gdy ich roz-

tworem powlecze sie granulat. Doda-
tek ich nie moze przekraczaé 2%.

Substancje pomocnicze

Talk — jest klasyczna, powszech-
nie stosowang substancja poslizgo-
wa. Wywiera wielokierunkowe dziata-
nia, tj. wptywa zaréwno na sypkos¢
granulatu, jak i dziata adhezyjnie.
Jest jednak konieczne dodawanie go
w duzych ilosciach (do 10%), co
wplywa niekorzystri= na wiasciwosci

tabletek (dtugi cza zpact . zmniej-
szona odpornosc ani'. na).
Glinka biata — ac' ecjalnie
oczyszczonej (sz! an - orzemy-
wana), ma wtasc g obne do
talku. W porowns nir - ykazuje
zdolnos¢ wigzan 3% ./ody, co
utatwia tabletkow sub - ancji za-
wierajgcych woc ysit. zacyjna.
Tabletki takie podc=- - przecnowywa-
nia twardniejg i przcdtuza sie czas

ich rozpadu.

Mydta metaliczne — gtéwnie ste-
aryniany, wykazujg duzg przyczep-
nos¢ do powierzchni granulatu, a jed-
noczesnie dzieki duzemu rozdrobnie-
niu znaczng .puszystosc”, co sprzyja
réownomiernemu pokryciu duzej masy
granulatu maiz ich iloscig. Dzigki ni-
skim temperaturom topnienia, pod-
czas zgniatania w tabletkarce, ulega-
ja nadtopieniu, co zwieksza ich efekt
smarujgcy. Z tego tez powodu uta-
twiajg oddzielenie tabletki od $cian
matrycy i stempli oraz nadaja tadny
potysk.

Stearynian magnezowy — stoso-
wany jest w ilosci 0,5+2 % do hydro-
fobizowania ~masy tabletkowej
w stopniu znacznie wigkszym niz
talk.

Skrobia (wysuszona) — najlepiej
ziemniaczana, zwieksza sypkos$é
granulatu dwukrotnie lepiej od talku.
Witasciwosci te mozna zwigkszy¢
przez dodanie 1% tlenku magnezo-
wego. Przypuszcza sie, Ze powle-
czenie ziaren cienkg warstewka tlen-
ku magnezowego zmniejsza sity ad-
hezji.
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Substancje poprawiajace wyglad

W celu nadania atrakcyjnego wy-
gladu tabletce stosuje sig naturalne
i syntetyczne barwniki.

a) Naturalne barwniki organiczne:

— antocyjany,

— betanina,

— chlorofil,

— chlorofilu kompleks miedzio-
wy, :

— kakao naturalne,

— karri - otrzymywany bez
stos ia procesu amonia-
kal: 1aturalny, siarczyno-
N
kar y: o-, B-, y- karoten,
ke :a, kapsorubina,
likc
B-¢ arotenal,
este owy kwasu (3-apo-8-
karo wego.

o) Syntetyczne barwniki organiczne.

c) Barwniki nieorganiczne — pig-
menty:
— tlenek magnezu,
— weglan magnezu,
— weglan wapnia,
— dwutlenek tytanu,
— grafit,
— wegiel drzewny.

Mechanizm tabletkowania

Urzadzenia stuzgce do prasowa-
nia granulatéw lub proszkéw w celu
otrzymania tabletek nazywamy ta-
bletkarkami [2]. Zasadniczymi ele-
mentami tabletkarki sg: matryca,
stempel gérny, stempel dolny i lej do-
zujacy. Matryce sg jedno- lub wielo-
otworowe. Otwory moga mie¢ ksztait
kota, elipsy, kwadratu, prostokata,
trojkata itp. Identyczny ksztatt majg
rowniez stemple, ktére moga by¢
ptaskie, sferyczne lub gteboko sfe-
ryczne. Na ich powierzchni rytowane
s3 nazwy, rysunki (logo), rowki dzie-
lace.

W procesie tabletkowania rozrdoz-
nia sie trzy podstawowe etapy:
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Ustawienie tabletkarki
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Ryc. 2. Schemat zasady pracy tabletkarki uderzeniowej

Fig. 2. Operation of tabletting machine

1) napetnianie matrycy masa ta-

bletkowa,

2) sprasowanie,

3) wypchniecie tabletki z otworu

matrycy.

Ze wzgledu na konstrukcje rozroz-
nia sie dwa zasadnicze typy tabletka-
rek:

+ uderzeniowe (ekscentryczne),

+ obrotowe (rotacyjne).

Zasadnicza réznica w konstrukcji
i dziataniu obu typow tabletkarek jest
nastepujaca: w tabletkarkach uderze-
niowych lej nasypowy jest ruchomy,
a matryca nieruchoma, natomiast
w tabletkarkach rotacyjnych jest od-
wrotnie. Wydajnosé tabletkarek rota-

cyjnych jest wielokrotnie wigksza od
uderzeniowych.

Proces tabletkowania moze row-
niez mie¢ wptyw na zanieczyszcze-
nia Sladowe pierwiastkami wchodzg-
cymi w skiad stopow, z ktérych wyko-
nano elementy metalowe, a przede
wszystkim miynka, mieszalnika, ma-
trycy i stempli.

Metody stosowane
do badan tabletek

Obecnie analiza instrumentalna
narkotykdw z grupy ,ekstazy” (m.in.
MDA, MDMA, MDEA) obejmuje ba-
dania metodg spektrometrii w pod-
czerwieni (FTIR), chromatografii ga-
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zowej sprzgzonej ze spektrometrig
mas (GC/MS), dyfraktometrii
rentgenowskiej (XRD). W badaniach
chromatografii gazowej sprzezonej
ze spektrometrig mas (GC/MS) okre-
Sla sig, co jest substancja aktywng
w tabletce (MDA, MDMA, MDEA), na
podstawie badan metoda spektrome-
trii w podczerwieni identyfikuje sie
postaé soli, w jakiej wystepuje sub-
stancja aktywna, metoda dyfrakto-
metrii rentgentowskiej identyfikuje sie
domieszki oraz postaé soli. Uzupel-
nieniem badan jest metoda fluore-
scencyjnej analizy rentgenowskiej
z dyspersja energii (XRF ED), ktora
pozwala na analize skiadu pierwiast-
kowego tabletek ekstazy na poziomie
pierwiastkow gtownych i dodatko-
wych, a takze metoda emisyjnej
spektrometrii optycznej z plazmg in-
dukcyjnie wzbudzong (ICP OES) do
oznaczania przede wszystkim pier-
wiastkow Sladowych.

® Ogolne zasady metody XRF ED

Fluorescencyjna analiza rentge-
nowska [5, 6, 7] z dyspersja energii
(XRF ED) jest metoda wyjatkowo
cenng w badaniach kryminalistycz-
nych, poniewaz w trakcie badan slad
nie jest niszczony, a jego przygoto-
wanie do analizy jest stosunkowo
proste. Nie mozna rowniez poming¢
szybkosci analizy rzedu 100+300 se-
kund, przy zakresie analitycznym od
sodu do uranu. Zastosowanie tzw.
antykatod (tarcz) optymalizuje pro-
mieniowanie lampy dla poszczegol-
nych grup oraz pojedynczych pier-
wiastkow.

® Opracowanie metody przygoto-
wania probek do badan

Ze wzgledu na konieczno$¢ za-
pewnienia warunku réwnej i gtadkiej
powierzchni oraz homogeniczno$ci
probki w badaniach metodg XRF ED,
przeprowadzono badania majgce na
celu sprawdzenie, czy mozna anali-
zowac tabletki bezposrednio, czy tez
konieczne jest ich odpowiednie przy-
gotowanie.
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a) Analiza bezposrednia

W analizie bezposredniej tabletki
zatozono, ze warunki jej produkcji sa
wystarczajace do otrzymania probki
jednorodnej, o gtadkiej i réwnej po-
wierzchni. Gotowa tabletke ekstazy
umieszczono W komorze analitycznej
w ten sposob, aby gtadsza, bardziej
ptaska i w miare mozliwosci bez logo
lub rowkéw dzielgcych strona podda-
na byta dziataniu wigzki promienio-
wania rentgenowskiego.

b) Analiza posrednia

Tabletke ekstazy rozdrobniono
i utarto w mozdzierzu agatowym,
a nastepnie w celu homogenizacii
probki zmielono ja w miynku plane-
tarnym firmy Fritsch (ryc. 3). Mielenie
prowadzono przez 10 min z najwigk-
szg predkoscig. Tak otrzymany pro-
szek sprasowano w tabletke za po-
mocg tabletkarki i prasy hydraulicznej

Ryc. 3. Miynek planetarny firmy Fritsch
Fig. 3. Planetary mill (Fritsch)

(nacisk 8 t przez 20 sek.). Otrzymano
tabletke o Srednicy 13 mm. Tak przy-
gotowang tabletke poddano analizie
metodg XRF ED.

Analizujgc otrzymane widma tej
samej tabletki badanej bezposrednio
oraz po powtérnym jej przerobieniu

stwierdzono, ze widma, jak i zmierzo-
ne intensywnosci poszczegoélnych
pierwiastkéw sg takie same. Wynika
z tego wniosek, ze tabletki sg homo-
geniczne, a ich powierzchnie wystar-
czajace do wykonania badan tg me-
todg bez potrzeby ich ponownego
mielenia i tabletkowania. Rysunki czy
rowki dzielgce nie majg znaczgcego
wplywu na wyniki badan.

Badanie tabletek eksi~ 2y
metoda XRF ED

Badaniom pod 10¢ rabletek
ekstazy pochodz: z¢  zbiorow
Wydziatu Chemii ¢ Gl “omiary
wykonano na sp: et » X-lab
2000 firmy Specti toc  rentge-
nowskiej analizy ‘es  ncyjnej
z dyspersja energ: suje - netode
T-Quant. Warunki . - lizy , zedsta-

wiono w tabeli 1.

W wyniku badan tabletek stwier-
dzono obecno$¢ nastepujacych pier-
wiastkéw: Na (w 5 na 108), Al
(57/108), CI (103/108), K (4/108), Ca
(1/108), Cu (46/108), Zn (17/108), Si
(10/108), Ni (4/108), Ba (43/108), Pt
(21/108), S (103/108), Br (28/108).

PROBLEMY KRYMINALISTYKI 244/04



Z PRAKTYKI

Tabela 1
Parametry pracy spektrometru X-lab 2000 zastosowane
przy oznaczaniu pierwiastkéw metoda T-quant
Parameters of X-lab 2000 spectrometer in T-quant method of elemental determination

Parametry Zakres | Zakres 2 Zakres 3
Napiecie pradu lampy (kV) 44,9 49,4 15,0
Natezenie pradu lampy (mA) 6,6 6 12,9
Czas (s) 100 100 100
Tarcza ! Comton/Secondary BarklaScater Barkla Scater
Tarcza 2 Molibden Al203 HOPG
> uwage, ze bar 7
w 4 etk 't na poziomie ok. e gt Fe
500 n inej na poziomie e
23 [ kilku tabletkach
stw on 10$¢ platyny, bro- 30
mL ., ze metoda ta na-
da] do >fniania badan or-
ga /ch identyfikacji meto- 2001
dy zy.
;rajgc na opracowanych
i sprawdzonych metodach wykorzy-
stywanych do analizy iloSciowej am-
fetaminy [1, 8] metoda ICP OES wy-
konano szereg mineralizacji i analiz
tabletek ekstazy. Mineralizacja prze- i 40 60

Sciowej 3:1. Program mineralizacii
w wysokoci$nieniowym mineralizato-
rze mikrofalowym Multiwave firmy
Anton Paar (Perkin Elmer) umiesz-
czono w tabeli 2.

Po mineralizacji prébki przeniesio-
no ilosciowo do kolb miarowych kla-
sy A o pojemnosci 10 ml i dopetniono
wodg dejonizowang do kreski.

Analize ilosciowa probek przepro-
wadzono metodg optycznej spektro-

80 100 120 g ey 140

prowadzona byta w mieszaninie kwa-
su azotowego (65% suprapur® firmy
Merck) z wodg utleniong (30% supra-
pur® firmy Merck) w proporcji objeto-

by reductive amination or nitrostyrene method

5.00

lmj Si 3

By
Imp.

40 60 80 " 100 120 ey 140

Ryc. 5. Widma prébek nr 5060 i 5066 — Skiad pierwiastkowy tabletek ekstazy opatrzonych takim sa-
mym logo. Przy takiej samej substancji aktywnej i podobnym skiadzie pierwiastkowym, mozna stwier-
dzi¢, ze pochodzg z tego samego okresu produkcyjnego

Fig. 5. Spectra of samples 5060 and 5066 — elemental composition of ecstasy tables with identical
logos. Similar active substances and elemental compositions indicate that samples come from one
production cycle.
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Ryc. 4. Widmo probki nr 5001 — Obecnosé Pt moze $wiadczyc, ze substancja aktywna w tej tabletce
zostala zsyntetyzowana metodg redukcyjnego aminowania lub nitrostyrenowa
Fig. 4. Spectrum of sample 5001 — Pt presence indicates that active substance has been synthesised

Tabela 2

Program mineralizacji mikrofalowej
probek tabletek ekstazy
Microwave decomposition
of ecstasy tablet samples

Moc promieniowania 5
mikrofalowego [W] Srasimin]
100600 5

0 1
600+800 5
(0} 1
800+ 1000 5
(0} 1
1000 10

metrii emisyjnej z plazma wzbudzong
indukcyjnie (spektrometr Optima
3100XL firmy Perkin Elmer). Zastoso-
wano metode i warunki pracy spek-
trometru takie, jak w przypadku bada-
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W oknie rejestracji danych groma-
dzone sg informacje charakteryzujg-
ce tabletke pod wzgledem wiasciwo-
$ci fizycznych, obecnosci aktywnej
substancji, miejsca konfiskaty itp.
(ryc. 8).

Skitady pierwiastkowe zbad~nych
tabletek ekstazy wpisywane ¢ :CZ-
nie (w tej wersji b~ w oknie |  d-
stawionym n- <. 9. Jak wida¢ na -

cinie, reir ane sa obec: ‘2 piei
wiastki la, Mg, Al, SI, 2, S,
Ni, Ct Sr, Ba, Pt. Mimo ze 2-
bletki g przede wszystl 1 badar.
20 40 &0 80 100  120gpe 140 metodg MRF ED haza ta 'Zie row-
j 5 ) : ) niez gror kik kontrol-
Ryc. 6. Widma probek nr 5053 i 5054 — Skiad pierwiastkowy tabletek ekstazy opatrzonych takim sa- h _ :
mym logo. Przy takiej samej substanciji aktywnej wystepuje rozny sklad pierwiastkowy, co wskazuje, ze nych otrz, N a ICP
pochodzg z roznych okreséw produkcyjnych tabletek GESS
Fig. 6. Spectra of samples 5053 and 5054 — elemental compositions of ecstasy tablets with the same Do w Jstepn \/ 6 vnikow
logo. The same active substance and varying elemental compositions indicate that samples come from S 2 B
different production cycles. llosciowych oraz % a kon-
Przyktadowe wyniki badan tabletek ekstazy otrzymane metoda ICP OES
Selected results of ecstasy tablet analysis with use of ICP OES method
Kod -
tabletki Fe Na Ba Mg Ca Cu Zn Mn Si Al Cr B
5031 <GW 2592721 0,4 <GW 0,6 <GW 0,1 <GW <GW <GW <GW 19,2
5012 37, <GW 0,4 1316,9 13821,8 1.1 151 2,4 231.7 I 174 1 0,7 20,7
5071 38,7 18,5 1,2 1524,5 5021,0 0,6 1,9 10,2 172,8 l 43,4 2,0 20,8
5023 18,2 1977,6 1,3 1749,0 4899,2 4,7 20,7 0,3 13,6 | 8,9 1,0 20,7

GW — granica wykrywalnosci

nia mineralizatow amfetaminy [8].
Przyktady uzyskanych wynikéw

przedstawiono w tabeli 3. . At
multikombinacyje

Baza danych skladéw S

pierwiastkowych tabletek ekstazy Wyrdzin!

Dla potrzeb tych badan oraz reje-
stracji otrzymanych wynikow sktadéw
pierwiastkowych tabletek ekstazy zo-
stata utworzona baza danych w pro-
gramie Microsoft Access wer. 97PI.
Gléwnym celem tej bazy jest pomoc
w wyszukaniu (opracowaniu) wstep-
nych algorytméw grupowania table-
tek. Menu tej bazy przedstawione jest
naryc. 7.

Hos € wprawadronyoh lablolok

Edycia bazy tablelek

W Rejestracia skiadu

Chemii

@ p/erwiastiowego

Edycla bazy
plerwiastkows/

Ryc. 7. Okno gléwne bazy danych skladéw pierwiastkowych tabletek ekstazy
Fig. 7. Main window in the dalabase of ecstasy tables elemental compositions
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Ryc. 10. Okno pozwalajgce na réznorodne porownywanie skiadow iloscio-

wych poszczegolnych pierwiastkow

Fig. 10. Window for comparing contents of individual elements

kretnych stezen wybranych pier-
wiastkow stuzy okno ,Sktad pier-
wiastkowy — multikembinacje” (ryc.
10). Wybrane zakresy stezen dla
przedstawionych pierwiastkéw wpro-
wadzono na podstawie otrzymanych
do tej pory wynikéw. Nie mozna wy-
kluczyé, ze w toku dalszych badan
ulegng one rozbudowie, jak rowniez
Zmianom.

W oknie statystyka gromadzone
sg formularze, ktére w sposob ciagly
pokazujg rézne zaleznosci miedzy
poszczegodlnymi tabletkami, ich wita-
Sciwosci, a takze taczace np. logo
z datg konfiskaty, miastem konfiskaty
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czy substancjg aktywng. Na ryc. 11
przykiadowo pokazana jest czestotli-
wos¢ wystepowania poszczegolnych
stezen baru w zaleznosci od sub-
stancji aktywne;j.

Podsumowanie

Wykorzystanie fluorescencyjnej
analizy rentgenowskiej z dyspersja
energii do badan tabletek ekstazy po-
zwolito wyodrebni¢ pierwiastki, za
pomocyg ktérych mozna réznicowaé
ten typ narkotykow.

Analiza sktadu pierwiastkowego
tabletek o takiej samej substancji ak-

Catm|
rorard

Goday
revord

Ryc. 9. Okno rejestracji skladéw pierwiastkowych tabletek ekstazy
Fig. 9. Elemental compositions window

Crestotlivosc wysigp owania B anit w substancjach akiywityelt (rok 2004)

fsiamins

MDA

HUAHIALERAEVRRIG
R Hn

Ryc. 11. Czestotliwos¢ wystepowania poszczegdlnych stezen baru w po-
wigzaniu z substancjg aktywng
Fig. 11. Frequency of barium concentrations in relation to active substance

tywnej i takim samym logo pozwala
odpowiedzie¢ na pytanie, czy pocho-
dzg one z tej samej partii mieszaniny
poddanej tabletkowaniu (z tego
same-go okresu produkeyjnego). Po-
nadto badania wykazaty przydatno$é
tej metody do ujawniania sSladéw Pt
(wskazanie na metode/metody synte-
zy), czy obecnosci bromu (postaé so-
li w jakie] wystepuje substancja ak-
tywna). Ujawniajac obecnos¢ znacz-
nych ilosci baru w niektérych tablet-
kach stwierdzono, ze producenci za-
czynajg modyfikowaé tabletki w celu
wydtuzenia czasu ich dziatania. W to-
ku dalszych badan planowane jest

a7




czestsze wykorzystywanie metody
ICP. OES w badaniach pierwiastkow
Sladowych, szczegéinie w przypadku
tabletek nowych, niezarejestrowa-
nych w bazie. Wraz ze wzrostem ilo-
sci przebadanych tabletek dopraco-
wywany bedzie proces poréwnywa-
nia wynikow oraz wdrozone zostang
zaawansowane metody statystyczne.
Koncowym celem badan bedzie
opracowanie formy raportu dotgcza-
nego nastepnie do miedzynarodowej
bazy tabletek prowadzonej przez Wy-
dziat Chemii CLK KGP wspolnie z la-
boratorium BKA w Niemczech.

Marek Wachowicz
Anita Czerwinska
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Informujemy, ze s3 jeszcze do nabycia
niektore pozycje
z serii Zeszyty Metodyczne

::'_:"7—.—.' oI

1l

EQ Wybrane tendencje ruchu determinujqce uzewiict
sig zjawiska powtarzalnosci w elementach konstru
owali, trzonéw oraz niektérych znakéw diakrytycziiy,.

(ZM 1) 15,
EQ Czynniki wplywajqce na zmiany wymiarowe podeszew

(ZM 2 -
L3 Ksztattowanie sig osobniczych cech pisma (ZM 3) 18,—
(1 Podstawy fizjologii wechu, uczenia sie i etologii = ¢ ier=qt

(ZM 4) 15,-
EQ Deformacje pisma recznego (ZM 5) 18,—
CQ Badania mineralogiczne sladdw kryminalistycznych

(ZM 6)
EQ Badanie polimorfizmu DNA prziy uzyciu techniki PCR

(ZM 7) 10,—
(2 Kryminalistyczne badania podioza i Srodkéw kryjqcych

(ZM 8) 15,~
L1 Pieczqtki, pieczecie i adresy jako przeduiiol badari

kryminalistycznych (ZM 9) 10,-
LQ Marek J. Wachowicz: Analiza nicoreaniczia w praktyce

CLK KGP (ZM 10) 15,-
L Metody maskowania zapiséiv odrecznych (ZM 11) 15,-
(3 Mozliwosci badawcze niekidrych specyficzinych dokumentéw

(ZM 14) 18,-

[ Aktualne zagadnienia biologii kryminalistycznej (ZM 15)16,

(2 Mozliwosci badawcze dokumentéw wytwarzanych
technicznie (ZM 16) 2=
£ Mozliwosci identyfikacji wykonawey sfatszowanego podpisu

(ZM 17) 7=
(1 Wphyw czynnikéw wolicjonalnych i pozawolicjonalnych na

obraz podpisu (ZM 18) 13,5,—
(3 Wybrane zagadnienia dotyczqce rekonstrukcji wypadkéw

drogowych (ZM 19) 20,~
3 Jerzy Kasprzak: Slady matzowiny usznej (ZM 20) 16,~
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