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1. Vocé recebeu do fiscal um caderno de respostas da
prova pratica/discursiva e este caderno de questdes.

2. E sua responsabilidade verificar se 0 nome do cargo
informado neste caderno de questoes corresponde ao
nome do cargo informado em seu caderno de respostas.

3. Vocé dispde de 4 (quatro) horas para realizar a prova,
incluindo a escrita no caderno de respostas.

4. Somente depois de decorrida uma hora do inicio da prova
o0 candidato podera entregar o seu caderno de respostas e
retirar-se da sala de prova (Edital 342/2013).

5. Somente sera permitido levar seu caderno de questoes
faltando uma hora para o término estabelecido para o fim
da prova (Edital 342/2013).

6. Ap6s o término de sua prova, entregue obrigatoriamente
0 seu caderno de respostas ao fiscal.

TECNOLOGO - FARMACIA
ANALISE DE AGENTES DOPANTES NAO ESTEROIDAIS

PROVA PRATICA/DISCURSIVA

Leia com atencao as Instrugoes

7. E terminantemente vedado copiar respostas, em qualquer
fase do concurso publico (Edital 342/2013).

8. Os 3 (trés) ultimos candidatos de cada sala somente
poderdo ser liberados juntos (Edital 342/2013).

9. Se vocé precisar de algum esclarecimento, consulte o fiscal.

Somente apo6s autorizagao para o inicio da prova:

1. Verifique, neste caderno de questdes, se a numeracao
das questdes e a paginagao estéo corretas.

2. Verifique, no caderno de respostas, se existem espagos
suficientes para a transcricdo das respostas de todas as
questoes existentes neste caderno de questoes.

Cronograma Previsto - Prova Pratica/Discursiva

Divulgagéo do resultado preliminar da Prova Pratica/Discursiva

14/04/2014

Disponibilizagdo da imagem do caderno de respostas da Prova Pratica/Discursiva

14/04/2014

Interposicéo de recurso contra as questdes e o resultado preliminar da Prova Préatica/ 05 e 06/05/2014

Discursiva
Divulgagao do resultado do julgamento dos recursos contra as questdes e o resultado
e oo . . 16/05/2014
preliminar da Prova Préatica/Discursiva
Divulgagéo do resultado final da Prova Pratica/Discursiva 16/05/2014
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QUESTAO 1
Um agente hipotético “X” é o principal alvo analitico para quantificagcdo quando presente na analise das
urinas dos atletas. Tal analise é realizada através da CLUE-EM-EM, com uma coluna C18 de 1,8um X 2,1
mm X 50 mm. Para determinar, quantitativamente, a concentracdo de “X” na urina do atleta, o primeiro
passo € a construgdo de uma curva analitica de “X”, com utilizagéo de padr&o interno deuterado (“X-D,”).
A amostra foi preparada em triplicata. A area do analito “X” na amostra e a area do PI (“X-D,”") encontram-se
na tabela abaixo.

Replicatas Analito (area) Padrio interno (area)
Replicata 1 16764 12693
Replicata 2 16015 11948
Replicata 3 16128 12277

As curvas analiticas sdo apresentadas abaixo:

A Curva Analitica

5,00 7
Razdo 4,50 1
analito / PI 4,00
3,50 4
3,00 4
2,50 4
2,00 1
1,50 4
1,00 o
0,50 4
0,00 T T T T T 1
0,0 2,0 4,0 6,0 8,0 100 12,0

y=0,366x+0,836
R?=0,994

Conc. (ng/ml)

B Curva Analitica

Razio ! y=0,190x + 0,231

analito/Pl 2,00 - R?=0,998

0,00 T T T T T |
0,0 2,0 4,0 6,0 8,0 10,0 12,0

Conc. (ng/ml)

C Curva Analitica

2,00
Razao 1,80 4 y=0,144x+0,374 -
analito /P 1,60 R*=0,908 o _— o
1,40 4 -
1,20 4 » /,/
1,00 - -
0,80 e
0,60 4 -
0404 @
0,20 1
0,00 T . . . . .
0,0 2,0 4,0 6,0 8,0 10,0 12,0

Conc. (ng/ml)
De acordo com o exposto, responda:

Item A) Qual dos trés graficos apresentados € o mais adequado para proceder com a quantificagdo? Explique
sua resposta. Qual a concentragdo em ng/mL do analito “X” na urina?

Item B) E possivel utilizar qualquer um dos trés graficos para proceder com a quantificacdo? Explique
detalhadamente sua resposta.
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Item C) Para quantificar Efedrina em urina humana e tendo disponivel para utilizagdo como padrao interno
Efedrina-D3, Pseudoefedrina e Catina (abaixo representados), qual dos trés compostos seria seleciona-
do? Apresente ao menos trés argumentos, justificando sua escolha.

OH OH
CH3 : NH;
Ty |
H™ ~C—D
D
Efedrina-D, Pseudoefedrina Catina

Item D) Um analista trabalha com uma fase mével contendo uma mistura de tampéo fosfato de s6dio mono-
basico monohidratado e metanol. Quais sdo os cuidados necessarios no preparo de 1 L de fase movel
contendo uma mistura de tampéao fosfato de sédio monobasico monohidratado 0,10mol.L"" e metanol na
proporgao (60:40)? Descreva detalhadamente a preparagéo desta fase.

Item E) Quais s&o os cuidados necessarios com o equipamento cromatografico, quando se utiliza fase movel
contendo a mistura de tamp&o fosfato 10mM e metanol na proporgéo (40:60)?

Item F) Como deve ser realizada a preparagao de uma fase mével metanol / agua (30:70)? Quais os materiais
de laboratério seriam utilizados? Explique detalhadamente, justificando sua resposta.
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QUESTAO 2

O protocolo de preparagdo de amostra, para analise de estimulantes para fins de controle de dopagem,
envolve uma série de etapas, que exigem conhecimento a respeito das principais técnicas utilizadas em
laboratérios que trabalham com farmacos em fluidos bioldgicos.

Considere o fluxograma e responda as questdes a seguir:

2 mL de urina humana

Padrdo interno Metiltestosterona (droga mae) na concentragdo 30 ng/mL

750 uL de tampao fosfato de sédio 0,8M pH 7,0

|

Acido acético glacial (se necessario)

|

50 uL da solucdo de enzima Escherichia Coli concentragao 500U

Agitar em vdrtex por 5 segundos

Hidrolise em banho-maria a 50°C durante 1 hora

500 mg de tampdo Na,CO;:NaHCO; 1:3 pH 9-10

5 mL de metil-tercbutil-éter

Agitar em agitador mecanico rotatério durante 20 min

Centrifuga a 3000 rpm por 10 min

Separagdo de fases

Evaporar a fase organica com corrente de N, a 40°C

Dissolver o residuo com a mistura MeOH:H,0 1:1, 0,1% acido férmico, 5mM NH,COOH

Transferir as amostras para inserts inseridos em vials de 2mL

Injetar em CLUE-EM-EM

Item A) Por que se utiliza Metiltestosterona, droga mae, como padrao interno?

Item B) Qual a fungdo do tampao fosfato de sodio 0,8M pH 7,0?
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Item C) Qual a fungéo da hidrélise? A enzima utilizada na etapa de hidrélise é a B-glicuronidase de Escheri-
chia Coli, o que essa enzima cliva?

Item D) Qual a fungéo do tampéo Na,CO,:NaHCO, 1:3? Por que o tampao ¢ utilizado na forma solida?
Item E) Qual o solvente utilizado para extragdo dos analitos livres (desconjugados)?

Item F) Descreva detalhadamente a etapa de separagao de fases. Quais os cuidados que devemos ter nessa
etapa?

Item G) Descreva detalhadamente o preparo da mistura MeOH:H,O 1:1, 0,1% acido formico, 5SmM NH,COOH.

QUESTAO 3

O espectrofotdbmetro € um equipamento simples, entretanto muito Gtil em analises rotineiras nos labora-
térios de analises quimicas e farmacéuticas. A respeito do espectrofotdmetro, considerando uma substan-
cia com lambida maximo em 272 nm, responda as questdes abaixo:

Item A) Desenhe o diagrama de bloco de um espectrofotdmetro, explicando a fungéo de cada parte do equi-
pamento.

Item B) Qual o principio da técnica?

Item C) Descreva detalhadamente as etapas necessarias para se proceder com uma medigdo usando o
espectrofotdmetro. Considere que o equipamento encontra-se desligado.

QUESTAO 4

A fim de oferecer suporte a uma pesquisa da area clinica, um laboratério analitico precisa desenvolver
um método de analise capaz de detectar morfina e alguns de seus metabdlitos em urina humana (Morfina,
Morfina-6-glicuronideo e Morfina-3-glicuronideo) A, B e C, respectivamente, representados a seguir.

HO

No estudo em questéo, é importante para o grupo do estudo clinico que os resultados sejam expressos
para cada composto separadamente, ou seja, € necessario conhecer as concentragdes de cada composto
individualmente.

Descreva o desenvolvimento do método em questao, desde a extracao da urina até a analise instrumen-
tal, indicando as melhores técnicas e praticas em cada etapa.
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