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1.1 Separacdo de Chumbo e Bario em Microchips Eletroforéticos Acoplados com Detec¢cdo Condutométrica
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Palavras-chave: microchip eletroforético. residuo de tiro. balistica. metais.

Introducio

Residuo de tiro (gunshot residue GSR) € produzido durante o disparo de armas
de fogo e sua andlise é um importante teste em quimica forense. Chumbeo, bério e
antimonio sdo os principais metais encontrados em GSR. Estudos recentes demonstram
a analise de GSR por eletroforese capilar!? e espectrometria de emissio optica®. O

. . i - N . .

objetivo deste trabalho € detectar e separar os metais Ba-" and Pb~" utilizando microchip
eletroforético (ME) acoplado com detecciio condutométrica sem contato (C*D).

Resultados e Discussao

A condi¢do 6tima para separacio de bério e chumbo foi utilizando uma solucéo
tampado composta de 30 mM de acido latico e 10 mM de histidina, 1200 kHz de
frequéncia e 20V, de voltagem de excitagdo. Misturas de ambos os metais foram
injetadas em diferentes concentragdes. A mtensidade de sinal dos metais aumenta
proporcionalmente com a concentragao (Fig. 1A), variando de 120 a 360 uM para o
bario e 200 a 600 pM para o chumbo. Para demonstrar a viabilidade para aplicacdes
balisticas. o residuo de uma espoleta foi coletado e analisado no ME- C*D. Bario fo1
detectado na amostra de espoleta, mas chumbo néo foi detectado (Fig. 1B).
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Figura 1. Eletroferogramas mostrando (A) Ba’ e Pb>* em diferentes concentracdes e (B) amostra de

espoleta.

Conclusées

ME-C*D demonstrou ser uma ferramenta simples e eficiente para analises
forenses. Os metais podem ser separados em menos de 120 segundos. As préximas
etapas serdo a detecgéo do chumbo na amostra de espoleta e analise de amostras reais.

Agradecimentos: Capes, CNPq, INCTBio.

Referéncias

. E. B. Morales. A. L. R. Vazquez. Journal of Chromatography A. 2004. 1061, 225-233.
. 0. 0. Erol. et al.. Journal of Forensic Sciences, 2017. 62, 423-427.

. G. Vanini, et al., Microchemical Journal. 2014, 115, 106-112.

) —



1.2 Paper Spray Mass Spectrometry: quantificagdo simultanea de designer drugs na saliva
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Palavras-chave: Espectrometria de Massas (MS). Paper Spray Ionization (PSI). Polimero Molecular
Impresso (MIP), Designer Drugs (drogas planejadas) e derivados anfetaminicos.

Introducao

As designers drugs (drogas planejadas, andlogos estruturais), sdo produzidas
através da mtrodugdo de ligeiras modificagoes na estrutura quimica de substancias
controladas para burlar a legislagio vigente !. As designers drugs mais comuns sio
derivadas de compostos anfetaminicos. como: 3.4-metileno-dioxi-anfetamina (MDA),
3.4-metileno-dioxi-metanfetamina (MDMA, ecstasy), objetos de estudo deste trabalho.
Tormou-se necessaria a adaptacdo de métodos ja existentes para detecgdo das drogas
classicas ou desenvolver novos métodos que permitam a identificagéio inequivoca destas
designers drugs. Com os adventos de novas técnicas de ionizag¢do em espectrometria de
massas — técnicas de ionizacdo ambiente, nas quais, a analise é feita diretamente sobre a
amostra, ou mesmo utilizando-se da prépria amostra’ Dentre as técnicas de ionizagio
ambiente, a de maior simplicidade é o paper spray ionization (PS), que consiste em
depositar amostra em um papel triangular e por aplicacdo de um elevado potencial, tem-
se producdo de ions em fase gasosa. No entanto, o PS sofre por falta de especificidade,
principalmente quando na anélise se utiliza matrizes complexas, como fluidos
biolégicos. Visando maior especificidade e confiabilidade nas analises de designer
drugs em saliva, desenvolveu-se uma nova metodologia baseada no método de PS,
recobrindo o papel com um polimero molecularmente mpresso (MIP do inglés-
molecular imprinted polymer) que confere grande carater seletivo ao método.
Resultados e Discussiao

O MIP-PS mostrou-se seletivo em comparagdo com o NIP-PS (nonimprinted
polymers), polimero de impressdo que ndo possui o template. Em média a intensidade
dos ions referente ao MDMA e MDA (detectados como [M + H]" de m/z 194 e 180,
respectivamente) aumentou cerca de 8 vezes. Para quantificacdo do MDMA e MDA, as
curvas de calibracao foram construidas utilizando concentracdes de 1 a 500 pgl! em
saliva, e apresentaram linearidades adequadas com R*>099 para as duas designer
drugs. A precisdo, exatiddo e recuperagido do método foram determinados e estdo
dentro dos limites preconizados pela ANVISA.
Conclusdes

O método MIP-PSI-MS para analise de MDMA e MDA em saliva, mostrou-se
adequado, com excelente exatiddo. precisdo e recuperacdo. A rapidez e praticidade das
analises confere um aspecto importante. pois o0 MIP pode ser produzido em menos de 24
horas e a detec¢do por PS-MS, ocorre em segundos. Assim, o método pode ser aplicado
em triagens de rotinas laboratoriais para a determinacdo de MDMA e/ou MDA por
mdividuos.
Agradecimentos: Ao LaCEM e ao CNPq .
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1.3 Analises de casos reais de Toxicologia Forense por Paper Spray lonization Mass Spectrometry
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Introducao
O trabalho do perito € coletar e analisar amostras a fim de encontrar provas para
elucidacéo de crimes. No laboratério de toxicologia da Policia Técnico-Cientifica, essas
amostras sdo provenientes de casos de envolvidos no consumo de produtos toxicos. Sdo
analisadas amostras de urina. sangue. entre outros. a procura do enquadramento do
crime. Essas amostras sdo analisadas por técnicas. como a Cromatografia Liquida e
Gasosa acopladas a diversos detectores. Entretanto o preparo e andlises das amostras
sdo processos demorados e laboriosos e, ndo € sempre que a pericia tem tempo
suficiente para aguardar os resultados. como ocorre em casos que a vitima ainda esta
viva. A fim de diminuir esse tempo necessario de analise das provas. propdem-se aqui o
uso do Paper Spray Ionization acoplado a espectrometria de massas (PS), para analise
direta das provas coletadas em cena de crime!. O PS é uma técnica rapida, simples e
com pouco ou nenhum preparo de amostra, e ja mostrou aptiddo em andlises de
amostras biologicas. como sangue, urina e saliva’. Para esse estudo utilizou-se. como
exemplo. as amostras de urina e sangue coletadas em uma crianca com alto grau de
intoxicacao, que havia sido recém diagnosticada e medicada para alergia. Apds sua
admissdo no hospital, devido a piora do caso clinico, foi suspeitado de envenenamento.
Por isso. atribui-se a Policia Técnico-Cientifica descobrir a causa do mal-estar.
Resultados e Discussao
As analises das amostras de sangue e urina foram colocadas em papel triangular e
analisadas no espectrometro de massas LCQ Fleet (Thermo Scientific, Bremem.) com a
fonte de PS. Alemanha Nas amostras. foi identificado o agrotéxico metomil ao invés do
remédio prescrito para alergia. Ele foi detectado na forma protonado. [M+H]™ m/z 163,
sodiado, [M+Na]™ m/z 185. e dimero sodiado. [2M+Na]* m/z 347, Para confirmacéo da
atribuicdo dos picos identificados, foi realizada a espectrometria de massas tandem,
onde fragmenta-se o ion selecionado e gera-se ions caracteristicos da molécula. A
fragmentacdo do protonado, obteve os picos de m/z 106 e 88, correspondente a perda de C3HyS
e C2H3NO, respectivamente. Do ion sodiado. apresentou o ion de m/z 128, que representa a
perda de C;H3NO. Do dimero sodiado obteve o pico de m/z 185, que representa a perda de uma
molécula do metomil (massa 162 Da). Todas essas fragmentacdes corroboram com a literatura.
podendo. assim. confirmar a atribuicdo.
Conclusoes
Nas analises de PS das amostras de sangue e urina coletadas de uma crianca com alto
grau de intoxicacdo, conseguiu-se identificar com rapidez o analito metomil. principio
ativo de um agrotoxico muito usado em lavouras de arroz e algoddo. Este estudo de
caso mostrou que o PS pode substituir métodos tradicionais e mais laboriosos nos
laboratérios de pericia forense.
Referéncias
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1.4 Otimizacdo das condi¢Ges de extracdo de carotenoides totaapaicum chinense
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Introducao

A piumenta Capsicum chinense popularmente conhecida como pimenta de cheiro
é uma fonte de antioxidantes naturais e possui altos valores vitaminicos, dentre eles a
vitamina C, carotenoides, acido ascorbico, compostos fendlicos, entre outros. A
pungéncia e a ardéncia estdo diretamente relacionadas com a concentracdo de
capsaicindides. o qual € o principio ativo de pesquisas farmacéuticas em pimentas. Diante
disso, o objetivo do trabalho fo1 a otimizagdo das condigdes de extragdo de Carotenoides
Totais no pd de Capsicum chinense, conhecida como pimenta de cheiro, seguindo a
metodologia descrita por Rodriguez- Amaya (2001), com adaptagdes.
Resultados e Discussio

As amostras de pimentas de cheiro vermelhas e verdes foram coletadas em agosto
de 2017 na cidade de Goiania, passando pelo controle de qualidade de matéria-prima
vegetal descrito pela Farmacopeia brasileira V edicdo, primeiramente observou-se se
havia a presenca de material estranho e em seguida fez-se os testes de determinacgéo de
teor de umidade, do teor de cinzas totais, do teor de cinzas insoluveis em acido,
granulometria e intumescéncia. As amostras encontram-se dentro dos padrdes em todas
as analises.
Os carotenoides totais foram extraidos com EtOH (Etanol) em diversas concentracdes
EtOH: H20 v/v, sendo elas 96%, 80%, 70%. 60%, 50% e 40% otimizando assim a melhor
graduacdo de EtOH como solvente extrator. Os teores de carotenoides totais foram
analisados por meio de espectrofotometria e calculados em ng de [-caroteno/g.
Conclusio:
Pode-se concluir por meio dos experimentos realizados que que o solvente otimo para
extracdo de carotenoides na pimenta de cheiro € o alcool a 96% nas condi¢des analisadas.
Isso deve-se ao fato de que os carotenoides séo lipossoluveis. Foram encontrados 169,56
ng de B-caroteno/g na pimenta vermelha e 15,81 ng de p-caroteno/g na pimenta verde, a
pimenta vermelha obteve maior quantidade de carotenoides.
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1.5 Determinacao de levoglucosaeon material particulado utilizando dispositivos analiticos fabricados em
papel
































































































































































































