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1. INTRODUCAO

O estégio foi realizado na Secdo Técnica de Fisica e Quimica Legal (STFQL) no
Instituto de Criminalistica (IC-MG) que pertence a Policia Civil de Minas Gerais (PC-

MG), situado na cidade de Belo Horizonte — Minas Gerais.

A Policia Civil de Minas Gerais é 0 6rgdo responsavel pela apuragédo
de crimes e contravengdes, por meio da investigacdo criminal cientificamente
aplicada, e o exercicio das funcdes de policia judiciaria para o esclarecimento
de autoria, materialidade, motivos e circunstancias da pratica de infragéo penal,
bem como a identificacdo civil e criminal, o registro e licenciamento de
veiculos, a formacdo e o controle de condutores, objetivando a seguranca
publica, a promogdo de direitos e o fortalecimento da democracia (COUTO et
al., 2020).

A atividade investigativa realizada pela policia civil consiste na coleta de indicios
da prética de infracdo penal, com o objetivo de identificar a autoria e materialidade do
fato definido na legislacdo penal, fornecendo subsidios para a abertura do processo
criminal e por consequéncia, a punicéo dos autores (COUTO et al., 2020).

O Instituto de Criminalistica de Minas Gerais é uma unidade administrativa
interna da Policia Civil, e a Sec¢do Técnica de Fisica e Quimica Legal é um setor dentro
deste instituto. Este setor é responsavel pela identificacdo definitiva de substancias
diversas, que de alguma forma estdo ligadas a inquéritos policiais investigativos. Para
realizar esta identificacdo, empregam-se 0s conhecimentos de toxicologia forense
juntamente as técnicas analiticas para que sejam emitidos resultados fundamentados de
acordo com o Scientific Working Group for the Analysis of Seized Drugs - SWGDRUG.

O laboratorio utiliza das técnicas e conhecimentos da toxicologia forense para
avaliar e investigar substancias diversas, que de alguma forma estéo ligadas a inquéritos
policiais investigativos. A toxicologia Forense estuda os efeitos das substancias quimicas
em casos de algum delito, geralmente post-mortem, empregando os procedimentos de
quimica analitica e da toxicologia geral para rastrear ou confirmar a eventual presenca de
drogas de abuso empregadas no acometimento de um delito. Atualmente, a toxicologia
tambem é empregada em casos in vivo, fiscalizando o uso de substéancias psicoativas,
assim como avaliar a falsificacdo ou adulteragdo de medicamentos e avaliando acidentes

com emprego de substancias quimicas em massa (PASSAGLI, 2007).



Objetivos

Os objetivos deste relatério consistem em aprofundar o conhecimento sobre as
técnicas e analises realizadas durante o estagio, criando-se uma base teorica, de modo a
compreender as atividades realizadas durante o periodo de estagio, que serdo detalhadas

neste relatorio a medida em que sera descrita a rotina e técnicas empregadas no estagio.



2. REVISAO BIBLIOGRAFICA

O laboratdrio na qual o estagio foi realizado utiliza dentro de sua rotina as técnicas
de exames colorimétricos (Testes de Scott, Meyer e Duquenois), Cromatografia em
Camada Delgada, Espectroscopia no Infravermelho, Cromatografia Gasosa acoplada a

Espectrémetro de Massas, Cromatografia Liquida acoplada a Espectrdmetro de Massas.

2.1  Amostras

Dentro da Rotina do laboratorio, analisam-se amostras variadas durante o periodo
de trabalho, buscando grupos de substancias tdxicas distintas. Alguns exemplos de
amostras que podem ser analisadas sdo, amostras bioldgicas, substancias quimicas
naturais e sintéticas, organicas e inorganicas, liquidos e solidos. O exame toxicologico
investiga um grupo de substancias toxicas a partir da casuistica da area da atividade, e
com o maior nimero de informacgdes possiveis sobre o caso e a obtencdo da amostra
(PASSAGLI et al., 2007).

E importante ressaltar que todas as amostras descritas neste topico, com exceco
dos pesticidas possuem sua comercializagcdo e consumo proibidos ou controlados por
meio de portarias da Agencia Nacional de Vigilancia Sanitaria e, portanto, a sua
utilizacdo, comercializacdo ou fabricacdo fora destas normas constituem em atividades

ilicitas.

2.1.1 Maconha

Maconha é o nome utilizado popularmente no Brasil para denominar a planta
Cannabis sativa Linnaeus, a qual foi classificada botanicamente por Carl Von Linné em
1753. Ao longo da histéria, a maconha foi consumida de forma terapéutica e recreativa.
A maconha € considerada uma droga perturbadora do sistema nervoso central, capaz de
causar efeitos alucinégenos (PASSAGLI et al., 2007).

O tetraidrocanabinol, ou THC é um dos principais canabinoides presentes na
Cannabis sativa Linnaeus e € a principal substancia responsavel pelos efeitos psicoativos
da maconha e, portanto, a sua concentragéo presente na planta determina a intensidade do
efeito produzido pela mesma (CAMARGOS, 2018; PASSAGLI et al., 2007). A estrutura
quimica do THC esté representada na Figura 01.



Figura 01 - Estrutura Quimica do THC

Fonte: CAMARGOS, 2018.

2.1.2 Cocaina e Crack

A cocaina é uma substancia quimica da classe dos alcaloides identificada nas
folhas do vegetal Erytroxylum coca originario da zona tropical dos Andes. A cocaina é
utilizada desde o século VI a. C. e em alguns locais € cultivada de forma legal devido a
sua utilizacdo para fins cerimoniais, ou como forma de afugentar a fome, sede e frio.
Porém, a maior parte de seu cultivo é destinado ao mercado internacional de tréfico de
cocaina, para paises em que a cocaina é ilegal. A cocaina foi empregada para fins
terapéuticos no tratamento de depressdo e dependéncia de morfina, e era amplamente
utilizada em formulas farmacéuticas, porem com o alto consumo da cocaina em
formulacGes terapéuticas, descobriu-se 0s seus efeitos adversos, sendo o principal deles,
a dependéncia (PASSAGLI, 2007).

A forma de base livre da cocaina é popularmente denominada como crack e
apresenta-se na forma de pedras de coloracdo amareladas. Devido ao menor custo do
crack, o seu uso difundiu-se pelos estados do Brasil, e atualmente, possui maior consumo
do que a cocaina na sua forma de cloridrato, que é popularmente conhecida como cocaina
e apresenta-se como um pé de coloracdo branca (PASSAGLI, 2007; CAMARGOS,

2018). As estruturas quimicas da Cocaina e do Crack estdo representadas na Figura 02.

Figura 02 — Estrutura Quimica Cocaina e Crack
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Fonte: Brasil Escola, 2000.



2.1.3 Anfetaminas

As anfetaminas referem-se ao grupo de substancias composto pela anfetamina e
seus derivados. Por volta de 1920, a anfetamina era comumente utilizada para fins
terapéuticos para obesidade, narcolepsia, sindrome de hiperatividade infantil, dentre
outros. A metanfetamina, que € uma substancia da classe das anfetaminas, foi sintetizada
com a finalidade de retardar a fadiga em soldados e pilotos durante a Segunda Guerra
Mundial (PASSAGLI, 2007).

A anfetamina pertence & classe das substancias quimicas denominadas
feniletilaminas. Atualmente existem diversas drogas sintetizadas a partir da anfetamina,
sendo realizadas diversas alteracbes quimicas a partir da sua estrutura basica. As
anfetaminas atuam efetuando elevada agéo estimulante no sistema nervoso central, de
intensidade superior aos efeitos da cocaina (PASSAGLI, 2007).

2.1.4 Ecstasy
O ecstasy € uma nomenclatura dada para a forma de algumas anfetaminas, como

0 MDMA e MDA, que sao amplamente utilizados como droga de abuso e provoca danos
extremamente nocivos. A substancia metilenodioximetanfetamina (MDMA) teve o seu
uso inicial como substéancia terapéutica para obesidade, pois possuem o efeito de inibigcdo
de apetite e também para aplicacdo na area psiquiatrica. Porém o MDMA passou a ser
utilizado como droga de abuso devido aos seus efeitos alucindgenos, causando euforia,
alteracdo da percepcao visual, sentimento de intimidade, aumento da energia, diminui¢do
de fome e sono, entre outros (PASSAGLI, 2007).

2.1.5 Dietilamida do Acido Lisérgico

A Dietilamida do Acido Lisérgico, ou LSD, é um alucinégeno que foi muito
utilizado por volta dos anos 70 e sua utilizagdo persiste até os dias de hoje. E uma das
drogas mais ativas, uma vez em que pequenas concentracfes do mesmo proporcionam
alteracdes significativas de comportamento do ser humano, causando perturbacgdes do
sistema nervoso central, causando efeitos como alucinacGes, delirios e ilusdes
(PASSAGLLI, 2007).



Figura 03- Estrutura Quimica do LSD
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Fonte: PASSAGLLI, 2007.

2.1.6 Biocidas/Pesticidas

Segundo a ONU, pesticidas sdo as substancias ou mistura de substancias
destinadas a prevenir, destruir ou controlar pragas, incluindo vetores de enfermidades
de animais e seres humanos que prejudiquem ou interfiram na produgdo,
processamento, estocagem, comercializacdo de produtos agricolas, ou aqueles que
possam ser aplicados para controles de insetos, aracnideos, ou outras pragas em
corpos de animais (PASSAGLI, 2007).

Os pesticidas, ou um termo que melhor descreve estes compostos, biocida, sdo
substancias quimicas naturais ou sintéticas usadas na agropecuéria e na saide publica,
abrangendo os inseticidas, herbicidas, fungicidas, nematicidas, raticidas dentre outros.
Entretanto, apesar da toxicidade seletiva de cada grupo de compostos biocidas, todos
apresentam um grau varidvel de toxicidade ao ser humano e riscos ao equilibrio da
natureza (PASSAGLI, 2007).

Devido a utilizacdo de uma grande quantidade de biocidas, os efeitos destes
agentes ao longo do tempo representam um grande problema de satde publica mundial.
Segundo estimativas realizadas pela Organizacdo Mundial de Salde, todo ano ocorrem
cerca de trés milhdes de casos de intoxicacdes por pesticidas e cerca de 230 mil dbitos.
Destas estimativas, 0os pesticidas organofosforados e carbamatos s&o os principais

responsaveis pela mortalidade desta classe de substancias (PASSAGLI, 2007).

2.1.7 Opiéceos e Opidides

Os opiaceos sao substancias derivadas do 6pio que sdo amplamente utilizadas para
combate a dores desde a antiguidade, sendo proveniente do fruto de papoula do oriente

(Papaver somniferum). Atualmente as principais substancias desta classe utilizadas séo a



morfina e a codeina. A partir da sintese quimica em laboratorio de substancias que
possuem acdes semelhantes aos opiaceos naturais, sdo denominadas opidides. Porém um
dos maiores problemas destas substancias é a facilidade de causar severa dependéncia em
guem a consome.

Na busca da criacdo de substancias em que causassem uma menor dependéncia,
teve-se a criacdo da heroina, que inicialmente tinha a finalidade de substituir a morfina
devido a seu efeito de causar dependéncia, porém, depois de um certo tempo, verificou-
se que a heroina proporcionava um efeito muito mais acentuado do que a morfina
(PASSAGLLI, 2007).

2.1.8 Barbituricos

Barbituricos sdo uma classe de medicamentos provenientes do acido barbitdrico
e que possuem efeitos sedativo- hipndéticos, indutores anestésicos, amnésicos e
anticonvulsivantes. Estes compostos pertencem a classe das oxidiazinas derivadas da
malonilureia, e se encontram na forma solida cristalina, geralmente incolor ou
esbranquicado (PASSAGLLI, 2007).

O uso continuo destes medicamentos podem acarretar em intoxicacdes e até o
6bito, a depender da concentragcdo consumida. Outro problema da ingestao continua deste
tipo de medicamento € a dependéncia e aumento da tolerancia do organismo para estas
substancias (PASSAGLI, 2007).

2.1.9 Benzodiazepinicos

Benzodiazepinicos sdo uma classe de medicamentos muito utilizada atualmente
para o tratamento de ansiedade e insénia. Eles tiveram a sua criacdo devido a necessidade
de novos medicamentos sedativos-hipndticos por volta de 1950 e, portanto, apds a sua
criacdo, os benzodiazepinicos substituiram os barbitdricos como medicamento, pois eles
promovem uma maior seguranga ao consumo e menos efeitos colaterais (PASSAGLI,
2007).

Estes compostos possuem em sua estrutura molecular um nudcleo benzénico
fundido com um anel de sete membros contendo dois 4&tomos de nitrogénio, a diazepina.
Apesar dos efeitos colaterais e sua letalidade serem menores que os medicamentos
barbitaricos, seu uso crénico possibilita o desenvolvimento da tolerancia pelo organismo
humano (PASSAGLI, 2007).



2.2 Técnicas De Anélises
2.2.1 Testes Colorimétricos

Os testes colorimétricos consistem em métodos de analises qualitativas que se
baseiam na alteracdo de cor produzida atraves de uma reacdo quimica que produzem
compostos de coloracgdo especificas de modo a se identificar a substancia desejada. Para
avaliar um teste colorimétrico realiza-se a comparacdo da coloracdo produzida apds a
reacao entre a amostra a ser avaliada e uma amostra padréo, que apresenta a substancia a
ser identificada em sua composicdo (VOLPATTO, 2012).

2.2.1.1 Teste de Scott

O teste de Scott, foi desenvolvido em 1973 para a identificacdo de cocaina e
consiste em uma solugdo composta por tiocianato de cobalto 2% e glicerina. Algum
tempo depois este teste foi aprimorado para abranger a identificacdo de cocaina na forma
de base livre (crack). Atualmente o teste necessita da adicdo de &cido cloridrico para
acidificar o meio e permitir a reacdo da cocaina na forma de base livre, formando um
complexo organometélico entre a cocaina e o cobalto de coloracdo azul turquesa
(VOLPATTO, 2012; PASSAGLI, 2007). Também é necesséria a adicdo de um solvente
polar, como o cloroférmio e diclorometano para a extracdo do composto (PASSAGLI,
2007).

2.2.1.2 Teste de Mayer

O teste de Mayer consiste em um teste empregado para realizar a identificacédo de
alcaloides, composto por uma solucdo de tetraiodo-mercurato Il de potassio. Na presenca
da maioria dos alcaloides, esta solugdo forma um precipitado de coloracéo branca. Como
a cocaina € pertencente ao grupo dos alcaloides, na sua presenca como cloridrato de
cocaina solubilizada no meio, ao entrar em contato com a solugédo do teste de Mayer,
forma-se um precipitado branco de caracteristica floculenta. E importante ressaltar que a
reacdo que ocorre no teste de Mayer ndo € especifica a cocaina, pois na presenca da
maioria dos alcaloides, esta solu¢cdo forma um precipitado de coloracdo branca
(PASSAGLLI, 2007).



2.2.1.3 Teste Duquenois

O teste colorimeétrico mais utilizado para a identificacdo de maconha é o teste de
Duguenois-Levine, que consiste na utilizacdo de uma solugdo composta por acetaldeido,
vanilina e etanol 95%. Ao se adicionar esta solugdo em uma amostra contendo THC, em
meio fortemente acido, obtido pela acidificagdo com acido cloridrico com alto grau de
pureza (ou P.A.) pelas beiradas do tubo de analise, forma-se um anel de coloracdo azul-
violeta que corresponde na reacdo da vanilina protonada com o THC, formando um
complexo ressonante que apresenta como caracteristica esta coloracdo (CAMARGOS,
2018; PASSAGLI, 2007).

2.2.2 Espectrometria por Infravermelho

A espectrometria por Infravermelho (Infrared Spectroscopy - IR) é uma técnica
espectroscopica vibracional, fundamentada no principio da absorcdo molecular de energia
pelas moléculas orgénicas, que promovem transices rotacionais e vibracionais de suas
ligagdes, a depender do comprimento de onda da luz infravermelha absorvida. A absor¢ao
de energia somente ocorrera quando a frequéncia dos movimentos de ligacdo das
moléculas se igualarem a frequéncia da radiacdo infravermelho aplicada (PASSAGLI,
2007; SLIVA, 2017).

A aquisicao de espectros ocorre quando um feixe de radiagdo infravermelha
incide em um cristal com um angulo critico especifico, de forma que esse feixe é
totalmente refletido no interior do cristal. Nesse processo de reflexdo, a radiacdo
penetra na amostra com uma profundidade muito pequena, mas suficiente para

fornecer informacBes a respeito da composicdo quimica da amostra analisada
(SILVA, 2017).

As principais vantagens desta técnica consistem na versatilidade de aplicacéo,
podendo ser aplicada para amostras em todos os estados fisicos com minimo preparo das
amostras, baixo custo referente a manutencdes e facilidade de implementacgéo e analise
de amostras desejadas (SILVA, 2017).

Figura 04 — Desenho representativo da Aquisicdo espectral a partir do Cristal do
Equipamento de IR
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2.2.3 Cromatografia

A Cromatografia é uma técnica de separacdo de substancias por meios fisicos,
baseada na disperséo diferencial dos componentes de uma mistura como consequéncia da
diferenca de intera¢Bes individuais destes componentes com as fases estacionarias e
moével (CAMARGOS, 2018).

Na técnica de cromatografia sdo empregadas duas fases, a fase estacionéaria; que
é fixa e pode ser constituida por um material poroso, um sélido ou um liquido. Ja a fase
movel pode ser liquida, gasosa ou com um fluido supercritico, e dispersa-se sobre a fase
estacionaria, carreando os iniUmeros componentes de uma mistura de acordo com a sua
interacdo com estes componentes (CAMARGOS, 2018).

2.2.3.1 Cromatografia em Camada Delgada

A técnica de Cromatografia em Camada Delgada (CCD) emprega como fase
estacionaria uma fina camada um sélido granulado; podendo ser de silica, alumina,
poliamida, dentre outros compostos, situada sobre uma placa de vidro, aluminio ou um
suporte inerte (CAMARGOS, 2018).

Esta € uma técnica simples e de grande importancia para a separagdo rapida e
andlise quantitativa de baixas concentra¢es de um composto. As principais vantagens da
utilizacdo da CCD consistem na eficiéncia e baixo custo desta técnica (VOLPATTO,
2012).

Para que ocorra a separacdo, é necessario realizar a escolha dos solventes que
atuardo como fase movel, de modo a adequar a polaridade da fase movel de acordo com
0S componentes de maior interesse presentes na mistura. Apos a eluicdo da amostra, €
necessario a aplicacdo de um composto reativo (revelador) que ird promover a coloragdo
das substancias de interesse para que seja possivel realizar a identificacdo do mesmo
(VOLPATTO, 2012).
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2.2.3.2 Cromatografia Gasosa acoplada a Espectrometria de Massas (GC-MS)

A Cromatografia Gasosa acoplada a Espectrometria de massas (CG-EM) ou Gas
Chromatography Mass Spectrometry (GC-MS) é uma técnica analitica cromatogréfica na
qual o processo de separacao se baseia na particdo de amostras em uma fase mével gasosa,
usualmente inerte e uma fase estacionaria liquida, situada dentro de uma coluna
cromatografica, como demonstrado na Figura 05.

Figura 05 — Esquema representativo de um GC-MS
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Fonte: TURNER, 2022.
O processo de para obtencdo de um cromatograma € muitas vezes realizada de

forma automatizada. O equipamento, ja pré-programado efetua a injecdo de uma
quantidade de amostra dentro do equipamento, e devido a elevada temperatura dentro do
injetor, volatiliza a amostra. Dentro do Equipamento, A amostra percorre a coluna; que é
a fase estacionaria deste processo, através do carreamento por um fluxo continuo de fase
movel, que € denominado de gas de arraste e deve ser inerte e de elevado grau de pureza,
por isso utiliza-se recorrentemente 0s gases nitrogénio, hélio e hidrogénio (CAMARGOS,
2018; PASSAGLI, 2007).

Apls o processo de separacdo, as substancias sdo encaminhadas para o
espectrometro de massas a medida em que sdo separadas e saem da coluna. No
espectrdmetro, essas substancias sdo fragmentadas de formas especificas e caracteristicas
e os fragmentos séo captados e convertidos em um cromatograma com espectros de massa
das substancias eluidas (CAMARGOS, 2018).

Esta técnica de andlise apresenta elevada eficiéncia para identificagdo e
quantificacdo de substancias devido a sua seletividade e sensibilidade. Entretanto possui

desvantagens, € uma técnica de alto custo; considerando aquisi¢do, manutencdo e
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insumos consumidos durante a andlise e possui um grande limitante. Devido a
vaporizacdo da amostra, € necessario que a mesma seja volatil e termoestavel, de forma

a nao se degradar em temperaturas utilizadas na analise (PASSAGLI, 2007).

2.2.3.3 Cromatografia Liquida acoplada a Espectrometria de Massas (LC-MS)

A técnica de Cromatografia Liquida Acoplada a Espectrometria de Massas (CL-
EM), ou Liquid Chromatography Mass Spectrometry (LC-MS) consiste em um processo
de separacdo semelhante ao que ocorre na cromatografia gasosa, porém, na cromatografia
liquida a fase madvel utilizada consiste em solventes liquidos. A escolha da fase movel
mais adequada deve levar em consideracao as caracteristicas da substancia a ser analisada,
assim como as caracteristicas da coluna.

Figura 06 - Esquema representativo de um LC-MS

= I E
e=>h

Samples:
Multiple component
Mixtures

Solvents: mobile phase

Mass Spectrometer

LC-MS
Interface +
Ton source

High performance liquid HPLC Chromatogram +
Chromatography (HPLC) device ~ Column Mass spectrum analysis

Fonte: KAILASAM, 2021.

Para promover maior vida Util ao equipamento, as fases mdveis utilizadas neste
processo de separacao necessitam possuir alto grau de pureza e serem livres de oxigénio
ou outros gases dissolvidos. A principal vantagem da utilizacdo desta técnica reside na
possibilidade de andlise de substancias ndo volateis e termolabeis, as impossibilitando de
serem analisadas por GC-MS (PASSAGLLI, 2007).
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3. DESENVOLVIMENTO

A rotina de trabalho laboratdrio da STFQL para cada perito consiste na execugdo
de trés conjuntos de analises de materiais advindos de apreensfes no estado de Minas
Gerais. O primeiro conjunto de analises consiste na analise de materiais com a suspeita
de possuirem cocaina ou THC em sua composicdo. Majoritariamente os materiais
analisados sédo a maconha na sua forma de erva, o haxixe; que consiste em uma forma de
apresentacdo de derivados da Cannabis sativa, a cocaina e o crack. A analise em busca
de identificacdo de THC e cocaina nas amostras atualmente consiste na maioria dos testes

realizados no laboratdrio e € denominada analise toxicologica.

O segundo tipo de analise consiste na realizacdo de exames provenientes de
qualquer outro material recebido para a analise, que ndo atendam os critérios descritos
acima para se enquadrarem nas analises toxicologicas (as amostras ndo podem possuir
suspeita de THC e cocaina em sua composicdo). Os materiais analisados sdo diversos,
porém, alguns exemplos dos materiais com maior incidéncia de anélises sdo comprimidos
artesanais; selos; medicamentos; inalantes, langa-perfumes e matrizes mais complexas de
amostras como alimentos e bebidas. Este conjunto de analises é denominada como

analises quimicas.

O ultimo tipo de anéalise consiste na analise instrumental. Este conjunto de analise
consiste na realizacdo de analises para avaliacdo de composi¢do para 0s materiais das
analises quimicas necessarios e materiais das analises toxicoldgicas que ndo obtiveram
resultado através dos testes da andlise toxicoldgica. Para a realizacdo destas analises
realiza-se a utilizacdo dos equipamentos instrumentais de Espectrometria por
Infravermelho, GC-MS, LC-MS e ICP-MS.

E importante ressaltar que esta divisdo foi criada com a finalidade de facilitar a
organizacédo do laboratorio e na distribuicao de funcdes para os peritos, que trabalham de

forma rotativa entre estes trés tipos de anélise.

3.1  Analises Toxicologicas

Os exames toxicoldgicos iniciam-se com o recebimento de uma cota semanal para
cada perito, a cota & um conjunto de requerimentos policiais contendo amostras a serem
analisadas, possuindo um ndmero fixo de amostras a serem analisadas pelo perito por

semana, sendo geralmente 80 requerimentos para as andalises toxicoldgicas. Apds o
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recebimento da cota, costuma-se separar 0s requerimentos de acordo com a suspeita do
material em trés categorias: maconha, crack e cocaina. Na presenca de outras suspeitas,
costuma-se separd-los em uma quarta categoria. Em seguida todas as requisi¢cdes séo
enumeradas e séo separados e identificados tubos de ensaio e microtubos na quantidade

exata para armazenamento e posterior realizacdo dos testes, como mostrado na Figura 07.

Figura 07 — Fotos de microtubos e tubos de ensaio identificados

Tubos de Ensaio Microtubos
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Fonte: Acervo Proprio, 2023.
Ap0s este processo de separacdo, 0s envelopes que contém as amostras sdo abertos

e seus conteudos sdo conferidos e registrados, incluindo seu peso e caracteristicas gerais.
Simultaneamente € realizada a amostragem de cada amostra recebida, coletando-se uma
pequena quantidade em um tubo de ensaio, na qual sera realizado os testes colorimétricos,
e uma pequena quantidade em um microtubo, que sera destinado a realizacdo de analise
por CCD ou IV.

Para executar os testes colorimétricos e analises de IV e CCD, as aliquotas de
amostragem do material recebido também sdo separadas nas categorias de maconha,
crack e cocaina. Os testes colorimétricos sao realizados no interior de uma capela. Como
demostrado na Figura 08, devido a utilizacdo de solventes volateis e reagentes de
manipulagdo perigosa.

No interior da capela se encontram os frascos contendo os reagentes referentes a
cada teste colorimétrico, sendo eles, da esquerda para direita, os testes de Duquenois (para
maconha) e Scott/Mayer (para cocaina). Nos cantos ao fundo da capela, se encontram
recipientes para armazenamento dos residuos de cada teste para posterior tratamento e
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descarte, assim como a presenca de um béquer grande ao meio para armazenamento de
tubos de ensaio apos a coleta dos resultados, que sao destinados a lavagem apds o fim do

expediente.

Figura 08 — Foto da Capela onde séo realizados os Testes Colorimétricos

Fonte: Acervo Préprio, 2023.

O teste colorimétrico para a avaliacdo de suspeita de maconha é realizado a partir
da adicdo dos reagentes Duquenois-Levine, Acido Cloridrico P.A., respectivamente,
podendo ser adicionado Cloroférmio ao final, para melhor visualizag&o do resultado. Em
caso da formacdo de uma coloracdo violeta azulada, e apds a adicdo de cloroférmio,
houver uma separacdo de fases, com a fase orgéanica apresentando coloracdo violeta

azulada, obtém-se o resultado positivo para a amostra, como mostrado na Figura 09.

Figura 09 — Foto do Resultado do Teste de Duquenois-Levine

Teste Negativo Teste Positivo

Fonte: Acervo Préprio, 2023.



16

O teste colorimétrico para a avaliacdo de suspeita de cocaina € realizado a partir
de dois testes. Primeiramente é realizado o Teste de Scott, na qual é efetuada a adi¢do dos
reagentes Scott, Diclorometano e Acido Cloridrico 1:5, respectivamente. Em caso da
formacédo de uma coloracgdo azulada na fase organica (fase inferior), obtém-se o resultado
positivo, como mostrado na Figura 10.

Figura 10 - Foto do Resultado Positivo do Teste de Scott

Fonte: Acervo Proprio, 2023.
Logo apos a realizagdo do Teste de Scott, no mesmo tubo de ensaio é realizado o

Teste de Mayer. O teste de Mayer consiste na adicdo de uma pequena quantidade do
reagente Mayer e em caso de formacéo de precipitado branco na fase aquosa, obtém-se o

resultado positivo, como mostrado na Figura 11.

Figura 11 - Foto do Resultado Positivo do Teste de Mayer

Fonte: Acervo Préprio, 2023.
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Apbs a realizacdo do teste colorimétrico, ainda dentro dos exames toxicoldgicos,
é necessario a realizacdo de mais um exame. E necessario a realizacdo de um dos dois
exames: CCD ou IV. A escolha de qual exame/técnica utilizar ir4 ser influenciada pela
disponibilidade dos equipamentos e reagentes no momento em que 0 mesmo deve ser
realizado.

A analise por Espectrometria por Infravermelho utiliza a refletancia total atenuada
para a determinagdo da composi¢cdo da amostra e apresenta como vantagem preparo
minimo; no caso das amostras de maconha que devem ser embebidas com metanol P.A.,
ou nenhuma no caso das amostras de crack ou cocaina. A adicdo de Metanol nas amostras
com suspeita de THC é importante para que ocorra a extracdo do mesmo da matriz da

amostra. O equipamento utilizado se encontra mostrado na Figura 12

Figura 12- Equipamento de Espectrometria por Infravermelho

Fonte: Acervo Proprio, 2023.

Para a analise de maconha, as amostras preparadas previamente sdo inseridas e
posicionadas no cristal do equipamento através da utilizacdo de um capilar. Este processo
forma uma pelicula sobre o cristal onde ocorre a absor¢do no infravermelho. J& para a

analise das demais amostras sélidas, é necessario somente inserir uma pequena
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quantidade de solido da amostra sobre o cristal do equipamento, de forma em que o solido
0 cubra por completo.

O resultado obtido por esta técnica é um espectro de absor¢do no infravermelho,
que a partir do software do equipamento, realiza a comparagéo do resultado obtido com
diversas bibliotecas de instituicbes da area de forense, farmacéutica e do proprio
laboratorio.

Neste equipamento, além da realizacdo de exames toxicoldgicos, para a
verificagdo da presenca de cocaina e THC, séo realizados exames instrumentais para
analises de comprimidos artesanais; com suspeita de substancias psicoativas e
medicamentos. A execucdo destas analises é realizada de forma similar a analise das
substancias suspeitas de cocaina (P6) e possuem bibliotecas especificas para estas
analises.

Ao contrario do IV a técnica de CCD ¢ aplicada somente para amostras suspeitas
de THC e cocaina. O procedimento para a execucdo de ambas as amostras € similar,
portanto a descricdo dos procedimentos sera unificada, pontuando as diferencas entre
elas. Primeiramente sdo inseridos 1000 pL de solvente nos microtubos contendo as
amostras e levadas ao agitador por 3 minutos. Os solventes utilizados nesta etapa séo o
Hexano para amostras com suspeita de maconha e Metanol-Acetona 1:1 para amostras
com suspeita de cocaina.

Apb6s o preparo das amostras é necessario realizar o preparo das placas.
Primeiramente realiza-se marcacOes e identifica-se onde cada amostra sera aplicada,
considerando que para cada placa é obrigatério a insercdo de uma amostra branco
(solvente) e os padrdes. Para a placa de analise de maconha sera necessario a aplicagcdo
de somente uma amostra padrdo, porém para a analise de cocaina/crack, separam-se dois
pontos de aplicacdo de amostras padrdo, um para o0 padrdo de cocaina e outro para 0
padrdo de contaminantes; como a cafeina, fenacetina, tetracaina, lidocaina, dentre outros.

A aplicacao das amostras na placa segue a sequéncia: aliquota branco — amostras
padrdes — amostras problema. Por padréo, utiliza-se 0,8 puL de amostra para aplicagédo nas
placas de amostras de cocaina e 1,2 uL nas placas de amostras de maconha.

Apds o preparo das placas, é preparada a cuba, que contera a fase movel, na qual
sera colocada a placa na posigéo vertical para eluicdo. O preparo das cubas de ambos 0s
tipos de amostras (maconha e cocaina) se diferem por utilizar eluentes diferentes. Para o

preparo da fase mével da placa de amostras de maconha, prepara-se um eluente utilizando
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20 mL de Eter Etilico + 80 mL de Hexano. Ja para a placa de amostras de cocaina,
prepara-se um eluente 25 mL de Acetona + 75 mL de Cloroférmio + 340 pL de Hidroxido
de Aménia. Apos o preparo das cubas € necessario esperar 20 minutos antes de colocar
as placas, com a cuba fechada e capela desligada, para que ocorra a saturagdo da cuba.

Apds o tempo de saturacdo da cuba, adiciona-se as placas, para que ocorra a
eluicdo dos compostos e ao final do processo, apos remove-las da cuba, é realizada a
secagem da placa no interior da capela, e em seguida na estufa (somente placa de amostras
de cocaina) por 20 minutos. Na Figura 13 é mostrado a capela contendo as cubas.

Figura 13 — Capela de realiza¢do de CCD

B

Fonte: Acervo Proprio, 2023.

Para que seja possivel realizar a leitura dos resultados, é necessario a aplicacdo de um
agente revelador em ambas as placas utilizando um borrifador de vidro. Para a placa de
amostras de maconha, o agente revelador utilizado é o Fast Blue, que deve ser preparado
obrigatoriamente antes da revelacéo. O revelador utilizado para amostras de cocaina é o
Dragendorff.
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Figura 14 — Modelos e Resultados das Placas de Amostras de Maconha e Cocaina

Placa de Amostras Maconha Referencias Placa Maconha

THC (cor vermelha) &
© | CANABINOL corrosa)

& CANABIDIOL (cor laranha)

Placa de Amostras Cocaina Referencias Placa Cocaina

LEGENDA
| - Cocaina
L ¢’ 1 - Lidocaina
' ] 3= Levamisol
4~ Fenaceting
¢ ¢ § - Cafeim
- Aplicagdo mista

Fonte: Acervo Préprio, 2023; CAMARGOS, 2018.

3.2 Analises Quimicas

No processo das andlises quimicas, o perito designado é responsavel por avaliar
as amostras advindas de requerimentos da sua cota e a encaminhar para as técnicas de
andlises mais adequadas. Inicialmente todas as amostras devem ser conferidas, registradas
e avaliadas. E preciso avaliar as caracteristicas gerais da amostra, como peso,
caracteristicas visuais e quando necessario, verificacdo de lacre e fechamento de
embalagens. Em seguida € feito a amostragem das amostras, de forma similar ao processo

dos exames toxicologicos, se diferindo somente na utilizagéo de dois microtubos, ao invés
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de um microtubo e um tubo de ensaio. Para amostras como comprimidos artesanais,
medicamentos e selos, ap6s serem amostrados, eles devem ser encaminhados para
andlises instrumentais. Usualmente medicamentos e comprimidos artesanais passam por
andlises no 1V e GC-MS, ja os selos, pesticidas, anabolizantes e outros que ndo foram
possiveis a identificacdo por IV, passam por analises no GC-MS e LC-MS.

Porém amostras de matrizes mais complexas, necessitam de procedimentos
adicionais previamente a execucdo de sua amostragem. Em matrizes alimenticias, por
exemplo, é imprescindivel a realizacdo de uma ou mais extrages, de forma a extrair o

analito do alimento para que seja possivel identifica-lo.

3.3 Anadlises Instrumentais

As analises instrumentais sdo distribuidas para os peritos responsaveis de acordo
com a demanda. Para este conjunto de analises, se avalia as amostras em que ndo foi
possivel obter resultado, ou obteve-se resultados negativos nos exames toxicolgicos
(testes colorimétricos, IV e CCD) e as amostras dos exames quimicos, portanto a
quantidade de amostras é variavel.

Para que uma amostra seja encaminhada ao IV, LC-MS ou GC-MS, deve-se
avaliar alguns fatores. Como principio, todas as amostras que sejas passives de se realizar
analises instrumentais por 1V e GC-MS irdo ser analisadas por este método, devido ao
custo das analises de LC-MS. Em caso de amostras complexas, ndo solidas ou nédo
volateis e termolabeis, estas amostras serdo analisadas por LC-MS, as vezes
paralelamente a anélise de GC-MS, porém isso ndo € obrigatério devido a sensibilidade
do IV e limitagbes do GC-MS j& mencionadas no levantamento tedrico sobre a técnica.

O processo de analise do Infravermelho foi previamente descrito ao final do topico
3.1. Ja o preparo de amostras para 0 GC-MS e LC-MS serdo descritos unificadamente
devido a grande semelhanca entre eles, sendo pontuado as diferencas de preparo para cada
técnica. Os Equipamentos GC-MS e LC-MS utilizados pelo laboratorio estdo mostrados
nas Figuras 15 e 16, respectivamente.

Inicialmente é realizado a extracdo e simultaneamente uma pré-diluicdo das
amostras adicionando-se 1000 pL de Metanol grau de pureza HPLC, efetuado a
homogeneizacdo através de agitacdo por 5 minutos a 1500 rpm. Apo0s a agitacdo, as
amostras passam pelo processo de centrifugacdo, para sedimentacdo de sélidos e

particulas por 10 minutos a 12000 rpm.
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Figura 15 - Foto Equipamento GC-MS

-

Fonte: Acervo Proprio, 2023.
Inicialmente é realizado a extracdo e simultaneamente uma pré-diluicdo das

amostras adicionando-se 1000 pL de Metanol grau de pureza HPLC, efetuado a
homogeneizacdo através de agitacdo por 5 minutos a 1500 rpm. Apds a agitagdo, as
amostras passam pelo processo de centrifugacdo, para sedimentacdo de sélidos e

particulas por 10 minutos a 12000 rpm.

Figura 16 — Foto Equipamento LC-MS

Fonte: Acervo Préprio, 2023.
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Apds esta etapa € realizado o preparo dos vials. De acordo com as caracteristicas
da amostra e tipo de analito de busca/suspeita, realiza-se um processo de diluicdo da
amostra utilizando o solvente Metanol HPLC para 0 GC-MS e Acetonitrila-Agua 1:1 para
0 LC-MS. Como exemplificacdo, sera descrito o preparo dos vials para amostras de
comprimidos artesanais, cujos microtubos e vials estdo demonstrados na Figura 17.

Figura 17 — Foto de Microtubos e Vials Contendo Amostras de Comprimidos

Artesanais

A

Fonte: Acervo Proprio, 2023.

Para o preparo do vial de comprimidos artesanais, pipeta-se dentro de um vial
limpo e corretamente identificado 50 pL da amostra, em seguida pipeta-se 950 pL do
solvente em questdo, e fecha-se o vial. Entdo os vials preparados sdo levados aos seus
respectivos equipamentos de analise e posicionados na bandeja de injecdo automatica.
Por fim sdo programados as analises de acordo com os softwares de cada equipamento e
0s métodos utilizados para cada tipo de amostra.

Quanto ao descarte dos materiais utilizados, no fim da semana de expediente, 0s
microtubos e materiais comuns, como papeis, embalagens, elasticos sdo descartados na
lixeira, onde este lixo sera recolhido por uma empresa terceirizada para a realizacdo do
tratamento adequado.
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4. CONCLUSAO

A realizagdo do estagio no laboratério da STFQL foi uma grande oportunidade de
aprendizado e ampliacdo do conhecimento, sendo uma experiéncia muito produtiva e
diversificada, uma vez em que o0s estagiarios aprendem diversas técnicas de manuseio e
andlises, das mais simples as técnicas mais robustas de andlises, como por exemplo as
andlises instrumentais, que é de suma importancia possuir 0 conhecimento e experiéncia
com estas técnicas e manuseio dos equipamentos para atuar no mercado de trabalho, pois
varias industrias utilizam destas técnicas de analises em sua rotina de producéo e controle
de qualidade. A experiéncia com esse estagio aprimorou muito do que se aprende no curso
de quimica tecnoldgica, desde coisas mais simples e que sdo aprendidas no inicio do
curso, como processos de extracdo, preparo de solucdes, boas préaticas de laboratorio até
assuntos mais complexos, como toda a parte de organica (avaliacdo de estruturas quimicas
e suas afinidades com solventes e possiveis reacfes), analitica de via Umida e
instrumental, onde a maior parte das técnicas de analise do laborat6rio se enquadram e
quimica forense, que apesar de ser uma area mais especifica e nao obrigatoria do curso,
juntamente com as outras areas citadas anteriormente, forneceram um embasamento

tedrico muito importante para o inicio e posterior prosseguimento do estagio.
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