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RESUMO

As tecnologias FTIR e GC-MS sdo um recurso a ser explorado na atividade pericial do Corpo de
Bombeiros Militar de Santa Catarina (CBMSC). Cumpre salientar que sua aquisicdao envolve
elevados investimento e detalhamento técnico. Apesar dessa relevancia, ainda ha poucos
estudos nessa corporacao a respeito desse tema. No intuito de formar uma base de
conhecimentos para discussdo, consulta e aplicacdo dessas tecnologias. o presente trabalho faz
um estudo sobre as principais caracteristicas dessas técnicas de analise de detritos a fim de
Identificar as suas particularidades e aplicabilidade na atividade pericial do CBMSC. Para tanto,
€ necessario apresentar as suas caracteristicas basicas, como: principio de funcionamento,
possibilidades, limitacbes e aplicacbes praticas no ambito da investigacdo de incéndios e
explosodes.

Palavras-chave: Espectroscopia no Infravermelho por Transformada de Fourier. Cromatografia
Gasosa com Espectrometria de Massa. Investigacdao de Incéndio.

ABSTRACT

FTIR and GC-MS technologies are resources that can be used in the fire investigation of the
Military Fire Department of Santa Catarina (CBMSC). It should be noted that its acquisition
involves high investments and technical specification. Despite this relevance, there are still few
studies in this corporation regarding this topic. In order to form a knowledge base for discussion,
consultation and application of these technologies, the present work makes a study on the main
characteristics of these techniques of analysis of debris in order to identify their peculiarities and
applicability in the Fire Investigation activity of CBMSC. Therefore, it is necessary to present the
following basic characteristics, such as: operating principle, possibilities, limitations and practical
applications in the scope of the investigation of fires and explosions.

Keywords: Fourier Transform Infrared Spectroscopy. Gas Chromatography with Mass
Spectrometry. Fire Investigation.
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1 INTRODUCAO

O Corpo de Bombeiros Militar de Santa Catarina tem como uma de suas
atribuicoes legais “realizar pericias de incéndio e de areas sinistradas no limite
de sua competéncia”. Tal competéncia é expressa na Constituicao Estadual de
Santa Catarina e na Lei de Organizacdo Basica do CBMSC, a Lei Complementar
no 724, de 18 de julho de 2018.

No intuito de exercer essa competéncia, um dos objetivos da pericia é
identificar o agente gerador do fogo para determinar as causas e sub causas do
incéndio. Dessa forma, os vestigios encontrados na zona de origem podem ser
analisados in loco ou em laboratoério de forma a proporcionar subsidios para o
perito compreender melhor o desenvolvimento do incéndio, como a presenca de
materiais indevidamente armazenados no local, substancias de elevado poder
calorifico e até mesmo agentes acelerantes que possam ter sido utilizados de
forma criminosa por um incendiario.

Para que uma constatacdao de tamanha relevancia como essa possua
credibilidade, devem ser aplicados procedimentos certificados em laboratério
com profissionais devidamente qualificados e equipamentos especificos. Uma
estrutura desse tipo ja foi utilizada pelo CBMSC, o Laboratério de Pericia e
Pesquisa (LPP), o qual foi utilizado ativamente do inicio da década de 90 até o
ano de 2003.

Nesse laboratério, era feita a Cromatografia Gasosa por meio da Micro
Extracdo em Fase Sélida (SPME). Tal tema, foi tratado no trabalho académico
de monografia do Cel BM RR Vanderlei Vanderlino Vidal (2007): “Cromatografia
na Pericia de Incéndios: Técnicas para deteccdo de Agentes Acelerantes”.

Atualmente, com a sinalizacao do CBMSC para a implementacao de um
novo laboratério - o Laboratério de Ciéncias do Fogo - ha a intencdo de adquirir
novos equipamentos de analise e deteccao de residuos de incéndio, como o
Espectrometro de Infravermelho com Transformada de Fourier (FTIR) e o
Cromatdgrafo Gasoso com Espectrometro de Massa (GCMS). Tais equipamentos
apresentam caracteristicas diferentes do cromatoégrafo instalado no antigo LPP.

A espectroscopia de infravermelho (FTIR) é um tipo de espectroscopia que
utiliza a regido do infravermelho do espectro eletromagnético fornecendo
evidéncias da presenca de grupos funcionais presentes na estrutura de uma
substancia. Em outras palavras, é possivel elencar a presenca de possiveis
substancias na amostra, de forma qualitativa.

JA o GCMS - que é o cromatégrafo com o espectrometro de massa
acoplado - é um equipamento que combina de forma sinérgica as vantagens da
Cromatografia Gasosa (uma das técnicas mais efetivas para separar, detectar e
identificar componentes quimicos) e os beneficios da Espectrometria de Massa
(técnica analitica fisica para detectar e identificar moléculas de interesse por
meio da medicdao da sua massa e da caracterizacdao de sua estrutura quimica).
Na associacao dessas duas tecnologias, as desvantagens de cada uma das
técnicas sao superadas.

Dessa maneira, torna-se importante sistematizar as informagoes
referentes as tecnologias FTIR e GCMS, assim como identificar em quais casos



&

| Pés-graduacdo em Incéndio e Explosdao - Turma 2020
dos processos periciais do CBMSC torna-se mais apropriado utilizar cada uma
das respectivas técnicas.

Para o alcance do objetivo geral, pretende-se, especificamente: a)
descrever o principio de funcionamento das técnicas FTIR e GCMS; b) apresentar
suas respectivas vantagens e limitacdes; e c) identificar em quais situagoes
esses equipamentos podem ser Uteis na pericia de incéndio do CBMSC.

No intuito de atingir os objetivos deste trabalho, aplicou-se a metodologia
da pesquisa exploratéria, a qual, Segundo Gil (2002), é aplicada no intuito de
familiarizar o leitor com o tema, visando aprimorar as ideias a respeito e torna-
lo mais explicito.

Dessa maneira, utilizou-se da pesquisa bibliografica em trabalhos
académicos e cientificos, como a monografia do Cel BM RR Vanderlei Vanderlino
Vidal: “Cromatografia na Pericia de Incéndios: Técnicas para deteccdao de
Agentes Acelerantes”. Tal trabalho faz referéncia a atuagcdo do CBMSC na
atividade pericial de incéndios por meio do antigo Laboratério de Pericia e
Pesquisa (LPP).

Além disso, tal trabalho descreve os principios de funcionamento da
cromatografia gasosa e as técnicas de preparacao de amostras Headspace
Estatico e Micro Extracdo em Fase Sdélida (SPME).

Posteriormente, no intuito de buscar informagdes sobre as técnicas FTIR e
CGMS, recorreu-se a pesquisa bibliografica em publicagbes cientificas
internacionais referentes a analise forense de residuos de incéndio e explosoes,
como o livro Fire Debris Analysis, de Eric Stauffer, Julia A. Dolan e Reta Newman
e o Forensic Analysis of Fire Debris and Explosives, escrito por Kenyon Evans-
Nguyen e Katherine Hutches Editors. Nessas obras, serdo buscadas informagoes
a respeito dos principios de funcionamento dessas tecnologias, instrumentacgdes
utilizadas e suas aplicabilidades para adequa-las ao contexto da atividade
pericial do CBMSC.

A partir dos conhecimentos levantados, foi possivel trazer ao trabalho as
informacdes necessarias para o cumprimento dos objetivos propostos.

2 ESPECTROMETRIA NO INFRAVERMELHO

A Espectroscopia no Infravermelho com Transformada de Fourier (do
inglés, Fourier Transform Infrared Spectroscopy - FTIR), tem como fungao
analisar e identificar a presenca dos grupos funcionais nas moléculas quimicas
da amostra (como por exemplo: carbonila, amina, alcool, etc).

O principio de funcionamento dessa tecnologia consiste na absorgao da luz
na regiao infravermelha do espectro eletromagnético por parte da maioria das
moléculas promovendo a vibracdo molecular. Cabe salientar que as moléculas
que formam as substancias vibram em funcao de suas ligacdes quimicas, dessa
maneira, € possivel identificar substdncias desconhecidas a partir da
comparacao entre os perfis de espectro de absorcao obtidos nos ensaios e
espectros ja validados e catalogados em bibliotecas, conforme (Evans-Nguien,
2019).

A instrumentacdo usada para adquirir espectros de IV em laboratdrios
forenses é o espectrometro de infravermelho por transformada de Fourier
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(FTIR). Nesse equipamento (Figura 1), a amostra é exposta a todos os
comprimentos de onda da luz de um emissor de IV de banda larga
simultaneamente.

Figura 1- Equipamento FTIR

Fonte: Do autor

O resultado da medicdo é um espectro de infravermelho, o qual pode ser
plotado como a absorbancia x comprimento de onda, mas por convencao os
resultados sdo tipicamente plotados como percentual de transmitancia x nimero
de onda (EVANS-NGUYEN, 2019), no qual cada banda ou cada conjunto de
bandas representa um grupo funcional. Esse espectro pode ser plotado como
Absorvancia versus Comprimento de Onda como nos dados Ultravioleta, mas
por convengao eles sao tipicamente plotados como Porcentagem de
Transmitancia versus NUmero de Onda. Um espectro infravermelho tipico é
mostrado na Figura 2.

Os picos no espectro se correlacionam com energias de ligagao especificas
sendo absorvidas pela molécula, que da uma indicacao da estrutura molecular e
leva a identificacdo da molécula, de acordo com Skoog (2006) .

A partir disso a analise é feita pelo técnico de laboratério, o qual
pode identificar a presenca de determinados grupos funcionais (aromaticos,
hidroxila, aminas, etc). Além disso, uma analise mais minuciosa pode ser feita
a partir da correspondéncia desses resultados com as bibliotecas eletronicas no
software, o qual por meio de uma varredura identifica os grupos funcionais
presentes.
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Figura 2- Perfil do Nitrometano no FTIR
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Fonte: Evans (2019)

As amostras devem ser analisadas como sélidos ou liquidos limpos, em
vez de em solucao, pois o solvente pode absorver na regiao IV. Para transmissao
tradicional IV, a amostra sélida pode ser triturada até um po6 fino junto com um
sal que nao absorve significativamente no IV, como o KBr (Brometo de Potassio).

A mistura amostra/sal pode entdao ser espremida a altas pressdes (em
torno de 10 toneladas) em uma prensa pneumatica para produzir uma janela
transparente de infravermelho, chamada pastilha de KBr, pela qual o feixe pode
passar.

Tal procedimento foi demonstrado aos alunos do Curso de Pericia
em Incéndio e Explosdo na visita ao laboratdrio da Universidade Federal de
Santa Catarina pelo Técnico de Laboratério Nilton Cezar Pereira (Figura 3).

Figura 3- Acessoérios utilizados no enca
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Fonte: Do autor

No entanto, segundo Evans-Nguyen e Hutches (2019), a maioria dos
laboratérios criminais nao usa mais essa abordagem ao fabricar pastilhas KBr,
pois pode ser dificil, demorada e requer uma quantidade relativamente grande
de amostra. Muitas vezes, é usada uma técnica de amostragem mais simples e
conveniente, chamada refletancia total atenuada (ATR).
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Em um sistema de amostragem ATR, a amostra é colocada sobre um
cristal feito de um material com alto indice de refracdo, como diamante ou
germanio (Figura 4). A amostra é comprimida contra o cristal usando uma
bigorna apertada a mao. Quando a luz do interferometro passa pelo cristal e
colide com a amostra, ela é refletida. No entanto, o feixe de luz penetra
aproximadamente 1 pm na amostra e ocorre absorvancia com base nas ligagoes
moleculares da amostra.

Figura 4- Esquema de um acessorio para amostra ATR
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Fonte: Evans-Nguyen (2019)

Varios eventos de reflexao podem ocorrer dentro do cristal, dependendo
da configuracdo do instrumento, e a absorvancia ocorre cada vez que o feixe
interage com a amostra antes da reflexao.

A preparacao da amostra € minima comparada a transmissao IV, e
substratos nao passiveis de trituragdo, como plastico, podem ser facilmente
analisados. Em teoria, quantidades de nanogramas para microgramas podem
ser medidas, de acordo com Brown (2016). Na pratica, muitas vezes sao
necessarias quantidades de miligramas de amostra para obter altas relacdes
sinal/ruido sem uma extensa preparacao da amostra.

Na atividade pericial de incéndios e explosdes, como no caso do CBMSC,
o FTIR pode ser aplicado para uma analise inicial da presenca de liquidos
inflamaveis e para caracterizar os componentes de um possivel artefato
explosivo ou incendiario utilizado (BAERNCOPF; THOMAS, 2019).

De acordo com Hutson e McGee (2019), O FTIR pode ser aplicado na
deteccdo da maioria dos baixos explosivos (principalmente os que contém
compostos inorganicos), com excecao da pdlvora sem fumaca. Tal possibilidade
justifica-se, pois os oxidantes sao geralmente sais de nitrato, clorato ou
perclorato (como por exemplo o perclorato de potassio) que sao facilmente
identificados por técnicas como espectroscopia no infravermelho por
transformacao de Fourier (FTIR), observando-se a importancia da triagem visual
e familiaridade com explosivos comuns.

Tal deteccao desses sais oxidantes torna-se desafiadora na medida em
que as misturas tornam-se mais complexas, nesses casos devem ser aplicados
métodos de separacao dos componentes. A medida que os explosivos ficam mais
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complexos, sdao necessarias mais instrumentacdes e informacbes para a
identificacao.

A Pdlvora negra pode ser identificada devido ao seu oxidante, o nitrato de
potasio (KNO3), que é facilmente identificado por uma combinacdo de
Microscopia Eletronica de Varredura - Espectroscopia Dispersiva de Energia
(SEM-EDS) e FTIR. Esta pdlvora também contém enxofre elementar, que pode
ser identificado por uma ampla variedade de técnicas.

A pdlvora sem fumaca também pode ser identificada com a utilizacdo
dessa tecnologia. Essa anadlise instrumental normalmente comeca com a
identificacao de nitrocelulose usando FTIR. A presenca de nitrocelulose sozinha
combinada com a verificacgao da morfologia dos graos (exames visuais e
microscépicos) é suficiente para identificar um pd como pdlvora sem fumaca
(ASTM, 2016).

Muitos altos explosivos exigirao Cromatografia gasosa com espectrometria
de massa GC-MS ou LC-MS cromatografia liquida com espectrometria de massa
para identificagdo. No entanto, Explosivos relativamente simples, como o
material de enchimento PETN (tetranitrato de pentaeritritol ou tetranitrato de
eritrina, também conhecido como pentrita — € um dos mais poderosos altos
explosivos conhecidos) no cordao detonante, podem ser identificados com muita
facilidade por FTIR com preparagao minima da amostra.

Outros altos explosivos podem exigir uma preparagao extensa antes da
anadlise, particularmente explosivos plastificados. Nesses casos, a extragao
sequencial de solvente pode ser necessaria para separar os componentes o
suficiente para identificagao.

De acordo com Hutson e McGee (2019), os altos explosivos primarios
reagirao com muita energia quando expostos ao calor durante o teste de queima,
alertando o examinador sobre a probabilidade de o p6 ser um explosivo alto
primario que deve ser manuseado com extrema cautela. As técnicas comuns
usadas na analise de explosivos inorganicos discutidas anteriormente (como o
FTIR) também sdo as técnicas analiticas de escolha para as primarias
inorganicas.

Perdoxidos organicos puros, como: TATP (perdoxido de acetona,
peroxiacetona - é um peréxido organico e um alto explosivo primario), HMTD
(Hexametileno-triperoxido-diamina, composto quimico organico alto explosivo)
e perdoxido de metiletilcetona (MEKP, é um liquido transparente e viscoso
altamente explosivo, além de liberar vapores tdxicos) sdo rotineiramente
identificados usando FTIR com pouca ou nenhuma preparagao de amostra.

Os géis/pastas de agua tém uma aparéncia gelatinosa, enquanto as
emulsdes tém uma consisténcia mais espessa. Eles podem conter nitrato de
amonio suspenso (e/ou nitrato de sodio) na forma de pdé ou prill (pequeno
agregado de um material, na maioria das vezes uma esfera seca, formada a
partir de um liquido derretido) e varios combustiveis (por exemplo, flocos de
metal) e sensibilizadores (por exemplo, micro-baldes). Os prills sdo visiveis sob
um microscopio de luz estéreo e geralmente podem ser identificados usando
FTIR com analise elementar.

O MMAN (nitrato monometilamina) é outro sensibilizador que pode estar
presente e pode ser analisado por LC-MS, Difracao de Raios X (DRX) ou FTIR,
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embora a natureza higroscopica do MMAN possa exigir preparacao adicional da
amostra. Uma série de extracdes com solvente pode ser usada para diferenciar
entre emulsdes e géis de agua e isolar os componentes de interesse acima antes
da analise. Por exemplo, os componentes das emulsdes podem ser separados
por extracdao com um solvente organico, como o hexano, que retém oleos ou
ceras lubrificantes, seqguido de agua, que remove todos os sais inorganicos,
como o nitrato de amonio.

A dinamite é outro explosivo secundario com formulacdes relativamente
complexas sua analise é precedida por extracdes com solvente e filtragem para
isolar os principais ingredientes para analise e identificacdo instrumental.

O GN (nitrato de guanidina € um intermediario na fabricacdo de
nitroguanidina e € um explosivo fraco as vezes usado em mistura com outros
explosivos, como o nitrato de aménio) e o EGDN - Dinitrato de Etilenoglicol é
um liquido oleoso, incolor ou levemente amarelado, obtido pela nitracao do
etileno glicol usado como explosivo em dinamites, um substituto para o Trinitrato
de glicerol (Nitroglicerina) em paises de clima frio - podem ser removidos
lavando a amostra de dinamite completamente com diclorometano ou fazendo
uma extracdao do espaco livre; essa fracdo é tipicamente analisada por GC-MS
ou LC-MS.

A amostra restante pode ser lavada com acetona para dissolver
Nitrocelulose ou Nitroamido (explosivo secundario similar a nitrocelulose), se
presente; a acetona pode precisar evaporar ou a agua deve ser adicionada
lentamente ao liquido para obter a Nitrocelulose (NC) em uma forma que possa
ser identificada pelo FTIR.

O ANFO (acronimo do inglés Ammonium Nitrate Fuel Oil, € um explosivo
produzido pela mistura de hidrocarbonetos liquidos - geralmente 6leo diesel ou
querosene, com nitrato de amoénio). € uma mistura de um oxidante sdlido,
nitrato de amoénio e um dleo combustivel, como o diesel. A presenca de prills
serd uma caracteristica fisica ébvia, e o nitrato de amonio pode ser identificado
usando técnicas como FTIR e DRX. O éleo combustivel pode ser extraido usando
técnicas de headspace ou extragao com solvente.

O nitrometano (NM) é um liquido energético (classificado em algumas
jurisdicdes como explosivo) que pode ser misturado com uma variedade de
oxidantes (incluindo nitrato de amonio), sensibilizadores e combustiveis. O
nitrometano acendera com facilidade e manterd uma chama quando a queima
for testada. O liquido pode ser identificado usando técnicas como GC-MS, FTIR
e Raman.

De acordo com Calhoun e Mothershead (2019), o FTIR também pode ser
aplicado para detectar residuos apds a explosao de explosivos inorganicos, os
seguintes explosivos apresentam os respectivos residuos pds-explosao: Pdlvora
Negra (Sulfato de potassio e Carbonato de Potdssio), Pyrodex (cloreto de
potassio, Sulfato de potassio e Carbonato de Potassio), Triple Seven ( cloreto
de potassio e Carbonato de Potdssio), Black MZ (Cloreto de potdassio) e Mistuda
de perclorato de potassio com aluminio (6xido de aluminio, clorato de potassio,
e cloreto de potassio), (TWGFEX, 2007)

Além disso o FTIR auxilia na identificacdo de partes acessérias de artefatos
explosivos, como no caso do isolamento de condutores elétricos (YEAGER e
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JERMAIN, 2019) e fitas e adesivos utilizados na fabricacgdo de bombas -
particularmente em dispositivos usados para fixar fusiveis ou outros
componentes do artefato explosivo (CHASTEEN, 2019).

3 CROMATOGRAFIA GASOSA

A Cromatografia gasosa é uma técnica que permite a analise de diversos
compostos quimicos em uma amostra. Segundo a Unido Internacional de
Quimica Pura e Aplicada - IUPAC, esse método consiste em separar os
componentes de uma mistura, na qual os componentes sao distribuidos entre
duas fases, uma das quais € a estacionaria e a outra é a fase mével.

Atualmente, a cromatografia em fase gasosa (CG) € uma das técnicas
analiticas mais amplamente utilizadas em laboratérios industriais e forenses. E
também a técnica central na andlise de evidéncias de detritos de incéndio, pois
combina bem com a anadlise de headspace/espaco livre (analise de compostos
volateis caracteristicos associados a liquidos ou sdélidos sem amostragem direta
da matriz (EVANS-NGUYEN, 2019).

Um equipamento de Cromatografia Gasosa consiste principalmente em um
injetor, uma entrada e um forno com temperatura programavel contendo uma
coluna, conforme mostrado na Fig. 1.5. Os instrumentos de GC em laboratorios
forenses normalmente sdo equipados com um amostrador automatico, o que
aprimora a reprodutibilidade e o rendimento.

Figura 5- Instrumentacao utilizada no GC-MS

Fonte: Do autor

As amostras para analise por GC devem ser dissolvidas em um solvente
apropriado, exceto na andlise de headspace. Os solventes geralmente sao
compostos pequenos e altamente volateis, como metanol, dissulfeto de carbono
ou diclorometano, que nao sao retidos na coluna.

A amostra é inserida no injetor do cromatografo e transportada por um
gas inerte, chamado “gas de arraste”, através de um tubo estreito, chamado de
“coluna”. Diversos componentes presentes na amostra sao separados dentro da
coluna capilar.

Para quantificar uma amostra de concentracdao desconhecida, um padrao
conhecido devera ser injetado no cromatégrafo. O tempo de retencdo do padrao
e a sua area serao comparados com o tempo de retencdo da amostra padrao
para o calculo da concentracao correta.
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As colunas GC usadas na ciéncia forense moderna ndo sdo colunas
tubulares compactadas, mas sao colunas capilares de didmetro muito estreito
(geralmente 250 um) com uma fina camada de fase estacionaria no interior da
coluna. Como as colunas sao capilares abertos e a fase movel é um gas, colunas
muito longas podem ser usadas sem incorrer em problemas de contrapressao.

Na andlise das misturas altamente complexas inerentes as amostras de
detritos de incéndio, a eficiéncia da separacao é fundamental. As colunas sao
baseadas em substratos de silica fundida, com um revestimento protetor de
poliimida na parte externa para evitar rachaduras ou quebra. A superficie interior
da coluna é revestida com uma fina camada de polimero que transmite a quimica
da fase estacionaria.

No CG, a fase mdvel € um gas portador inerte altamente puro (geralmente
He, N2 ou Hz). Misturas de gas ndo sdo usadas e a composicao do gas nao é
variada. Os compostos na andlise de GC nao experimentam uma afinidade
especifica para o gas portador, mas sao retidos como resultado de uma afinidade
para a fase estacionaria. Na Figura 6, tem-se o esquema ilustrativo da
cromatografia acoplada ao espectrometro de massa.

Figura 6- Esquema ilustrativo de um equipamento GC-MS
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Fonte: Mcshane (2007)

O tempo de retengcdo de um composto em CG € baseado em uma
convolucdo (operacao matematica) de sua afinidade com a fase estacionaria e
sua volatilidade. O gdas portador serve apenas para impulsionar o composto
através da coluna, enquanto estiver no estado gasoso e nao adsorvido na
superficie da coluna.

Figura 7- Espectro de uma amostra de 6leo diesel a partir do GC-MS.
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Ha uma infinidade de detectores que podem ser acoplados ao GC, mas
o detector mais comumente usado em detritos de incéndio e analises explosivas
é um espectrometro de massa.

As vantagens da CG incluem tempos de analise rapidos, alta resolugao,
boa sensibilidade, alta confiabilidade e custo relativamente baixo. A principal
desvantagem é que ela depende da conversdo da amostra em um gas.

Compostos que nao sao suficientemente volateis podem ser
derivatizados (é uma técnica utilizada em quimica para transformar uma
substancia em outra de estrutura semelhante, por meio de reagao quimica) para
melhorar a vaporizacao e a estabilidade, mas essa é uma etapa de preparagao
de amostras que exige muito trabalho (MCNAIR; MILLER, 1997).

3.1 ESPECTROMETRIA DE MASSA

A espectrometria de massa (EM) € a técnica de deteccdo mais utilizada
na quimica forense. E definitivo e sensivel e pode ser facilmente acoplado a
cromatografia, particularmente cromatografia em fase gasosa. O acoplamento
da cromatografia com MS ¢é conveniente para misturas complexas; os
componentes da mistura sao separados por cromatografia e os espectros de
massa resultantes sao espectros de alta qualidade para amostras idealmente
puras.

Essa técnica € baseada em uma propriedade fundamental da matéria:
massa. E uma técnica universal; todos os atomos ou moléculas tém massa e
podem ser detectados com MS nas condicdes corretas. As técnicas de EM
utilizadas na quimica forense concentram-se amplamente na identificacdao de
moléculas orgéanicas, incluindo hidrocarbonetos em liquidos inflamaveis e
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explosivos organicos. A espectrometria de massa também é usada para
componentes explosivos inorganicos.

Um espectrometro de massa consiste em trés componentes principais:
uma fonte de ions, analisador de massa e detector, conforme pode ser visto na
Figura 6. A fonte de ions, como o0 nome sugere, converte a amostra em ions. O
analisador de massa é o coracao do espectrometro de massas, onde os ions sao
separados de acordo com a razao massa/carga (m/z). Um exemplo desse
espectro pode ser visto na Figura 7.

Combinacoes de tensbes constantes e tensdes variaveis aplicadas por
eletrodos com geometrias cuidadosamente projetadas sdo usadas para
manipular o movimento dos ions. Para a maioria dos analisadores de massa, 0s
ions colidem com um detector depois de classificados por m/z.

O detector converte a energia do impacto do ion em uma tensao que
produz a intensidade do sinal.

Chamar um instrumento de “espectrometro de massa” sem maiores
detalhamento é muito vago, semelhante a dizer "modo de transporte” ao
descrever um carro — pode-se estar falando de um aviao de caga ou um triciclo.
Existem inumeras configuracdes diferentes de fontes de ions e analisadores de
massa, e muitas delas tém fungdes muito diferentes.

O espectrometro de massa é muito versatil; configuragdes diferentes de
espectrometro de massa podem ser usadas para analise de compostos
organicos, inorganicos, espectros atébmicos ou anadlises isotdpicas precisas.
Existem inumeras fontes de ions e analisadores de massa. As segdes a seguir se
concentrardo no pequeno subconjunto de fontes de ions e analisadores de massa
mais comumente usados em quimica forense.

3.2 CROMATOGRAFIA ACOPLADA AO ESPECTROMETRO DE MASSA GC-
MS

A maioria dos espectrometros de massa usados em laboratorios de
quimica forense ndo sao instrumentos independentes, como o FTIR, mas sao
acoplados a um sistema cromatografico. A cromatografia e a espectrometria de
massa podem ser sinérgicas, com desvantagens de cada uma das técnicas
superadas por meio dessa parceria

A cromatografia ndao possui seletividade suficiente para identificacao,
mas técnicas definitivas, como espectrometria de massa, exigem que a amostra
seja pura para identificacdo. Em um instrumento combinado, a cromatografia
pode separar eficientemente os componentes da mistura antes de entrar no
espectrometro de massa.

3.3 APLICACOES DO GC-MS

Para a atividade de investigacdo de incéndios e explosdes, a técnica GC-
MC possui uma ampla gama de deteccdo de substancias inflamaveis e
explosivas.

A comecar pelos derivados de petrdleo, grande parte dos espectros
cromatograficos dos produtos utilizados no mercado encontram-se catalogados,
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como na base de dados de liquidos inflamaveis da National Center for Forensic
Science, University of Central Florida (2018).

Os O6leos lubrificantes convencionais e sintéticos, ao contrario dos
liguidos inflamaveis, os geralmente ndo sdao detectados usando métodos tipicos
de espaco livre (headspace), pois ndo sao volateis. Uma extracdo com solvente
deve ser realizada apds analises rotineiras de liquido inflamavel ou explosivo, se
houver suspeita de 6leo lubrificante (GARY, 2007). )

O GC-MS e o método mais comum para caracterizar Oleos Vegetais (OV)
em liquidos e Residuos de Oleos Vegetais (ROV) em amostras de detritos
(GAMBEL, 2018). Esses 6leos normalmente sao derivados de plantas e podem
variar de 6leos de cozinha, como gergelim e azeite, a dleos secantes, como dleo
de linhaca e dleo de tunga. Quando encontrados em amostras de detritos, sao
chamados de residuos de d6leo vegetal (ROVs). Os OV nado sao os liquidos tipicos
gue vém a mente na discussao da analise de detritos de incéndio. Eles ndo sao
tao facilmente inflamados quanto os liquidos inflamaveis a base de petroleo,
nem geralmente sao usados para iniciar um incéndio intencionalmente. Talvez
por isso, em parte, muitos laboratoérios criminais ndo examinem rotineiramente
amostras de Vos (STAUFFER, 2005). A triagem de OVs, no entanto, pode ser Uutil
para investigadores que tentam determinar a causa de um incéndio, pois pode
corroborar as alegacdes de incéndio em cozinha, ignicdo espontanea ou detalhes
de suporte fornecidos durante declaragbes de testemunhas ou confissdes
qguando estao envolvidos em casos criminais .

Os odleos vegetais sdo cada vez mais incluidos na analise de detritos de
incéndio devido a propensao de alguns éleos ao autoaquecimento, o que pode
levar a ignicao espontanea e causar incéndio (STAUFFER, 2005). Tal inclinagdo
dessas substéncias ao auto-aquecimento é agravada quando possuem uma
grande porcentagem de acidos graxos poliinsaturados, como por exemplo 6leo
de linhaca e dleo de tung, que sao comumente usados como dleos secantes e
acabamentos de madeira.

Devido a essa diferenca na composicao quimica dos liquidos inflamaveis
a base de petréleo, diferentes métodos de analise precisam ser utilizados. Os
0leos vegetais sao isolados de detritos de fogo usando a extragao por solvente,
em vez da técnica de headspace.

Além das diversas substancias inflamaveis detectaveis pelo GC-MS, cabe
salientar a sua aplicabilidade na identificacdo de substéancias explosivas, como
residuos de constituintes de polvora sem fumaca (aditivos organicos, como
difenilamina, metil ou etil centralita, ésteres de ftalato).

Nesse contexto, diversos altos explosivos, como o peroxiacetona (TATP)
também podem ser analisados com o GC-MS, lembrando que compostos
termicamente instaveis, incluindo muitos explosivos, devem ser analisados sob
condicOes cuidadosamente prescritas para evitar a degradacdao do composto na
entrada ou durante a separagcao (MCCORD, 2011).

Componentes e acessérios (como fitas adesivas, revestimentos,
tinturas, isolamento de condutores) utilizados na fabricagao de artefatos
explosivos também podem ser identificados por meio do GC-MS (CHASTEEN,
2019).
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S

4 CONCLUSAO

A realizacao desse trabalho possibilitou conhecer os principais fatores a
respeito das técnicas FTIR e GC-MS que relacionam-se com a atividade de
investigacdao de incéndios e explosdes do CBMSC. Nesse intuito o trabalho foi
norteado pelos objetivos inicialmente propostos.

A partir da contextualizacao em relacao as atribuicoes legais do CBMSC na
atividade pericial, foram apresentados os principios de funcionamento das
técnicas FTIR e GC-MS. Por meio do estudo bibliografico, foi possivel
compreender, 0os respectivos principios de funcionamentos, assim como suas
vantagens e limitagoes.

Por fim, foram apresentadas as aplicacdes de ambas as tecnologias na
identificagdo de substéncias acelerantes e explosivas, elucidando algumas
especificidadades no intuito de familiarizar e aproximar o essas tecnologias da
atividade pericial do CBMSC
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