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Análise quantitativa de aldicarbe em amostras de chumbinho coletadas em locais de crime utilizando Cromatografia Líquida Acoplada à Espectrometria de Massas com Analisador por Tempo-de-Voo (LC-qTOF-MS)
Carbamatos e organofosforados constituem duas grandes classes de inseticidas de uso agrícola e alguns possuem a apresentação popularmente conhecida por chumbinho, produto irregularmente utilizado como raticida, o qual possui a forma de um granulado cinza escuro ou grafite. 

Aldicarbe é um inseticida, acaricida e nematicida que é comumente detectado em amostras de chumbinho, mesmo com a fim da produção no Brasil desde 2012. Este carbamato é classificado como extremamente tóxico - classe I, com DL50 para mamíferos entre 0,3-1,5mg/Kg de peso corporal, o que justifica sua constante utilização em tentativas de homicídio e suicídio registrados no Distrito Federal - DF.

Entre 2015 e 2017, de todos os vestígios provenientes de locais de crime do DF que foram submetidos à pesquisa de toxicantes, o aldicarbe correspondeu a quase 40% de todos os casos positivos.

O objetivo deste trabalho foi de avaliar uma rotina de pesquisa qualitativa contendo 21 agrotóxicos, incluindo carbamatos, organofosforados e alguns metabólitos, além de quantificação de aldicarbe em amostras de chumbinho provenientes de locais de crime, utilizando Cromatografia Líquida Acoplada à Espectrometria de Massas com Analisador por Tempo-de-Voo (LC-qTOF-MS).
Foram analisados 29 vestígios provenientes de locais de crime que continham a presença de grânulos com suspeita de ser chumbinho. As amostras foram mantidas sob refrigeração a -20ºC até o momento do preparo. Todos os grânulos presentes foram coletados, tiveram a massa total aferida e uma quantidade conhecida foi submetida à extração com 1mL metanol, seguida de banho de ultrassom (5min) e centrifugação (4000RPM, 5min). Do sobrenadante obtido, foram transferidos 100µL para um vial e adicionados 900µL de metanol. Foi realizada uma triagem inicial por meio do LC-qTOF-MS e identificação dos compostos com um banco de dados – Personal Compound Database and Library (PCDL- Agilent Technologies) - previamente configurado, com massa exata e tempo de retenção estabelecido para 21 agrotóxicos e metabólitos. Após, as amostras que continham aldicarbe (n=27) foram submetidas à quantificação pelo modo Target MS/MS.
A linearidade foi constatada entre 1 ng/mL e 100ng/mL (r2 = 0,999), os limites de detecção (LOD) e quantificação (LOQ) foram calculados (0,8ng/mL e 2,5 ng/mL, respectivamente) e os resultados de precisão (n=4) intra-dia e inter-dia foram satisfatórios (CV < 20%) nos 3 níveis estudados (6, 40 e 70ng/mL).
A concentração de aldicarbe presente nas amostras teve o valor médio de 36,04 ± 25,13mg/g de chumbinho.

A rotina de triagem utilizando PCDL, com tempo de retenção estabelecido, se mostrou de fácil aplicação e de rápida resposta. O método analítico validado para quantificação de aldicarbe possui valores satisfatórios de LOD e LOQ, necessários para a rotina de identificação e quantificação desta substância em casos forenses. 
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