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) IDENTIFICACION DE COMPONENTES DE LA cODIGO
POLVORA LIBRE DE HUMOS POR CROMATOGRAFIA DE
CAPA FINA P-DCF-ECT-FIS-35

1 Objetivo:

El objetivo de este PON es establecer la metodologia utilizada para la deteccion de ésteres
nitrados para la identificacion de pélvora libre de humos mediante la técnica de cromatografia
de capa fina.

2 Alcance:

Este PON permite identificar por medio de cromatografia de capa fina, material propelente en
forma de ésteres nitrados, en particulas de pdlvora libre de humos sindeflagrar o parcialmente
deflagradas, presentes en detritos recolectados de diferentes superficies] utilizando sistemas de
disolventes definidos para los analitos, en la etapa de desarrollo y empleando agentes
cromogénicos especificos en la etapa de visualizacidn (reactivoyde Griess para los ésteres
nitrados).

La metodologia se encuentra validada segun informes de validacion 009-FIS-VAL-(2)-2012 y
019-FIS-VAL-(1)-2017.

3 Referencias:

3.1 Explosives Analysis Procedures Outline, Thin Layer Chromatography (TLC) (apartado
4.3), Arizona Department of Public Safety.

3.2 Informe de validacién 009-FIS=VAL-(2)-2012.
3.3 Informe de validacién 049-FIS-VAL-(1)-2017.

3.4 Peak, S. A. A ThinzLayer Chromatographic Procedure for Confirming the Presence and
Identity of Smokeless\Powder Flakes, Journal of Forensic Sciences 1980, 25,679-681.

3.5 Procedimiento-para la determinacion de residuos de disparo en ropas y superficies
varias, version vigente.

3.6 Procedimiento para la caracterizacion morfoldgica de poélvora libre de humos mediante
microscopia de luz, version vigente.

4 Equipos y Materiales:

4.1 Equipos
- Balanza granataria con capacidad para medir en el ambito de 0,1 g a 200,0 g o similar

» Bomba de vacio

» Calentador/agitador magnético

« Camara fotografica digital

» Capilla extractora de gases
P-DCF-GCG-JEF-001-R3, Version 01
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4.2

Escaner sin contacto Scan Snap SV 600, con sotftware digital o similar
Computadora equipada con el Sistema digital de PEX y QAR (SIDIPEX)

Estufa con sistema para regular y medir la temperatura en un rango de 50 °C a 225°C o
similar, tolerancia de = 5 °C, con termdémetro calibrado con escala de 0 a 110 C, o
similar

Materiales

Agitador de vidrio

Aguja para jeringa

Beaker ambito 10 mL a 1000 mL, o similar

Botellas de vidrio de 1 L y 250 mL, o similar

Botellas plasticas de 1 L o similar para contener reactivos (transpatrentes y ambar)
Botella plastica con rociador de 1L o similar

Cémaras de desarrollo para TLC

Capilares de vidrio (ver Anexo 04)

Contenedor para desechos punzocortantes

Contenedor para diatomita

Cinta adhesiva transparente

Crondmetro o reloj

Embudo

Encendedor o similar

Espatulas

Etiquetas adhesivas

Frasco rociador para TLC de 125 mk.0'250 mL de capacidad, con su respectivo sistema
de nebulizacion, o similar

Formulario “Analisis de Residuos.de disparo en ropas y superficies varias”
Formulario “Control ReactiVios=Criticos”

Formulario para reactives préparados utilizados en pruebas quimiograficas
Filtros para jeringa cen'poro de 0,2 micras, o similar

Guantes descartables

Jeringas sin aguja de 3 mL, o similar

Laminas de cartulina o similar

Lapiz de grafito

Lentes de seguridad

Marcador de punta fina

Papel blanco o papel kraft en pliegos de aproximadamente (90 x 60) cm
Papel toalla

Pastilla de agitacion

Pinzas metalicas con puntas planas

Placas de plastico o aluminio recubiertas con silica gel: tamafio de poro 60 A, con grosor
de 175-225 micras, con dimensiones de 20 x 20 cm, o similar

Plantilla para dibujar cromatofolios de 20 cm x 20 cm, cuadriculada con lapiz de grafito
Probetas volumétricas ambito de 10 mL a 1000 mL, o similar

Recipiente o botella de vidrio color ambar de al menos 200 mL, o similar
Regla de 20 cm aproximadamente

Soplete con cilindro de gas butano o propano de 200 g o similar

Tijeras

Tubos capilares para medir puntos de fusion

P-DCF-GCG-JEF-001-R3, Versién 01
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Vestimenta de trabajo (gabacha o similar)
Viales de vidrio de 4 mL nuevos

Viales de vidrio de 2 mL nuevos

La cristaleria y materiales reusables (por ejemplo las pinzas) deben lavarse con anterioridad
utilizando agua del grifo y detergente liquido comercial, y un enjuague final con agua
desionizada.

5 Reactivos y Materiales de Referencia:

5.1

5.2

Reactivos
Acetato de Etilo, grado cromatografico o grado HPLC

Acetona, grado cromatografico

Acido acético glacial, grado reactivo

Acido sulfanilico, grado reactivo

Agua desionizada

Agua del grifo

Cloro comercial (hipoclorito de sodio al 3% 0 al, 12%)

Desinfectante a base de sal de amonio cuaternario Surfanios al 0,25% en volumen (por
dilucién del producto concentrado) o greducto equivalente a la concentracién efectiva
segun ficha técnica respectiva (Ver Anexo/01)

Desinfectante liquido concentradol a base de sal de amonio cuaternario (Surfanios o
equivalente)

Detergente liquido comercial

Diatomita

Disolucidn Eter de PetroleofAcetato de Etilo 8:2 (ver Anexo 02)

Disolucién de cloro al 0;6% en volumen (ver Anexo 01)

Disolucién de hidréxido ‘de potasio en etanol al 5% masa en volumen (ver Anexo 02)
Eter de Petroleo 30°/60°

Hidroxido de poGtasio, grado reactivo, reactivo critico, ver verificacidn segin punto
7.4.1.1 de este,procedimiento.

a-naftilamina, para sintesis

Reactivo de Griess, disoluciones de Griess A y B (ver Anexo 02), reactivos criticos, ver
verificacién segun punto 7.4.1.1 de este procedimiento.

Materiales de referencia
Disolucidon de pdlvora libre de humos en acetona (ver Anexo 03)

Polvora libre de humos de base doble extraida de municion marca Federal, calibre .357
Magnum o equivalente en términos de composicion quimica (ver Anexo 03).

6 Condiciones ambientales:

Para la ejecucién de este procedimiento no se han identificado técnicamente factores
ambientales que puedan influenciar la validez de los resultados, ni se requiere trabajar bajo

P-DCF-GCG-JEF-001-R3, Versién 01
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condiciones ambientales especificas, por ejemplo de temperatura y humedad, que deban
ser monitoreadas o registradas.

7 Procedimiento

Nota 1 : La ejecucidon de este procedimiento debe realizarse acatando las normas de
seguridad sefialadas en el punto 11. Medidas de Seguridad y Salud Ocupacional.

Nota 2: Las indicaciones dadas en este punto corresponden a lineamientos bdsicos que no
tienen como propodsito incluir todos aquellos aspectos y observaciones derivadas del
proceso de entrenamiento del personal que ejecuta el procedimiento.

7.1 Preparaciéon de cromatofolios

7.1.1 Utilice la plantilla para dibujar cromatofolios y reprodiuzcalasen otras laminas de silica
gel. Luego recortelas dejando cada cromatofolio de tres\eolumnas, cada una de ellas
rotulada en la parte superior con las siguientes leyendas: “B” (Blanco) “P” (Control
Positivo) "M” (Muestra).

7.2  Preparacion de muestras:
7.2.1 Material particulado para busqueda de ésterés*nitrados:

7.2.1.1 Coloque las particulas con caracteristicas morfoldgicas compatibles con las de Ia
pélvora libre de humos que fueron recolectadas de ropas, piel o superficies varias,
en un vial de vidrio de 2 mL de”Capacidad, nuevo, utilizando una aguja para jeringa
a manera de espatula, como se_indicé en el Procedimiento para la caracterizacion
morfoldgica de polvora libre"de humos mediante microscopia de luz.

7.2.1.2 Disuelva las particulas_con,dos gotas de acetona grado cromatografico.

7.2.2 Hisopados o frotis para ‘determinacion de ésteres nitrados:

7.2.2.1 Agregue aproximadamente 1 mL de acetona grado cromatografico en el vial donde
vienen los hisopos, tape y agite durante aproximadamente un minuto.

7.2.2.2 Filtre laitotalidad de la muestra utilizando una jeringa con filtro de membrana de 0,2
micras, o Similar, depositando el liquido en un beaker limpio de 10 mL rotulado con
el nimero de caso y la ubicacidon del orificio de entrada o zona anatdomica.
Concentre la muestra dejando evaporar a temperatura ambiente en la capilla de
extraccion de gases la totalidad de la acetona. Durante ese tiempo tome las
previsiones para no desatender las muestras (cierre la capilla con llave o coloque el
rétulo de “Indicios en andlisis NO TOCAR").

7.2.2.3 Reconstituya el residuo que queda en el beaker con dos gotas de acetona grado
cromatografico justo antes de analizar la muestra como se indica en 7.4 y mueva
ligeramente rotando el beaker sobre la mesa.

7.2.2.4 Deseche el vial con los hisopos en el contenedor para material punzocortante.

7.2.2.5 Una vez analizada la muestra en 7.4 proceda a dejar el beaker en remojo con cloro
al 0,6% o disolucion desinfectante de surfanios al 0,25 % al menos durante 10
minutos, antes de lavarlos como se indica en 4.2.

P-DCF-GCG-JEF-001-R3, Versién 01
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7.3 Preparacién de un blanco o control negativo

7.3.1 Tome un vial de vidrio nuevo de 2 mL o 4 mL, con tapa y llénelo con acetona grado
cromatografico.

7.3.2 Rotule el vial indicando el reactivo que contiene.
7.4  Analisis por cromatografia de capa fina
7.4.1 Verificacion de la separacién cromatografica y reveladores previo al uso

7.4.1.1 Antes de realizar la separacion cromatografica y revelado de las muestras, realice
una corrida siguiendo los pasos que se enlistan en los puntos 7.4.2 y 7.4.3
aplicando el blanco y el control positivo (material de referencia) y omitiendo el
sembrado de muestra, para corroborar que la separacidon cromatografica y el
revelado quimico de los nitritos (a partir de los éstefes nitrados) se realizan de
forma satisfactoria (ver criterios de aceptacion y rechaze).

7.4.2 Siembra de muestras y controles en el cromatofolio

7.4.2.1 Coloque en el cromatofolio, con ayuda de_umn tubo capilar de vidrio con punta
(preparado de acuerdo con el procedimiento/descrito en el Anexo 04) una o dos
aplicaciones del blanco.

7.4.2.2 Deposite la disoluciéon en el punto sefalado como “B” en la Figura 1, presionando
suavemente la punta del capilar contra el cromatofolio por uno o dos segundos.
Espere que se seque el liquido.

7.4.2.3 Repita los puntos 7.4.2.1 y 7.4.:2.2'pero con la disolucidén de poélvora libre de humos,
depositando el volumen en/elhpunto sefialado como “P” en la Figura 1.

7.4.2.4 Repita los puntos 7.4.2.1,'y"7.4.2.2 pero con la muestra preparada (particulas
disueltas o extractos de\los hisopados), colocando la totalidad de la disolucién en el
punto sefialado corfie,=M" en la Figura 1.

P-DCF-GCG-JEF-001-R3, Versién 01
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Figura 1. Placalde silica gel utilizada en cromatografia de capa fina (TLC), con el
respectivo cuadrictlado realizado con lapiz de grafito sobre la silica. Se marcan los
puntos de siembra de las muestras. (B: blanco, P: control positivo) y M: muestra)

7.4.3 Desarrollo de la cromatografia y etapa de revelado

7.4.3.1

7.4.3.2
7.4.3.3

En la capilla de extraccidon de gases. coloque de 10 mL a 20 mL de disolucién de Eter
de Petroleo/Acetato de Etilo 8:2 en la camara de desarrollo, para generar asi
aproximadamente 0,5 cm de altura del liquido. La cantidad de fase movil debe
ajustarse en funcion de las dimensiones de la cdmara de desarrollo y cantidad de
cromatofolios; ademas, el volumen de fase movil dentro de la cadmara podra
reajustarse cuando se realicen corridas sucesivas, asi como el nimero de camaras
gue se utilizaran.

Utilizando pinzas, coloque el cromatofolio en la camara de desarrollo.

Deje correr la fase moévil 8 cm (espacio que va desde el punto donde se siembra la
muestra hasta la linea donde estédn los encabezados de cada columna en los
cromatofolios). Si se deja correr el disolvente una distancia menor a 8 cm, marque
el frente de disolvente en el cromatofolio con un lapiz de grafito.

P-DCF-GCG-JEF-001-R3, Versién 01
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7.4.3.4

7.4.3.5

7.4.3.6

7.4.3.7

7.4.3.8

7.4.3.9

7.4.3.10

7.4.3.11

7.4.3.12

7.4.3.13

7.4.3.14

7.4.3.15

Saque el cromatofolio de la cdmara de desarrollo sosteniéndolo en la parte superior
con unas pinzas y coldquelo sobre una superficie de papel limpio (papel toalla, papel
bond o similar) y déjelo secar al aire.

Rocie el cromatofolio directamente con la disoluciéon de hidréxido de potasio en
etanol al 5% masa en volumen sujetandolo por una de sus esquinas y utilizando un
frasco rociador para TLC conectado a una bomba de vacio. El aerosol generado debe
depositarse sobre el cromatofolio de manera uniforme y con un movimiento
ondulatorio del frasco de rociado para evitar que la disolucidon escurra en un punto
determinado del cromatofolio. Este paso debe llevarse a cabo en la capilla
extractora de gases forrada con papel kraft o papel blanco y con guantes.

Coloque el cromatofolio en un trozo de papel toalla u otrewsoporte adecuado y
péngalo dentro de una estufa precalentada a una temperatura entre 80 °C y 100 °C
aproximadamente. La temperatura se debe mantener_dentro de ese rango por un
tiempo de 15 minutos (medidos con cronémetro o reldj), luego de introducido el
cromatofolio.

Una vez transcurrido los 15 minutos, saque. el cromatofolio de la estufa y déjelo
enfriar al aire sobre un papel toalla u otro seperte adecuado.

Rocie el cromatofolio con el reactivo dé Griess del mismo modo que en el punto
7.4.3.5 con el hidréxido de potasie-..En este caso se obtiene una coloracién
anaranjada en presencia de nitritoss

Digitalice los cromatofolios con/Tas*manchas generadas a través de un escaner sin
contacto o camara digital (para.os cromatofolios no es necesario el uso de testigo
métrico).

Nota 3. El respaldo fotografico o digital sefialado en el punto anterior, sustituye el
chequeo independiente.

Respalde las fotegrafifas digitales en la carpeta digital que mantiene la Seccion de
Pericias Fisicas/para, este fin.

Deje secarslos ‘eromatofolios al aire sobre un papel de filtro, papel toalla u otro
soporte adecuado.

Marque fas/manchas en el cromatofolio utilizando un lapiz de grafito para delinearlas
y compare visualmente si hay correspondencia posicional entre las manchas del
patrén y del analito en las respectivas columnas del cromatofolio, en cuyo caso el
resultado es positivo (ver criterios de aceptacion y rechazo).

Registre los resultados (positivo/negativo) para cada muestra en el Formulario
“Analisis de Residuos de disparo en ropas y superficies varias”, utilizando el SIDIPEX
y documente los reactivos criticos utilizados.

Coloque el cromatofolio en una cartulina y férrelo con cinta adhesiva transparente,
junto con los cromatofolios de ese mismo caso, rotulando la cartulina con la fecha,
ndimero de caso y persona encargada de realizar el analisis. Adjunte este documento
a los documentos fisicos del caso.

En caso de obtener un resultado positivo solo en la base (aparente podlvora de base
simple) y se cuente con mas particulas de polvora valore en conjunto con el perito

P-DCF-GCG-JEF-001-R3, Versién 01
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responsable del caso analizar otra particula o la aplicacion de espectrometria
infrarroja con ATR para una particula adicional.

8 Criterios de Aceptacion o Rechazo de Resultados:

No. Criterio de Aceptacién Valor limite Correccion aplicable
No debe generarse |Revise estado de los disolventes
1 Analisis de blanco debe dar error tipo I (a o (posibilidad de contaminacion).
resultado negativo falso positivo) Repetir el analisis cuando sea
factible
-No debe generarse * En_caso de no obtener
un error tipo II (B o manchas o que éstas no
falso negativo) sean bien definidas al rea-
lizar el revelado de la pla-
-Las manchas en los Ca cromatografica, revise
2 Analisis de material de cromatofolios deben el estado de la fase movil,
referencia de pélvora debe dar|aparecer como man- del material de referencia
resultado positivo chas densas y/Circu= y de los reveladores.
lares, es deéci¥, no + Repita el analisis cuando
deberian « aparecer sea factible
manchas=difusas o
elongadas®
3 Correlacién entre la posicién |Las mahchas deben » Verifique reactivos
de las manchas asociadas con |tener’ corresponden- - Repita el analisis
la nitroglicerina en la muestra |cia posicional entre « Realice analisis de causas
y el control positivo si (estar ubicadas a en caso de persistir la no
la misma altura). correlacién (consultar al
perito encargado del caso
y al lider técnico)

9 Calculo y Evaluacion de Incertidumbre:
La ejecucién de este procedimiento no requiere calculos ni evaluacién de la incertidumbre.
10 Reporte y Analisis de Resultados:

10.1 Se obtienen resultados positivos si las manchas obtenidas para la muestra y el control
positivo de pdlvora tienen caracteristicas fisicas similares y estan ubicadas a la misma
altura.

10.2 El andlisis es negativo si en la etapa de revelado la muestra no produce mancha alguna.

Nota 4. Los resultados de estas pruebas constituyen un elemento de juicio en la identificacién
de granulos de podlvora libre de humos en los peritajes de analisis de residuos de disparo en ro-
pas y otras superficies (ver Procedimiento para la determinacion de residuos de disparo en ro-
pas y superficies varias), los cuales valorados en conjunto con los resultados de otras pruebas
ortogonales, como la inspeccidn microscépica y los analisis por micro FT-IR, permiten realizar
una identificacion definitiva de las particulas de pdlvora. Es a partir de la informacion derivada
de dichas pruebas (al menos dos de ellas) y de la identificacion categorica de las particulas,
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que se pueden realizar inferencias criminalisticas sobre distancias de disparo o la vinculacion
con un arma de fuego.

11 Medidas de Seguridad y Salud Ocupacional:

11.1
11.2

11.3

11.4

11.5

Para la ejecucion de este procedimiento utilice guantes, lentes de seguridad y gabacha.

Utilice siempre la capilla extractora de gases cuando trabaje con los reactivos de las
fases moviles y realice el revelado con el reactivo de Griess. Prevenga que los
reactivos aplicados mediante rociado impregnen la superficie de la capilla, mediante el
uso de bandejas plasticas (a modo de pantallas y medio para recoleccién de liquidos
gue escurren) para prevenir fendmenos de corrosion (por ejemplo, por el uso de
hidréoxido de potasio en etanol).

En el caso de los frotis recolectados en sala de autopsiashconsidere que se trata de
muestras potencialmente bioinfecciosas.

Deseche todos los residuos de vidrio (viales y capilares)wy/los aplicadores de los frotis en
los contenedores utilizados para material punzocortante.

Deseche los restos de las fases modviles y peveladores en el recipiente que contiene
diatomita.

12 Simbologia:

A: Angstrom

cm: Centimetros

DCF: Departamento de Giencias Forenses
FT-IR: Espectrofotometria_infrarroja con transformada de Fourier
g: Gramos

L: Litros

mL: Mililitros

N/A: No aplica

PEX: Pdlvora y Explosivos

PON: Procedimiento de Operacién Normado
QAR: Analisis Quimicos de residuos

SCD: Solicitud de cambio documental

SGC: Sistema de Gestion de la Calidad
SIDIPEX: Sistema digital de PEX y QAR

UGC: Unidad de Gestion de Calidad

TLC: Cromatografia de capa fina

% Porcentaje

°C: Grados Celsius
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13 Terminologia:

Cromatofolio: En cromatografia de capa fina, capa delgada de adsorbente finamente dividido
sostenida por una placa de vidrio, aluminio o una tira de plastico. Los adsorbentes que se
emplean con mayor frecuencia son alimina, gel de silice y celulosa en polvo.

Deflagrar: Arder una sustancia sibitamente con llama y sin explosién.

Disolucién de desarrollo: Disolvente o mezcla de disolventes qué&asciénden por el cromatofolio
por efecto de capilaridad provocando la separacion de los compuestos en una mezcla.

Disolucién reveladora: Disolucién que contiene un reactivo\que al reaccionar con el analito en el
cromatofolio produce la generacién de un producto coléreado (una mancha).

Frente de disolvente: En cromatografia de papel o'de capa fina, es la distancia limite a la que el
disolvente progresa a lo largo de la superficie dondé“se produce la separacion de la mezcla.

Pélvora libre de humos: Mezcla explosiVa ‘utilizada cominmente como propelente en la
fabricacion de cartuchos para armas de fuego. Dependiendo de su composicion se clasifica
como poélvora de base simple (nitrocéltlosa + estabilizantes + otros aditivos), de base doble
(nitrocelulosa + nitroglicerina + estabilizantes + otros aditivos), o de base triple (nitrocelulosa
+ nitroglicerina + nitroguanidina <-estabilizantes + otros aditivos)

14. ANEXOS:
No. de Anexo |Nombfe del Anexo
01 Preparacion de disoluciones de desinfeccion
02 . .
Preparacion de reactivos
03 . . .
Preparacion de material de referencia
04 L, . .
Preparacion de capilares de vidrio

P-DCF-GCG-JEF-001-R3, Versién 01
Emitido y Aprobado por Unidad de Gestion de Calidad




DEPARTAMENTO DE CIENCIAS FORENSES VERSION 06 PAGINA: 13 de 17

) IDENTIFICACION DE COMPONENTES DE LA cODIGO
POLVORA LIBRE DE HUMOS POR CROMATOGRAFIA DE
CAPA FINA P-DCF-ECT-FIS-35

Anexo Numero 01.

Preparacion de disoluciones de desinfeccion

1.Disolucion de cloro al 0,6%

a. Verifique en la etiqueta de la disolucidon de cloro concentrada que se adquiere
comercialmente la concentracion de ésta.

b. Determine el volumen que necesita de la disolucién de cloro concentrada para preparar el
volumen requerido de la disolucién de cloro al 0,6%, utilizando la.sigdiénte formula: (Cd) x
(Vd) = (Cc) x (V) despejando se obtiene: (V) = (Cd) x (Vd) / (Cc) donde:

(Cd): Concentracion deseada, 0,6%.
(Vd): Volumen requerido de la disolucidn de la concentracién-deseada a preparar.

(Cc): Concentracion conocida de la disolucion Ade “cloro concentrada que se adquiere
comercialmente

(V)= Volumen en mililitros de la disoluciény de cloro concentrada que se adquiere
comercialmente de concentracidon conocida.

c. Utilizando una probeta adecuada al volumen a medir, adicione el volumen de la disolucién de
cloro concentrada adquirida comercialmente(V) al recipiente plastico que va a contener la
disolucién de cloro al 0,6%, mismo+que debe ser de color café o negro, opaco.

d. Utilizando una probeta adecuada al volumen a medir, adicione el volumen de agua del grifo
necesaria para completar el vélumen de la disolucidn de cloro al 0,6% deseado.

e. Tape el recipiente y agite suavemente por inversion manual. Identifique el recipiente que va
a contener la disolucion.preparada como “Disolucién de cloro al 0,6%" y rotule con la etiqueta
departamental para reactivos preparados llenando todos los campos requeridos.

f. Almacene a temperatura ambiente. Esta disolucion es estable al menos por 1 mes.

2. Disolucion de surfanios al 0,25%

a. Mida 1,25 mL de Surfanios concentrado (medido con una jeringa de 3 mL o alrededor de 25
gotas) y coloquelos en una botella plastica de 500 mL con atomizador.

b. Diluya a 500 mL con agua de grifo.
c. Prepare semanalmente.

d. Rotule con la etiqueta departamental para reactivos preparados llenando todos los campos
requeridos.
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Anexo Numero 02.

Preparacion de reactivos

1. Disolucién de hidréxido de potasio al 5% en etanol

a. Pese 50 g de hidréxido de potasio en la balanza granataria y posteriormente coloque la masa
medida en un beaker de al menos 1 L.

b. Mida 1000 mL de etanol utilizando una probeta, y adicione este.voldmen en el beaker del
punto anterior, disuelva el hidréxido de potasio pesado anteriormente utilizando agitacién
magnética.

c. Guarde la disolucién en una botella plastica y rotule con la,’etiqueta departamental para
reactivos preparados llenando todos los campos requeridos.

d. Complete el Formulario para reactivos preparados y{guardelo en la carpeta de calidad que la
Seccidn designe para este fin, en la unidad de red correspondiente.

No prepare una cantidad mayor a la aqui indicada,\tal que con el uso rutinario, el reactivo se
consume como maximo un mes después de su’préparacion

2. Reactivo de Griess:

El reactivo de Griess es inestable=por lo que debe prepararse de la siguiente manera, justo
antes de llevarse a cabo el_analisis: mezcle en el frasco del rociador que va a utilizar,
volimenes iguales de las disoluciones A y B filtradas y agite.

Disolucion A (Preparelen capilla extractora de gases)

a. Pese 2 g de ‘&cido sulfanilico en balanza granataria y posteriormente coloque la masa
medida en un beaker de 1 L o similar.

b. Mida 200 mL de acido acético glacial utilizando una probeta y adicione este volumen en el
beaker del punto anterior, disuelva el &cido sulfanilico pesado anteriormente utilizando
agitacién magnética.

c. Mida 400 mL de agua desionizada en una probeta y adicione lentamente al beaker del punto
anterior, puede utilizar el agitador magnético.

d. Almacene la disolucidn en una botella de vidrio limpia (lavada previamente con agua de
grifo y jabdn y enjuagada tres veces con agua desionizada) y rotule con la etiqueta
departamental para reactivos preparados llenando todos los campos requeridos.

e. Complete el Formulario para reactivos preparados y guardelo en la carpeta de calidad que la
Seccion designe para este fin, en la unidad de red correspondiente.
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Disolucion B (Prepare en capilla extractora de gases):

a. Mida 500 mL de agua desionizada en una probeta, coloque el volumen medido en un beaker
de 1 L o similar y caliente casi a ebullicion, utilizando un agitador- calentador magnético.

b. Pese 0,5 g de a- naftilamina en balanza granataria y disuelva esta masa en el agua caliente
del punto anterior, con agitacién constante.

c. Mida 150 mL de acido acético glacial en una probeta y adicione lentamente.

d. Almacene en recipiente de vidrio color ambar limpio (lavado preyiamente con agua de grifo y
jabon y enjuagada tres veces con agua desionizada) y rotule comJa etiqueta departamental
para reactivos preparados llenando todos los campos requeridos.

e. Complete el Formulario para reactivos preparados y guardelo en la carpeta de calidad que la
Seccion designe para este fin, en la unidad de red corréspondiente.

Los anteriores procedimientos correspondem.a jreactivos de uso rutinario por lo que deben
prepararse en cantidades no superiores a.unilitro, de modo que se asegure que no sobrepase
un mes de almacenamiento.

3. Preparacién de fase moévil de Eter de Petréleo-Acetato de Etilo 8:2

a) Mida 16 mL de éter{de petrdleo y 4 mL de acetato de etilo y mezcle en la cdmara de
desarrollo para TLC.

b) Tome en considéracién las dimensiones de dicha cdmara partiendo de la relacién 8:2 Eter de
Petroleo-Acetato de.Etilo y de que la camara de mayor volumen consume 20 mL de fase mdévil
para generar 0,5 cm de altura; mientras que la de menor tamafio consume 10 mL.

c) Considere volumenes aditivos bajo la misma relacidén segun la cantidad de cromatofolios en
caso de que se requiera.
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Anexo Numero 03.

Preparacion de material de referencia

Disolucién de pdlvora libre de humos de base doble

a. Tome un vial de vidrio de 4 mL, limpio, con tapa y agréguele unaypunta de espatula de
pélvora libre de humos de base doble, marca Federal, calibre .3572”Magnum, o similar, tal que
se cubra el fondo del vial.

b. Disuelva las particulas con acetona grado cromatografico.en Violumen casi hasta el tope del
vial.

c. Tape el vial y agite manualmente hasta lograr su completa’disolucion.

d. Rotule el vial indicando el reactivo que contiene,ATambién anote en la etiqueta la marca y el
calibre de la municidon de donde se obtuvo la pélvera‘libre de humos, ademas del consecutivo
que le asigne el encargado de materiales de referencia a lo interno de la Unidad.

e. Aplique este PON para caracterizar el material de referencia.

f. Complete el Formulario Control de Reactivos Criticos y guardelo en la carpeta de calidad que
la Seccidn designe para este fin, en la"tmidad de red correspondiente. Adjunte al formulario los
resultados de las pruebas realizadas, para la caracterizacion del material.
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Anexo Numero 04.

Preparacion de capilares

a. Encienda con un encendedor o similar un soplete con cilindro de gas butano o propano, para
generar una llama de color azul.

b. Sostenga con ayuda de las dos manos, los extremos de un tubo para\méedir punto de fusion.

c. Coloque el centro del tubo en la parte superior de la llama y_hale/los extremos con fuerza
para obtener dos capilares con punta.

d. Utilizando una pinza rompa el centro que une los dos capitares/

e. Presione la punta sobre un papel toalla limpio hasta guebear el extremo del capilar y obtener
un pequenfo orificio.
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