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1 Objetivo:

Describir en forma detallada el procedimiento, los criterios y pasos para cuantificar metanol,
etanol en bebidas alcohdlicas destiladas y fermentos provenientes de decomisos y sitios de
sucesos, mediante la técnica de cromatografia de gases con detector de ionizacién de llama (GC-
FID), asi como detectar y confirmar la identidad del metanol, el etanol y el etilenglicol en éste
tipo de bebidas por cromatografia de gases con doble columna y detector de ionizacién en llama
(GC-FID/FID), utilizando en ambos analisis un Cromatdgrafo de Gases marca Agilent
Technologies 7890B.

2 Alcance:

Este PON permite realizar el analisis cuantitativo y cualitativo de met@holj etanol y en el caso del
etilenglicol solamente de manera cualitativa mediante el uso de unascoumna Agilent HP PLOT Q
(widebore) en bebidas alcohdlicas destiladas y fermentos que provierren de decomisos realizados
por la Policia de Control Fiscal (PCF) e indicios recolectados per igvestigadores del OIJ en sitios
de sucesos o alguna policia administrativa del pais.

El analisis cuantitativo y cualitativo de metanol y etandl, también se puede realizar mediante el
uso de una columna Agilent HP PLOT Q Megabore (losfisual es utilizar la columna con dimensiones
de widebore). Cabe sefialar, que el analisis cuantftative y cualitativo de etilenglicol en bebidas
alcohdlicas destiladas y fermentos, no se puede fealizar con la columna Agilent HP PLOT Q
Megabore.

La cuantificacion e identificacion del metanol yyel etanol es determinada en un ambito de analisis
lineal de (0 a 0.1) % v/v para el metanol y(0 a 44) % v/v para el etanol.

La determinacién cualitativa de etilenglicol es determinada en un ambito de analisis lineal de (0
a 0.16) % v/v.

El método de cuantificacion désmetanol, etanol para el analisis de bebidas alcohdlicas destiladas
y fermentos, utilizando una_Geltimna Agilent HP PLOT Q widebore, presenta un limite de deteccidn
de 0.002 % v/v para el etanol, 0.4 % v/v para el etanol y 0.06 % v/v para el etilenglicol (ver
informe de validacién @08;QUI-VAL-2019). Ademas, presenta un limite de cuantificacién de 0.007
% v/v para el metanoh,_1/3 % v/v para el etanol (ver informe de validacién 008-QUI-VAL-2019).

El método de detecgion e identificacion de metanol, etanol y etilenglicol para el analisis
confirmatorio con doble columna y detector de ionizaciéon en llama (GC-FID/FID), de bebidas
alcohdlicas destiladas y fermentos, utilizando una columna Agilent HP PLOT Q widebore en el
sistema de inyeccién del frente y una columna Agilent HP-Wax en el sistema de inyeccion trasero,
presenta un limite de deteccién de 0.004 % v/v para el metanol, 1.6 % v/v para el etanol y 0.02
% v/v para el etilenglicol en la columna del frente (ver informe de validacién 008-QUI-VAL-2019-
B). Para la columna trasera presenta un limite de deteccion de 0.001 % v/v para el metanol, 0.8
% v/v para el etanol y 0.003 % v/v para el etilenglicol (ver informe de validacion 008-QUI-VAL-
2019-B).

El método de cuantificacion de metanol y etanol para el analisis de bebidas alcohdlicas destiladas
y fermentos, utilizando una columna Agilent HP PLOT Q Megabore, presenta un limite de
deteccion de 0,0009 % v/v para el metanol y de 0,006 % v/v para el etanol (ver informe de
validacién 011-QUI-VAL-2020 -A). Ademas, presenta un limite de cuantificacion de 0,003 % v/v
para el metanol y 0,02 % v/v para el etanol (ver informe de validacién 011-QUI-VAL-2020 -A).
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El método de deteccion e identificacion de metanol y etanol para el analisis confirmatorio con
doble columna y detector de ionizacién en llama (GC-FID/FID), de bebidas alcohdlicas destiladas
y fermentos, utilizando una columna Agilent HP PLOT Q widebore en el sistema de inyeccion del
frente y una columna Agilent HP-Wax en el sistema de inyeccién trasero, presenta un limite de
deteccion de 0,007 % v/v para el metanol y 0,007 % v/v para el etanol en la columna del frente
(ver informe de validacion 011-QUI-VAL-2020-B). Para la columna trasera presenta un limite de
deteccion de 0,002 % v/v para el metanol, y 0,02 % v/v para el etanol (ver informe de validacion
011-QUI-VAL-2020-B).

Este procedimiento también incluye el re-proceso, impresion y firma de los resultados, pasos
finales necesarios para completar el andlisis de todas las muestras.que se inyectan en el
Cromatdgrafo de Gases marca Agilent Technologies 7890B, con doble.detector FID.

3 Referencias:

Pérez, C. (2019). Procedimiento para la validacién de métodos de analisis forenses P-DCF-ECT-
JEF-05 version 7.

Informe de validacion para la cuantificacion de metanol, etanol y etilenglicol en bebidas
alcohdlicas destiladas y fermentos por GC-FID 008-QUI-VAL-2019.

Informe de validacion para la detéccion e identificacion de metanol, etanol y etilenglicol en
bebidas alcohdlicas destiladasgy. fermentos por GC-FID/FID 008-QUI-VAL-2019-B.

Informe de validacién para ‘Ya\deteccion e identificacion de metanol, etanol y etilenglicol en
bebidas alcohdlicas destiladas y fermentos por GC-FID/FID 011-QUI-VAL-2020-A.

Informe de validacidn, para la deteccion e identificacion de metanol, etanol y etilenglicol en
bebidas alcohdlicaé destiladas y fermentos por GC-FID/FID 011-QUI-VAL-2020-B.

Alpizar, K. (2019). Desarrollo de una metodologia para cuantificar metanol, etanol y etilenglicol
en bebidas alcohdlicas destiladas y fermentos por cromatografia de gases con detector de
ionizacién en llama (GC-FID), para la resolucidn objetiva de crimenes y delitos en Costa Rica.
Tesis. Universidad de Costa Rica. Costa Rica.

NCR 107:1990 “Norma de Bebidas Alcohodlicas. Tomma de muestra”. La Gaceta. Diario Oficial.

La Gaceta: diario oficial (2009). “Reglamento de Concesion de Licores en FANAL". 19 de
noviembre, N° 225, San José, Costa Rica. Paginas. 1-11.

La Gaceta: diario oficial (1990). “RTCR 23:1990. Norma de Bebidas Alcohdlicas. Nomenclatura
y Clasificacién”. 7 de setiembre, N° 169, afio CXII, San José, Costa Rica. Paginas. 1-6.
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GC- FID vy
GC- FID'Qv

FID, Péf)CF-
ECT«QUI 59
version
vigente.

Hoja de célculo estandarizada para el calculo de resultados del analisis cuantitativo de Metanol
y Etanol por GC FID (CON dilucion) H-DCF-ECT-QUI-09
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H-DCF-ECT-
QUI-12
version
vigente.

4. Equipos y Materiales:

Balones aforados de-5\ml.

Beakers de 5 mL, 50.mL y 100 mL

Capilla de extraccion de gases

Carro de laboratorio

Columna Cromatografica Agilent HP PLOT Q widebore 30 m x 320 ym x 20 um o similar.
Columna Cromatografica Agilent HP-Wax 30 m x 0.25 ym x 0.25 mm o similar.

Columna Cromatografica Agilent HP PLOT Q Megabore 30 m x 530 um x 4 0 ym o similar.

Cromatografo de gases marca Agilent Technologies 7890B, configurado con dos detectores de
ionizacion en llama (FID).

Computadora GC FID 02.
Computadora para compilacion y firma, asi como dispositivo de firma digital.
Dispositivo de memoria USB

P-DCF-GCG-JEF-001-R3, Version 01
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Gabacha

Generador de hidrégeno

Generador de nitrogeno

Generador de aire

Goteros plasticos nuevos

Gradillas para viales

Guantes desechables

Marcador de tinta indeleble para vidrio.
Micropipetas de (10 a 100) uL.
Micropipetas de (100 a 1000) uL

Papel toalla

Probetas de 250 mL y de 1000 mL de capacidad

Software ChemStation y software para la transformacién y tratamiento de documentos en
formato pdf.

Tapas con septum para viales

Viales nuevos con tapas de 4 mL

Viales nuevos de 1.5 mL

Crimper electrénico para tapas de viales”de 1,5 mL.

5. Reactivos y Materiales de Referencia:

Agua destilada.

Disolucién madre 1 % yv/Wde metanol. (Ver preparacion en apartado 7.1)
Disolucién madre 10,% v/v de 1-propanol. (Ver preparacién en apartado 7.1)
Detergente para cristaleria, preferiblemente no idnico, o similar.

Etanol absoluto.

Estandar analitico de metanol 99.9 % v/v.

Estandar analitico de etanol 10 % v/v.

Estandar analitico de etilenglicol 99.9 % v/v.

1-propanol grado reactivo.

6. Condiciones Ambientales:

P-DCF-GCG-JEF-001-R3, Version 01
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Las condiciones ambientales temperatura y humedad no afectan los resultados de este analisis
segln se establece en la Oportunidad de Mejora de la auditoria interna 2020 ME-2020-006-QUI
y el Comunicado 2020-032-CAL-QUI.

Nota No. 1: La humedad relativa y la temperatura deben de controlarse en caso de que los
equipos de aire acondicionado no estén en funcionamiento.

7. Procedimiento:

7.1 Preparacion de las disoluciones madre

7.1
FPreparacion de

disoluciones
macdre

7.1.1 7.1.2
Metanol 1-propanol
(certificado) ,, ........................... HSTD)
rT“dri f][] ul ............... PR N ”-“da f][]D ul
................................................ "1 3 .

............. - HELDHEE' f] |:||:| ml P T
independientes

!

T.1.4
Afore con agua
desionizada

Trasvase y
ratule a un vial
de 5 ml
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7.1
FPreparacion de

______________________ [

Metanol
(certiicado)
rmida 50 ul

.................................................

disoluciones
macdre

1.3
Balones S5 00 mil
indepaendientes

!

T.1.4
Afore con agua
desionizada

Trasvase y
rotule a un vial

de 5 ml

7.1.2
T-propanol

(1sTD)
mida 500 ul

7.2 Preparacion de las disoluciones para el analisis cuantitativo y cualitativo (inyeccién

dual)

7.2.1 Preparacion.de la curva de calibracion para el analisis cuantitativo

P-DCF-GCG-JEF-001-R3, Version 01
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Nota No.2 Los seis niveles de calibracién en el ambito de andlisis lineal son de (0 a 0.1) % v/v
para el metanol y de (0 a 44) % v/v para el etanol, a partir de disoluciones madres 1 % v/v de
metanol y etanol absoluto al 99.9% v/v.

Cuadro No. 1 Medicién de volumenes, y calculo de concentraciones de los niveles de calibracién
para cada analito.

. Factor de dilucién B
Alcohol AR d?r Alicuota Bal6n Cocentracion
congentracion (%viv)
(uL) (mL)
N1 0 0
N2 200 4.0
Etanol N3 700 14.0
N4 1200 24.0
N5 1700 34.0
N6 2200 c 44.0
N1 0 0
N2 100 0.02
Metanol N3 200 0.04
N4 300 0.06
NS 400 0.08
N6 500 0.1
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Nota No. 3 Es importante sefialar, que no se prepara una disolucién madre de etanol, debido a
gue los patrones primarios de etanol que se tienen poseen una concentracion de 10 % v/v, los
cuales imposibilitan la opcidon de preparar una disolucion madre que permita cubrir el ambito
lineal de analisis de (4 a 44) % v/v. Es por lo expuesto anteriormente, que se debe utilizar etanol
absoluto al 99.9 % v/v, previamente cuantificado a partir de los patrones primarios de etanol
10 % v/v. El etanol absoluto al 99.9 % v/v se cuantifica cada 3 meses si se tienen casos de forma
continua, si no hay casos por un periodo mayor a los tres meses, se cuantifica en el momento
en que se realice un lote de analisis de casos de licores.

Nota No.. 4 La
curva de
calibkacion

Inyectada en el
equipo tiene una
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7.2.2 Preparacion de la disolucién patrén de metanol, etanol, 1-propanol como
estandar interno (ISTD) y etilenglicol para el analisis cualitativo (inyeccion dual)

7.2.2.1 A partir de las disoluciones madres de metanol 1 % v/v y de 1-propanol 10 % v/v
observadas en el apartado 7.1, asi como de etanol absoluto al 99.9% /v y de patrén primario
de etilenglicol al 99.9 % v/v, proceda a preparar tres disoluciones patrow/de metanol, etanol, 1-
propanol (ISTD) y etilenglicol (N1, N2 y N3), tal y como se observalen &l’Cuadro No. 2.

Nota No. 5 Las concentraciones de metanol, 1-propanol y etilenglieol son las mismas en cada
una de las disoluciones patron: N1, N2 y N3. Lo que vdgia 8n cada una de ellas, es la
concentracion de etanol y se deben inyectar al inicio y final de\l&’secuencia de analisis en el GC-
FID.

Cuadro No. 2 Medicién de voliumenes e indicacidn_ de las concentraciones para cada analito en
la preparacién de la disolucion patréon de metanol, ‘etanel, 1-propanol (ISTD) y etilenglicol.

7.3
Preparacion de las muestras

Nota NO.
Dado que
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Nota No. 8 Se debe llenar los viales hasta la capacidad maximawy cerrarlos con tapa con séptum
para evitar procesos de condensacion de los analitos volatiles en las paredes de los viales.

7.3.2 Preparacion de muestras para analisis cualitativo (inyeccion dual)
7.3.2.1 Rotule cada vial y coloquesen una gradilla para transportar al equipo.

7.3.2.2 Transfiera 1 mL de cada’muestra a sendos viales de 1.5 mL (son dos viales por muestra)
y agregue 30 microlitros deylaydisolucion de 1-propanol de estandar interno (ISTD) de 10 % v/v.

7.3.2.3 Coloque una tapa eon septum y asegure que estd bien cerrado.

7.4 Montaje de secuencias de analisis de viales preparados para cuantificar metanol y
etanol.

7.4.1 Para el montaje de secuencias de analisis de viales preparados para cuantificar metanol y
etanol ver los puntos 7.2.1 al 7.2.18 del Procedimiento para el montaje de secuencia de analisis
de rutina en GC-FID P-DCF-ECT-QUI-59.

7.5 Montaje dual de secuencias de analisis de viales preparados para detectar e
identificar metanol, etanol y etilenglicol
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7.5.1 Para el montaje de secuencias de analisis de viales preparados para detectar e identificar
metanol, etanol y etilenglicol ver los puntos 7.3.1 a 7.3.5 del Procedimiento para el montaje de
secuencia de analisis de rutina en GC-FID P-DCF-ECT-QUI-59.

7.6 Re-proceso de resultados obtenidos

7.6.1 Aplica para los resultados obtenidos con la metodologia de cuantificacién y también para
los resultados obtenidos con la metodologia de deteccidn e identificacion dual de metanol, etanol
y etilenglicol en bebidas alcohdlicas destiladas y fermentos.

7.7. Elaboracion de informes de analisis y disposicion delos\resultados obtenidos a
partir de la metodologia de cuantificacion de metanol, etanol y etilenglicol

7.7.1 Para cada analito analizado con la“metodologia de cuantificacion de metanol, etanol y
etilenglicol en bebidas alcohdlicas déstiladas y fermentos, verifique que se cumplen con los
criterios generales establecidos en ehapartado 8, entrada 8.1 del Cuadro. Ademas, para el caso
del metanol, el etanol y el etilenglicol, que se cumplen los criterios establecidos en las entradas
8.2, 8.3 y 8.4 respectivamente.

7.7.2 Revise que en la earpeta denominada Resultados, en el escritorio de la computadora,
aparecen todos los archives re-procesados en el sub-apartado anterior. Estos archivos tienen
formato PDF (.pdf).

7.7.3 Agrupe los archivos correspondientes a un mismo nimero de caso (con indicios u objetos
con el mismo nimero de orden de trabajo), en una carpeta con el nombre respectivo.

7.7.4 Utilice el programa PDFreDirect (o similar) instalado en la computadora del GC FID 02 para
crear un unico archivo con los resultados del caso, siempre que no se exceda un maximo de 5
MB (esto por restricciones de memoria de los archivos que se pueden incorporar en el SADCF).
En caso de ser necesario, crear varios archivos con los resultados parciales del caso.

7.7.5 Nombre cada uno de los archivos en formato PDF de la siguiente manera: N.° DCF Caso-
X (donde X puede ser 1,2, ..., n) para indicar la cantidad de archivos asociados a una orden de
trabajo para incorporar al SADCF.

7.7.6 Firme digitalmente los archivos utilizando el programa llamado “FirmadoDigital”. Una vez
realizado lo anterior, todos los archivos se almacenan en la carpeta de resultados instrumentales
en la unidad Z:\Peritos\Resultados Instrumentales\FID\FID02 LICORES. Para esto se utilizan
carpetas con el nombre de la secuencia en formato ddMESaa.
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7.7.7 Incorpore de manera manual o por medio de un RAS los resultados instrumentales en
formato PDF al SADCF. Elimine del carrusel del autosampler del instrumento, las muestras que
se han analizado y cuyos informes se han procesado (ver punto 11, para el descarte final de
estas muestras).

7.7.8 Almacene el patron mix de metanol, etanol, 1-propanol (ISTD) y etilenglicol en la carpeta
digital Z:\Peritos\Resultados Instrumentales\Patrones FID y MS para verificacion RAS\GC-FID
LICORES.

7.7.9 Elimine de las bandejas del autosampler del instrumento, las muestras que se han
analizado y cuyos informes se han procesado (ver punto 11, para el descarte final de estas
muestras).

7.8 Elaboraciéon de informes de analisis y disposicion«de los resultados obtenidos a
partir de la metodologia de deteccion e identificacion de metanol, etanol y etilenglicol

7.8.1 Genere el informe de Indice de Retencién (IR),@ntés de generar los informes de resultados
de cada caso bajo analisis para firmarlos y entregar, al'perito. Para cada analito analizado con la
metodologia de deteccion e identificacion de metanol,”etanol y etilenglicol en bebidas alcohdlicas
destiladas y fermentos, verifique que se cumplen con los criterios generales establecidos en el
apartado 8, entrada 8.1 del Cuadro. Ademas, para el caso del metanol, el etanol y el etilenglicol,
que se cumplen los criterios establecidos en*fas entradas 8.2, 8.3 y 8.4 respectivamente.

7.8.2 Repita los puntos 7.9.2, a 7.9.9.

8 Criterios de Aceptacion o Rechazo de Resultados Cuantitativos y Cualitativos:
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No.

Criterio de Aceptacion

Valor Limite

Correccién Aplicable

8.1

Para entregar resultados de los
GC/FID (carpeta en unidad Z):

a) Al menos un patrén mix de
metanol, etanol, 1-propanol
(ISTD) vy etilenglicol debe de ser
inyectado al inicio y al final de la
secuencia y cumplir con lo
indicado en 8.2.

b) El blanco antes de cada
muestra debe dar negativo:

N/A

El blanco instrumental
antes de cada muestra
puede presentar una
sefal residual con altura
de pico menor a 3 veces
la amplitud del ruido.

Si el control positivo de la
secuencia da negativo,
proceda a cambiar el
control y repetir la
secuencia.

Si el blanco de preparacién
da positivo (altura de pico
mayor a 3 veces la
amplitud del ruido),
proceda a colocar mas
blancos e inyectar de
nuevo la muestra. Si la
contaminacion persiste
proceda a diluir la muestra
e inyectar de nuevo la
misma.

8.2

Valor del indice de retencion para
el metanol.

Con base en la
concentracion de etanol
en la muestra seleccione

el estandar de
comparacion (N1, N2 o

N3) que mas préoximo
este a dicha
concentracion y emplee
los valores de IR de este
estandar para realizar la
comparacion de IR.

Se debe repetir la
inyeccién de la muestra
cuyo IR no cumpla con el
valor limite.

8.3

Valor del indice de retencién para
el etanol.

Con base en la
concentracion de etanol

Se debe repetir la

en la muestra seleccione

inyeccién de la muestra
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el estandar de
comparacion (N1, N2 o
N3) que mas proximo
este a dicha
concentracion y emplee
los valores de IR de este
estandar para realizar la
comparacion de IR.

cuyo IR no cumpla con el
valor limite.

8.4

Valor del indice de retencién para
el etilenglicol (aplica Unicamente
en la columna

Aqgile
Nt
HP

PLO

10

El indice de retencion en
el método de deteccidn e
identificacion
espéecificamente para la
columna del frente
Agilent HP PLOT Q debe
ser 1,110 UR £+ 0,004
UR. El indice de retencidn
en el método de
deteccion e identificacion
especificamente para la
columna trasera debe ser
1,294 UR + 0,001 UR.
Todos reportados en color
negro (Ver Nota No. 7, al
pie de este cuadro).

Se debe repetir la
inyeccion de la muestra
cuyo IR no cumpla con

valor limite.
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wide
bore

Nota No. 9: Se debe hacer uso de la Hoja estandarizada pdta, el/calculo de indices de retencion
en el analisis cualitativo de licores por GC FID (MEGABORE), H7DCF-ECT-QUI-12-3. Si los valores
de IR para el metanol y el etanol difieren de los valores, limaites comparados contra N1, N2 o N3,
segun corresponda. En caso de que los valores deéIR para el metanol y el etanol difieran de
valores limites definidos en el apartado 8 del cuadwo de criterios de aceptacion o rechazo o de
los valores de IR del patron de secuencia, se debe,répetir la inyeccion.

Nota No. 10: El GC FID 02 es un eguipo/configurado con dos sistemas de inyeccion
independientes, que son: el sistema de inyeccion del frente y el sistema de inyeccién trasero. La
metodologia de cuantificacién de metangl y €tanol utiliza Unicamente el sistema de inyeccion del
frente, el cual requiere el uso de unacolumna cromatografica Agilent HP PLOT Q 30 m x 320 pm
x 20 ym o su equivalente una columnd cromatografica Agilent HP PLOT Q Megabore. Por otro
lado, la metodologia de deteccidng identificacion de metanol, etanol y etilenglicol al ser dual,
utiliza los dos sistemas de iny&ggidn, en donde el sistema de inyeccion del frente requiere el uso
de una columna cromatogiaficajAgilent HP PLOT Q 30 m x 320 um x 20 um o su equivalente una
columna cromatografica “Agilent HP PLOT Q Megabore y el sistema de inyeccidn trasero requiere
el uso de una columné cromatografica Agilent HP-Wax de 30 m x 0.25 pm x 0.25 mm. En este
sentido, es de sumarimportancia respetar siempre dichas configuraciones y por ningun motivo
invertir las posiciohes de las columnas.

9. Calculos y evaluacion de la incertidumbre:

9.1 Para el calculo y evaluacion de la incertidumbre de la cuantificacion de metanol y etanol por
GC-FID, proceda a utilizar segun se requiera, las hojas de calculo validadas:

H-DCF-ECT-QUI-09 Cn MeOH EtOH-CON DILUCION V1
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Nota No. 11: El volumen de aforo que se debe emplear en la hoja de calculo corresponde al
volumen de agua agregado. Es decir no es el volumen total de la dilucién, sino solo el volumen
de agua con que se diluyd la alicuota de la muestra.

H-DCF-ECT-QUI-11 Cn MeOH EtOH-SIN DILUCION V1

10. Reporte de Analisis y Resultados:

10.1 Para cada niumero de caso, se crea un archivo con los cromatogramas correspondientes en
formato PDF, pero que no exceda un maximo de 9 cromatogramas juntos (limitado por el maximo
permitido de memoria en el SADCF para incorporacion de documentos).“Ademas, se genera un
resumen de secuencia con los IR del metanol, el etanol, el 1-propan6IISTD) y el etilenglicol.

10.2 Reporte los resultados en el Dictamen Pericial como ®e,Wdica en los “Resultados
Predefinidos” incluidos en el grupo de analisis asociado al objeto{desde el mddulo de Datos vy
Resultados del SADCF.

10.3 Las redacciones que no se contemplan en los pungos anteriores, debe de revisarse los
comunicados de seccidn o proponer redacciones altepnatiVas a la persona funcionaria Lider
Técnico o Jefatura de Seccidén para su aprobacién.

11. Medidas de Seguridad y-Salud Ocupacional:

Es obligatoria la utilizacién de“gabacha, guantes y lentes de seguridad durante los procesos de
preparaciéon de patron€s'y muestras, elaboracion y montaje de secuencias y reprocesos de datos
y resultados. El use. de gabacha, guantes y lentes de seguridad aplica para el trabajo en el
laboratorio de la unidad de drogas en el DCF.

Por norma de seguridad del ambiente de laboratorio y del ambiente del cuarto de instrumentos,
se recomienda que las muestras instrumentales solamente se almacenen por hasta 48 hrs, a
partir del dia inmediato al que fueron inyectadas en el GC FID 02 (salvo casos justificados por
un perito en particular y con el conocimiento de la jefatura o del lider técnico). Por lo tanto,
también se recomienda que las muestras en los viales que ya cumplieron este plazo, se descarten
semanalmente.

12. Simbologia:

GC FID 02: Cromatdgrafo de Gases con Detector de Ionizacion de Llama.
IR: Indice de retencién.

N/A: No aplica.
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PDF: formato de almacenamiento para documentos digitales (Formato de Documento Portatil,

PDF o pdf, por sus siglas en inglés).
SADCF: Sistema Automatizado del Departamento de Ciencias Forenses.

. Terminologia:

Intervalo de Intervalo dentro del cual se puede suponer de manera razonable, que se
) encuentra el valor verdadero, suponiendo ademas que no existen errores
confianza: . -
sistematicos.

Porcentaie Proof: Constituyen aproximadamente el doble de los grados GL o del % v/v. Por
: " |ejemplo, 100 mL de brandy con 100 % proof, sen equivalentes a 50° GL.

Volumen del envase en que se encuentra‘contenida la bebida alcohdlica.

Presentacion de . s ;
botellas: Comunmente se comercializan, e€n si mayoria, en envases con
) capacidad para 365, 750 y 1000 mL.
14. Anexos

Sistema de condiciones instrumentales para la cuantificacion de metanol y
etanol en bebidas alcohdlicas destiladas y fermentos por GC-FID bajo el método
LicoresVAL1.0CUANTITATIVO.M.
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Sistema de condiciones instrumentales para la cuantificacion de metanol y
2 etanol en bebidas alcohdlicas destiladas y fermentos por GC-FID bajo el método
LicoresVAL1.0CUANTITATIVO.MEGABORE.M.

Sistema de condiciones instrumentales para la deteccion e identificacion de
3 metanol, etanol y etilenglicol en bebidas alcohdlicas destiladas y fermentos por

GC-FID en la columna del frente.

Sistema de condiciones instrumentales para la deteccidn e identificacion de
4 metanol, etanol y etilenglicol en bebidas alcohdlicas.destiladas y fermentos por
GC-FID en la columnpa trasera.

Cromatograma para una disolucion mixta ensmetanol 0.06 % v/v, etanol 24 % vl/v,
5 1-propanol como estandar interno (ISTD) 0.06 % v/v y etilenglicol 0.12 % v/v
corrido  bajo la metodologia de cuantificacion de alcoholes.

Cromatograma para una disolucién mixta en metanol 0.08 % vl/v, etanol 34 %
6 v/v, 1-propanol como estandar interno (ISTD) 0.08 % v/v y etilenglicol 0.14 % v/v,

corrido  bajo la’'metodologia de deteccion e identificacion de alcoholes.
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Anexo 1.

Sistema de condiciones instrumentales para la cuantificacion de metanol y etanol en

bebidas alcohdlicas destiladas y fermentos por GC-FID bajo el método
LicoresVAL1.0CUANTITATIVO.M

Sistema instrumental

Condiciones cromatograficas

Temperatura (° C) 250
Presidn (psi) 16.5
Split 25.5: 1
Inyector Flujo de split (mL/min) 89.2
Flujo total (mL/min) 92.8
Tipo de gas H2
Volumen de inyeccién (uL) 1
Temperatura inicial 140 ° C (3 min)
Horno Rampa de temperatura 40° C/min a 270 ° C (3 min)
Tiempo de analisis (min) 9
Flujo inicial 3.5 mL/min (0 min)
Gradiente de flujo 0.6 mL/min a 10 mL/min (9 min)
Presion (psi) 16.5
Columna Velocidad promedio (cm/s) 80.6

Agilent HP PLOT Q

30 m x 320 yum x 20 ym

Posicion Sistema de inyeccién del frente
Gas de arrastre H2
Temperatura (° C) 250
Flujo de H2 (mL/min) 35
Detector FID
Flujo de aire (mL/min) 350
Flujo makeup (N2) (mL/min) 5
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Anexo 2.
Sistema de condiciones instrumentales para la cuantificacion de metanol y etanol en
bebidas alcohdlicas destiladas y fermentos por GC-FID bajo el método
LicoresVAL1.0CUANTITATIVOMEGABORE.M

Sistema instrumental Condiciones cromatograficas
Temperatura (° C) 250
Presion (psi) 76
Split 25.5: 1
Inyector Flujo de split (mL/min) 204
Flujo total (mL/min) 212
Tipo de gas H2
Volumen de inyecciéon (pk) 1

Temperatura 160 ° C (3.5 min)

Horno Postirun 245° C (3.5 min)
Tiempo de andlisis (min) 7

Flujo inicial 8.5 mL/min (0 min)

Gradiente de flujo 0.9 mL/min a 13 mL/min (3.5 min)
Presion (psi) 7.6
Columna Velocidad promedio (cm/s) 95.48
Agilent HP PLOT Q MEGABORE 30 m x 530 um x 40 pm
Posiciéon Sistema de inyeccién del frente

Gas de arrastre H2
Temperatura (° C) 250
Detector FID Flujo de H2 (mL/min) 35
Flujo de aire (mL/min) 350
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Flujo makeup (N2) (mL/min) 5

Anexo 3.
Sistema de condiciones instrumentales para la deteccion e identificacion de metanol,

etanol y etilenglicol en bebidas alcohdlicas destiladas y fermentos por GC-FID en la

columna del frente.

Sistema instrumental

Condiciones=credmatograficas

Temperatura (° C) 250
Presion (psi) 15.5
Split 25.5: 1
Inyector Flujo de split (mL/min) 127.5
Flujo total (mL/min) 132.5
Tipo de gas H2
Volumen de inyecciony(uL) 0.5
Temperatura“inicial 45 ° C (8 min)
Horno Rampa de‘temperatura 25° C/min a 250 ° C (1 min)
Tiempo de analisis (min) 17.2
Flujo inicial 5 mL/min (0 min)
Gradiente de flujo 0.6 mL/min a 10 mL/min (0 min)
Presion (psi) 15.5
Columna Velocidad promedio (cm/s) 90.9

Agilent HP PLOT Q

30 m x 320 ym x 20 pm

Posicion Sistema de inyeccidn del frente
Gas de arrastre H2
Temperatura (° C) 250
Detector FID
Flujo de H2 (mL/min) 35
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Flujo de aire (mL/min) 350
Flujo makeup (N2) (mL/min) 5
Anexo 4.

Sistema de condiciones instrumentales para la deteccion e identificacion de metanol,
etanol y etilenglicol en bebidas alcohdlicas destiladas y fermentos por GC-FID en la

columna trasera.

Sistema instrumental Condiciohes cromatograficas
Temperatura (° C) 250
Presion (psi) 4
Split 25.5:1
Inyector Flujo de split (ml/min,) 7.65
Flujo total (mL/min) 7.95
Tipode.gas N2
Volumen de=inyeccion (L) 0.5
Temperatura inicial 45 ° C (8 min)
Horno Rampa de temperatura 25° C/min a 250 ° C (1 min)
Tiempo de analisis (min) 17.2
Flujo inicial 0.3 mL/min (8 min)
Gradiente de flujo 0.5 mL/min a 2 mL/min (0O min)
Presidn (psi) 4
Columna Velocidad promedio (cm/s) 9.558
Agilent HP-Wax 30mx 0.25 ym x 0.25 mm
Posicion Sistema de inyeccién trasero
Gas de arrastre N2
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Temperatura (° C) 250
Flujo de H2 (mL/min) 35
Detector FID
Flujo de aire (mL/min) 350
Flujo makeup (N2) (mL/min) 5
Anexo 5.

Cromatograma para una disolucién mixta en metanol 0.06 % v/, etanol 24 % vlv, 1-

propanol como estandar interno (ISTD) 0.06 % v/v y etilenglicol 0.12 % v/v, corrido

bajo la metodologia de cuantificacion de alcoholes. El pice’/cromatografico numero 1

corresponde al metanol, el niumero 2 al etanol, el numere’3 al 1- propanol (ISTD) y el

numero 4 al etilenglicol.
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Anexo 6.

Cromatograma

para una

disolucion

mixta en

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




DEPARTAMENTO DE CIENCIAS FORENSES

VERSION 04

PAGINA: 53 de 56

Procedimiento para Cuantificar y Detectar
Simultaneamente Metanol, Etanol y Etilenglicol por
GC-FID y Cuantificacion de Etanol por Alcoholimetria
en Bebidas Alcohdlicas Destiladas Y Fermentos

P-DCF-ECT-QUI-71

metanol 0.08 %

v/v, etanol
34 % v/v, 1-

propanol como

estandar
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Interno (ISTD)
0.08 % vivy

etilenglicol
0.14 % vlv,

corrido
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la metodologia

de deteccion e

Identificacion

de alcoholes.
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