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P-DCF-ECT-QUI-042

1 Objetivo:

Determinacion cualitativa de sustancias &acidas y alcalinas en muestras como productos
comerciales, cotonetes y materiales textiles impregnados.

2 Alcance:

Este procedimiento describe la metodologia a seguir para la caracterizacion quimica de: acido
clorhidrico, acido sulfarico, acido nitrico, hidréxido de sodio, hidréxido de potasio e hipoclorito de
sodio en muestras como productos comerciales, cotonetes y materiales textiles impregnados.

3 Referencias:

¢ Informe de validacidn sustancias causticas y corrosivas, 006-VA Ul-(2)-2017.

Q

4 Equipos y Materiales:
Balanza granataria (rango de 0,01 g a 500 g; menor %Z 0,01 g) o similar

Centrifuga para tubos de ensayo

Cotonetes de algoddn

Espatulas reutilizables %

Espectrometro FTIR-ATR que permita leer en‘i 00 cm™? y 525 cm™ o similar
pHmMetro

Filtro de vidrio de cobalto
Guantes reusables de nitrilo, solvex 3@3 o similar

Haza de nicromio, reutilizable
Mechero bunsen o similar
Papel o cinta de pH de amplio ito O — 13, cada 1 unidad de pH

Pipetas Pasteur o similar

Puntas de micropipeta dife s tamafios

Micropipetas automati de diferentes tamarfos o similar

Tubos de extracciéon @propileno, conicos de 50 ml con tapa rosca o similar

Tubos de ensayo Q idrio de 10 ml o similar reutilizables
Vasos de preci "I des de diferentes tamarios reutilizables

La cristaleria u otr@a eriales reutilizables deben de ser lavados como se indica en el apartado
7.1.2 del Procedim 0 de Gestion de Casos de la Seccion de Sustancias Controladas version
vigente.

El haza de nicromio es reutilizable pero no se limpia como se indica en el Procedimiento de
Gestion de Casos de la Seccion de Sustancias Controladas version vigente sino con HCI conc y
en la llama azul del mechero hasta no obtener coloracion.

5 Reactivos y Materiales de Referencia:

e Acetona, grado reactivo
e Acido sulfarico concentrado, grado reactivo
e Acido clorhidrico concentrado, grado reactivo
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e Acido nitrico concentrado, grado reactivo

e Agua destilada o similar

e Cloruro de amonio, grado reactivo

e Cloruro de bario, grado reactivo

¢ Difenilamina, grado reactivo

e Disolucion de acido clorhidrico 3 m (ver preparacion en anexo 01)

e Disolucién de acido nitrico 3 m (ver preparacion en anexo 01)

e Disolucién de acido nitrico 5 g/100ml (ver preparacién en Anexo 01)

e Disolucién de acido sulfarico 3 M (ver preparacion en Anexo 01)

e Disolucién de cloruro de bario 5 g/100ml (ver preparaciéon en Anexo 01)

e Disolucion de difenilamina 0,5 g/100ml de &cido sulfarico concentrado (ver preparacion
en Anexo 01)

e Disolucién de hidréxido de potasio 3 M (ver preparacion en Anexo 01)

e Disolucién de hidréxido de sodio 3 M (ver preparacién en Anexo

e Disolucién de nitrato de plata 0,1 M (ver preparacion en Ane

e Disolucién de sulfato de hierro (I1) heptahidratado 5,0 gllooﬁer preparacion en Anexo
01)

e Eter de petréleo, grado reactivo \/

e Hidréxido de amonio concentrado, grado reactivo O

¢ Hidréxido de potasio, grado reactivo

¢ Hidréxido de sodio, grado reactivo Q~

e Hipoclorito de sodio (cloro uso doméstico)

e Nitrato de plata, grado reactivo

e Sulfato de amonio, grado reactivo

e Sulfato de bario, grado reactivo Q

e Sulfato de hierro (I1) heptahidratat@ do reactivo

e Sulfato de potasio, grado reactivo

e Sulfato de sodio, grado reacti

Los reactivos criticos se encuentran, clasificados en el Listado de Reactivos de la Seccion de Sus-
tancias Controladas y los maté€riales de referencia utilizados en el este procedimiento deben ser
verificados y gestionados e indica en los apartados 7.3 y 7.4 del Procedimiento de Gestion
de Casos de la Seccion déus ancias Controladas vigente.

6 Condiciones Qtales:

Las condiciones ambientales de humedad y temperatura se establecen en el Procedimiento de
Gestion de casos de la Seccion de Sustancias Controladas, vigente, apartado “6. Condiciones
ambientales”

7 Procedimiento:
7.1 Controles y materiales de referencia minimos:

7.1.1 Realice para cada una de las pruebas a la gota, la corrida simultanea de al menos un
blanco de reactivos y un control positivo del acido o la base 3 M, o el cloro doméstico. Registre
los resultados obtenidos de los controles positivos y negativos.

7.1.2 Trate los controles negativos y positivos de la misma forma que las muestras
cuestionadas.
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7.2 Preparacion inicial:

7.2.1 Para muestras soélidas: disuelva una porcion de la muestra en agua destilada para
obtener una concentraciéon aproximada de 10 g/100 mL.

7.2.2 Muestras liquidas: no requieren preparacion. Verifique su miscibilidad en agua
agregando una gota de agua a una porciéon pequeria del liquido cuestionado. Si el liquido no es
miscible en agua, no continde con el procedimiento.

7.2.3 Para sustratos solidos (materiales textiles o cotonetes): tome un trozo de la tela
no menor de 3 cm x 3 cm o la cabeza de algodén del cotonete y extraiga con al menos 3 mL de
agua destilada.

Nota N° 1: Es importante describir el dafio observado en los materiales textiles como
carbonizacién, disolucién, torsiéon, decoloracion, para una caracterizacion preliminar del tipo de
sustancia acida o béasica en el tipo de material textil. Por ejemplo, el é(v‘sulfurico carboniza el

algodoén y disuelve el nailon.
7.2.4 Para soportes no trozables: frote un cotonete de Q humedecido con agua
destilada y coloque en un tubo de ensayo con al menos 3 mL de agua destilada.

7.3 Caracterizacion de sustancias por medicid

l%‘ﬁr cuestionada con cinta de pH o con el
porcion y diluya a volumen suficiente para
ra las siguientes pruebas.

7.3.1 Mida el pH de la disolucién acuosa de la m
pHmMetro. Si no dispone de mucho liquido, tome
la prueba, reservando la disolucién concentra

Nota N° 2: Al utilizar el pHmetro y tratar stancias corrosivas altamente acidas (pH < 4)
0 bésicas (pH > 10), se debe realizar rdpidamente la medicién de pH, retirar el electrodo de la
disolucion y lavar con suficiente agua@tila a.

Nota N° 3:: PRECAUCION!!: las Wi ciones acuosas de cianuro de potasio y de cianuro de
sodio, son fuertemente alcalinas,%jemplo, una disolucién 0,1 M de cianuro de sodio tiene un
pH de 11. Estas disoluciones_deben manejarse con precauciéon y NO ACIDIFICARSE EN
NINGUNA CIRCUNSTAN sospecha de la presencia de un cianuro no contindie con este
procedimiento.

7.3.2 Clasifique la d' n de acuerdo con su pH:
e Si el pH es ménorya 4, como acida y continlie en 7.4.
e Si el pH es mayor a 10, como alcalina y continle en 7.5.

e Si el pH se encuentra entre 4 y 10, no continlde con este procedimiento. Reporte como
negativo por sustancias acidas y alcalinas fuertes.
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7.4 Pruebas para la identificacion de muestras que se clasifican como acidas:

7.4.1 Pruebas por cloruros:

7.4.1.1 Precipitacion del cloruro de plata:

Tome 1 mL de muestra en un tubo de ensayo
(+) 1 gota HNO3 5 g/100mL y Aglite manualmente para ayudar a coagular el
(+) al menos 4 gotas AgNO3 0,1 M. precipitado y decante el liquido sobrenadante.
Observe la formacion de un precipitado I—p (+) al menos 4 gotas de NH4OH conc., agite y
blanco. observe que el precipitado se disuelve.
(Ver Cuadro 1}

7.4.1.2 Cristalizacion del cloruro de amonio:

En caso de tener un resultado positivo: v
Tome aprox. 0.5 mL de NH4OH conc en un 0
tubo de 50 mL.
(+) 5 gotas de muestra (verifique pH alcalino) Decante el liquido nte, en caso que

. e form@h cristales.
(+) 30 mL de acetona vy § mL de éter de '
petrolsa y agits fuertements. Mida el TRIATR como se indica

en 7.6
&
Cuadro I: Resultados esperados de la prueba d ,%os:

Acido Resultado por @ de Resultado por adicion de hidréxido de
nitrat?de plata amonio concentrado

HCI PrecipiMo)lanco El precipitado se disuelve
H2S04, HNO3, H3zPO4, HOAC No fgrm un precipitado N/A
HI Mado amarillo El precipitado amarillo se torna blanco crema

y no se disuelve

hd
HBr wecipitado amarillo pélido El precipitado amarillo palido se disuelve

HsPO2

\‘ Precipitado negro El precipitado negro se mantiene sin cambios.

tener la prueba a langota positiva y que de la muestra no cristalice el cloruro de amonio.
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7.4.2 Pruebas por sulfatos:

7.4.2.1 Precipitacion del sulfato de bario:

Tome 1 mL de muestra en un tubo de ensayo.

(+) 4 gotas BaCI2 5 g/100mL. Agite manualmente para ayudar a coagular el
precipitado y continue con la adicion del
Observe la formacién de un precipitado > reactivo hasta obtener un precipitado
blanco. abundante.
¢ ‘ (Ver Cuadro Il)

Lave el precipitado con dos porciones de al
menos 2 mL de agua destilada y luego dos
porciones de 2 mL de acetona.

Mida el solido en el FTR/ATR como se indica
en7.6

7.4.2.2 Cristalizacion del sulfato de amonio: ?\:

Opcionaimente:
Tome aprox. 0,5 mL de NH4OH conc en un tubo de 50 mL. O

(+) 5 gotas de muestra (verifique pH alcalino)
(+) 40 mL de acetona y agite fuertemente.
Mida el solido en el FTR/ATR como se indica en 7.6
%\

Cuadro 11: Resultados esperados de la prrelQ cloruro de bario para sulfatos:
Y

Acido N Resultado
H2S04 \( ) Precipitado blanco
.
HCI, HNOgs, HaPO4, HOAc, HI, HBr, H3P02S No forman un precipitado

Nota N° 5: La prueba de con C|on del anién sulfato por la formaciéon de la sal de amonio, no
es tan sensible como la p de precipitacion del sulfato de bario, por lo que es posible tener
la prueba a la gota posm on’cantidad suficiente para obtener un infrarrojo y que de la muestra
no cristalice el sulfat amonio.
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7.4.3 Pruebas por nitratos:

7.4.3.1 Prueba de oxidacion de la difenilamina:

Tome 1 mL de difenilamina 5 g/100mL en acido sulfirico en un tubo de ensayo.
(+) al menos 4 gotas de muestra. No agite
Observe la formacién de una coloracion azul profundo en la interfase.

(Ver Cuadro Iil)

7.4.3.1 Prueba del anillo marrén:

Tome 1.5mL de FeSO4 5 g/100mL en otro tubo de ensayo.
(+) aprox. 0.5 mL de muestra. No agite

Incline el tubo y agregue despacio por las paredes, gota a gota aprox. 0.5 ML de H2S04 conc %&)

Observe la formacion de un anillo marrén en la interfase Q
(Ver Cuadro IV) }
CSV

Cuadro 111: Resultados esperados de la prueba dekQanina para nitratos:

Acido "\ Resultado
HNOs, HNO2 Fore ion de una coloracién azul profundo
H2S04, HCI, HsPO4, HOAC ,.U No forman coloracion

O

Cuadro 1V: Resultados esperados deflaprueba del anillo marrdn para nitratos:

P NN
Acido & Resultado
HNOs, HNO2 S N Formaciéon de un anillo marrén.
H2S04, HCI, H3sPO4, HOAC \ k No forman coloracién

Ny
formacién del nitrato de amonio para confirmar el ion nitrato, no
istentes durante la validacion. La falta de otra prueba solo permite
a deteccion del acido nitrico o nitroso.

Nota N° 6: La prueb
presentd resultados

indicar en el dict
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7.5 Pruebas para la identificacion de muestras que se clasifican como alcalinas:

7.5.1 Prueba a la llama:

Tome 1 mL de muestra en un tubo de ensayo.

(+) gota a gota HCI conc. hasta neutralizar. |———
(Ver Nota 07) >

Realice la prueba a la llama dentro de la
capilla.

Observe el color a la llama:
Una llama intensa amarilla sugiere Na y una

llama leve violeta, utilizando el filtro de vidrio
de cobalto suglere K.

7.5.2 Prueba por hipoclorito:

Tome 1 mL de difenilamina 5 g/100mL en acido sulfarico en un tubo de ensayo.

(+) al menos 4 gotas de muestra. No agite

Observe la formacion de una coloracion azul profundo en la interfase. v
(Ver Cuadro V y Nota 8)

Tome aprox.1 mL de muestra en un tubo de 50 mL.

(+) gota a gota H2504 3 M, o hasta obtener un pH

7.5.3 Prueba de confirmacion del cation por la formacion del sultato:

N%

neutro.
(+) 40 mL de acetona y agite fuertemente. 4
(Ver Cuadro V1) \

v
D quido sobrenadante, en caso que
<'\i se formen cristales.

el stlido en el FTR/ATR como se indica
en76

—a

Nota N° 7: jiCUIDADOI!! La reacciéon <Ede ,neutralizacién es tremendamente exotérmica y
capilla.

explosiva. Realice con cuidado y dentf d

Cuadro V: Resultados esperados% prueba de difenilamina para hipoclorito:

Base V

Resultado

A\

NaClO Formacién de una coloracién azul profundo

NaOH, KOH, NH4on

No forma coloracién

Nota N° 8: la pn@n‘o es especifica para hipoclorito pues varias sustancias oxidantes dan la

prueba positiva, co por ejemplo perdxidos, cloratos.

Cuadro VI1: Resultados esperados de la prueba por cristalizacion del sulfato:

Base

Resultado

NaOH, KOH, NaCIlO Se observa la formacidn de cristales de la sal de sulfato correspondiente (sulfato

de sodio o de potasio)
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7.6 Determinacion por ATR-FTIR:

7.6.1 Mida el sdélido de la muestra cuestionada y del material de referencia en el ATR-FTIR como
se indica en el PON de Gestidon de casos de la Seccién de Sustancias Controladas version vigente
apartado 7.10.

Nota N° 9:: Si no se dispone de un material de referencia de la sal, se puede preparar en el
laboratorio a partir de la disolucion de acido o base 3 M. Debe consignarse en el formulario de
andlisis si el material de referencia es preparado en el laboratorio.

7.6.2 Obtenga para cada espectro, con el software del equipo, el valor de nimero de onda para
las bandas de absorcién mas cercanas a los valores, segun se indica en el siguiente cuadro:

Cuadro VI: Bandas de absorciéon para cada sal:

Sal a confirmar Bandas de absorcion / cm’(l\

cloruro de amonio 2802, 1442, 1386/\Y~
sulfato de bario 982, 631, 60 \) :

sulfato de amonio 1400, 97& 60&v
sulfato de sodio 63W‘

sulfato de potasio )ﬁw

7.7 Analisis y registro de resultados: $
7.7.1 Analice los resultados obtenidos de las pruebas realizadas con los criterios de

aceptacion y rechazo que se establecen e rtado 8.

7.7.2 Registre los resultados en el SADCF, el grupo de analisis respectivo de la funcionalidad
“Registro de datos y resultados de lo alisis”.

8 Criterios de Aceptaciénwc azo de Resultados:
o]

Ver los criterios de aceptael rechazo de resultados en el PON de Gestion de casos de la
Seccién de Sustancias roladas version vigente apartado 8.

9 Calculosy ev@cién de la incertidumbre:

Este procedimiento no involucra céalculos ni evaluacién de incertidumbre.

10 Reporte de Analisis y Resultados:

Las redacciones de los resultados estan establecidas en el grupo de andlisis del SADCF.

11 Medidas de Seguridad y Salud Ocupacional:
Realice todas las pruebas a la gota dentro de la capilla.

Ver PON de Gestién de casos de la Seccidon de Sustancias Controladas, version vigente apartado
11.

P-DCF-GCG-JEF-001-R3, Version 01
Emitido y Aprobado por Unidad de Gesti6én de Calidad



DEPARTAMENTO DE CIENCIAS FORENSES VERSION 04 PAGINA: 11 de 14

Determinacion cualitativa de sustancias corrosivas y

L . - P-DCF-ECT-QUI-042
causticas en productos comerciales, superficies y prendas

12 Simbologia:

(+): agregue

aprox.: aproximadamente

ATR-FTIR: espectrometria infrarroja con accesorio de reflectancia total atenuada
M: molaridad.

PON: Procedimiento de Operaciéon Normado

SCD: solicitud de cambio documental

SADCEF: Sistema Automatizado del Departamento de Ciencias Forenses

13 Terminologia:

Este procedimiento no incluye terminologia que requiera ser definida en este apartado.

14 Anexos: (\;

No. de Anexo Nombre del Anew
01 Preparacion de reactivos y m iales de referencia
naterigle
02 Espectro%@TlR

Q)
:%
O
%
:Q\E
O
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d)

e)

9)

h)

1)

P-DCF-

Anexo No. 1

Preparacion de reactivos y materiales de referencia

Acido clorhidrico 3 M: Mida 9,2 ml de acido clorhidrico concentrado, diluya sobre 20 ml
de agua destilada, agite suavemente y agregue agua destilada hasta un volumen final de
40 ml

Acido nitrico 3 M: Mida 8,6 ml de acido nitrico concentrado, diluya sobre 20 ml de agua
destilada, agite suavemente y agregue agua destilada hasta un volumen final de 40 ml

Acido nitrico 5 g/100ml: Mida 2,0 ml de &cido nitrico concentrado, diluya sobre 20 ml
de agua destilada, agite suavemente y agregue agua destilada r%s un volumen final de
40 ml

Acido sulfarico 3 M: Mida 6,7 ml de acido sulfurico concghtrado, diluya sobre 20 ml de
agua destilada, agite suavemente, permita enfriar h peratura ambiente y agregue
agua destilada hasta un volumen final de 40 ml

Cloruro de bario 5 g/100ml: Mida 2,0 gramo cloruro de bario y disuelva con 20 mi
de agua destilada, agite suavemente y a@ gua destilada hasta un volumen final de
40 ml

difenilamina, disuelva en 20 ml defacido sulfurico concentrado y agregue acido sulfarico

Difenilamina 0,5 g/100ml degéi@ sulfdrico concentrado: Mida 0,5 g de
concentrado hasta un vqumeQal e 100 ml

Hidroxido de potasio 3 % a 6,7 g de hidréxido de potasio y disuelva con 20 ml de
agua destilada, agite suavemente y agregue agua destilada hasta un volumen final de 40
ml

Hidroxido de s@ 3 M: Mida 4,8 g de hidroxido de potasio y disuelva con 20 ml de
agua destilad suavemente y agregue agua destilada hasta un volumen final de 40
ml

Nitrato de plata 0,1 M: Mida 0,68 g de nitrato de plata y disuelva en 20 ml de agua
destilada, agite suavemente y agregue agua destilada hasta un volumen final de 40 ml

Sulfato de hierro (11) 0,5 g/100mL: Mida 0,5 g de sulfato de hierro (II)

heptahidratado, disuelva en 20 mL de agua destilada y agregue agua destilada hasta un
volumen final de 100 mL
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Anexo No. 2

Espectros FTIR-ATR
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Figura N°01: Ejemplo del espectro FTI QI cloruro de amonio
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Figura

: Ejemplo del espectro FTIR-ATR del sulfato de amonio
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Figura N°03: Ejemplo del espectro FTIR-ATR del sulfato de bario
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Figura N°04: Ejemplo del espectro FTIR-ATR del su
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Figura N°0O5y &emplo del espectro FTIR-ATR del sulfato de sodio
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