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Escrutinio de drogas, sustancias toxicas e irritantes

: P-DCF-ECT-QUI-053
en muestras diversas

1 Objetivo:

Determinacion cualitativa de sustancias toxicas (drogas, plaguicidas, inductores del suefio y
otras sustancias toxicas) y sustancias irritantes.

2 Alcance:

Este procedimiento describe una marcha analitica para la determinacion de drogas, sustancias
toxicas e irritantes que puede dirigir a PON especificos. Se incluye una metodologia por ATR-
FTIR y Raman para la determinacion directa de sustancias téxicas.

Este procedimiento describe una metodologia por QUEChERS- GC/MSD, modificada a partir del
método oficial para residuos de plaguicidas EN 15662-2008, para la_detérminacién cualitativa
de plaguicidas, inductores del suefio, drogas, otras sustancias téxicas)y de lacrimégenos (Ver
listado de sustancias en el Anexo 01).

La metodologia por drogas y sustancias toxicas puede ser aplicada a: medicamentos (tabletas,
capsulas, inyectables, jarabes, entre otros); formulaciones de plaguicidas (concentrados
emulsionables “EC"”, concentrados solubles “SL"”, grandlados “"GR"”, polvos solubles “SP”, entre
otros); agua y bebidas (alcohdlicas y no alcohdlicas){cuestionados por el dopado con sustancias
toxicas y aplicadores de algoddon. Su aplicacion ‘en alimentos solidos y bebidas diferentes a
cerveza requiere preferiblemente de un control pgsitivo en matriz para verificar recuperacioén.

La metodologia por sustancias irritantes puede.ser aplicada a: aplicadores de algodoén, prendas
de vestir impregnadas de lacrimdgenos, granadas antidisturbios y aerosoles de defensa
personal, entre otras muestras.

No forman parte del alcance deseste procedimiento la determinacién de sustancias tdxicas
clasificadas como armas quimicas ‘de guerra, toxinas, ni aquellas sustancias téxicas indicadas
explicitamente como fuera del\aleance en el Anexo 01.

3 Referencias:

3.1 EN 15662 “Determination of pesticide residues using GC-MS and/or LC-MS/MS following
acetonitrile extraction/partitioning and clean-up by dispersive SPE-QUEChERS-method”, 2008.

3.2 Validacion de la metodologia para la determinacidn cualitativa de AINE “s por ATR-FTIR y
Raman, Informe de validacion 002-QUI-VAL-2022.

3.3 Validacion de la metodologia para la determinacién cualitativa de aletrina, resmetrina,
permetrina, ciflutrina, cipermetrina y deltametrina por QUEChERS - GC/MSD en productos
comerciales, Adendum 017-QUI-VAL-2020 al Informe de validaciéon 003-QUI-VAL-2018.

3.4 Validacion de la metodologia para la determinacién cualitativa de aletrina, resmetrina,
permetrina, ciflutrina, cipermetrina y deltametrina por QUEChERS - GC/MSD en productos
comerciales, Informe de validacion 003-QUI-VAL-2018.

3.5 Validacidon de la metodologia para la determinacién cualitativa de azlcares (sacarosa,
dextrosa, fructuosa y lactosa) por ATR-FTIR, Informe de validacién 023-QUI-VAL-2019.

P-DCF-GCG-JEF-001-R3, Version 01
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Escrutinio de drogas, sustancias toxicas e irritantes

: P-DCF-ECT-QUI-053
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3.6 Validacidon de la metodologia para la determinacion cualitativa de diclorvds, mevinfos,
tionazin, dimetoato, carbofuran, terbufds, metilclorpirifés, fenclorfds, etilparation, protiofos,
etidon, carbofenotion, tetrametrina, carbofuran, metilazynfds, etilazynfds, permetrina, coumafds
y deltametrina por QUEChERS - GC/MSD en jugo de manzana y cerveza, Informe de validacion
001-QUI-VAL-2019 B.

3.7 Validacién de la metodologia para la determinacién cualitativa de etoprofds, clorpirifds,
diazinén, forato, malation y metilparation por QUEChERS - GC/MSD en jugo de manzana y
cerveza, Informe de validacion 001-QUI-VAL-2019 A.

3.8 Validacion de la metodologia para la determinacién cualitativa de ketamina HCI por
espectroscopia Raman, Informe de validacion 008-QUI-VAL-2023.

3.9 Validacién de la metodologia para la determinacién cualitativa de lacrimégenos por
QUEChERS - GC/MSD, Informe de validaciéon 008-QUI-VAL-2018¢

3.10 Validacion de la metodologia para la determinacién ‘cualitativa de lacrimégenos por
QUEChERS - GC/MSD, Adendum 005-QUI-VAL-2021 al Informe de validacion 008-QUI-VAL-
2018.

3.11 Validacion de la metodologia para la determinacién cualitativa de LSD en papel secante
y gomitas por QUEChERS - GC/MSD, Informe déWwalidacion 006-QUI-VAL-2022.

3.12 Validacion de la metodologia para~la.determinacion cualitativa de otras sustancias
toxicas derivatizables y no derivatizables,, en cerveza por QUEChERS - GC/MSD, Informe de
validacién 007-QUI-VAL-2022.

3.13 Validacidon de la metodolegiaypara la determinacién cualitativa de sales inorganicas
peligrosas y comunes por ATR-FTIRy, Raman, Informe de validacién 001-QUI-VAL-2022.

3.14 Validaciéon de la metodologia para la determinacién cualitativa de somniferos y drogas
toxicas por QUEChERS- GCMSD - drogas no derivatizables en cerveza imperial, Informe de
validacion 008-QUI-VAL-2020.

3.15 Validacidon de Ja metodologia para la determinacion cualitativa de sustancias todxicas
derivatizables por QUEChERS- GCMSD en cerveza imperial, Informe de validacion 003-QUI-
VAL-2020.

3.16 Validacién de la metodologia para la determinacién cualitativa de THC en brownie,
gomitas por QUEChERS - GC/MSD, Informe de validaciéon 008-QUI-VAL-2022.

3.17 Validacion de la metodologia para la determinacion cualitativa y semicuantitativa de

etanol y metanol en bebidas alcohdlicas por espectroscopia FTIR/ATR, Informe de validacion
016-QUI-VAL-2021.

4 Equipos y Materiales:
4.1 Equipo instrumental:

P-DCF-GCG-JEF-001-R3, Version 01
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4.2

Agitador de vortice estandar con regulador de la intensidad de agitacién o similar
Balanza analitica (rango de 0,0001 a 200 g; menor division 0,0001 g) o similar

Balanza granataria (rango de 0,01 a 500 g; menor divisiéon 0,01 g) o similar

Campana extractora de humos estandar

Centrifuga para tubos de 15 mL y 50 mL de hasta 3000 rcf y temporizador o similar
Cromatodgrafo de gases con detector de masas Agilent 7890A-5975C, con columna HP5-
MSUI de 30 m de longitud con 0,25 mm de diametro interno y un grosor de filme de
fase estacionaria de 0,25 pm y gas de arrastre de helio, internamente identificado
GCMSDO02

Espectrofotometro UV Cary 60 que permita leer entre 190 nm y 380 nm o similar
Espectrometro ATR-FTIR Thermo Nicolet iS5 con accesorios iD7 ATR que permita leer
entre 4000 cm™ y 525 cm™

Espectrémetro Raman Metrohm Instant Mira M-3 que permitaéer entre 400 cm™ vy
2000 cm™

Evaporador / concentrador con nitrégeno regulable a 1,0 mL/min £ 0,1 mL/min, con flu-
jo tangencial y bafio de agua a 40 °C £ 2 °C o similar

Horno con regulador de temperatura que alcance 70-2C\+/- 2 °C y temporizador o simi-
lar

pH-metro, con electrodo de vidrio que permitalleer pH de 1 a 14 unidades de pH, con
una presién de al menos 0,1 unidades de pH

Materiales y Cristaleria:

Balones aforados de 5 mL, 10 mL yw25'mL, clase A

Caja de carton o laminas de cartén y/o lentes de seguridad para rayos laser

Formulario Departamental “Solicitud de préstamo de equipo pericial a nivel interno del
DCF” P-DCF-GCT-JEF-07-R#

Formulario de Seccion “Evaluacién de Resultados por ATR-FTIR y Raman”, codigo P-
DCF-ECT-QUI-034-R02

Formulario de Segcién “Evaluacion de secuencia por GC/MSD” cédigo P-DCF-ECT-QUI-
034-R0O1

Formulario de Seccion “Hoja de control por GC/MSD” cédigo P-DCF-ECT-QUI-034-R03
Formulario /de Seccidon “Resultados semicuantitativos y preliminares de licores”, codigo
P-DCF-ECT-QUI-034R14

Guantes de nitrilo SOLVEX 37-145 o superior

Guantes de proteccidn quimica, descartables, de nitrilo

Insertos para viales de 1,5 mL o similar

Lampara de luz UV de onda corta y larga

Mascarilla buconasal o cara completa con filtro 3M 6003 é mascarilla cara completa con
cartucho 3M 450-02-11R06 o equivalente

Micro-cucharas de polipropileno, antiestaticas para el dispensado de polvos, de diferen-
tes tamafos (1/128 de cucharadita, 6-10 mg, 10-15 mg y 25-30 mg)

Micropipetas automaticas diferentes volumenes (10,0 uL a 5000 uL)

Mortero con pistilo o similar

Papel aluminio

Papel o cinta de pH amplio @mbito 0 - 13, cada 1 unidad de pH o similar

Probetas verificadas de diferentes capacidades (100 mL a 1L)

Tapa rosca de baquelita y septa de tefldn, Supelco 27141 o equivalente

P-DCF-GCG-JEF-001-R3, Version 01
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Tela blanca de algoddn limpia

Tubos cdnicos de extraccion de polipropileno, de 15 mL

Tubos cdnicos de extraccion de polipropileno, de 50 mL

Tubos de fondo redondo de vidrio, de 5 mL, Themo Scientific 5-SV o equivalente
Tubos vacios para extraccion en fase sdlida dispersiva (d-SPE) de 2 mL

Viales ambar de vidrio, sililizados de 4 mL, rosca 13-425

Viales de 1,5 mL para el automuestreador del cromatografo (transparentes y ambar)
Viales claros para medicién por Raman 15 x 26 w/13-425, en dispositivo 04, o similar

5 Reactivos y Materiales de Referencia:

5.1 Reactivos:

e Absorbente amina primaria y secundaria (PSA), calidad QUEChERS

e Absorbente C18EN, calidad QUEChERS

e Absorbente carbdn negro grafitizado (GCB), calidad QUEChERS

e Absorbente clean screen Cg/acido bencensulfénico f(€SDAU), calidad extraccién en fase
solida

e Acetato de etilo, grado cromatografico

e Acetona, grado cromatografico

e Acetonitrilo, grado cromatografico

e Agua desionizada o destilada

e Metanol, grado cromatografico

e Mezcla de absorbentes 19+1 (Ver préparacion en Anexo 02)

e Mezcla de absorbentes 59+1 (Ver preparacién en Anexo 02)

e Mezcla de sales EN15662 (MgS0Oa4,0 g; NaCl 1,0 g; citrato sddico tribasico dihidrato 1,0

g y citrato sodico dibasico sesquihidrato 0,5 g).

MgSO0O. anhidro, calidad QUEERERS

e N,O-bis(trimetilsiliDtrifluoroaecetamina (BSTFA), grado cromatografico, preferiblemente
con 1% de trimetilclerosilano (TMCS)

e N-tert-butildimetilsilil-N-metiltrifluoroacetamida (MTBSTFA, grado cromatografico, prefe-
riblemente con_1%de tert-butildimetilclorosilano

e Tolueno, grada cromatografico

e Tubos parafextraccion en fase soélida dispersiva (d-SPE) de 2 mL con 25 mg C18 y 150
mg de 19+1

e Tubos para extraccion en fase soélida dispersiva (d-SPE) de 2 mL con 25 mg C18 y 150
mg de 59 + 1

e Tubos para extraccion en fase sélida dispersiva (d-SPE) de 2 mL con 25 mg CSDAU y
150 mg de 19+1

e Tubos para extraccion en fase soélida dispersiva (d-SPE) de 2 mL con 25 mg PSA y 150
mg de 19+1

e Tubos para extraccion en fase soélida dispersiva (d-SPE) de 2 mL con 25 mg 6 50 mg
PSAy 150 mgde 59 + 1

Nota No. 1: Los tubos para extraccidn en fase sélida dispersiva (d-SPE) se pueden utilizar los
comprados o se pueden preparar en el laboratorio mezclando para cada uno las proporciones
en mg correspondientes.

5.2 Materiales de referencia:

P-DCF-GCG-JEF-001-R3, Version 01
Emitido y Aprobado por Unidad de Gestion de Calidad
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Disolucién de trabajo niveles de calibracién (Ver preparaciéon en Anexo 02)

Disolucién intermedia, una para cada grupo de analitos a incluir en el o los controles po-
sitivos (Ver preparacion en Anexo 02)

Disolucién intermedia de antraceno en acetonitrilo 0,100 mg/mL (Ver preparacién en
Anexo 02)

Disolucién intermedia de oxazepam-Ds en acetonitrilo 0,0250 mg/mL (Ver preparacion
en Anexo 02)

Disolucién intermedia de prazepam en acetonitrilo 0,200 mg/mL (Ver preparacion en
Anexo 02)

Disolucién intermedia de tetrafeniletileno en acetato de etilo 0,150 mg/mL (Ver prepara-
cion en Anexo 02)

Disolucién intermedia de tetrafeniletileno en acetonitrilo 0,150 mg/mL (Ver preparacion
en Anexo 02)

Disolucién madre de antraceno en tolueno, 2,00 mg/mL (Vet preparacion en Anexo 02)
Disolucién madre de prazepam en acetonitrilo, 2,00 mg/mL_(Ver preparacion en Anexo
02)

Disolucién madre de tetrafeniletileno en tolueno,2,00/mg/mL (Ver preparacion en
Anexo 02)

Disolucién madre individual de cada uno de los analitos a incluir como controles positi-
vos, preferiblemente a 2,00 mg/mL (ver preparacion en Anexo 02)

Material de referencia de antraceno, grado minimo estandar analitico

Material de referencia de prazepam, grade.minimo estandar analitico

Material de referencia de tetrafeniletiléno,\grado minimo estandar analitico

Material de referencia en disoluciom™ (1300 mg/mL en metanol) de oxazepam-Ds, grado
minimo material de referencia certificado

Material de referencia puro (grado minimo estandar analitico), 6 material de referencia
en disolucion (por ejemplo 1,00 mg/mL, grado minimo material de referencia certifica-
do) de cada analito a incluir-ensel o los controles positivos necesarios.

Nota No. 2: La verificacidn, alynemento de la apertura y verificacion intermedia, de los mate-
riales de referencia y de ré€activos considerados criticos se realiza como se establece en el PON
de Gestidon de casos de.Seccion Quimica Analitica, vigente, en el apartado “Gestién de materia-
les de referencia (MR) cualitativos y cuantitativos - subapartado Apertura de materiales de re-
ferencia” y el apartado=“Aseguramiento de la calidad en analisis cualitativos y cuantitativos -
subapartado Seleceidn, verificacion y uso de controles de analisis”.

6 Condiciones Ambientales:
No. Condiciéon ambiental Valor minimo | Valor maximo Otras caracteristicas
1 |Ver PON de Gestion de casos de la No Aplica No Aplica No Aplica

Seccién de Quimica Analitica, vigente,

P-DCF-GCG-JEF-001-R3, Version 01
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‘ ‘ apartado “6. Condiciones ambientales”

7 Procedimiento:
7.1 Determinacion de masa:

7.1.1 Realice, como se indica en el PON de Determinacién de masa version vigente, la
determinacion de masa en una balanza granataria para las muestras recibidas cuando se trata
de drogas psicotropicas, estupefacientes y medicamentos o cuando la Autoridad Judicial asi lo
solicite y el ensayo pueda realizarse de forma segura.

Nota No. 3: Si la determinacidn de masa no puede realizarse por un~tema de seguridad se
debe anotar en el proceso de Datos y Resultados

7.1.2 Registre los resultados de masa en el grupo de analisis "QF\"- determinacion masa” ¢
“QTV - estimacion masa >10" y registre los datos del calculo hipergeométrico en el grupo de
analisis "QDR>10 - Estimacion masa o K (gramos)” o equivalenté segun corresponda.

7.1.3 Incluya en el Dictamen como un resultado Unicamente la masa de drogas (materiales
so6lidos y fragmentos). No se incluye para medicaméntos:

Nota No. 4: En el PON de Gestion de Casos de la Seccién de Quimica Analitica, vigente, en el
apartado “Aspectos especificos de registros en el SADCF” se dan indicaciones sobre el registro
y reporte de las masas.

7.2 Marcha analitica para el esc¢rutinio de sustancias toxicas e irritantes:

Nota No. 5: Las muestras que se teciben en la Unidad de Sustancias Téxicas tienen diversos
origenes y contener cualquierssustancia quimica, por lo que, para enfocar mejor el analisis a
realizar y por medidas de seguridad quimica puede ser importante realizar pruebas iniciales a
menos que se tenga clard el analito o familia de analitos requerido por la Autoridad Judicial, o
que, por la peligrosidadsdel material recibido, no sea recomendable. Estas pruebas iniciales
permitirdn aportar infermacion analitica para decidir si el analista se dirige a otros procedimien-
tos especificos o se€ contindia con la determinacion por QUEChERS-GC/MSD descrita en este pro-
cedimiento.

Nota No. 6: La verificacion y condiciones de operacion de los equipos instrumentales pHmetro,
UV, ATR-FTIR y Raman, se especifican en el PON de Gestidon de Casos de la Seccion de Quimica
Analitica, vigente, apartado 7.2 y 7.11 respectivamente.

7.2.1 Dirijase al PON de Gestién de Casos de la Seccion de Quimica Analitica, vigente,
apartado “7.9 Criterios de Seleccion del PON especifico y analisis de casos”, de tener claro el
analito o familia de analitos requerido por la Autoridad Judicial, caso contrario seleccione y
aplique las pruebas iniciales requeridas pH, UV, ATR-FTIR y/o Raman.

7.2.2 Aplique lo establecido en el PON de Gestidon de casos de la Secciéon de Quimica Analitica
en cuanto a los parametros de adquisicion.

P-DCF-GCG-JEF-001-R3, Version 01
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Nota No. 7: Un valor de pH menor de 3 o mayor de 10 permite indicar la presencia de una
sustancia corrosiva o de una sal inorganica de cianuro.

7.2.3 Compare los espectros UV, ATR-FTIR y/o Raman obtenidos contra las bases de datos
espectrales de la Seccion o las bases comerciales disponibles.

7.2.4 Registre los resultados de las pruebas iniciales en el SADCF, en el grupo de analisis de
pruebas iniciales correspondiente de la funcionalidad “Registro de datos y resultados de los
analisis”. Firme e incorpore en el legajo de cada caso los espectros y las comparaciones con las
bases de datos.

7.2.5 Decida, como perito responsable, a partir de los resultados obtenidos de las pruebas
iniciales:

a) De detectar una sustancia incluida en el alcance de algun P@Enico especifico, dirigir-
se al PON técnico especifico.

b) De detectar una sustancia incluida en el alcance dese N por la técnica ATR-FTIR ¢
Raman proceda a completar el esquema analitico. @ ota siguiente.

Q~

Nota No. 8: El esquema analitico de las sustancias 'de la primera fila se considera completo
por ATR-FTIR y Raman. Para la ketamina H completarse con el ensayo de color de
Mandelin como se establece en el PON de Ge e casos de la Seccién. El esquema analitico
de las azlucares debe completarse como adica en el PON de Analisis cualitativo de sales
inorganicas y azlcares. C)

Cuadro I: Sustancias incluidas en Icahce por las técnicas ATR-FTIR y Raman.
acetaminofén, ibuprofeno, diclofenaco sddico, indometacina,
bicarbonato de sodio, carbonato de litio, nitrato de amonio, nitrito
de sodio, perclorato de potasio y éxido de arsénico (III)

Sustancias incluidas en el alcanWélisis ketamina HCI
cualitativo solo por R@m
Sustancias incluidas en el alcanCe del analisis
cualitativo por[ETLR 1R

Nota No. 9: Las bandas caracteristicas de las sustancias incluidas en alcance se encuentran en
el “Formulario Evaluaciéon de Resultados por FTIR-ATR y Raman”.

Sustancias incluidas en el alcance del a
cualitativo por ATR-FTIR y Raw

Sacarosa, fructuosa, glucosa y lactosa

Nota No. 10: La determinacién de ketamina HCI en los frascos de disolucion inyectable 100
mg/mL se puede realizar directamente del frasco de vidrio transparente o en el caso de frascos
de vidrio ambar se debe verter al menos 0,5 mL en el vial de Raman para la lectura.

c) De no detectar por las técnicas UV, ATR-FTIR o Raman, continue con la determinacién
por QUEChERS - GC/MSD.

Nota No. 11: Debido a la baja sensibilidad de las técnicas Raman y ATR-FTIR, un resultado
negativo requiere de un analisis adicional por QUEChERS-GC/MSD.

P-DCF-GCG-JEF-001-R3, Version 01
Emitido y Aprobado por Unidad de Gestion de Calidad
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Nota No. 12: Si mediante pruebas iniciales se obtienen resultados que indican que la muestra
recibida no se encuentra en el alcance de la metodologia vigente se puede detener los analisis
previa discusidén y aprobacion del lider técnico. El resultado en el Dictamen Pericial se puede
indicar como: “Mediante pruebas iniciales realizadas se determind que la muestra no corres-
ponde a las sustancias incluidas en el alcance de las metodologias de escrutinio de la Seccidn
de Quimica Analitica”.

Ejemplos de estas situaciones son los siguientes:

e La determinacion mediante un infrarrojo directo de una tableta, que nos indica como IA
una sustancia (por comparacion con una base de datos comercial) no incluida en el al-
cance, por ende, es una tableta de potencia alta (e.g. 500 mg/tab) y que no correspon-
de a una sustancia psicoactiva ni téxica.

e La determinacion mediante el escrutinio de drogas no derivatizablés de una tableta que
nos indica como IA una sustancia (por comparacion con una base de datos comercial)
no incluida en el alcance y que no corresponde a una sustancia/psicoactiva ni téxica.

7.2.6 Determinacion cualitativa y semicuantitativa de etanol y metanol por ATR-FTIR
en bebidas alcohdlicas:

Nota No. 13: La determinacion semicuantitativasde ‘etanol y/o metanol sirve de criterio para
definir la dilucién a aplicar previo a la extraccidofirdessustancias téxicas por QUEChERS descrita
en 7.4 para obtener una concentracién de etanol\ne mayor de 10 mL/100mL.

7.2.6.1 Utilice el Formulario “Evaluacién de Resultados por ATR-FTIR y Raman” version
vigente para verificar la presencia de etanol o metanol en la bebida y el Formulario “Resultados
semicuantitativos y preliminares de licores” para obtener el valor semicuantitativo del alcohol,
si se sospecha de una bebida alcehélica.

7.2.7 Complete el formulario ™Evaluacién de resultados por FTIR-ATR y Raman” version
vigente.

7.2.8 Analice los resultados obtenidos con los criterios de aceptacion y rechazo que se
establecen en el apartado 8.

7.2.9 Registre los resultados en el grupo de andlisis "QTV - AINES” de la funcionalidad
“Registro de datos y resultados de los analisis”.

7.3 Determinacion cualitativa de sustancias toxicas e irritantes por QUEChERS -
GC/MSD:

7.3.1 Controles minimos:

7.3.2 Seleccione para cada objeto recibido el o los escrutinios a realizar, siguiendo las
recomendaciones del PON de Gestion de Casos de la Seccion de Quimica Analitica, vigente, en
el apartado “Criterios de Seleccion del PON especifico y analisis de casos”.

Nota No. 14: En el caso de tener un resultado positivo en un escrutinio realizado, puede omi-

tirse la realizacidon de los otros escrutinios recomendados.

P-DCF-GCG-JEF-001-R3, Version 01
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7.3.3 Prepare un blanco de reactivos (BR) como control negativo por cada grupo de hasta
12 preparaciones de muestras a extraer.

7.3.4 Prepare, en el caso de prendas de vestir, de forma preferible, un control adicional
(CA), correspondiente a un trozo de la prenda de otra zona, de un tamafio similar a la parte
cuestionada y analice como una muestra.

7.3.5 Prepare de forma opcional (linea punteada en el diagrama) y de ser posible, un control
negativo en matriz (CNM) por ejemplo, una muestra comercial similar a la cuestionada.

7.3.6 Prepare de forma opcional, un control positivo en matriz (CPM), dopando a un nivel
de calibracion una muestra comercial similar a la cuestionada y analice como una muestra. Se
sugiere utilizar un nivel 5. En lugar del producto comercial puede doparse otra porcién de la
muestra cuestionada.

Nota No. 15: El CNM y el CPM son especialmente importantes para dar mayor sustento analiti-
co a los resultados negativos en muestras cuestionadas en matriCes no incluidas en la valida-
cién de la metodologia.

7.3.6.1 Prepare la o las disoluciones intermedias‘requéeridas como control positivo para
cada escrutinio seleccionado. Prepare, dentro del intervalo de linealidad validado, un nivel bajo
(nivel 3) y un nivel alto (nivel 8) de calibracién a,partir de la disolucién intermedia, como se
establece en el Anexo 02.

Nota No. 16: En caso de que al aplicar la®metodologia de escrutinio se detecte una sustancia
no incluida en el alcance de la metodologia y se disponga de material de referencia, prepare los
niveles de calibracion 3, 5 y 8 asumiende una concentracion de la disolucidon intermedia de 50,0
mg/L u otra segun los resultados obtenidos para este otro analito.

7.3.6.2 Prepare cada muestra, por duplicado, cuando se disponga de cantidad suficiente,
y que se trate de una sola unidad por objeto. Cuando las unidades por objeto muestreadas o
seleccionadas para analizan,sean mas de una, se analiza una sola vez cada unidad.

Nota No. 17: En cas0 de presentaciones farmacéuticas o plaguicidas con rotulacion de fabrica,
no es necesario realizar-la muestra por duplicado.

7.4 Toma de muestra, extraccion, limpieza por QUEChERS y preparacion para
analisis por GC/MSD:

7.4.1 Establezca la cantidad de muestra que se toma para analisis dependiendo del tipo de
muestra recibida:

¢ Forma farmacéutica liquida o una formulacion liquida de plaguicida: Se agrega
al tubo de extraccién de 15 mL en 7.4.2 por ejemplo 50 uL. Luego de realizar la ex-
traccion (7.4.4) se transfiere al tupo de d-SPE en 7.4.6 una alicuota determinada en la
siguiente ecuacion que al diluirse en el volumen de 1,5 mL resulte en una concentra-
cion de inyeccion en el cromatografo equivalente al menos a un nivel 10.

P-DCF-GCG-JEF-001-R3, Version 01
Emitido y Aprobado por Unidad de Gestion de Calidad
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Nivel 10 ug 1500ul 7.4.6 2mlL disin.7.4.4
conc Nive en — x — X
mL ~ 50ul form liquida m 1A
ImL form
Ecuacion 1: Férmula para el calculo de la alicuota a tomar en 7.4.6 cuando la mues-
tra corresponde a una forma farmacéutica liquida o una formulacion liquida de un pla-

guicida.

= ul alicuota 7.4.6

¢ Forma farmacéutica solida: se toma la tableta entera o una fraccion y se tritura

hasta consistencia de polvo fino. Se agrega al tubo de extraccion de 15 mL en 7.4.2
con una micro-cuchara por ejemplo 10 mg del polvo. Luego de realizar la extraccion
(7.4.4) se transfiere al tupo de d-SPE en 7.4.6 una alicuota determinada en la siguien-
te ecuacion que al diluirse en el volumen de 1,5 mL resulte enpuna concentracion de
inyeccion en el cromatdgrafo equivalente al menos a un nivel\ 0.

. u 1500 ul 7.4.6 2mL disln. 7.4.4
conc Nivel 10en — x - X
mL = 10 mg microcuchara =~ ug I. A. poritab.

g 1 tab.= ul alicuota 7.4.6

Ecuacion 2: Férmula para el calculo de la alicuota a.tomar en 7.4.5 cuando la muestra corres-
ponde a una forma farmacéutica sdlida.

Alimento sélido hiimedo (>50% agua): debera calcularse a partir de la humedad
del alimento, la cantidad equivalenté asa6 mas de 0,4 g de alimento seco y la cantidad
de agua a agregar.

Aplicadores: se coloca Unicamente el algodén directamente en el tubo de 15 mL.

Bebida alcohélica: Se diluye de ser necesario (ver 7.2.6 y Nota No. 6) con agua desti-
lada hasta una concentracion aproximada de 10 mL/100mL de etanol y se toma 2 mL de
bebida o bebida diltiida,en 7.4.2.

Granadas: Solicite obligatoriamente la desactivacién de las granadas nuevas de mano
para escopegta tipo “chuflais”, a personal técnico de la Unidad Especializada de Interven-
cion (UEI), 'de/la Seccién Fuerza 10 del Ministerio de la Presidencia, antes de proceder
con el andlisis. Se realiza un lavado del soporte con acetato de etilo y se toma para
analisis aprox. 50 ulL.

Prendas de vestir: Si se trata de prendas de vestir cuestionadas por lacrimdégenos, se
examina visualmente las muestras cuestionadas por manchas de un tono rojo, rojo-na-
ranja o rosado. Se examina de ser necesario, para una mejor ubicacion de las man-
chas, utilizando luz ultravioleta de onda corta y larga y se recortan trozos de tela de
aprox. 3 cm x 3 cm. De no observarse manchas se pueden tomar trozos de tela de di-
ferentes partes.

Frutos secos o condimentos en polvo: se toma aproximadamente 50 mg.

Spray de defensa personal: se realiza un rociado suave en un trozo de tela blanca de
algoddén de 3 cm x 3 cm.

P-DCF-GCG-JEF-001-R3, Version 01
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Nota No. 18: Las proporciones de disolventes, alicuotas y resinas que se describen en 7.4.2 y
siguientes pueden ser disminuidas o escaladas proporcionalmente de acuerdo con la presenta-
cion de la muestra cuestionada. Por ejemplo, si se requiere tomar 10 mL de bebida o 2 g de
muestra soélida se utiliza en 7.4.2 un tubo de 50 mL, se agrega en 7.4.3 10 mL de acetonitrilo y
en 7.4.4 6,5 g de EN15562.

Nota No. 19: En los siguientes diagramas las operaciones en recuadros punteados son pasos
preferibles.

Nota No. 20: En 7.4.2 se puede realizar la preparaciéon de un mismo extracto para drogas (de-
rivatizables y no derivatizables) y plaguicidas o separarse este Ultimo. El extracto por fenoxia-
cidos es independiente.

Nota No. 21: La adicion del prazepam, al tubo de 15 mL en 7.4.24 como un control de extrac-
cion, es preferible para dar mayor sustento analitico a los resultados‘wégativos.

P-DCF-GCG-JEF-001-R3, Version 01
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. S
rogas, inductores del sue%\ laguicidas organofosforados, .
derivatizables y no N-metilcarbamatos, fenoxidcidos ) / \
derivatizabls j organoclorados, piretroides ) |‘\ lacrimogenos |
7 \ /
——— \\_ _,4"’
ﬁ\ IJ..CA /\‘l
(o) \oom
T (’—ﬂu~ ///—ﬁ\\‘
Jenm [ BR
\CPM / .
~q-
Y Y Y
Agregue la cantidad de muestra indicada en Agregue la
7.4.1 o hasta aprox. 0,4 g de muestra muestra en tubos
sélida o 2 mL de muestra liquida en tubos de polipropileno
de 15 mL. de 15 mL
7.4.2
Prepara-
cion inicial: }
e e e e e e ———— [
' Opcional: agregue 100,0 ulL de disolucion |
L——— ¥} intermedia prazepam 0,200 mg/mL en
I MeCN (solo para escrutinio de drogas)
e e ]. __________________
A4
Y A 2,0 mL
4. regue aprox. 2,0 m
7: 4.3 Ajuste el volumen a aprox. 2,0 mL areg prox Agregue al menos
Primera P de acetonitrilo
etapa de de I.a f.ase Ilqmda. acuosaoh agua 4 mL de acetato
extraccion: desionizada. Agite por al mefos 1 Agite por de etilo. Agite al
min al menas 1 min menos 10 min
|
Agregue aprogwl, 30 g +/- 0,05 g de Retire el soporte
mezcla de sales EN15562. (trozo de tela,
| aplicador).
7.4.4 Agife inmediatamente
Segunda por al menos 2min | Centrifugue, de
etapa de ¢ { Opcional: Si la muestra es E ser necesario, 5
extraccion | grasosa o cerosa, congele de un 1 | min a 3000 rcf
y particion: Centrifugue 5 min ._: dia para otro protegido de la luz. |
1 1
a 3000 rcf ! ) H
H Retire la grasa o cera H
| ] sobrenadante !
N
) J

N
Continde en 7.4.5J4

Nota No. 22: Si el extracto obtenido en 7.4.4 es muy coloreado, se puede utilizar en 7.4.5 el
tubo de d-SPE equivalente que contiene 150 mg de 19 +1 y si la muestra cuestionada es muy
azucarada es preferible utilizar en 7.4.5 el tubo de d-SPE equivalente que contiene 50 mg de
PSA.
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Nota No. 23:

mg/mL en MeCN en 7.4.7.

Nota No. 24: Después de la adicion del estandar interno en 7.4.7 se puede detener el analisis
No es recomendable dejar el extracto en el tubo de d-SPE
Los extractos con el estandar interno deben preservarse en congelacion
Algunos analitos pueden presentar descomposicién en menos de 24 horas

para continuarlo posteriormente.
con los absorbentes.
(-18 °C £ 2 °(C).

como es el caso de la zopiclona.

drogas, inductores del suefi
derivatizables y no derivatizabl

% ‘ fenoxiacidos |

lacrimogenos

no

La adicidon del estandar interno cromatografico descrita en 7.4.7 es deseable.
Para plaguicidas organofosforados, piretroides y organoclorados se puede utilizar TFE 0,150

lacrimogenos

derivatizables

plagumldas derivatizables
7.4.5 A Y Y Y
Seleccione 25 mg PSAy 25 mg ENC18 y 25 mg CSDAU y 25 mg PSAy 150
el tipo de 150 mg de 59+1 150 mg de 39+1% 150 mg de 19+1 mg de 19+1
d-SPE
Y Y Y
Transfiera aprox. 2 x 750 ulL del sobrenadante atubos\d-SPE de 2 mL o la alicuota indicada en 7.4 para
7.4.6 presentaciones farmacéuticasy‘ajuste a 1500 ul con acetonitrlo.
Li - (En tubos independientessponcada uno de los analisis por realizar)
impieza
por d-SPE
(tercera y A4 Y A4
extraccion) - -
Agite por al menos | Centrifugue a
2 min en el vortex > aprox. 12800 rpm por 5 min
Y Y Y \J
Transfiera 950 uL a tubos de 2mL de polipropileno o viales ambar de 2 mL
(En tubos o viales independientes por cada uno de los analisis por realizar)
Y Y Y Y
Agregue 50,0 Agregue 50,0 Agregue 50,0 Agregue 50,0
7.4.7 ul uL ulL
Adici()h del de la disolucion de la disolucién de la disolucion de la disolucion
estandar intermedia de intermedia de intermedia de intermedia de
interno: ANT 0,100 TFE 0,150 TFE 0,150 TFE 0,150
) mg/mL en mg/mL en ma/mL en ma/mL en
MeCN MeCN EtOAc EtOAc
Y Y Y _ Y
Tape y agite Tape y agite Tape y agite Tape y agite
por 30 s por 30 s por 30 s por 30 s

P-DCF-GCG-JEF-001-R3, Version 01
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Nota No. 25: El vial de 2 mL para la bandeja de inyeccion del GCMSD en 7.4.9 es indispensa-
ble que sea ambar cuando se realice el escrutinio por piretroides y drogas derivatizables que
incluye compuestos sensibles a la luz.

-
/ lacrimogenos

Iacrlmogeno\ drogas,

plaguicidas | inductores derivatizables fenoxiacidos
\ derivat\zably del suefio (capsancmondes)
MO
DERIVATIAABLES DERIVATIZABLES | |
| |
y Y Y
Transfiera 200,0 uL a tubos de fondo redondo de 5 mL
cubiertos con papel aluminio
i Agregue 50,0 uL de !
! disoln OXD5 X
' 250 ug/mlL_ H
Y Y \J
Evapore a,sequedad en un bafio a aprox. 40 °C, con flujo de
nitrogeno no mayor a 1,2 mL/min
Y Y \J
Agreque Agregue
7.4.8 Agregue
secado y 500.0 uL de 200,0 uL !:Ie 200,0 uL f:le
derivatizaci mezcla 1:1 mgéc_ll_?:"i(A rpr}‘?rchSI?_;A?
on BSTFA/MeCN EtOAC MeCN
A A y
DERIVATIZACION

Tape y agite vigorosamente por al menos 1 min

]

Y
Permita que Agite
Encube por alcance vigorosa-
aprox. 45 min 2 temperatura | mente por al
a aprox 70 °C ambiente por al menos
menos 15 min 305
7.4.9 A Y \ 4 \ J 4
Preparacio ] ) .
n para Transfiera al menos 50 ulL a viales a@mbar de 2 mL
analisis por
GC/MSD:

P-DCF-GCG-JEF-001-R3, Version 01
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7.5 Determinacion por GC/MSD:

7.5.1 Limpie la jeringa con acetonitrilo o acetona. En el caso de lacrimdégenos se lava con
acetato de etilo o acetona.

7.5.2 Llene los viales de lavado de la jeringa A (antes de la inyeccién) con acetonitrilo
(acetato de etilo en el caso de lacrimdgenos) y los viales de lavado B (después de la inyeccién)
con tolueno.

7.5.3 Prepare los blancos instrumentales en viales transparentes de 2 mL con acetonitrilo
(acetato de etilo en el caso de lacrimdgenos).

7.5.4 Prepare la secuencia de inyeccién como se indica en el PON de_Gestion de Casos de la
Seccion de Quimica Analitica, vigente. Cargue el método correspondiente y verifique las
condiciones con lo indicado en el Anexo 03.

7.5.5 Ejecute la verificacion del equipo como se indica en el PQN de Gestion de Casos de la
Seccidén de Quimica Analitica, vigente, apartado 7.2.

7.5.6 Evalie los resultados de los controles /positivos utilizando el Formulario
“Evaluacién de Secuencia por GC/MSD"” y seguidamente en el Formulario “Hoja de control
por GC/MSD”. Almacene estos registros, en Ila carpeta G:/QTV/RESULTADOS
INSTRUMENTALES.

7.5.7 Evalle los resultados del blancosdew.arrastre (inyeccion después de los controles
positivos), cada blanco de reactivos, cada control negativo de matriz, cada control adicional,
cada blanco instrumental antes de cadaymuestra y de cada muestra como se indica en el PON
de Gestidon de Casos de la Seccién de\Quimica Analitica, vigente.

7.5.8 Realice la busqueda contra las bibliotecas agregadas al método, cuando en las muestras
cuestionadas se observan, otros- picos cromatograficos. Si en esta busqueda sugiere la
presencia de alguna otra=slUstancia téxica no incluida en los controles positivos proceda a
preparar el control positivé correspondiente de disponer de material de referencia (Ver Nota
11). Si no dispone dé material de referencia reporte como un resultado insuficiente (redaccion
establecida en el gdbmunicado de calidad 2020-033-CAL-QUI Oportunidad de Mejora ME-2020-
005-QUI Resultado\Preliminar vs Insuficiente).

7.5.9 Registre los resultados en el SADCF, en el grupo de analisis correspondiente de la
funcionalidad “Registro de datos y resultados de los analisis”:

QTV - escrut. plaguicidas QUEChERS-GCMS,

QTV - escrut. drogas sin derivatizar QUEChERS-GCMS,
QTV - escrut. drogas derivatizables QUEChERS-GCMS,
QTV - escrut. fenoxiacidos QUEChERS-GCMS,

QTV - escrut. lacrimogenos QUEChERS-GCMS.

Nota No. 26: Los controles negativos de muestra (CNM) se incorporan como muestras cues-
tionadas en el caso correspondiente.

7.5.10 Incorpore en el legajo del SADCF para el caso correspondiente el documento pdf
fusionado que incluye al menos el resultado del blanco instrumental antes de la muestra

P-DCF-GCG-JEF-001-R3, Version 01
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cuestionada, el resultado de la muestra cuestionada y la busqueda contra las bibliotecas para
cada uno de los objetos de un caso.

8 Criterios de Aceptacion o Rechazo de Resultados:

8.1 Criterios de evaluacion de resultados para pruebas iniciales:

No existen criterios de identificacion para las pruebas iniciales pues de ellas no se genera nin-
gun resultado para el Dictamen, ya que son técnicas que se aplican con un objetivo orientativo.

8.2 Criterios de evaluacion de resultados de sustancias toxicas por ATR-FTIR y
Raman:

Ver PON de Gestién de Casos de la Seccién de Quimica Analitica, vigente, apartado 8.

8.3 Criterios de evaluacion de resultados por GC/MSD:

Ver los criterios de aceptacion o rechazo de resultados en el PON de Gestion de Casos de la
Seccion de Quimica Analitica, vigente. Adicionalmentef en caso de que no se cumplan los crite-
rios de aceptacion de la preparacion de una muestra, por ejemplo, por encontrarse ésta muy
concentrada, reporte como resultado no concluyente. “Seguidamente diluya la preparacién para
GC/MSD con acetonitrilo, acetato de etilo o meZ¢la=derivatizante (segln corresponda). Adicio-
ne el estandar interno correspondiente comofselindica en 7.4.7 y continle en 7.4.8. Registre
la dilucidn aplicada en el SADCF y repita la=determinacion por GC/MS (Ver 7.5). Si no se cum-
plen los criterios por encontrarse muy diluida,'repita con mayor cantidad de muestra.

Nota No. 27: La presencia de etanol en las bebidas afecta la recuperacion de los analitos en
general, principalmente para los 2=hipnoticos. Por lo anterior un resultado negativo por z-hip-
noéticos puede corresponder a un falso negativo.

9 Calculos y evaluacion de la incertidumbre:

Este procedimiento™fioinvolucra calculos ni evaluacion de incertidumbre.

10 Reporte de Analisis y Resultados:

10.1 Reporte los resultados en el Dictamen Pericial como se indica en los
“"Resultados Predefinidos” incluidos en el grupo de analisis asociado al objeto desde
el médulo de Datos y Resultados del SADCF.

Nota No. 28: En el caso de bebidas alcohdlicas omitir de la redaccion los z-hipnéticos.
11 Medidas de Seguridad y Salud Ocupacional:

Ver PON de Gestion de Casos de la Seccién de Quimica Analitica, vigente, apartado 11.
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Antes de trabajar indicios de granadas o aerosoles con lacrimdgenos coordine con la persona
encargada de Salud Ocupacional de la Seccidn, para prevenir a los compafieros de trabajo que
sean sensibles a estas sustancias.

Al manipular las granadas con lacrimdgenos y aerosoles de defensa personal, trabaje dentro de
la capilla, con guantes Solvex® y emplee una mascarilla al menos buconasal con filtro 3M 6003
o superior. Lave los guantes con agua y jabon antes de desecharlos.

Ver PON de Gestidon de Casos de Seccion Quimica Analitica, vigente, apartado “Gestion de resi-
duos y lavado de cristaleria” para el manejo de los desechos generados en este PON.

12 Simbologia:

e 19 + 1: mezcla en proporcién de 15,0 g de MgS0O. y 0,75 gde GCB

2TMS: indica que el compuesto es acilado con el grupo trimetilsilil en dos grupos funcio-
nales

59 + 1: mezcla en proporcién de 15,0 g de MgSO. y-0,25,g9 de GCB

AINE ’s: antiinflamatorios no esteroideos

ANT: antraceno

aprox.: aproximadamente

ATR-FTIR: técnica espectrométrica por absercién de luz infrarroja con transformada de
Fourier con dispositivo de reflectancia total"atenuada

BR: blanco reactivo

BSTFA: N,O-bis(trimetilsilil)trifluoroacetamina

C8: resina de gel de silice modificada con cadenas de octil-sililo

CA: control adicional

Cn: concentracion

CNM: control negativo de matriz

CPM: control positivo de matriz

CSDAU: C8/acido bencensulfénico

DCF: Departamentoyde, laboratorio de Ciencias Forenses

d-SPE: extraccion ‘en fase sélida dispersiva

ENC18: resinalde gel de silice modificada con cadena de Octadecil-sililo, inactivada
EtOAc: acetato_de etilo

GC/MSD: Se.refiere a la técnica Cromatografia Gas Liquido con Detector Selectivo de
Masas de Impacto Electrénico o al instrumento.

GCB: carbdn negro grafitizado

e GCMSO02: identificacion interna del cromatdgrafo de gases con detector de masas Agi-
lent 7890A-5975C, con columna HP5-MSUI de 30 m de longitud con 0,25 mm de diame-
tro interno y un grosor de filme de fase estacionaria de 0,25 pm y gas de arrastre de
helio

IA: ingrediente activo

MeCN: acetonitrilo

MR: material de referencia

MTBSTFA: N-tert-butildimetilsilil-N-metiltrifluoroacetamida

N/A: no aplica

OXD5: oxazepam pentadeuterado

PON: Procedimiento de Operaciéon Normado

PP: polipropileno
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PSA: absorbente de amina primaria y secundaria

Raman: técnica espectrofotométrica por dispersion Raman
rcf: fuerza centrifuga relativa o fuerza G

rpm: revoluciones por minuto

S/N: razon sefial ruido

SADCF: sistema de automatizacion del DCF

SCD: solicitud de cambio documental

TFE: tetrafeniletileno

TMCS: trimetilclorosilano

TMS: grupo acilo trimetilsilil

tr: tiempo de retencion

UV: técnica espectrofotométrica de absorcion ultravioleta.

13 Terminologia:

No aplica.

14 Anexos:

No. De Anexo Nombre del Anexo
01 Listado de sustancias que pueden ser identificados mediante la metodologia
QUEChERS- GC/MSD del presente PON
02 Preparaceion de materiales y disoluciones
03 Condiciones del método de GC/MSD
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Anexo Numero 01

Listado de sustancias que pueden ser identificados mediante la metodologia QuE-
ChERS- GC/MSD del presente PON

Cuadro II: Listado de sustancias evaluadas mediante la metodologia QUEChERS-GC/MSD del presente

PON.
Sustancias que no se
Grupes de sustancias - - . Sy s
po P Sustancias incluidas en los informes de validacidn dEtHh“. con la
por andlisis metodologia de este
PON
A. Escrutinio de plaguicidas:
M- aldicarb {no se detecta),
metilcarbamatos oxamilo, carbofurdn metomilo (descompone
en 2l GCJ
H] organofosforados | diclorvds, mevinfés, tionazin, etoprofis, foram, dimetoato, terbufds, diazindn, triclarfdn Tdescompone
" g P! =
% metilclarpirifds, metilparatidn, fenclorfés, malatidn, clorpirifas, paratidn, en el GC)
5 protiofés, etidn, carbofenotion, metilazynfds, etilazynfis v coumafds
o - -
T:. organoclorados quintezena, a-endosulfan y f-endosulfan M/
piretroides i
zletrina, resmetrina, tetrametrina, permetrina, ciflutrina, cipermetrina, NiA
deltametrinz
B. Escrutinio por drogas téxicas e inductores del suefio:
B.1 Escrutinio de drogas no derivatizables:
barbitdricos butabarbital, amobarbital, fenobarbital*™ NSA
I
': benzodiazepinas diazepam, clobazam, midazolam, flunitrazepam, alprazolam, triazolam, MA
e ——r
2y antihistaminicos
FR de primera difenhidraminz, clerfeniramina, bromfeniramina, prometazinz, doxilamina NiA
X generacién
=
Z-hipnéticos zolpidem, zopiglona®, zalepldn M/A
Otras sustancias cafeina, metadona, cocaina, heroina, estricnina, prepefol, ketamina, nicetina (pobre
téxicas fenzacetina, xilacina, amitrigtilina /clomipramina, clerpromazina, procaina, recuperaciin
fentanile, halopendalshidrocodonz v dronabinel (THC) tecbromina (inscluble)
B.2 Escrutinio de drogas derivatizables:
benzodiazepinas lerazepam, clonazepam, oxzzepam, nordiazepam, temazepam MiA
e o PR
% 2| antihistaminicos
ey de primera hidroxicina MiA
5 gn generacién
otros meprobamate, escopolamina, melatoninz NiA
‘g
i E " drogas rdxicas lidocaing, codeina, atropina, morfina, tramadol, fenitoinz, oxicodona, LSD NiA
1=
8%
Il rodenticidas coumatetralyl NSA
€. Escrutinio por plaguicidas Scidos:
& fenoxidcidos 2,4-D; 2,4-DB; MCPA MiA
5w
= -
T otros picloram NSA
D. Escrutinio por lacrimégenos
[ lacrime
acrimdgencs no - L .
- " der‘ivagizables o-clerobenzilidenomalenenitrilo [gas C5), w-clorcacetofenona {gas CN) MYA
Eo
EE lacrimégenas capsaicina, dihidrocapsaicina NiA
4 derivatizables i

* Lz zopiclonz y el zolpidem presentan una altz inestabilidad en disolucicn, por lo gue las preparaciones de muestras
controles positivos deben ser preparados e inyvectados antes de 24 horas.
** | os barbituricos presentan efecto memaoria, por lo cual no es recomendaries incluirlos en el control positive de rutina.

* La zopiclona y el zolpidem presentan una alta inestabilidad en disolucidén, por lo que las preparaciones de muestras y controles
positivos deben ser preparados e inyectados antes de 24 horas.

** | 0s barbituricos presentan efecto memoria, por lo cual no es recomendarles incluirlos en el control positivo de rutina.
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Anexo Numero 02
Preparacion de materiales y disoluciones

Preparacion de la disolucion madre individual de cada uno de los analitos a incluir
como controles positivos, 2,00 mg/mL:

Prepare las disoluciones madre como se indica en el PON de Gestion de Casos de la Seccién de
Quimica Analitica, vigente.

Nota No. 29: La mayoria de los plaguicidas y las drogas se disuelven bien en acetonitrilo o en
metanol. En el caso de los plaguicidas piretroides y organoclorados se utiliza tolueno como di-
solvente. Para los fenoxiacidos se utiliza metanol. En el caso de los lacrimdgenos se preparan
en acetato de etilo.

Almacene en viales sililizados de 4 mL con tapa rosca de baquelita.con septa de teflén, en con-
gelacion < -18 °C.

Preparacion de la disolucion madre de antraceno o tetrafeniletileno, 2,00 mg/mL:

Prepare las disoluciones madre como se indica en eldPON de Gestion de Casos de la Seccién de
Quimica Analitica, vigente, utilizando tolueno como.,diselvente.

Almacene en viales sililizados de 4 mL con tapa resca de baquelita con septa de teflén, en refri-
geracion 2 °C - 8 °C.

Preparacion de la disolucion madre-de prazepam, 2,00 mg/mL:

Prepare las disoluciones madre camoyse indica en el PON de Gestion de Casos de la Seccién de
Quimica Analitica, vigente, utilizando acetonitrilo como disolvente.

Almacene en viales sililizades\de 4 mL con tapa rosca de baquelita con septa de teflén, en con-
gelacion < - 18 °C.

Preparacion de la“disolucion intermedia:
Prepare una disolucidn intermedia por cada grupo de analitos o escrutinio a realizar:

Plaguicidas (N-metilcarbamatos, organofosforados, organoclorados y piretroides
Drogas tdxicas e inductores del suefio derivatizables

Drogas toxicas e inductores del suefio no derivatizables

Fenoxiacidos

Lacrimdgenos derivatizables y no derivatizables

Incluya, como recomendacién, en cada disolucién intermedia al menos 5 analitos, de tiempo de
retencion que cubra todo el ambito cromatografico y al menos un representante de cada familia
(la clasificaciéon en familias se establece en el Anexo 01). La seleccion puede variar segun lo
solicitado por la Autoridad Judicial. Al seleccionar los analitos a incluir en una disolucién inter-
media tener presente las coeluciones descritas en el siguiente cuadro. Si en un caso particular
se requiere la determinacion de un Unico analito, puede incluirse Unicamente éste en la disolu-
cion intermedia (Ver Nota No. 26).
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Utilice el formulario “Evaluacién de secuencia por GC/MSD”, para calcular las alicuotas a tomar
de cada disolucién madre y volumen final de la preparaciéon de la disolucion intermedia.

Cuadro III: Coelucién de algunos analitos:
Disolucion intermedia Coeluciéon de analitos

Disolucidén intermedia de plaguicidas clorpirifés coeluye con paration
etilparation coeluye con metilclorpirifos
dimetoato coeluye con carbofuran

disulfoton coeluye con antraceno, utilizar tetrafeniletileno

Disolucién intermedia de drogas derivati- | codeina-TMS coeluye con tetrafeniletileno, utilizar antraceno

zables clonazepam-TMS coeluye con prazepam, se separan espectralmente
fenitoina 2TMS y atropina TMS

Disolucién intermedia de drogas no deri- | ketamina coeluye con difenhidramina

vatizables cocaina coeluye con amitriptilina

diazepam coeluye con tetrafeniletilenoyutilizar antraceno
hidrocodona coeluye con THC

alprazolam coeluye con haloperidol

Todas las disoluciones intermedias se preparan en acetonitrilo, con excepcién de los lacrimdge-
nos que se utiliza acetato de etilo.

Rotule con el numero de trazabilidad y almacene en viales sililizados, en congelacién < -18 °C.

Preparacion de la disolucién intermedia de TFE 0,150 mg/mL en acetonitrilo o aceta-
to de etilo:

Para la preparacion de esta disolucidép~siga lo indicado en el formulario “Evaluacion de secuen-
cias en GC/MSD” en la hoja “preparacion/de disoluciones”. Tape y agite por 1 min.

Rotule con nimero de reactivo critico y el nimero de trazabilidad y almacene, en refrigeracién
entre 2 °C - 8 °C.

Preparacion de la disolucion intermedia de ANT 0,100 mg/mL:

Para la preparacion deesta disolucion siga lo indicado en el “Evaluacién de secuencias en GC/
MSD” en la hoja “preparacion de disoluciones”. Tape y agite por 1 min.

Rotule con nimero de reactivo critico y el nimero de trazabilidad y almacene, en refrigeracién
entre 2 °C - 8 °C.

Preparacion de la disolucion intermedia de oxazepam-Ds 0,025 mg/mL:

Para la preparacion de esta disolucidn siga lo indicado en el formulario “Evaluacion de secuen-
cias en GC/MSD” en la hoja “preparacion de disoluciones”. Tape y agite por 1 min.

Rotule con numero de reactivo critico y el nUmero de trazabilidad y almacene, en congelacién <
-18 °C.

Preparacion de la disolucion intermedia de prazepam 0,200 mg/mL:
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Para la preparacion de esta disolucion siga lo indicado en el formulario “Evaluacion de secuen-
cias en GC/MSD” en la hoja “preparacion de disoluciones”. Tape y agite por 1 min.

Rotule con numero de reactivo critico y el niUmero de trazabilidad y almacene, en congelacion <
-18 °C.

Preparacion de la disolucion de trabajo niveles de calibracion:

Calcule la alicuota a dispensar, para cada nivel de calibracién a preparar, a partir de la disolu-
cion intermedia seleccionada. Para esto complete en el formulario “Evaluacion de secuencias
en GC/MSD” en la hoja “preparacion de disoluciones”, el dato del volumen final de la prepara-
cién de niveles de calibracién (normalmente 1000 uL).

De acuerdo con cada nivel a preparar, pipetee en un vial ambar de 2 mL€lvolumen correspon-
diente de acetonitrilo o acetato de etilo segun corresponda, el voldmen ‘que se indica en la co-
lumna “Alicuota” y 50,0 uL de la disolucién intermedia del estdndaw/interno correspondiente.
Tape y agite por 30 s.

Rotule como se indica en el PON de Gestidn de Casos de la Seccion de Quimica Analitica, vigen-
te. Normalmente estas disoluciones se preparan paraser utilizadas inmediatamente y luego se
descartan.

Para los niveles de calibracion de los controles positivos que no llevan derivatizacion se puede
inyectar directamente. Si lleva derivatizacion/proceda como se indica a partir del punto 7.4.8.

Nota No. 30: El tiempo de preservacion de las disoluciones madre e intermedias es el indicado
en el PON de Gestidon de Casos de la Seecion de Quimica Analitica, vigente.

Preparacion de la mezcla de absorbentes 19 +1:

Mida en un recipiente una cantidad proporcional a 19,0 g de sulfato de magnesio anhidro y 1,0
g de GCB. Homogenice lamezcla manualmente hasta lograr una uniformidad en la coloracién.

Preparacion de la mezcla de absorbentes 59 +1:

Mida en un recipiente/una cantidad proporcional a 59,0 g de sulfato de magnesio anhidro y 1,0
g de GCB. Homogenice la mezcla manualmente hasta lograr una uniformidad en la coloracién.
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P-DCF-ECT-QUI-053

Anexo Numero 03

Condiciones del método de GCMSD

Cuadro IV: Condiciones del cromatdgrafo de gases:

Nombre del método

P-DCF-ECT-QUI-053 plaguici-
das
P-DCF-ECT-QUI-053 drogas

P-DCF-ECT-QUI-053
drogas TMS

P-DCF-ECT-QUI-
053 fenoxiacidos

P-DCF-ECT-QUI-053
lacrimdgenos

Volumen inyeccidon

1 uL, “Sample Depth” - “Enable 5 mm”

Temperatura del inyec-

250 °C
tor
Flujo de ptli,rr?qa del sep- 3 mL/min, modo estandar

Modo inyeccidn

splitless pulsado

Presién del pulso de inyeccion: 25 psi hasta 0,5 min, un flujo de purgathacia el
Split vent de 60 mL/min al 1 min

Ahorro de gas, “"On” en 16,4 mL/min después de 3 min

splitless

un flujo de purga hacia
el Split vent de 60
mL/min a 2 min

Ahorro de gas, "On” en
16,4 mL/min después
de 4 min

Flujo de la columna

Modo: “rampa de flujo”

1,3 mL/min por 12,5 min, luego a una tasa de 4,0/ml/min hasta 1,5 mL/min
por 3,3 min y luego a una tasa de 1,0 mL/mifn hasta 1,7 mL/min por 5,8 min.
El flujo post corrida en 1,7.mL/min.

Modo: “flujo constan-
te” 1mL/min

70,0 °C por 2,0 min, luego a una tasa de 20 °C/min hasta 280°C por 3,5 min,
luego a una tasa de 40 °C/minghasta 300°C por 5,5 min. Temperatura post co-

60,0 °C por 2,0 min,
luego a una tasa de 35
°C/min hasta 260°C
por 7,0 min, luego a

Horno una tasa de 40 °C/min
rrida 300 °C por 1 min. hasta 300°C por 4,3
min. Temperatura
post corrida 300 °C
por 1 min.
Temperatura 280 °C
interfase:

Verifique que la configuraCivorde la columna esté seleccionada la columna correcta con los re-
sultados correspondientes<a la ultima calibracion.

Nota No. 31: El tiempo final de la corrida puede variarse en caso de que la inyeccién tenga
sustancias poco o muy retenidas.
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Cuadro V: Condiciones del espectrometro de masas:

P-DCF-ECT-QUI-053 plagui- ; : . ) _ ~ : : ) -~
Nombre del método cidas P-DCF ECZSQFLI:/}SOS?) dro P-DCF-ECT Qélél\fl)g3 plaguicidas
P-DCF-ECT-QUI-053 drogas 9
Temperatur_a de la 280 °C
fuente de iones
Temperatura del 150 °C
cuadrupolo
Corte del disolvente 3,5 min | 4,5 min | 7,00 min
elc(:e(é?:cl)gn:l:?tcilol:‘:::;ér Factor de ganancia: 1,000
(EM)p “EM Saver” desactivado
Tipo de adquisicion SCAN | SIM y SCAN
Igual para todos los métodos
“ - Velocidad Frecuencia . ~
tr/min Ambito Umbral de esca- (escaneos/ Tiempo Tamano
de masas de ciclo del paso
Segmentos de neo s)
tiempo de scan Segun el 44.00 - _ 288,85
corte 460.00 150 1.562[N=2] 3,5 ms 0,1 m/z
44.00 - _ 256,06
11.41 565.00 150 1.562[N=2] 2,8 mes 0,1 m/z
LBl 375 Gl e © P-DCF-ECT-QUI-053 lacrimogenos
Temperatur_a de la 280 °C
fuente de iones
Temperatura del 150 °C
cuadrupolo
Corte del disolvente 5,00 min
Conflguraqop del Factor de ganancia: 1,000
electromultiplicador “ " .
(EM) EM Saver” desactivado
Tipo de adquisicién SIM y SCAN
1 . Velocidad . . ~
Segmentos de tr/min Ambito Umbral de esca- Frecuencia T|en_1po Tamano
: de masas (escaneos/s) | de ciclo del paso
tiempos de scan neo
48.00 - _ 299,11
5700 480.00 150 1.562[N=2] 3,3 mes 0,1 m/z

Nota No. 32: Los segmentos de tiempo y los iones en SIM se encuentran definidos en cada
método de adquisicion. Deben ser verificados con la corrida de los controles positivos, lo que
puede requerir del ajuste de los tiempos de los segmentos. Los iones en SIM para cada analito
se encuentra definidos en el respectivo informe de validacion.

Nota No. 33: Los iones de adquisicion y/o evaluacion para los estandares internos son:
antraceno: 178,10 m/z (base) y 152,10 m/z (calificador);

tetrafeniletileno: 332,25 m/z (base) y 253,15 m/z (calificador) y

oxazepam-Ds: 406,20 m/z (base) y 436,20 m/z (calificador).

prazepam: 269,10 m/z (base) y 295,10 m/z (calificador), 324,10 m/z (calificador).
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