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1 Objetivo:

El objetivo de este PON es establecer un procedimiento para la determinacién cualitativa y
cuantitativa de otras sustancias volatiles (anestésicos volatiles y otras sustancias volatiles) en
muestras de origen bioldgico en la Seccion de Toxicologia, del DCF, del O.1.]. de Costa Rica.

2 Alcance:
El alcance de este procedimiento contempla los siguientes dos tipos de casos:

2.1 Este procedimiento es aplicado para la determinacién cualitativa y cuantitativa de anestésicos
volatiles (halotano, etrano, sevoflurano, isoflurano y desflurano) en muestras de origen bioldgico
(sangre, coagulo y tejido graso) recibidas en la Seccion de Toxicologia‘del DCF, en los casos
donde se solicite la determinacidén en general de anestésicos volatiles 0 especificamente alguno
de ellos. La metodologia para este tipo de determinacion presenta.los/Siguientes parametros de
validacion (referencia de la validacion: 3.8 y referencias de los\{criterios de aceptacion de la
validacién: 3.4 y 3.5):

Resumen de resultados de la determinacién cuantitativa de sevoflurano en un ambito de trabajo de
0,0152 g/L a 0,3040 g/L:

Resultado GC7890
Parametro validado
obtenido esperado

Limite de deteccion (g/L) 0,0037 <0,010

Limite de cuantificacion (g/L) 0,012 <0,033

Linealidad-r 0,9996 >0,99
Linealidad-F de ANOVA 7152 >(F tabla:6,6)

PrecisionCV% <9% <15%

%sesgo <14% <20%

y desflurano:

Resumen de resultados de la determinacién cualitativa de sevoflurano, halotano, etrano, isoflurano

Resultado GC7890
Parametro validado
obtenido esperado
(variacionessdeelﬁggvcl:d\%i)(/j:sl'g?gglizf: gie retencion) <0.3% <2%
Precision-CV% de los indices de retencion <0,2% <2%
Limite de deteccion (g/L) 0,0073 <0,010
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2.2 Este procedimiento es aplicado para la determinacion cualitativa de sustancias volatiles
(acetaldehido, metanol, éter, etanol, hexano, acetona, isopropanol, diclorometano, acetonitrilo,
n-propanol, etilacetato, ciclohexano, isooctano, heptano, metil-etil-cetona, cloroformo, 1-
butanol, tolueno y xilenos) y la determinacion cuantitativa de tolueno en muestras de origen
bioldgico (sangre, codgulo y orina) recibidas en la Seccién de Toxicologia del DCF, en los casos
donde se solicite la determinacién de sustancias volatiles en general o especificamente alguna
de ellas. La metodologia para este tipo de determinacion presenta los siguientes parametros de
validacion (referencia de la validacion: 3.9 y referencias de los criterios de aceptacidon de la
validacién: 3.4 y 3.5):

Resumen de resultados de la determinacion cuantitativa de tolueno en Uny,ambito de trabajo de
0,001078 g/L a 0,0802 g/L:
Resultado GC7890
Parametro validado
obtenido esperado
Limite de deteccion (g/L) 0,00012 <0,00033
Limite de cuantificacion (g/L) 0,00041 <0,001
Linealidad-r 0,999 >0,99
Linealidad-F de ANOVA 2412,9 > (F tabla:6,6)
Precisién-CV% <6% <15%
Veracidad-%sesgo <10% <20%

Resumen de resultados dellaideterminacion cualitativa de acetaldehido, metanol, eter, etanol, hexano,
acetona, isopropanol, diclorometano, acetonitrilo, n-propanol, etilacetato, ciclohexano, isooctano,
heptano, metil-etil-cetona, cloroformo, 1-butanol, tolueno y xilenos:

Resultado GC7890
Parametro validado
obtenido esperado
Selectividad y especificidad o o

(variaciones % de los CV% de los indices de retencion) <0.3% <2%

Precisién-CV% de los indices de retencion <0,4% <2%
Limite de deteccion de tolueno y xilenos (g/L) 0,001 <0,003
Limite de deteccidn de los otros volatiles (g/L) 0,01 <0,03
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3.8 Validacion y estimacion de incertidumbre(de\la*determinacién cuantitativa de sevoflurano o
cualitativa de sevoflurano, halotano, etrane,ssoflurano y desflurano en muestras de sangre
por HS-GC-FID/FID con el equipo HS=GC7890-FID/FID. Informes 001-TOX-VAL-(1)-2014 y
001-TOX-INC-(1)-2014.

3.9 Validacién y estimacion de incertidumbre de la determinacidon cuantitativa de tolueno o
cualitativa de acetaldehido,\ metanol, eter, etanol, hexano, acetona, isopropanol,
diclorometano, acetonitriloj=~n-propanol, etilacetato, ciclohexano, isooctano, heptano, metil-
etil-cetona, cloroformo,“1-butanol, tolueno y xilenos en muestras de sangre por HS-GC-
FID/FID con el equipofHS-GC7890-FID/FID. Informes 002-TOX-VAL-(1)-2014 y 002-TOX-INC-
(1)-2014.

4 Equipos y Materiales:

-Agitador de tubos de ensayo por inversion (rotatorio).

-Balanza analitica, rango 0 a 200 g o similar, precision +/- 0,0001 g o similar.
-Balén aforado de 10 mL, 25 mL, 50 mL, 100 mL y 1000 mL, o similar.

-Base de datos “Manejo de solicitudes y RAS”, version actualizada, elaborada por el Dr. Marco
Antonio Martinez Esquivel. (ver anexo 03).

-Botellas de plastico con tapa de rosca de 125 mL, 250 mL, 500 mL o similar.

-Bitacora de Control y uso de Equipo: “Cromatégrafo de gases con doble columna y doble detector
FID. Marca: Agilent. Modelo: GC-7890/HSS-7697A".

-Bitacora de Control y uso de Equipo: “"Cromatdgrafo de gases con doble columna y doble detector
FID. Marca: Agilent. Modelo: GC-8890/HSS-7697A".

-Cabina de Bioseguridad Clase 2-B2.

P-DCF-GCG-JEF-001-R3, Versién 01
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-Camara de Bioseguridad tipo I.
-Capilla de extraccion.
-Congelador (<0°C).

-Cromatégrafo de gases Agilent 7890, con automuestreador Head-space Agilent 7697A, con
doble columna (DB-ALC1 y DB-ALC2) y doble detector FID, o similar.

-Descapsulador para viales de espacio de cabeza de 20 mm.

-Dilutor Microlab 500 o 600 Series Hamilton, con jeringas de dilucién y con jeringas de muestreo
con rango de 10 uL a 50000 uL, exactitud < a +/- 3,0%, o similar.

-Formulario “Cuantificacién y estimacion de la incertidumbre (reporte muestras otros volatiles)”
-Formulario “Cuantificacién y reporte de controles (otros volatiles)”

-Horno de laboratorio, rango 20-240° C (£ 10° Q).

-Gabacha.

-Gradillas para tubos.

-Guantes desechables.

-Hoja de calculo “"Machote curva de calibracion de otros\volatiles”, version actualizada, elaborada
por el Dr. Marco Antonio Martinez Esquivel. (ver @nexo 5).

-Lavadora automatica de cristaleria.

-Lentes de seguridad.

-Papel Kraft.

-Pinzas de diseccidon con diente de=raton.

-Pipetas plasticas de transferencia de 5 mL o similar, nuevas.

-Pizeta.

-Recipiente plastico parandesechos punzo-cortantes, de 1 L o similar.
-Recipiente plastico”para“avado de septum de 2,5 L o similar.

-Refrigerador (0 a 10°C).

-Sellador para viales de espacio de cabeza de 20 mm.

-Sellos de aluminio para viales de espacio de cabeza de 20 mm, nuevos.
-Septum de Teflon/Silicone con Liner-10/90 para sellos de aluminio de 20 mm.
-Tijeras para diseccion.

-Tinas plasticas de 20 L, 30 L o similar.

-Toallas de papel desechable.

-Viales de espacio de cabeza de 20 mm x 75 mm, o similar.

-Pipetas de vidriode 1 mLy 2 mL, o similar.

-Probetas de 25 mL, 50 mL, 100 mL, 500 mL, 1000 mL y 2000 mL, o similar.
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Nota 1:

Los viales de espacio de cabeza que tienen contacto directo con fluidos o tejidos bioldgicos se
colocan en una tina con disolucion de cloro para lavado de aproximadamente 0,5% a 1% por
minimo 4 horas, luego se lavan con jabdn alcalino, se enjuagan con agua de grifo y se hornean
a 140° C por lo menos por dos horas. Los viales de espacio de cabeza que no tienen contacto
directo con fluidos o tejidos biolégicos se enjuagan con agua de grifo y se hornean a 140° C por
lo menos por dos horas.

Las pipetas y los balones se lavan con jabon alcalino, se enjuagan con agua de grifo y se enjuagan
tres veces con agua desionizada. Esta cristaleria no se hornea, debe colocarse invertida para que
escurra y esperar a que esté seca.

Los beakers y probetas se lavan con jabdn alcalino, se enjuagan con agua de grifo, se enjuagan
tres veces con agua desionizada. Esta cristaleria puede ser horneada a%140° C por lo menos por
dos horas o puede colocarse invertida para que escurra y esperar aque €sté seca.

Descarte la cristaleria quebrada en un recipiente plastico para desechos punzo-cortantes.

Los materiales que estan en contacto directo con fluidos o tejidos, bielogicos como las pinzas de
diseccidon con diente de ratén, los Septum de Teflon/Silicone con Liner-10/90 para sellos de
aluminio de 20 mm, las tijeras para diseccion y las gradillas para’tubos se colocan en una tina o
en el recipiente plastico para lavado de septum de 2,5 J=con.disolucién de cloro para lavado de
aproximadamente 0,5% a 1% por minimo 4 horas, luege&étavan con jabdn alcalino, se enjuagan
con agua de grifo y agua desionizada. Este material*no se hornea, deben dejarse sobre toallas
de papel para que escurran y esperar a que estén_secos.

Las botellas de plastico con tapa de rosca y el-ganrafén de plastico con llave de dispensado, se
enjuagan con agua de grifo y se enjuagan tres veces con agua desionizada. Este material no se
hornea, deben colocarse invertidos para que escurran y esperar a que estén secos.

El sellador y el descapsulador se limpian cen’papel toalla impregnado de disolucion de cloro al
0,5%.

5 Reactivos y Materiales de Referencia:

-Agua desionizada.

-Dimetilsulfoxido (DMS0), ‘calidad reactivo o similar.

-1,4-Dioxano calidad reactivo o similar.

-Disolucion de 1,4-Dioxano 1,03 g/L (Estandar interno, Ver Anexo Nimero 1).

-Disolucion de cloro al 0,5% (Ver Anexo Numero 1).

-Disolucion de cloro concentrada al 10%, 12% o similar, se adquiere comercialmente.
-Disolucion de cloro para desinfeccion de aproximadamente 0,5% a 1% (Ver Anexo NUmero 1).

-Disoluciones de un analito volatil o mezclas de analitos volatiles de diferentes concentraciones
(madre, intermedia o trabajo), utilizadas en la preparacion de disoluciones de controles vy
calibradores, preparadas a partir de Material de referencia (Ver Anexo NUmero 1).

-Gas ultrapuro (hidrégeno, helio y aire).
-Jabon alcalino.

-Material de referencia de Etrano, Halotano, Sevoflurano, Isoflurano y Desflurano; calidad
estandar analitico USP o similar.

P-DCF-GCG-JEF-001-R3, Versién 01
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-Material de referencia de Etrano, Halotano, Sevoflurano, Isoflurano y Desflurano; calidad
estandar de referencia Ph. Eur. o similar.

-Material de referencia de los diferentes analitos volatiles, con pureza de 99%GC o mayor, calidad
reactivo o similar (Acetaldehido, Acetona, Acetonitrilo, 1-butanol, Ciclohexano, Cloroformo,
Diclorometano, Etanol, Eter, Etilacetato, Heptano, Hexano, Isooctano, Isopropanol, Metanol,

Metil-etil-cetona, N-propanol, Tolueno, Xileno).

-Sangre de caballo o de donador humano anticoagulada en tubos de ensayo.

6 Condiciones Ambientales:

No.

Condicidon ambiental

Valor minimo

Valor maximo

Otras caracteristicas

Temperatura en el
proceso de preparacion
de muestras con ayuda
del dilutor

No es critico
para el proceso

No es critico
para el proceso

Se recomienda utilizar cdmara
de bioseguridad tipo I para
preparacion de  muestras,
capilla de extraccién de gases

para manejo de solventes o
cabina de bioseguridad clase
2-B2 para ambos procesos.

7 Procedimiento:

7.1 Labores previas al analisiside'calibradores, controles y muestras:

7.1.1

7.1.2

7.1.3

7.1.4

7.1.5

7.1.6

Utilice las Medidas de (Seguridad y Salud Ocupacional descritas en el punto 11 de este
procedimiento.

Como funcionario‘encargado del analisis, previo al montaje de calibradores, controles o
muestras limpie la mesa de trabajo con disolucién de cloro al 0,5% utilizando toallas
desechableg;"nunca con alcohol o algin otro desinfectante que contenga sustancias
volatiles. Prepare el area de trabajo con papel Kraft (la limpieza y preparacion del area
de trabajo puede realizarse desde el dia anterior al montaje del andlisis). Cierre las
ventanas, celosias y la puerta del cuarto de analisis para minimizar la presencia de
posibles sustancias volatiles en el ambiente.

Saque los reactivos (estandar interno, controles o calibradores) a utilizar que se conservan
en refrigeracion y déjelos atemperar en el cuarto de volatiles minimo media hora antes
de su utilizacién.

Encienda el dilutor que va a utilizar en el analisis, seleccione el método del equipo seguln
el analito a analizar (ver anexo 02). Acondicione el dilutor (revisidén de jeringas, tuberias
y cebado de vias).

Verifique el suministro de gases y encienda el cromatdgrafo y el automuestreador que va
a utilizar en el analisis si se encontraran apagados. Seleccione el método del equipo segun
el analito a analizar. (ver anexo 03)

Verifique que el equipo alcanza las condiciones del método a utilizar.

P-DCF-GCG-JEF-001-R3, Versién 01
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7.2 Montaje de una muestra, calibrador, control o blanco en los viales de espacio de
cabeza con ayuda del dilutor:

7.2.1

7.2.2

7.2.3

7.2.4

En el caso de controles, calibradores y muestras reales liquidas, con ayuda del dilutor
cologue 500uL de muestra, 450 uL estandar interno o cualquier otro reactivo que el
método del dilutor indique (ver anexo 02) dentro del vial de espacio de cabeza.

En el caso de los blancos, realice el punto anterior sustituyendo la cantidad de muestra
por agua desionizada.

En el caso de muestras reales sélidas (coagulo o tejido graso), con ayuda de una balanza
analitica, pinzas de diseccién con diente de ratén, pipetas plasticas de transferencia y
tijeras para diseccidn, coloque y pese 0,500 + 0,001 g de muestra masa equivalente al
volumen de 500 uL, asumiendo una densidad de la muestra sélidasde 1 g/mL) dentro del
vial de espacio de cabeza (la muestra debe tomarse de la partejinterna del tejido y estar
picada finamente). Inmediatamente después con ayuda ‘del/dilutor coloque 450 uL
estédndar interno o cualquier otro reactivo que el método\déldilutor indique (ver anexo
02) dentro del vial de espacio de cabeza.

Selle cada vial con un sello de aluminio con el septum de teflon/silicone.

7.3 Analisis de una curva de calibracion y/o controlés:

7.3.1

7.3.2

7.3.3

7.3.4

7.3.5

7.3.6

Monte en el mismo momento la curva de calibracion, los controles y el analisis en serie
de muestras.

La curva de calibracion debe elaborarse con 5 niveles de calibracion de cada sustancia
volatil como minimo y cada nivel( deycalibracién debe analizarse por duplicado como
minimo. Los niveles de calibracion-utilizados deben encontrarse dentro del ambito de
trabajo declarado en el alcancé de este procedimiento.

Para elaborar y verificar la=eurva de calibracion de un analito puede utilizar niveles de
calibracion y controles_adquiridos comercialmente con concentraciones certificadas del
analito (materiales . de _referencia certificados) o niveles de calibracién y controles
preparados en el laboratorio a partir de material de referencia del analito. (ver anexo 01)

Realice la preparacion y/o montaje de las réplicas de cada nivel de los calibradores vy
controles en.eldilutor, como lo indica el anexo 01, el anexo 02 y el punto 7.2 de este
procedimiento.

Programe una secuencia en el cromatdgrafo de gases con el orden de los calibradores y/o
controles a analizar. Salve la secuencia con la fecha del analisis y una letra para indicar
el orden de las secuencias (por ejemplo, 20MARZ0O2015A.s)

Al programar la secuencia tome en cuenta los siguientes aspectos:

7.3.6.1 Cada nivel de calibrador o control debe analizarse minimo por duplicado.

7.3.6.2 Las réplicas de los niveles de la curva de calibracion deben montarse en series de

orden ascendente de la concentracién (ejemplo de analisis de una curva de 10 niveles
y tres réplicas por nivel: 1-2-3-4-5-6-7-8-9-10, 1-2-3-4-5-6-7-8-9-10 y 1-2-3-4-5-6-
7-8-9-10).

7.3.6.3 Inicie la secuencia con un blanco en el vial #1, luego coloque las series ascendentes

de réplicas de los niveles de la curva.

P-DCF-GCG-JEF-001-R3, Versién 01
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7.3.6.4 Coloque un blanco posterior al nivel mas alto de cada serie ascendente de los niveles
de la curva.

7.3.6.5 Coloque las réplicas de los controles en la secuencia posterior a los niveles de la curva,
agrupadas por nivel de concentracién y en orden ascendente de la concentraciéon
(ejemplo de analisis de controles de 3 niveles de concentracion y dos réplicas por
nivel: 1-1, 2-2 y 3-3).

7.3.7 Realice el analisis de cada nivel de los calibradores y/o controles en el cromatografo con
el método correspondiente al analito o grupo de analitos a analizar. (ver anexo 03 y 04)
Verifique que el cromatdgrafo tiene las condiciones del método a utilizar y esta listo, antes
de iniciar la secuencia en el cromatografo.

7.3.8 Una vez finalizada la corrida cromatografica y creada la curva deycalibracidon dentro del
método del cromatografo, salve el método con la curva actualizada en el directorio
correspondiente de la computadora del equipo con el nombre,/del método y salve otra
copia del método con el nombre de la fecha en que se'\montod la curva (por ejemplo,
20MARZ02015.m) en el directorio y subdirectorio correspondiente. (ver anexo 03)

7.3.9 Una vez obtenidos los datos de los niveles, introduzca Igs valores de area del analito y del
estandar interno para crear una curva del analito/volatil en la hoja de cdlculo “Machote
curva de calibracidon de otros volatiles” (ver anéxo's). Guarde el nuevo archivo de la curva
con la fecha de realizacion, la fecha introdiZealasen el formato DDMESAAAA, dos numeros
para el dia las letras del mes y cuatro numerosrpara el afio, ejemplo “curva de sevoflurano
20MARZ02016". (ver anexo 03)

7.3.10 Revise que la curva de calibraciony cumple los criterios de aceptacion o rechazo
establecidos en el punto 8.1.

7.3.11 En el caso de los controles montados junto con una curva de calibracion para verificar su
exactitud, calcule la coneentracién de estos como lo indica el punto 9.1 de este
procedimiento.

7.3.12 Revise el promedio ¥ la’variacion de las réplicas de los controles calculados en el punto
anterior y verifigle/que los controles cumplen los criterios de aceptacidon o rechazo
establecidos enp”@hpunto 8.2.

7.4 Procesamiento de-muestras reales:

7.4.1 Seleccione como funcionario de la unidad de tramite rapido, utilizando la Base de datos
“Manejo de solicitudes y RAS”, los objetos registrados en el SADCF y pendientes de analisis
gue pueden formar parte de un grupo de muestras de analisis en serie de otras sustancias
volatiles.

Nota 2: La Base de datos “"Manejo de solicitudes y RAS” contiene los casos y objetos registrados
en el SADCF y pendientes de analisis. Dicha base de datos se alimenta con los datos de cada
caso en el momento que se realiza la apertura de este o posterior al registro de un caso en el
SADCF que corresponda a una toma de muestra (en los casos de pacientes muestreados por
personal de la seccion en el DCF). A partir de la informacion incluida en esta base de datos, se
generan las listas de objetos a incluir en un proceso de analisis en serie de volatiles.

Nota 3: Las muestras para andlisis de sustancias volatiles se analizan en grupos de analisis en
serie, que varian su numero de muestras dependiendo la capacidad de viales de espacio de
cabeza de los automuestreadores de los cromatografos. En el caso de los otros analitos volatiles
la seccion maneja un porcentaje muy bajo de solicitudes mensualmente, estas muestras deben
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analizarse lo antes posible una vez ingresen al laboratorio, aun si la lista incluye un solo objeto
de un caso.

7.4.2 Seleccione, como funcionario de la unidad de tramite rapido, utilizando la Base de datos
“Manejo de solicitudes y RAS”, la informacidon para generar una lista de objetos a analizar
en un proceso de analisis en serie de otras sustancias volatiles. En el caso de otros
volatiles, utilice esta informacion de la base de datos para actualizar la hoja denominada
“Insertar Lista de RAS” de la hoja de calculo de la curva de calibracion vigente creada en
el punto 7.3.9 de este procedimiento y guarde el archivo de la curva con el mismo nombre
asignado en el punto 7.3.9 de este procedimiento.

7.4.3 Entregue la lista al encargado de la bodega de indicios para que proceda a buscar las
muestras y entregarlas por el SADCF al funcionario encargado del andlisis.

7.4.4 Reciba el grupo de muestras para analisis en serie por medio,del SADCF, verifique los
numeros de objeto recibidos contra la hoja denominada “Insertar/Lista de RAS” respectiva
de la fecha del andlisis en serie, creada en el punto 7.4.2 de“este procedimiento.

7.4.5 Agite las muestras en un agitador de tubos por inversiéns/aproximadamente 10 minutos
antes de utilizarlas.

7.4.6 Rotule los viales de espacio de cabeza con el pimero de objeto de la muestra a analizar.

7.4.7 Monte las muestras en los viales de espacio‘de cabeza como lo indica el punto 7.2 de este
procedimiento.

7.4.8 En el caso de los otros analitos volatiles complete con las muestras analizar la secuencia
de la curva de calibracion y controles, programada en el punto 7.3.5 de este procedimiento
y coloque los viales de espacio de cabéza en el cromatégrafo de gases en el orden de las
muestras a analizar.

7.4.9 Seleccione en el cromatdgrafe la secuencia programada para el analisis en serie de
muestras. El orden de_los viales debe ser verificado por otro funcionario distinto al que
montd el andlisis, dicha verificacién debe anotarse en el registro de analisis en serie del
SADCF correspondiente 'a esa secuencia de muestras. La verificacion idealmente debe
realizarse antes.de’iniciar la secuencia en el cromatdgrafo, pero también puede ser
realizada unal vez® finalizado el andlisis, al momento de retirar los viales del
automuestréador:

7.4.10 Verifique que”el equipo tiene las condiciones del método a utilizar y esta listo, antes de
iniciar la secuencia en el cromatografo.

7.4.11 Una vez finalizado el analisis de la secuencia de muestras en el cromatdgrafo, retire los
viales del automuestreador.

7.4.12 Realice los calculos de las muestras y reporte los resultados en el SADCF como lo indican
los puntos 9 y 10 de este procedimiento.

7.4.13 Al completar el andlisis de las muestras, entregue por medio del SADCF las muestras
analizadas al encargado de la bodega de indicios.
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8 Criterios de Aceptacion o Rechazo de Resultados: (Referencias: 3.3y 3.4)

8.1 Curva de calibracion:

No. |Criterio de Aceptacién Valor Limite

Correccion Aplicable

1 Coeficiente de correlaciéon “r” de | Minimo 0,995
la curva de calibracién

Repetir la curva de calibracion

2 CV% de las réplicas de cada nivel | <15% (En el LC
de calibracion <20%)

Repetir la curva de calibracion

3 Diferencia entre el valor de|<20%
concentracién certificado o
preparado de un nivel de
calibracién y el valor calculado
con la curva de calibracion

Repetir la curva de calibracion

8.2 Controles

No. |Criterio de Aceptacion Valor Limite

Correccidon Aplicable

valoracion de este tipo|<20%)
de control se utiliza el
promedio y CV% de las
réplicas analizadas.

1 Controles que se|El sesgo relativo debef Ser|- Si uno o mas niveles de control
utilizan para verificar la| <15% (En el LC <20%) V el|se encuentran fuera de Ilos
exactitud de la curva de|CV% de las réplicas, de los|pardmetros establecidos debe
calibracion. Para la|controles <159~ (En el LC|repetirse el analisis con un nuevo

control preparado. Si el problema
persiste realice un estudio de
causa efecto para detectar la
causa asignable y tratar de
eliminarla o minimizarla al
maximo para evitar una nueva
desviacion. Para esto deben
revisarse aspectos como el
funcionamiento del dilutor,
funcionamiento del cromatografo
de gases, fecha de vencimiento
del material de referencia, etc.
Una vez corregido el problema
debe repetirse la curva de
calibracion si el problema se
encontraba en el funcionamiento
del dilutor o cromatdgrafo de
gases.

8.3 Muestras

No. |Criterio de Aceptacion Valor Limite

Correccion Aplicable

1 Identificacién - Que se detecte la presencia
cualitativa de un analito|del analito y del estandar
interno en ambas réplicas de
la muestra

- Si el estadndar interno no estd
presente en ambas réplicas de una
muestra, el analisis de esta
muestra tiene que repetirse.
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- Que el valor de tiempo de
retencion absoluto para los
analitos en la muestra no
difiera en mas de 2% con
respecto al tiempo promedio
de estos en los controles
respectivos utilizados o que el
valor de tiempo de retencion
relativo o indice de retencién
para los analitos en |la
muestra, no difiera en mas de
1 % con respecto al indice de
retencion promedio de estos
en los controles respectivos
utilizados.

- Si el estandar interno solo estd
presente en una de las réplicas y
en ambas réplicas no se detecta el
analito, puede reportarse el caso
como no se detectd por dicho
analito.

- Si el estandar interno solo esta
presente en una de las réplicas y se
detecta la presencia de analito en
alguna de las réplicas, debe
repetirse ekanalisis.

2 Variabilidad en la|La variacion entre las réplicas

cuantificacion de las|respecto al promedio
réplicas de una muestra | calculado debe ser menér) a
de sangre y orina. 20%.

Si, una muestra presenta una
variacién mayor a los parametros
establecidos, se debe revisar la
muestra para descartar la
presencia de microcoagulos (si la
muestra presenta microcoagulos
puede sonificarse para tratar de
eliminarlos) y realizar de nuevo el
montaje de la muestra. Si en el
segundo montaje vuelve a
obtenerse variaciones mayores a
lo establecido, se debe buscar otro
tubo de la misma muestra, para
realizar el montaje. Si auln
persisten valores mayores a lo
establecido o si no se tiene mas
tubos de la misma muestra para
repetir, debe reportarse el valor de
la primera medicion realizada
indicando en el Dictamen
Criminalistico que la muestra
presentaba una variabilidad mayor
a lo normal.

3 Variabilidad en el valor|El valor de area del estandar
de drea del estandar|interno de una muestra no
interno de una muestra |debe presentar una variacion
mayor al 50% del valor
promedio de darea del
estandar interno de los
calibradores.

Si el valor no cumple el parametro
establecido respecto al estandar
interno en una muestra, el analisis
de esa muestra debe repetirse. Si
vuelve a ocurrir debe reportarse la
muestra como insatisfactoria.

4 Variabilidad en la|La variacién entre las réplicas
cuantificacion de las respecto al promedio

Si una muestra presenta una
variacién mayor a los pardmetros
establecidos, se debe realizar de
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réplicas de una muestra |calculado debe ser menor a nuevo el montaje de la muestra. Si
de coagulo 20%. en el segundo montaje vuelve a dar
mayor a lo establecido, debe
reportarse el valor de |las
mediciones indicando en el
Dictamen Criminalistico que la
muestra presentaba una
variabilidad mayor a lo normal.

9 Calculos y evaluacion de la incertidumbre:

Nota 4: La cuantificacién de analitos volatiles en los controles y en las*muestras de origen
bioldgico se realiza por medio de un ajuste de calibracidon doblemente ponderado. La estimacion
ponderada de los parametros de la curva de calibracion de la hoja~déséalculo “Machote curva de
calibracion de otros volatiles” se realiza utilizando las formulas,de minimos cuadrados ponderados
mostradas en el anexo 6 y referenciadas en 3.6 y 3.7.

9.1Caélculos de controles:

9.1.1 Realice los calculos de los controles analizadés junto con una curva de calibracion para
verificar su exactitud, de acuerdo con los siguientes pasos:

9.1.1.1 Una vez obtenidos los datos de las réplicas de los controles analizados, introduzca los
valores de area del analito y del estandar interno de cada réplica segun corresponda
entre las hojas denominadas (“Replica 1” a “Réplica 108” de la hoja de calculo
correspondiente.

9.1.1.2 Introduzca en la hoja de «eporte de controles de los casos de otros volatiles (“Reporte
controles”) los datos degidentificacién de los controles analizados: tipo de control, casa
comercial, nUmero de catélogo, lote o fecha de preparacion, fecha de anélisis, iniciales
del funcionario encargado de realizar el analisis, iniciales del funcionario encargado de
realizar el célculo.

9.1.1.3 Imprima osguarde en PDF u otro formato electronico el registro del formulario
“Cuantificacion'y reporte de controles (otros volatiles)” de la hoja “Reporte controles”
en el caso de otros volatiles.

9.2Calculos de muestras reales:

9.2.1 Realice los calculos de las muestras analizadas en la hoja de calculo de la curva de
calibracion de la fecha del analisis en serie, (ver anexo 03, 04 y 05) de acuerdo con los
siguientes pasos:

9.2.1.1 Una vez obtenidos los datos de las réplicas de las muestras analizadas, introduzca los
valores de area del analito y del estdndar interno de cada réplica segin corresponda
entre las hojas denominadas “Replica 1” a “Réplica 108” de la hoja de calculo.

9.2.1.2 Introduzca en la hoja de reporte de los casos de otros volatiles ("Reporte muestras”),
de la hoja de cdlculo respectiva los siguientes datos: tipo de muestra, tipo de tubo
(respecto al color del tapon: gris, morado o rojo), nimero de DCF del caso, nUmero
de objeto analizado, fecha de analisis, iniciales del funcionario encargado de realizar
el andlisis, iniciales del funcionario encargado de realizar el calculo.

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




DEPARTAMENTO DE CIENCIAS FORENSES VERSION 01 | PAGINA: 14 de 54

DETERMINACION CUALITATIVA Y CUANTITATIVA DE OTRAS P-DCF-ECT-TOX-042
SUSTANCIAS VOLATILES EN MATRICES BIOLOGICAS POR HS-GC-
FID/FID

9.2.1.3 Imprima o guarde en PDF u otro formato electrénico el registro del formulario de
reporte de cada caso de la hoja respectiva de la hoja de célculo de la curva de
calibracion de la fecha del analisis en serie: el Formulario “Cuantificacién y estimacién
de la incertidumbre (reporte muestras otros volatiles)” de la hoja “Reporte muestras”.

9.2.1.4 \Verifique que la variacion de las réplicas de las muestras analizadas se acepta de
acuerdo con los criterios expuestos en el punto 8.3 de este procedimiento, sino aplique
la correccién indicada.

9.3 Evaluacion de la incertidumbre:

Para la evaluacion de la incertidumbre de esta metodologia se siguen los lineamientos
establecidos en el “Procedimiento Para la Estimacion de incertidumbre ‘de“los analisis forenses”
(Ver informes de calculo de incertidumbre referenciados en 3.8 y 349).

La hoja de calculo “*Machote curva de calibracion de otros volatiles”realizan la estimacion de las
incertidumbres expandidas de la forma numérica y la forma tradicional de la GUM.

En la cuantificacion de los otros analitos volatiles las incertidumbres expandidas obtenidas por la
hoja de calculo corresponden al intervalo con k=2 p=0/9545"normal.

10 Reporte de Analisis y Resultados:

10.1 Para el reporte de los resultados, tome en cuenta los criterios generales para la
identificacion y reporte de sustancias(indicados en el PON Manejo General de Casos en la
Seccion de Toxicologia Forense.

10.2 En los casos con resultados pasitivos o no se detectd, reporte como tal los resultados en el
SADCF y en el Dictamen Criminalistico tomando en cuenta los siguientes aspectos.

10.3 En las muestras liquidas=reporte los resultados de las concentraciones detectadas de los
diferentes analitos volatiles{de forma cuantitativa en g/L. En el caso de muestras sdlidas
(como coagulo y tejido graso), reporte los resultados en forma cualitativa.

10.4 Reporte los resultados cualitativos como positivos para un analito volatil si la concentracion
calculada es mayor=al limite de deteccion estimado. Reporte los resultados cuantitativos
como positivosipara un analito volatil si la concentracién calculada es mayor al limite de
cuantificacion estimado.

10.5 Reporte los resultados cuantitativos y su incertidumbre asociada como lo indica el apartado
“Reporte de resultados del PON Manejo General de Casos en la Seccion de Toxicologia
Forense.

10.6 Si una muestra cuantificada da como resultado un valor mayor al LCS del método, reporte
el valor como mayor al LCS.

11 Medidas de Seguridad y Salud Ocupacional:

* Las muestras deben manipularse con todos los cuidados que requieren las muestras de
origen bioldgico. Utilice siempre gabacha, anteojos de seguridad y guantes desechables
al manipular las muestras.
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Los tubos con muestras deben transportarse dentro del laboratorio en las gradillas
destinadas para este uso.

Siempre que salga del area de laboratorios, deseche los guantes, lavese las manos y deje
la gabacha en la entrada de este.

No abra ningun recipiente con disolventes volatiles fuera de la capilla de extraccién de
gases.

Si ocurre un derrame de algun reactivo refiérase al Manual de Seguridad y Salud
Ocupacional del Departamento de Ciencias Forenses.

Informe cualquier accidente donde se presuma contacto con material bio-infeccioso al
Jefe de Seccidén o quién este encargado del laboratorio en ese momento para que se le
indique el procedimiento a seguir.

Si ocurre contacto de algun reactivo con los ojos, acuda inmediatamente a la ducha para
0jos que se encuentra en el laboratorio.

Si ocurre algun derrame importante de disolventes_ e-acido en la ropa o la piel utilice la
ducha que se encuentra en el laboratorio.

12 Simbologia:

CV%:
DCF:
DMSO:

Coeficiente de variacion porcentual
Departamento de Ciencias Forenses
Dimetilsulfoxido

HS/GC/FID/FID : Cromatografia de gasas con espacio de cabeza (head-space) y doble columna
y doble detector de ionizacidon de llama

g:
GC:
g/kg:
g/L:
GUM:
L:

LC:
LCS:

mL:
mm:
N/A:
0.1.J:
OQ/PV:
PDF:
PON:

Gramos

Cromatografia de gases
Gramos por kilogramo
Gramos por-litro

Guia para la.Expresion de la Incertidumbre de Medida

Litro

Limite de cuantificacion

Limite de cuantificacion superior

Mililitro

Milimetro

No aplica

Organismo de Investigacién Judicial

Calificacion Operacional/Verificacion de Rendimiento
Formato de Documento Portable

Procedimiento de Operacién Normado

Ph. Eur.: Farmacopea Europea

RAS:

Registro de analisis en serie
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SADCF: Sistema Automatizado del Departamento de Ciencias Forenses

SCD: Solicitud de cambio documental

SGC: Sistema de Gestion de Calidad

TA: Temperatura Ambiente

TLF: Técnico Laboratorista Forense

UGC: Unidad de Gestion de Calidad

uL: Microlitro

USP: Farmacopea de Estados Unidos de América

13 Terminologia:

N/A
14 Anexos
No. de Anexo Nombre del Anexo
1 Preparacion de reactivos y ejemplos despreparacién de disoluciones calibrador
y control de analitos volatiles
Condiciones de los métodossdel dilutor segin analito
Distribucién de métodos”Cromatograficos, hojas de calculo, base de datos y
archivos segun analitos,‘us@, equipos, ubicaciones en computadora de equipo
y servidores.
4 Condiciones de_losxmétodos cromatograficos segln analito y cromatografo
5 Ejemplos de hojas que componen la hoja de célculo: “Machote curva de
calibracién desotros volatiles”
6 Formulas/ de regresion y ponderacion utilizadas en las hojas de calculo
“Machote,curva de calibracion de etanol y congéneres” y “Machote curva de
calibracion de otros volatiles”
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ANEXO NUMERO 1

PREPARACION DE REACTIVOS Y EJEMPLOS DE PREPARACIQN DE DISOLUCIONES
CALIBRADOR Y CONTROL DE ANALITOS VOLATILES

Preparacion de la disolucion de cloro al 0,5%:
1. Verifique en la etiqueta de la disolucion de cloro concentrada que se adquiere
comercialmente la concentracién de esta.
2. Determine el volumen que necesita de la disolucidn de cloro concentrada para preparar el
volumen requerido de la disolucién de cloro al 0,5%, utilizando la siguiente formula:

(Cd) x (Vd) = (Cc) x (V)

despejando se obtiene: (V) = (Cd) x (Vd) /4(Cc)
donde:
(CD): Concentracion deseada, 0,5%.
(Vd): Volumen requerido de la disolucién de la concentracionsdeséada a preparar.
(Cc): Concentracion conocida de la disolucion de cloro) concentrada que se adquiere
comercialmente
(V)= Volumen en mililitros de la disolucion de cloro concentrada que se adquiere comercialmente
de concentracidn conocida.

3. Utilizando una probeta adecuada al volumen*a medir, adicione el volumen de la disolucién
de cloro concentrada adquirida comercialmente(V) al recipiente que va a contener la
disolucién de cloro al 0,5% (ejemplo: €l recipiente puede ser una pizeta de 500mL, Vd=
500 mL).

4. Utilizando una probeta adecuada al volumen a medir, adicione el volumen de agua
desionizada necesario para=completar el volumen de la disolucion de cloro al 0,5%
deseado.

5. Agite suavemente por inversion manual. Identifique el recipiente que va a contener la
disolucién preparada ‘como “Disolucidon de cloro al 0,5%” y rotule con la fecha de
preparacion e iniciales de quién la prepara.

6. Almacene a temperatura ambiente. Esta disolucién es estable al menos por 1 mes.

Ejemplo: en el siglliente cuadro se presentan ejemplos de algunos volimenes y concentraciones
utilizadas en la preparacion de una disolucion de cloro al 0,5%:

Concentracion |Volumen de la diso- .
Volumen de la . hy! Volumen necesario agregar
Concentra-| . g conocida de la |[luciéon de cloro con- )
iy disolucion de la . ! de agua destilada para
cion x disolucion de centrada, se ad-
concentracion . . completar el volumen de la
deseada cloro concen- | quiere comercial- | . -
deseada disolucion de cloro deseada
trada mente
(Cd: %) (Vd: mL) (Cc: %) (V: mL) (mL)
0,5 500 12 21 479
0,5 1000 12 42 958
0,5 500 10 25 475
0,5 1000 10 50 950
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Preparacion de la disolucion de cloro para desinfeccion de aproximadamente 0,5% a
1%:
1.Verifigue en la etiqueta de la disolucion de cloro concentrada que se adquiere
comercialmente la concentracién de esta.
2.Determine el volumen que necesita de la disolucion de cloro concentrada para preparar el
volumen requerido de la disolucion de cloro para lavado de aproximadamente 0,5% a 1%,
utilizando la siguiente formula:

(Cd) x (vVd) = (Cc) x (V)
despejando se obtiene: (V) = (Cd) x (Vd) / (Cc)

donde:

(CD): Concentracion deseada, aproximadamente 0,5% a 1%.

(Vd): Volumen requerido de la disolucién de la concentracion deseada a preparar.

(Cc): Concentracién conocida de la disolucion de cloroteoneéntrada que se adquiere
comercialmente

(V): Volumen en mililitros de la disolucién de gloro, concentrada que se adquiere
comercialmente de concentracion conocida.

3.Utilizando una probeta adecuada al volumen a/medir, adicione el volumen de la disolucién
de cloro concentrada adquirida comercialmente(V) al recipiente que va a contener la
disolucién de cloro para desinfeccién delaproximadamente 0,5% a 1% (ejemplo: el
recipiente puede ser una tina plastica fpara lavado de 30 L de volumen aproximado, Vd=
30000mL).

4.Adicione agua de grifo hasta aproximadamente la mitad del volumen del recipiente utilizado
para contener la disolucién desCloro para desinfeccion de aproximadamente 0,5% a 1%
deseado. En el caso del recipiente plastico para desechos liquidos del dilutor de 1 L o
similar adicione agua hasta=unicuarto del volumen del recipiente.

5.Prepare esta disolucion inmediatamente antes de usar y descartela después de ser utilizada.

Ejemplo: en el siguiente ctadro'se presentan ejemplos de algunos volimenes y concentraciones
utilizadas en la. _preparacion de una disolucion de cloro para desinfeccion de
aproximadamente 0;5% a 1%:

Concentracion | Volumen de la disolu- |[Concentracion conocida| Volumen de la disolucién de
deseada aproxi- | cion de la concentra- de la disolucion de cloro concentrada, se ad-
mada cion deseada cloro concentrada quiere comercialmente
(Cd: %) (vd: mL) (Cc: %) (V: mL)

0,5 20000 12 750

0,5 30000 12 1250

0,5 20000 10 1000

0,5 30000 10 1500

0,5 2500 12 100

0,5 2500 10 125

0,5 1000 12 42

0,5 1000 10 50
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Preparacion de la disolucion de estandar interno para otros analitos volatiles, 1,4-
dioxano 1,03 g/L:
1. Adicione 1 mL de 1,4-dioxano, con ayuda de un equipo volumétrico adecuado al volumen
a medir (por ejemplo una pipeta de vidrio de 1mL o 2 mL o un dilutor), a un balén aforado
de 1000 mL y afore con agua desionizada.
2. Trasvase la disolucién a botellas plasticas de 125 mL, 250 mL y/o 500 mL. Tapelas,
identifique la disolucidon y rotule.
3. Almacene en refrigeracién (0 a 10°C) hasta su uso. Esta disolucion es estable al menos
por 1 afo.

Preparacion de disoluciones de un analito volatil o mezclas de analitos volatiles a partir
de material de referencia liquido y de pureza conocida
1.Utilice la siguiente férmula para calcular los volumenes ne€esariés, de un analito o de los
diferentes analitos de una mezcla, para preparar una disolucion.

d x (p/100) X V<1000
Cf: Vv
f.

Donde:

Cf = Concentracion final del analito volatil en g/L\én-la disolucién

d = Densidad del material de referencia del ahalito volatil en kg/L
p = Porcentaje de pureza del material de reéferencia

Vi = Volumen agregado del material de referencia del analito volatil
Vf = Volumen final de la disolucién

2.Agregue el disolvente requeridopara el analito o grupo de analitos (por ejemplo DMSO), a
un balén aforado con eapacidad igual al volumen (Vf) requerido de la disolucién madre
(por ejemplo: 10 mLy, 25" mL, 50 mL, 100 mL u otro), agregue como minimo la mitad de
la capacidad del balon.

3.Utilizando un eguip6, volumétrico adecuado al volumen a medir, agregue el volumen
necesario del_ material de referencia (Vj) del analito o grupo de analitos al balén aforado.

4.Afore con el disolvente requerido para el analito o grupo de analitos.

5.Si la disolucion“preparada es una disolucién madre que se utilizara en la preparacion de
otras disoluciones, no se almacena, se prepara en el momento que se van a utilizar y el
sobrante se descarta.

6.En el caso que la disolucién preparada sea un nivel de una curva de calibracién, no se
almacena, se prepara en el momento que se va a utilizar y el sobrante se descarta.
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Preparacion de disoluciones de un analito volatil o mezclas de analitos volatiles
(intermedias, de trabajo, niveles de curva de calibracion o niveles de control) a partir
de una disolucion inicial preparada y de concentraciéon conocida
1.Utilice la siguiente formula para calcular los volimenes necesarios de una disolucion inicial
de un analito o mezcla de analitos de concentracion conocida, para preparar una disolucion
final de concentracion y volumen determinada.

f ="
Vs
Donde:
Cr = Concentracion final del analito volatil en g/L en la disolucién prepatada

V¢ = Volumen final de la disolucién preparada del analito volatil

Cj = Concentracién del analito volatil en g/L en la disolucion inicial
V; = Volumen agregado de la disolucidn inicial del material de referencia del analito volatil

2.Agregue el disolvente requerido para el analito o grupo de analitos (por ejemplo DMSO), a
un balén aforado con capacidad igual al volumeén(VF) requerido de la disolucién madre
(por ejemplo: 10 mL, 25 mL, 50 mL, 100 mL<u otro), agregue como minimo la mitad de
la capacidad del baldn.

3.Utilizando un equipo volumétrico adecuado—=al volumen a medir, agregue el volumen
necesario del material de referencia (V) del*analito o grupo de analitos al balén aforado.

4.Afore con el disolvente requerido para“el*analito o grupo de analitos.

5.En el caso que la disolucion preparada sea una disolucion intermedia o de trabajo,
normalmente no se almacena/prepare en el momento que se va a utilizar y el sobrante
se descarta.

6.En el caso que la disolucidonepreparada sea un nivel de una curva o un nivel de control de
otro analito volatil (ver_ejemplo al final de este anexo):

« Utilice para el calculo’del volumen requerido (Vi) de la disolucion inicial del analito un
volumen final d€,03500 mL.

» Prepare la diselucion directamente en los viales de espacio de cabeza, agregando
ademas delos volumenes de DMSO correspondientes a la preparacién de la disolucidn
del analito, ‘el volumen de estandar interno y de sangre requerido para el método
(0,500 mL). Selle cada vial con el sello de aluminio con el septum de teflon/silicén,
después de preparado. Estas disoluciones deben prepararse justo antes del montaje
en el cromatografo de gases, una vez usadas se descartan.

« Silas disoluciones preparadas son niveles de una curva de calibracién, utilice un orden
aleatorio de preparacion (no en forma ascendente o descendente), por ejemplo, para
una curva de 7 niveles utilice el siguiente orden 1, 7, 4, 2, 6, 3 y 5.

» En el caso que la disolucién preparada sea un nivel de una curva de calibracién, no se
almacena, se prepara en el momento que se va a utilizar y el sobrante se descarta.
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Ejemplo de preparacion de disolucion madre, disolucion intermedia y disoluciéon de
trabajo y disoluciones de los niveles de la curva de sevoflurano a partir de un estandar
de referencia Ph. Eur. y con DMSO como disolvente:

Ph. Eur., con DMSO como disolvente:

Preparacion de la disolucion madre de sevoflurano a partir de un estandar de referencia

Densidad del estandar de referencia (g/mL) 152
Porcentaje de pureza del estandar de referencia: 100
Volumen agregado de estandar de referencia (mL)": 0.050
Volumen del baldn aforado (mL) 10
Concentracion de disolucién madre de sevoflurano (g/L): 7.6

Preparacion de la disolucion intermedia de sevoflurano a de una disolucion
madre, con DMSQO como disolvente: \

P W 4
Concentracidn de disolucion madre de sevoflurano (g/L): 7.6
Volumen agregado de estandar de referencia (mL): 2
Volumen del baldn aforado (mL) 10
Concentracion de disolucién intermedia de sevoflwano (g/L): 152

intermedia, con DMSO como disolvente:

Preparacion de la disolucion de tra@d! sevoflurano a partir de una disolucion

Concentracion de disolucién intermédia\de sevoflurano (g/L): 152
Volumen agregado de estandar_de'vweferencia(mlL): 2
Volumen del baldn aforado (mL) 10
Concentracion de disolugiondetrabajo de sevofluranofg/L): 0,304

Preparacion de flos y
trabg?:;, con w %: o disolvente:

sles de la curva de sevoflurano a partir de la disolucion de

Ng’:‘ uilﬂﬁ%r ;rgc:lggrr:‘nﬂg ::rh;g";"ﬂ; :;lgg;"d: :?ﬁ“ﬁ Concentracion
curya®| Para pnrﬁglalar el [:rsaﬂau}gﬁnm E;E DMSO (mL) sangre (mL) estancél:j_ljmernn del nivel (g/L)
1 SEVO-152 0025 0475 0,500 0,500 00152
2 SEVO-3 04 0,050 0450 0,500 0.500 0,0304
3 SEVO-6 08 0,100 0.400 0,500 0.500 0,0608
4 SEVO-9 12 0,150 0,350 0,500 0,500 00812
5 SEVO-12 16 0,200 0,300 0,500 0.500 01216
6 | SEVO-2006 0,330 0,170 0,500 0,500 0,2006
7 SEVO-30 40 0,500 0,000 0,500 0.500 0.3040
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ANEXO NUMERO 2

Condiciones de los métodos del dilutor segin analito

Metodo del dilutor Hamilton Microlab utilizado en el montaje de muestras para el analisis de anestésicos
v los otros analitos volatiles (tolueno, xileno, etc): "TANEST-VOLT"
Jeringa izquierda 500 ulL Jeringa derecha 500 uL Tipo de sustancia
Auto Ret Vol— 120 - Vel Vol-- DERE- Vel o destino
1 S Lle 450 2 Estandar interno
2 S Asp 50 2 Aire
3 Asp 500 2 Agua
4 Sur 500 2 Sur 500 2 Desecho
5 S Lle 500 2 Estandar interno
6 Sur 500 2 Desecho
7 S Lle 500 2 Estandar interno
& S Sur 500 2 Desecho
9 S Lle 500 2 Estandar interno
10 Sur 500 2 Vial espacio de cabeza
" S Asp 100 2 Aire
12 Asp 500 2 DMSO
13 Sur 50 2 Sur 500 2 Vial espacio de cabeza
14 S Asp 50 2 aire
15 Asp 500 2 Sangre o agua
16 Sur 50 2 Sur 500 2 Vial espacio de cabeza
17 S Lle 450 2 Estandar interno
18 Sur 500 2 Desecho
19 S Lle 500 2 Estandar interno
20 S Sur 500 2 Desecho
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ANEXO NUMERO 3

Distribucion de métodos cromatograficos, hojas de calculo, base de datos y archivos
segun analitos, uso, equipos, ubicaciones en computadora de equipo y servidores.

Nombre del método Tipo de analito Uso Equipo Al En co_rnputadora e
equipo
- Analisis de muestras, C:\CDSProjects\ANESTESICOS\MET-
ANESTESICOS Anestésicos controles y calibradores GC7890 HODS
Otras sustancias vo- | Analisis de muestras, . .
VOLATIL latiles controles y calibradores GC7890 | C:\CDSProjects\VOLATILES\METHODS
DESCANSO General MétOdOedqeuirsgoso del | Gc78o0 | C:\CDSProjects\ETANOL\METHODS
LIMPIEZA General Método 22;2?0”‘*2"" del | Gc7890 . | NC:\CDSProjects\ETANOL\METHODS
Tipo de archivo Equipo Ubicacién en computadora del equipo
secuencia GC7890 C:\CDSProjects\ANESTESICOS 6 VOLATILES\SEQUENCES
datos GC7890 C:\CDSProjects\ANESTESICOS 6 VOLATILES\RESULTS
métodos en uso GC7890 C:\CDSProjects\ANESTESICOS 6 VOLATILES\METHODS
Respaldo de métodos de eta- GC7890 C:\CDSProjects\ANESTESICOS 6 VOLATILES\METHODS\Anes-
nol y congéneres tésicos o Volatiles\Afio

Tipo de archivo Uso

Ubicacion en servidor de
toxicologia

Sirve de machote para generar

Hoja de calculo “Machbote cutva de
calibracion de otrosw.volatiles”,
version actualizada

curvas de calibracion en uso de
otros volatiles, guardada con la
fecha de calibracidn

H:\reporte\Volatiles

Archivos de la curva de otros vo-
latiles, guardadas por fecha de
calibracién y vigente

Generar calculos de controles y
muestras de las secuencias de
analisis

H:\reporte\Volatiles\(analito)

Graficos de control en uso

Revisidon de tendencias y acepta-
cion de controles

H:\reporte\Volatiles\(analito)

Archivo de la base de datos “Ma-
nejo de solicitudes y RAS"” (ver-
sion actualizada)

Manejo de casos y objetos regis-
trados en el SADCF y pendientes
de analisis

H:\reporte\ Base datos manejo
de solicitud y RASES MSR\
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ANEXO NUMERO 4

Condiciones de los métodos cromatograficos segin analito y cromatégrafo

OpenLAB

Acquisition Method Report

Method Information

Last Saved As: C\CDSProjects\ETANOL\Methods\DESCANSO amx
Modified: 2019-08-13 14:07:17-06:00
Modifier: ORGOMA

Created: 2019-08-13 13:50:50-06:00
Creator: ORGOMA

Description:

Version: 2019-0813-2007-178592
GC

Module Display Name: Agilent 8850

Module Type: GC

Order: 1

GC Summary

Run Time: 3 min

Post Run Time: 0 min

Oven

Equilibration Time: 0 min

Max Temperature: 260 *C

Maximum Temperature Disaled

Owverride:

Slow Fan: Disabled
Temperature

Setpoint: On

{Initial): 40°C

Hold Time: 3 min

Post Run: 40°C

Acquisition Method. rdl Printed: 2020-07-22 11:15:09-06200 Page 1of 7

shading used to group data for a given entry
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Acquisition Method Report

OpenLAB

Front 55 Inlet He
Mode:

Heater:

Pressure:

Total Flow:

Septum Purge Flow:
Pre-Run Flow Test:
Gas Saver:

Split Ratio:

Split Flow:

Liner:

Column

Colurmnn Outlet Pressure:

Column #1

Column Information:
DE-ALCL:
Temperature Range:
Dimensions:

In:

Ot

{Initial):

Pressure:

Flow:

Average Velocity:
Holdup Time:
Control Maode:

Flow
Setpoint:
{Initial):
Post Run:

On 150°*C

On 7 psi

On  7.1719 ml/min
On 3 mL/min

On 20 After 2 min mL/min
21

2.7813 mL/min

A Liner has not been selected.

0 psi

J&W 123-9134: 250064531

-60 "C—260 "C (260 2CY
30m x 320 pm xd Byum
Front 55 Inlet He

Front Detector FID
402

Apsi

113906 mL/min

24.701 cm/sec

2.0242 min

Constant Flow

On
1.3906 mL/min
0.0056693 mL/min
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Acquisition Method Report 0 pen LAB
Column #2
Column Information: JEW 123-9234: 2500.64588
DE-ALC2:
Temperature Range: -60 "C—260 °C (260 °C)
Dimensions: 30mx 320 pmx 1.2 pm
In: Front 55 Inlet He
Ot Back Detector FID
{Initial): 4a0°c
Pressure: 7 psi
Flow: 1.4119 mL/min
Average Velocity: 24 889 cmsec
Holdup Time: 2.008%9 min
Control Maode: Constant Pressure
Pressure
Setpoint: On
{Initial): 7 psi
Post Run: 0.035291 psi
Acquisition Method.rdl Printed: 2020-07-22 11:15:09-06:00 Page 3of 7
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Acquisition Method Report

OpenLAB

Front Detector FID

Makeup: He
Heater: COn 125°C
H2 Flow: Off
Air Flow: Off
Makeup Flow: Off

Carrier Gas Flow Correction: Constant Makeup and Fuel Flow
Flame: Off
Blank Evaluation Setpoints:

Perform Blank Evaluation Off
Test:

Initial Baseline Minimum: 2 pA
Initial Baseline Maximum: 20 pA
Initial Baseline Noise: 0.3 pA
Final Baseline Minimum: 2 pA

Final Baseline Maximum: 40 p&

Final Baseline Moise: 0.6 pA
Total Peak Area: 100 pA*sec
Maximum Peak Height: 3 pA
Time Window Start: 0 min
Time Window End: 0.5 min
Acquisition Method.rdl Printed: 2020-07-22 11:15:09-06:00 Pagedof 7
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Acquisition Method Report

OpenLAB

Back Detector FID

Makeup:
Heater:

H2 Flow:
Air Flow:

Makeup Flow:

Carrier Gas Flow Correction:

Flame:
Blank Evaluation Setpoints:

Perform Blank Bvaluation
Test:

Initial Baseline Minimumm:
Initial Baseline Maximum:
Initial Baseline Noise:
Final Baseline Minimum:
Final Baseline Maximum:
Final Baseline Moise:
Total Peak Area:
Maximum Peak Height
Time Window Start:

Time Window End:

Detector Evaluation

He

On 125°C

Off

Off

Off

Constant Makeup and Fuel Flow
Off

Off

2pA

20 pA

0.3 pA

2 pA

40 pA

0.6 pA

100 pA*sec
3pA

0 min

0.5333333338-min

Perform Detector EvaluationOff

Test:
Signal Selected:

Checkout Sample:

Signals

No Signal Selected
NONE

Signal #1: Front Signal

Description:
Details:
Save:

Data Rate:

Front Signal
Front Signal (FIDY)
On

20 Hz

Acquisition Mathod.rdl
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Acquisition Method Report

OpenLAB

Signal #2: Back Signal

Description:
Details:
Save:

Data Rate:

Signal #3:

Description:

Signal #4:

Description:

Signal #5:

Description:

Signal #6:

Description:

Signal #7:

Description:

Signal #8:

Description:

Agilent 7697A

Module Display Namp€:
Module Type:
Crder:

Back Signal

Back Signal (FID)
On

20 Hz

None

None

None

MNone

MNone

None

FooTA
Headspace Sampler

1

Temperature Settings:

Owven Temperature:
Loop Temperature:

Transfer Line Temperature:

Timing Settings:
Vial Equilibration:
Injection Duration:
GC Cycle Time:

OFF°C
OFF°C
OFF °C

1500 min
0.15 min
400 min

Acquisition Method.rdl
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Acquisition Method Report

OpenLAB

Vial and Loop Settings:

Vial Size: 20

Vial Shaking: OFF

Fill Mode: Pressure
Fill Pressure: 15 psi

Fill Time: 0.2

Loop Fill Mode: Custom
Loop Ramp Rate: 20 psifmin
Loop Final Pressure: 10 psi

Loop Equilibration Time: 0.05

Carrier Settings:

Carrier Control Mode: GC controls Carrier

Advanced Settings:

Extraction Mode: Single Bxtraction

Vent After Extraction: OFF

Post Injection Purge: Default, 100 mL/min for 1 min
Acceptable Leak Check: Default, 0.2mL/min

Sequence Actions:

Vial Missing:: Skip

Wrong Vial Size: Contmue
Leak Detected: Continue
System Mot Ready: Cantinue

Method Properties

Instrument Technique: Gas Chromatography

Schema version

Schema version: 23

Audit Trail

Audit trail not printed
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SUSTANCIAS VOLATILES EN MATRICES BIOLOGICAS POR HS-GC-

FID/FID

P-DCF-ECT-TOX-042

Acquisition Method Report

OpenLAB

Method Information

Last Saved As:
Modified:
Maodifier:
Created:
Creator:
Description:

Version:

CACDSProjects\ ETANOL\Methods'\LIMPIEZA_ amx
2020-01-08 14:57:55-06:00

MME

2020-01-08 14:57:55-06:00

MME

2020-0108-2057-55431

Method Properties

Instrument Technique:

Schema version

Schema version:

GC

Module Display Mame:
Module Type:
Order:

GC Summary

Run Time:

Past Run Time:

Oven
Equilibration Time:
Max Temperature:

Maximum Temperature
Owerride:

Slow Fan:

Temperature
Setpoint:

{Initial):

Hold Time:

Post Run:

Gas Chromatography

23

Agilent 8590
GC
1

1 Syt

0 min
260 *C
Disabled

Disabled

On

150 *C
1.5 min
150 *C

Emitido y Aprobado p
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DETERMINACION CUALITATIVA Y CUANTITATIVA DE OTRAS

SUSTANCIAS VOLATILES EN MATRICES BIOLOGICAS POR HS-GC-

FID/FID

P-DCF-ECT-TOX-042

Acquisition Method Report

OpenLAB

Front S5 Inlet He

Mode:

Heater:

Pressure:

Total Flow:

Septum Purge Flow:
Pre-Run Flow Test:
Gas Saver:

Split Ratio:

Split Flow:

Liner:

Column

Column Outlet Pressure:

Column #1

Column Information:
DE-ALCIL:
Temperature Range:
Dimensions:

In:

Ot

{Initial):

Pressure:

Flow:

Average Velocity:
Holdup Time:
Control Mode:

Flow
Setpoint:
{Initial):
Post Run:

On 250°C

On 8.1 psi

On 4039 mL/min
On 3 mL/min

400 1
3999 mL/min

A Liner has not been selected.

0 psi

JEW 123-9134: 2500.64531

-60 *C—260 °C (260 28)
30 m x 320 pm xd Bum
Front 55 Inlet' HE

Front Detector AD

150 °&

B.1 pri

029975 mL/min
23.218 cm/sec

21535 min

Constant Flow

an
099975 mL/min
099975 mL/min
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DETERMINACION CUALITATIVA Y CUANTITATIVA DE OTRAS P-DCF-ECT-TOX-042
SUSTANCIAS VOLATILES EN MATRICES BIOLOGICAS POR HS-GC-
FID/FID
Agient
Acquisition Method Report 0 pe “ LAB
Column #2
Column Information: JEW 123-9234: 250064588
DE-ALCZ:
Temperature Range: -60 *C—260 °C (260 °C)
Dimensions: 30mx320 um x 1.2 pm
In: Front 55 Inlet He
Court: Back Detector FID
(Initial); 150 °C
Pressure: B.1psi
Flow: 1.015 mb/min
Average Velocity: 23.394 cmyfsec
Heldup Time: 2.1373 min
Control Mode: Constant Pressure
Pressure
Setpoint: On
{Initial): 8.1 psi
Post Run: 0.035291 psi
Acquisition Method.rdl Printed: 2020-07-22 11:16:40-06:00 Page 3of 7
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DETERMINACIQN CUALITATIVA Y CUANTITATIVA DE OTRAS
SUSTANCIAS VOLATILES EN MATRICES BIOLOGICAS POR HS-GC-
FID/FID

P-DCF-ECT-TOX-042

Acquisition Method Report

OpenLAB

Front Detector FID

Makeup: He

Heater: On 300°C

HZ Flow: On 40 mL/min
Air Flow: On 400 mL/min
Makeup Flow: On 25 mL/min

Carrier Gas Flow Correction: Constant Makeup and Fuel Flow
Flame: On
Blank Evaluation Setpaints:

Perform Blank Evaluation Off
Test:

Initial Baseline Minimum: 2 pA
Initial Baseline Maximum: 20 pA
Initial Baseline Moise: 0.3 pA
Final Baseline Minimum: 2pA

Final Baseline Maximum: 40 pA

Final Baseline Moise: 0.6 pA

Total Peak Area: 100 pA*sec

Maximum Peak Height: 3 pA

Time Window Start: 0 rmin

Time Window End: 0.5 min

Acquisition Method.rdl Printed: 2020-07-22 11:16:40-06:00 Page 4of7
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P-DCF-ECT-TOX-042

Acquisition Method Report

OpenLAB

Back Detector FID

Makeup:
Heater:

H2 Flow:
Air Flow:

Makeup Flow:

Carrier Gas Flow Correction:

Flame:
Blank Evaluation Setpoints:

Perform Blank Evaluation
Test:

Initial Baseline Minimum:
Initial Baseline Maximum:
Initial Baseline Moise:
Final Baseline Minimum:
Final Baseline Maximum:
Final Baseline Moise:
Total Peak Area:
Maximum Peak Height
Time Window Start:

Time Window End:

Detector Evaluation

He

On 300°C

On 40 mL/min

On 400 mL/min

On 25 mL/min

Constant Makeup and Fuel Flow
On

Off

2 pA

20 pA

0.3 pA

2 pA

40 pA

0.5 pA

100 pA*sec
3 pA

0 min

0.53333333 33 min

Perform Detector Evaluation Off

Test:
Signal Selected:

Checkout Sample:

Signals

Mo Signal Selected
NONE

Signal #1: Front Signal

Description:
Details:
Save:

Diata Rate:

Front Signal
Front Signal (FIDY)
On

20Hz

Acquisition Method.rdl
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Acquisition Method Report

OpenLAB

Signal #2: Back Signal

Description: Back Signal
Details: Back Signal (FID)
Sawve: On

Diata Rate: 20 Hz
Signal #3:

Description: None
Signal #4:

Description: None
Signal #5:

Description: None
Signal #6:

Description: None
Signal #7:

Description: None
Signal #8:

Description: None

Agilent 7697A

Module Display Marpé: FEOTA
Module Type: Headspace Sampler
Crder: 1

Temperature Settings:

Owven Temperature: 125 °C
Loop Temperature: 140 *C
Transfer Line Temperature: 150 *C

Timing Settings:

Vial Equilibration: 7.00 min
Injection Duration: 0.15 min
GC Cycle Time: 2.50 min
Acquisition Method.rdl Printed: 2020-07-22 11:16:40-06:00 Page 6of7
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Acquisition Method Report

Open

LAB

Vial and Loop Settings:

Vial Size: 20

Vial Shaking: OFF

Fill Mode: Pressure
Fill Pressure: 15 psi

Fill Time: 0.2

Loop Fill Mode: Custom
Loop Ramp Rate: 20 psifmin
Loop Final Pressure: 10 psi

Loop Equilibration Time: 0.05

Carrier Settings:

Carrier Control Mode: GC controls Carrier

Advanced Settings:

Extraction Mode: Single Bxtraction

Vent After Extraction: OFF

Post Injection Purge: Default, 100 mL/min for 1 min
Acceptable Leak Check: Default, 0.2mL/min

Sequence Actions:

Vial Missing:: Skip
Wrong Vial Size: Continue
Leak Detected: Continue
Systemn Mot Ready: Continue
Audit Trail

Audit trail not printed
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DETERMINACI('?N CUALITATIVA Y CUANTITATIVA DE OTRAS
SUSTANCIAS VOLATILES EN MATRICES BIOLOGICAS POR HS-GC-
FID/FID

P-DCF-ECT-TOX-042

Acquisition Method Report

OpenLAB

Method Information

Last Saved As: CACDSProjects\WOLATILES\ Methods\WOLATIL amx
Modified: 2020-07-22 11:42:44-06:00

Modifier: 5L5

Created: 2020-07-22 11:42:44-06:00

Creator: 5L5

Description:

Version: 2020-0722-1742-44393

Method Properties

Instrument Technique: Gas Chromatography

Schema version

Schema version: 23

GC

Module Display Name: Agilent 72904
Module Type: GC

Order: 1

GC Summary

Run Time: 1min

Post Run Time: 05 min
Oven

Equilibration Time: 0.5 min

Max Temperature: 260°C
Maximum Temperature Disabled
Crverride:

Slow Fan: Disabled
Acquisition Method.rdl Printed: 2020-07-22 11:42:44-06:00 Page lof6
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DETERMINACION CUALITATIVA Y CUANTITATIVA DE OTRAS P-DCF-ECT-TOX-042
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FID/FID
Agalent
Acquisition Method Report 0 ﬁen LAB
Temperature
Setpoint: On
{Initial); 50°C
Hold Time: 5 min
Post Run: 60 °C
Program
Row ID|Rate (*C/min) Value (°C) Hold Time (min)
1 10 130 0

Front S5 Inlet He

Mode: Split

Heater: On 250°C

Pressure: On  12.214 psi

Total Flow: On 555 mL/min

Septum Purge Flow: On 3 ml/min

Gas Saver: Off

Split Ratio: 201

Split Flow: 50 mL/min

Liner: A Liner has not beepfSelected.
Column

Column Qutlet Pressure: 0 psi

Column #1

Column Information: J&W 123-9134: 250064531
DB-ALCI:

Temperature Range: -60*C—260 °C (260 °C)
Dimensions: F0mx320 umx 1.8 um

In: Front 55 Inlet He

Ot Front Detector FID

{Initial): 60°C

Pressure: 12 214 psi

Flow: 2.5 mL/min

Average Velocity: 40.664 cm/sec

Holdup Time: 1.2296 min

Control Mode: Constant Flow

Acguisition Method.rdl Printed: 2020-07-22 11:42:44-06:00 Page2of6
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DETERMINACI('?N CUALITATIVA Y CUANTITATIVA DE OTRAS
SUSTANCIAS VOLATILES EN MATRICES BIOLOGICAS POR HS-GC-

FID/FID

P-DCF-ECT-TOX-042

Acquisition Method Report

Open

LAB

Flow
Setpoint:
{Initial):
Post Run:

Column #2

Column Information:

DB-ALC2:
Temperature Range:
Dimensions:

In:

Ot

{Initial):
Pressure:

Flow:

Average Velocity:
Holdup Time:
Control Mode:

Pressure
Setpoint:
{Initial):

Past Rumn:

Front Detector FID

Makeup:
Heater:

H2 Flow:
Air Flow:

Makeup Flow:

Carrier Gas Flow Correction:

Flame:

On
2.5 mL/min
0.0056633 mL/min

JEW 123-9234: 2500 64588

-60 "C—260 °C (260 *C)
30mx320 pmx 1.2 pm
Front 55 Inlet He

Back Detector FID

60 °C

12.214 psi

25381 mL/min

40.973 cmsec

1.2203 min

Constant Pressure

On
12 214 psi
0.035291 f5i

He

On 300°C

On 40 mL/min

On 400 mLmin

On 25 mL/min

Constant Makeup and Fuel Flow
On

Acguisition Method.rdl
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P-DCF-ECT-TOX-042

Acquisition Method Report

OpenLAB

Back Detector FID

Makeup: He

Heater: On 300°C

H2 Flow: On 40 mL/min
Air Flow: On 400 mLmin
Makeup Flow: On 25 mlL/min
Carrier Gas Flow Correction: Constant Makeup and Fuel Flow
Flame: On

PCM C

PCM C He

Pressure

Setpoint: On

{Initial): 60 psi

Post Run: 0 psi

Aux PCM C He

***Excluded from Affectihg GC's Readiness State***

Pressure

Setpoint: Off
{Initial): Lipsi
Post Run: 0=
Signals

Signal #1: Front Signal

Description: Front Signal

Details: Front Signal (FID)

Save: On

Data Rate: 20 Hz

Acquisition Method.rdl Printed: 2020-07-22 11:42:44-06:00 Pagedof6
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Acquisition Method Report

OpenLAB

Signal #2: Back Signal

Description:
Details:
Sawe:

Data Rate:

Signal #3: Test Plot
Description:
Sawve:

Data Rate:

Signal #4: Test Plot
Description:
Save:

Data Rate:

Agilent 7697A

Module Display Mame:
Module Type:
Crder:

Back Signal

Back Signal (FID)
On

20Hz

Test Plot
Off
50 Hz

Test Plot
Off
50 Hz

T697A
Headspace Sampler
1

Temperature Settings:

Owven Temperature:
Loop Temperature:

Transfer Line Temperatufe:

Timing Settings:
izl Equilibration:
Injection Duration:

GC Cycle Time:

70°C
€0:C
= v

10.00 min
0.15 min
13.00 min
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DETERMINACION CUALITATIVA Y CUANTITATIVA DE OTRAS

SUSTANCIAS VOLATILES EN MATRICES BIOLOGICAS POR HS-GC-

FID/FID

P-DCF-ECT-TOX-042

Acquisition Method Report

OpenLAB

Vial and Loop Settings:

Vial Size:

Vial Shaking:

Fill Mode:

Fill Pressure:

Fill Tirme:

Loop Fill Mode:
Loop Ramp Rate:
Loop Final Pressure:

Loop Equilibration Time:

Carrier Settings:

Carrier Control Mode:

Advanced Settings:

Extraction Mode:

Vent After Extraction:
Post Injection Purge:
Acceptable Leak Check:

Sequence Actions:
Vial Missing::

Wirong Vial Size:

Leak Detected:

System Mot Ready:

Audit Trail

Audit trail not printed

20

OFF
Pressure
15 psi

02
Custom
20 psifmin
10 psi
0.05

GC controls Carrier

Single Extraction

OFF

Default, 100 mL/min for 1 min
Default, 0.2mL/min,

Skip
Cantinue
Coptinue

Centinue

Acquisition Method.rdl
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DETERMINACION CUALITATIVA Y CUANTITATIVA DE OTRAS P-DCF-ECT-TOX-042
SUSTANCIAS VOLATILES EN MATRICES BIOLOGICAS POR HS-GC-
FID/FID

Acquisition Method Report 0 iiké “ LAB

Method Information

Last Saved As: CACDSProjects\ ANESTESICOS \Methods\ANESTESICOS. .amux
Modified: 2020-01-31 14:49:07-06:00

Modifier: MIMIE

Created: 2020-01-27 15:45:57-06:00

Creator: WINIE

Description:

Version: 2020-0131-2049-07185

GC

Module Display Mame: Agilent TEO0A

Module Type: GC

Order: 1

GC Summary

Run Time: 13 min

Post Run Time: 2 min

Oven

Equilibration Time: 2 min

Max Temperature: 260 °C

Maximum Temperature Disabled

Orverride:

Slow Fan: Bizabled
Temperature

Setpoint: On

{Initial): 60°C

Hold Time: 7 min

Post Run: 60°C

Program

Row 1D [Rate (*C/min) Value (°C) Hold Time (rnin)

1 (14 130 1

Acquisition Method.rdl Printed: 2020-07-22 11:32:03-06:00 Page 1of 6
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SUSTANCIAS VOLATILES EN MATRICES BIOLOGICAS POR HS-GC-
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Acquisition Method Report 0 ﬁﬁhé n LAB

Front 55 Inlet He

Mode: Split

Heater: On 250°C

Pressure: On 12214 psi

Total Flow: On 555 mL/min

Septum Purge Flow: on 3 mL/min

Gas Saver: Off

Split Ratio: 20:1

Split Flow: 50 mL/min

Liner: A Liner has not been selected.
Column

Column Outlet Pressure: 0 psi

Column #1

Column Information: JEMW 123-9134: 250064531
DE-ALCIL:

Temperature Range: -60 *C—260 "C (260 °C)
Dimensions: 30m x 320 pm x 1.8fm

In: Fromt 55 Inlet Het

Ot Front Detecton ¥

{Imitial): 60°C

Pressure: 122 1%, ps)

Flow: 2.5%mL/min

Average Velocity: 4D 664 cm)fsec

Holdup Time: 1.2296 min

Control Mode: Constant Flow

Flow

Setpoint: On

{Initial): 2.5 mL/min

Post Run: 2.5 mL/min
Acquisition Method.rdl Printed: 2020-07-22 11:32:03-06:00 Page 20f 6
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Acquisition Method Report

OpenLAB

Column #2

Column Information:

DE-ALCZ:

Temperature Range:

Dimensions:

In:

Ot

{Initial):
Pressure:

Flow:

Average Velocity:
Holdup Time:
Control Mode:

Pressure
Setpoint:
{Initial):

Paost Rumn:

Front Detector FID

Makeup:
Heater:

H2 Flow:
Air Flow:

Makeup Flow:

Carrier Gas Flow Correction:

Flame:

Back Detector FID

Makeup:
Heater:

H2 Flow:
Air Flow:

Makeup Flow:

Carrier Gas Flow Correction:

Flame:

JEW 123-9234: 3500.64588

-60"C—260 °C (260 °C)
30mx 320 pmx 1.2 pm
Front 55 Inlet He

Back Detector FID

60 °C

12.214 psi

2.5381 mL/min

40.973 cmsec

1.2203 min

Constant Pressure

On
12 214 psi
0.035291 psi

He

On 30830

On_ 40 ml/min

Gin/ 400 mL/min

On 25 mL/min

Constant Makeup and Fuel Flow
On

On 300°C

On 40 mlL/min

On 400 mL/min

On 25 mL/min

Constant Makeup and Fuel Flow
On
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Acquisition Method Report

OpenLAB

PCM C
PCM CHe
Pressure
Setpoint: Oon
{Initial): 60 psi
Past Run: 0 psi
Aux PCM C He

***Excluded from Affecting GC's Readiness 5tate***
Pressure
Setpoint: Off
{Imitial): 10 psi
Past Run: 0 psi
Signals

Signal #1: Front Signal

Description: Front Signal
Details: Front Signal (FIB}
Save: On

Data Rate: 2irRg

Signal #2: Back Signal

Description: Back Signal

Details: Back Signal (FID)

Sawve: On

Data Rate: 20 Hz

Signal #3:

Description: None

Signal #4:

Description: None
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Acquisition Method Report

OpenLAB

Agilent 7697A

Module Display Name:
Module Type:
Crder:

TEETA
Headspace Sampler
1

Temperature Settings:

Oven Temperature:
Loop Temperature:

Transfer Line Temperature:

Timing Settings:
Vial Equilibration:
Injection Duration:

GC Cycle Time:

0
B0°C
a0*c

10.00 min
0.15 min
18.00 min

Vial and Loop Settings:

Vial Size:

Vial Shaking:
Fill Mode:

Fill Pressure:
Fill Time:

Loop Fill Mode:

Carrier Settings:

Carrier Control Mode:

Advanced Settings:
Extraction Mode:

Vent After Extraction:
Post Injection Purge:
Acceptable Leak Check:

Sequence Actions:
Vial Missing::

Wirong Vial Size:

Leak Detected:

System Mot Ready:

20

OFF
Pressure
15 psi
0.2
Default

GE controls Carrier

Single Extraction

OFF

Default, 100 mL/min for 1 min
Default, 0.2mL/min

Zkip
Continue
Continue

Continue
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Acquisition Method Report 0 ﬁhé n LAB

Method Properties

Instrument Technique: Gas Chromatography

Schema version

Schema version: 23

Audit Trail

Audit trail not printed
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DETERMINACIQN CUALITATIVA Y CUANTITATIVA DE OTRAS
SUSTANCIAS VOLATILES EN MATRICES BIOLOGICAS POR HS-GC-

FID/FID

P-DCF-ECT-TOX-042

Ejemplos de hojas que componen la hoja de calculo: “Machote curva de calibracion de otros

2
‘3
"4 Analito: Sevoflurano Fecha de anilizis: |2l]2l]—l]3—13 02:30
{ ¢ | Andlisis f Reporte: 5L5 Equipe: | HS-GC-FIDIEID 2 PJS01275
PE
7 Paras def conteal g
& Tipo de control: Disolucion control 1 preparado a pastir deMHRC
3 Casa comercial: Control preparadu | Cadigo: | DC2-5-0,1520 | Lote: | 18marzo2020
F 1)
Datos obtenidos | Aofas g cdleads: Machote curva e califraciia de gtros valdtfes. Loalga: -
1 | eOn: PEF-ELT-TOXY- 17 versidn 05
Tz Parimetros de la curra de calibracion Sewv Beal e (D GITTEs
13 Interzepralbl 0,00522
14 Fendiente (m) M54 {Emaracn0sn
15 Gaeficiente do carrelasidnr 1,000
16
Ly |(CCVECENTRALCIN folli £ Mﬁrmﬂm:l M'ﬁ—‘ﬂ:f:’ﬂ}'l
18 Analito: Sevoflurano
L 13 Réplicas Detector 1 (Detector 2
20 Zrea de andlite 272,626 266,5353
o drea cstdndar interna 147,3210 147,0354
Do Fidplica 1 [Aathai] 15506 15047
e Fdplica 1 [Te,Xz) 15327 161208 |
| 24 Srea de andlite 2615355 287, 2008
T ag Area eskandar inkerna 144 3450 144 JEES
. ag | Fidplica 2 [Aatdei] 15044 T7a03
Doy Riplica 2 [To.%e) 1i3es | 0.057651
L aE area de andlito 2153528 271,5052
T oag drea estdndar inkerno 1474207 147,5466
'ap | Fidplica 3 [Aatde] Taiia 18415
a1 Riplics & (To.ie] ool 15566 0163515
I a2 drea de andlitg
| a3 area estandar inkerne
34 Fiiplica &A1)
" a5 Réplicad [Ta,28)
+ 3R drea de Andlibé
AT area estandar inkerno
A& Riéplica 5 [Aaldei]
toag Riéplica 5 [ aXo)
LA drea de andlito
41 drea estdndar interne
T4z Fidplica B [Aaliei]
T Fidplica & [*o,xo)
L 44 Promedio Vo l&aran 1
45 =0 003246 . absoluta [giL] relative (%]
I ¥al del
46 0% 118 S no0ET | 5
| a5 Promedio X 01607 criterio: Aceptado
| 43 ufx] 0,016
54 Ui 0,032
g e 20,10
CE Diakos de Ko Pramasdin [4fL) CYE
¢ Valor obtenido 0,1607 1,78 . _ T
Yaloracion de precizion
c5 Amalita: Sevoflurano 175
i g5 ¥Walor preparado [gfL) 01520 criterio: AGEpladD
EQ
P |

E

CUARNTIFICACION ¥ REPORTE BE CONTRELES fotros volitifes}
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DETERMINACI('?N CUALITATIVA Y CUANTITATIVA DE OTRAS
SUSTANCIAS VOLATILES EN MATRICES BIOLOGICAS POR HS-GC-

FID/FID

P-DCF-ECT-TOX-042

u " L

Hoja de calculo:
version 06.

(L

Machote curva de calibracion de otros volatiles. Codigo: H-DCF-ECT-TOX-17,

n

Tipo de control:

(=)

-

]

Casa Codigo interno Lote:
Disolucion control 1 preparado a partir de MRC pntrol prepara DC1-T-0,0030 18marzo2020
Disolucion control 1 preparado a partir de MRC pntrol prepara DC1-T-0,0030 18marzo2020
Disolucion control 2 preparado a partit de MRC pntrol prepara OC2-T-0.0136 18marzo2020
Disolucion control 3 preparado a partir de MRC pntrol prepara DC3-T-0,030 18marzo2020
Disolueion control 1 preparado a partir de MRC pntrol prepara DC1-5-0,0486 18marzo2020
Disolucion control 1 preparado a partir de MRC pntrol prepara DCZ-5-0,19%20 18marzo2020
Disolucion control 1 preparado a partir de MRC pntrol prepara DOC3-5-0,3040 18marzo2020

Seleccione el nimero control calculado

“Naw/Diatos de ireas de analitos y estandar interno

1 Analito 41 « 43

2 0 [ilE=1n] N2 [itE=]m] NSO MED NSO
3 0 [ilE=1n] NED [itE=]m] NSO MED NSO
4 0 [ilE=1n] (lE=]n] [itE=]m] NSO MED NSO
5 0 KD [itE=]m] [itE=]m] =] MED =]
E 0 [ili=1m] [itE=]m] [itE=]m] =] MED =]
7 seyofluranc 1 2FE 6258 2615358 275,9528 =] MED =]
] seyoflurano 2 266,935 257,2008 2713082 =] MED =]
4 0 KED [itE=]m] [itE=]m] =] MED =]
10 0 A MWD [itE=]m] [itE=]m] =] MED =]
il 0 KD [itE=]m] [itE=]m] =] MED =]
12 0 KD [itE=]m] [itE=]m] =] MED =]
13 0 MED MNED MNED =] MED =]
14 0 MED MNED MNED =] MED =]
15 0 MED MNED MNED =] MED =]
18 1-4 Diokano 1 147,321 144,945 47 4207 i #MID i #MD #MD
17 1-4 Diokano 2 1470384 144, 4663 47,3466 i #ND i #MD #MD
13 0 MED MNED MNED =] MED =]
13 0 KED MNED MNED NS0 MNED [{1=m]

FaLsSO FALSD FALSD YERDADERD YERDADERD YERDADERD
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DETERMINACION CUALITATIVA Y CUANTITATIVA DE OTRAS

SUSTANCIAS VOLATILES EN MATRICES BIOLOGICAS POR HS-GC-

P-DCF-ECT-TOX-042

FID/FID
4 A | B |l ¢ | b | E | F | 6 [ H | 1 | | K | L | M N | o
1 CURVA DE CALIBRACION (HS-GC-FID/FID 7890) Fecha: |
2
3_ Niveles preparados a partir de un MRC del analito volatil |
4
2 Datos de los niveles preparados —— Variable il {giL) Variable
6 Cédigo: interno Lote nlx;) u Utx;) uls;) )% nly) v sty)) Cvazly) uly) uly)h  |ulxidztulyilz
7 DH1-5-0,01520 1Bmarzo2020 1 1 0.01520 0.00070 0000352 232 3 017773 0.0013544 0.76 0,000782 0.4 5.27
8 DMZ-5-0,0304 Bmaizo2020 2 1
9 e Sa0 0608 jEnaizoanen 3 1 0.0605 0.0021 0.001028 169 3 063108 0.0330501 478 0.01908 276 061
10 Dhid-S-0,0912 1Emarza2020 4 1 00312 0.0031 0.001542 163 3 104571 00560453 535 0.03236 3.09 0.55
11 OnS-5-01218 1Emarza2020 5 1 01216 0,0040 0,002002 165 3 133045 0,0765647 5.91 0,045353 341 0.48
12 ONG-5-0,2008 Bmarzo2020 3 1 0,2006 0,0066 0,0033 165 3 226021 01170577 518 0,06761 2,59 055
13 ON7-5-0,3040 18marzo2020 v 1 0,3040 00092 0.0046 1.52 3 348183 0.0393783 113 002274 0.65 233
14 8 1
15 3 1
16 0 1
17 K=3; 95% v
18
19 |
20|
22| m, 11,24 ntercepto (o) 0,00522
2:1 s(m;) 0,09 Pendiente (m) 11,3361 A
24 B 0,2326 Coeficiente de correlacion (r) 0,99585, v WMRC (RWS sesgo%): 97
25| s(b.} 0,0024 Desviacion del intercepto s n,oﬂi Grados de libertad efectivos (Vefec ): 47
26 Promedio Xw 0,02006 Desviacion de la pendiente s¢n) Datos totales utilizados: 194
27| WIRG (RS CV%): 308
28 Grados de libertad efectivos (Vafec ): 47
29_ Datos totales utilizados: 104
30/
0,01520 030 0,09120 | 012160 0,20060 0,30400
26,494 99 456 149,366 | 190,675 320,639 527,763
25, » 97 150 146,003 | 186521 | 313867 | 516,040
26, 109,520 157,563 | 207,213 334,014 | 498,062
o 106,926 154,105 | 202742 | 326,947 | 487360
0249 106,092 163,680 | 206,009 | 364544 | 544097
26,141 103,784 160,205 | 201,962 357,294 532,647
147,750 151,134 148,638 | 152,336 146,726 150,933
146,056 149,518 146,930 | 151,882 | 146,165 | 149192
148,854 151,947 151,871 | 150,461 149,443 143,099
148,615 149,852 150,104 | 148470 | 147,891 | 142974
149,228 150,169 146165 | 148,158 | 151620 | 153563
148,083 148,721 145991 | 147,510 150,218 152,055
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DEPARTAMENTO DE CIENCIAS FORENSES

DETERMINACI('?N CUALITATIVA Y CUANTITATIVA DE OTRAS
SUSTANCIAS VOLATILES EN MATRICES BIOLOGICAS POR HS-GC-

FID/FID
ANEXO NUMERO 6

Férmulas de regresién y ponderacién utilizadas en las hojas de calculo “"Machote curva de
calibracion de etanol y congéneres” y “Machote curva de calibracion de otros volatiles”,

referenciadas Miller-Miller en 3.5 y Spiridonov en 3.6
Formulas de la regresion lineal ponderada en “y" (Miller-Miller)
3:-_2
W, = — r
L EEEI 2 x_ _ E-:H-Exi E’I'H"'!'}ri
n YT =T
by = Y — Mgy

=2

Eowxyv; —nx, V.
-

m,., =
" LW XF — ni

_ E:{w: {x: = fw}(}’: - .ﬁk)}
\f [Z;w, (x; = £,) ) [Ewfn-F,,)°]

SRC = Zwi(y; — 9:)°

¥V, =myx;+ b,

lEz'Wz"':}’z' —?f}:

Stoufow = ﬂ.ll n—2
5':_"|".-".t'_:"|.'r'
Sm = i
4..I| Lwx; = Lw(3)
B | Ziwixy
Sb - 5':}‘.-".1':”-5‘ | - —
n(E,w, xf = Elwl{.r;,.}lJ

|
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Formulas de la regresion lineal ponderada en “x;y" (Spiridonov)

¥t . ¥t
’u_w- = = u}ri = ——
V1 n

1 /E( 1
- 24,2 i e 2,2
uy; + meug, uy; +moug,

= E.! W, (xi — fw}z

E‘|: {W: (‘r[ - .w}{:}": - J-‘u)}

) = ponderacidmen "x;y"

W,
Xt
donde = m = primer estimado de la pendiente
1 1 o
wy = — [/ I;— => ponderaciénen "y
Uy, Uy,
_ Eowx, _
X = :"3:' ;,i: = X I
Ei"""ri = 1 -
Fw = j-‘;—‘ SN, = Zw; v
Eiwi(xi_fw}yf bw=fw_mwfw
m, =

f P =Mkt bw

' ‘».'"I Zw;(x; - %) ‘] Zwly; - 'ﬁ-n}:]

SRC = EI: Hrl:{-.]'rl: - j;t}z

o o[BG =90
(afxhw ‘q n—2
Stv/xiw 1 T2
(w/x)w _ W
Sm == — Sp = S(y/x)w | - + — = 2
\If E’: H_l-z (—r{ — -'r'l,-'r.}‘ E:“: E:“ :(.‘.: .... H'}
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