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RESUMEN

La Fiscalia General de la Nacion Seccional Norte de Santander, es una entidad del poder publico
judicial. Una de sus obligaciones, corresponde el proceso de caracterizacidn de drogas ilicitas en el
pais, dentro de las que se encuentran la marihuana, cocaina, heroina, entre otros. Por su parte el
laboratorio de quimica de la Fiscalia General de la Nacidn, seccional Norte de Santander, trabaja en
la identificacion y caracterizacion de estas sustancias, haciendo uso de la técnica cromatografia de
gases con detector selectivo de masas (GC-MS). Dentro de estos analisis se encuentra la extraccion
de cocaina, en hojas de coca incautadas, utilizando la técnica de ultrasonido, pero este proceso de
extraccion arrastra impurezas, tales como la clorofila y otros compuestos organicos que se extraen
junto al analito de interés, que contaminan las columnas del cromatégrafo y desgastan partes
importantes dentro del analizador de masas. Debido a este problema, se hace necesario mejorar el
método de extraccidn, por lo cual se realizaron estudios a diferentes tiempos en el ultrasonido (5
min, 10 min y 20 min), diferentes solventes (metanol, cloroformo, acetona) y el método de
dispersidn de la matriz en fase sélida (MSPD). Finalmente se compararon los métodos de extraccidn
evaluados, seleccionando el tiempo 5 min de la muestra en el ultrasonido y utilizando acetona, estos
resultados fueron verificados en su espectro de masas, dando resultados en comparacién mayores
al 90% respecto a la espectroteca forense y tiempos semejantes al material de referencia. Por
ultimo, se apoyo en la descongestidn de sustancias vegetales con caracteristicas similares a la hoja
de coca y en la actualizacion del sistema de gestion de la calidad (SGC) en la implementacion de la
norma 17025:2017.

Palabras Claves: GC-MS, cocaina, ultrasonido, polaridad, MSPD, SGC, incautados.



ABSTRACT

The Attorney General's Office of Norte de Santander is an entity of the judicial public power. One of
its duties is the process of characterization of illicit drugs in the country, including marijuana,
cocaine, heroin, among others. For its part, the chemistry laboratory of the Attorney General's
Office, Norte de Santander, works in the identification and characterization of these substances,
using the gas chromatography technique with mass selective detector (GC-MS). Among these
analyses is the extraction of cocaine from seized coca leaves using the ultrasound technique, but
this extraction process drags impurities, such as chlorophyll and other organic compounds, that are
extracted together with the analyte of interest, contaminating the chromatograph columns and
wearing out important parts of the mass analyzer. Due to this problem, it is necessary to improve
the extraction method, so studies were performed at different times in ultrasound (5 min, 10 min
and 20 min), different solvents (methanol, chloroform, acetone) and solid phase matrix dispersion
method (MSPD). Finally, the extraction methods evaluated were compared, selecting the time 5 min
of the sample in the ultrasound and using acetone, these results were verified in their mass spectra,
giving results in comparison greater than 90% with respect to the forensic spectrophotometer and
times similar to the reference material. Finally, support was provided in the decongestion of plant
substances with similar characteristics to coca leaf and in the updating of the quality management
system (QMS) in the implementation of the 17025:2017 standard.

Keywords: GC-MS, cocaine, ultrasound, polarity, MSPD, SGC, seized.



INTRODUCCION

La Fiscalia General de la Nacién se fundd en 1991 con la promulgacidon de una nueva constitucion
politica e inicid sus operaciones el 1 de julio de 1992. Es una entidad del poder publico judicial, con
plena autonomia administrativa y presupuestaria, cuyas funciones estdan encaminadas a brindar a
los ciudadanos una completa y eficaz administracidn de justicia (Fiscalia, 2022).

Esta organizacion publica garantiza el derecho de los habitantes del territorio nacional al acceso a
la justicia mediante la investigacion de los hechos punibles, la realizacidon de procesos penales y la
revocatoria de dominio en el marco del debido proceso. Asimismo, protege los derechos de las
victimas a la verdad y reparacion, a participar activamente en el desarrollo e implementacion de la
politica criminal nacional.

La fiscalia general de la nacién para el afio 2024 tiene como visidn ser reconocida como una
organizacién confiable, transparente y eficiente basada en innovaciones en los métodos de
investigacion, con presencia oportuna en todo el territorio, y contribuye a una sociedad libre de
violencia. (Fiscalia, 2022) Dentro de sus obligaciones como entidad del Poder Judicial, le
corresponde el proceso de caracterizacién de drogas ilicitas en el pais, entre ellas se encuentra la
marihuana, la cocaina, la heroina, entre otros.

Las drogas ilicitas de origen natural y semisintéticas, se encuentra la cocaina, droga que se puede
encontrar en su forma bdsica como en forma de sal (clorhidrato). El clorhidrato es soluble en agua,
prestandose para su uso por medio de inyeccidn o inhalacién. Los usuarios de esta droga
usualmente acuden a transformaciones in situ usando sustancias tales como acido citrico para
asegurarse que la sustancia este totalmente en forma de sal y asi lograr su disolucion total. (M.
Justicia; 2016)

Los casos de consumo de drogas ilicitas en el departamento de Norte de Santander, especialmente
en la ciudad de Cucuta, presentan un alto indice en comparacién con las demas ciudades del pais.
Varias entidades publicas del departamento trabajan de la mano para disminuir la produccién, venta
y consumo de estupefacientes. (M. Justicia; 2016)



1. MARCO REFERENCIAL

1.1 SUSTANCIAS PSICOACTIVAS Y SU CLASIFICACION

Organizacion Mundial de la Salud (2022), las sustancias psicoactivas producen una alteracion del
funcionamiento del sistema nervioso central, pudiendo producir reacciones negativas, en la
conciencia, fisica y el estado de dnimo de la persona que ingiere esta sustancia. Las sustancias
psicoactivas tienen diferentes formas de clasificacidn:

Segun sus efectos en el sistema nervioso central:

Estimulantes: Excitan la actividad del sistema nervioso central y adicionalmente incrementan el
ritmo de otros drganos y sistemas organicos. Depresoras: Disminuye el ritmo de las funciones
corporales, de la actividad psiquica y del sistema nervioso central. Alucindgenas: Capaz de alterary
distorsionar estado de conciencia de la persona el cual consume este tipo de droga.

Segun su origen:

Origen Natural: Estas drogas son producidas por personas, sin necesidad que utilicen un proceso
guimico. Sintéticas: sustancias producidas en laboratorios utilizando procesos quimicos.
(Minjusticia; 2022)

Nuevas sustancias psicoactivas

Estas sustancias Incluyen,cambio de presentacion, patrén de uso, pureza, que pueden implicar una
amenaza para la salud publica.. (Minjusticia; 2022)

1.2 COCAINA

La cocaina es una sustancia natural, esta ubicada en las hojas de la planta de coca (Erythroxylum
coca) figura 1. Es originaria de América del Sur, México, Indonesia y el Caribe. La cocaina tiene
acciones complejas en el sistema nervioso simpdtico, conduccién nerviosa, y sobre el sistema
nervioso central. (Cafas Torres, E; 2021)

Figura 1: Hojas de coca (Erythroxylum coca). (SEMAN; 2021)



1.2.1 PROPIEDADES DE LA HOJA DE COCA (Erythroxylum coca)

Las hojas de coca (Erythroxylum coca) son de color verde parduzco y de contorno oval, tiene un
tamaiio de 4 a 8 cm de largo y de 1,5 a 4 cm de ancho. Ambas superficies de las hojas (el haz y el
envés) son lampifias; el margen es entero, el dpice es agudo, el nervio medio se prolonga como
una punta diminuta, sin embargo, frecuentemente se ha desprendido por romperse. El nervio
tiene color pardo rojizo, esta deprimido en la superficie superior y coronado por una costilla
alzada y neto, como desde la base del dpice de la hoja en una posicién aproximadamente a un
tercio de distancia desde el nervio medio de la margen. Este nervio se forma en la hoja joven,
cada una de las mitades estd enrollada en la yema y forma una costilla estrechamente adjunta
a la costilla similar de la otra mitad de la hoja como se observa en la figura 2. (ONODC, C; 2022)




Figura 2: Caracteristicas microscopicas de las hojas de coca. (ONODC, C; 2022)

1.2.2 FORMAS DE CONSUMO DE COCAINA

La cocaina es consumida por via intranasal, esnifada y fumada (crack). Las personas consumidoras
de esta droga, mezclan la cocaina con la heroina (speedball), buscando obtener los efectos rapidos
de la cocaina y los sedantes de la heroina.

Formas de consumo:

Recreativo: Los consumidores ingieren dosis altas y concentradas en tiempos cortos. Compulsivo:
El consumo es diario. Policonsumo: La cocaina es la segunda sustancia mas consumida, después del
alcohol. (Infodrogas. 2022)

1.2.3 EFECTOS QUE PRODUCE EL CONSUMO DE COCAINA

Infodrogas (2022), describio los efectos que trae la cocaina a la hora de consumirla. Entre ellos se
encuentra: sensacién de euforia y excitacidn, inestabilidad del estado de dnimo, menor percepcién
de la fatiga, hiperactividad verbal (verborrea) y motora, aumento de la sociabilidad. Una vez
terminado el proceso de ese estado, produce cansancio y apatia, estima al consumidor a ingerir
nuevamente esta droga.



La cocaina, ocasiona problemas de elevacion de la frecuencia cardiaca, presion arterial, reduccion
del suefio, perdida del apetito, elevacidn de la temperatura corporal ocasionado sudoracién y fatiga
muscular.

Otros de los efectos que trae el consumo de estas sustancias, es presentar impotencias sexuales,
alteraciones del ciclo menstrua, infertilidad.

1.2.4 RIESGOS QUE PRODUCE EL CONSUMO DE COCAINA

Esta sustancia, puede traer riesgos a la salud tale como: Problemas de tipo cardiovascular,
pulmonares, problemas en el embarazo, complicaciones renales, complicaciones
otorrinolaringoldgicas, problemas psiquidtricos e infecciones por la via de consumo.

Las personas que hacen uso crdnico de esta droga, suelen tener episodios de agresividad, agitacion,
irritabilidad, cansancio e impulsividad, finalmente una urgencia psiquiatrica, depresivos,
complicaciones nasales, desnutricion, deshidrataciones y convulsiones debido a los problemas de
conciencia que causas esta sustacias. (Infodrogas. 2022)

1.3 COMPOSICION QUIMICA DE LA COCAINA

La cocaina (clorhidrato de cocaina y sulfato de cocaina), son productos mas recurrentes dentro del
proceso de refinacidn de la coca. Esta sustancia se encuentra en la planta junto a otros alcaloides
como: bezoilecgonina, metilecgonina y ecgonina. La cocaina (Ci7H21:NO4) es considerada un
metilester de bezoilecgonina, con una denominacion IUPAC (1R, 2R, 3S, 5S)-3-(benzoiloxi)-8-metil-
8-azabiciclo [3.2.1] octano-2-carboxilato de metilo, siendo un éster del 4cido benzoico y una base
gue contiene nitrégeno (INTERIOR.GOB. 2016)
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Figura 3: Estructura quimica de la cocaina (Trigo; 2022)



1.3.1 PROPIEDADES FiSICAS:

Las propiedades fisicas de cocaina, son las siguiente:

Peso molecular: 303,4 g/mol (base); 339,8 g/mol (clorhidrato), punto de Fusion: 98°C (base), 195°C
(clorhidrato), Solubilidad (g/ml): ligeramente soluble en agua (1 en 600) forma bdsica y clorhidrato
soluble (1 en 0,4). (Raverta., C., 2015)

1.3.2 VARIACION DE ESTRUCTURA DE LA COCAINA ADULTERADA

Las propiedades fisicas descriptas pertenecen a la cocaina en estado puro; una vez la cocaina es
adulterada por sustancias distintas “de corte”, cambian sus estructuras como se observa en la figura
4. (Raverta., C., 2015)
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Figura 4: Estructura quimica de la cocaina adultera en “corte”. (Raverta., C., 2015)



1.4 PRODUCCION DE COCA

Castellanos (2016), en su descripcién de las producciones de coca, mencioné los cultivos ilicitos han
predominado en América Latina. En lo que se refiere a la produccion de cultivo de hoja, los paises
con mayor produccion de cultivos de hojas de coca son Colombia, Pera y Bolivia.

En la figura 5, se observa un cambio en la mitad de la década de 1990, época en la cual los cultivos
de hoja de coca presentaron un crecimiento en Colombia, disminucién en Perd y Bolivia. En el afio
1999 aproximadamente, Colombia presento una disminucion de estos cultivos, debido a la
implementacién del Plan Colombia.
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Fuente: UNODC {2010a) vy Rocha {2000). Elaboracién propia.

Figura 5: Hectdreas cultivadas de coca en los paises de la region andina (CASTELLANOS; 2016)

En el ano 2020 Colombia, se identificaron 143.000 hectdreas sembradas con coca; Aunque, estos
culticos contindan estando en los valores mas altos de la serie histérica 2001-2020. Los
departamentos Norte de Santander, Narifio, Putumayo, Cauca y Antioquia de Colombia concentran
el 84 % del area total con coca en 2020 como se observa en la figura 6. Norte de Santander es el
departamento con mayores zonas sembrada en el pais, con 40.084 ha; Narifio es la segunda zona
con mayores cultivos de coca, 31.067 hectareas (Correa Fajardo, H., 2021)
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Figura 6: Densidad de cultivos de coca en Colombia, 2020 (Correa Fajardo, H., 2021)



1.5 METODOS DE EXTRACCION

1.5.1 EXTRACCION ASISTIDA POR ULTRASONDIO

El ultrasonido es una técnica que puede reemplazar otras técnicas para activar reacciones quimicas,
como el calor, la presién, la luz o la electricidad, aumentando la velocidad y el rendimiento. (TALQ.,
2021), su funcionamiento es debido a los efectos mecdnicos y efectos quimicos, que ayudan a
disolver una muestra sdélida en una fase liquida bajo la irradiacidon de los ultrasonidos. (Priego-
Capote, 2016)

Las ondas acusticas en el ultrasonido son mecanicas (cavitacion), propagandose a través de una
serie de olas de compresion y expansion que viajan a través de un medio, para romper las fuerzas
de cohesidn de las moléculas del liquido, separandolas localmente, creando alli una verdadera
microcavidad o burbuja, estas van creciendo para atrapar vapores o gases del medio.

La cavitacion puede estar aumentado, debido a la expansién es ligeramente mas grande que el
encogimiento durante la compresion. En este punto, la cavidad puede crecer rapidamente durante
un ciclo acustico adquiriendo una medida inestable con la que ya no puede absorber energia
eficientemente.

La compresion de los gases y vapores dentro de la burbuja genera temperaturas y presiones
enormes, de hasta 5000 °Cy 1000 atm, respectivamente. Dado que las burbujas son muy pequenas
en comparacion con el volumen del liquido que hay alrededor, el calor generado se “disipa” muy
rapidamente (> 1010 °C x s—1), con lo cual las condiciones ambientales se mantienen esencialmente
inalteradas. (TALQ, 2021)

La técnica de ultrasonido tiene usos en la tecnologia de extraccidn limpia y ecoldgica para diversas
moléculas quimicas, como polisacdridos, aceites esenciales, proteinas, péptidos, productos
guimicos finos y moléculas bioactivas de importancia comercial. Esta técnica tiene aplicaciones
especificas en la quimica alimentaria, medioambiental, farmacéutica y analitica, ambiental,
farmacéutica y quimica analitica, con un enfoque en los fines analiticos. (Tiwari, B., 2015)

1.5.2 EXTRACCION SOLIDO-LIQUIDO

La extraccion o filtracidn solido-liquido, es un proceso que permite la extraccién componentes
solubles de un sélido utilizando un solvente.

Esta técnica de extraccion es utilizada en la industria alimentaria, farmacéutica y cosmética, mineria,
geologia, mineralogia y agricultura. (Noguera, B., 2020)

1.5.2.1 FACTORES QUE AFECTAN LA EXTRACCION SOLIDO-LiQUIDO

Los principales factores que afectan la extraccidn sélido-liquido, son:

Agitacidn



Una buena agitacion facilita mayor la difusién del soluto hacia el solvente, evitando sedimentacion
y apelmazamiento de particulas.

Disolvente

La polaridad del disolvente debe similar a la del soluto a separar, asi se lograra extraer de manera
mas efectiva el analito de interés, elevando la selectividad.

Tamaiio de particula

Se recomienda tener el soluto en particulas pequefias, aumentando asi la interaccion entre las fases,
y lograr tener mas efectiva la separacion.

Temperatura

El limite de temperatura se fija en el punto de ebullicidn del disolvente. A mayores temperaturas el
disolvente se evapora, (Noguera, B., 2020)

1.5.3 DISPERSION DE LA MATRIZ EN FASE SOLIDA (MSPD):

La dispersidn en matriz en fase sdlida (MSPD) fue introducida por Barker en 1989, ha tenido gran
aplicacion en aquellos procesos analiticos que requieren de una preparacion, extraccion vy
separaciéon en muestras sélidas, semi-sélidas o altamente viscosas (SIMO PEIRO, J., 2018). Es un
procedimiento de preparacion de muestras que implica la disrupcidon y extraccion de varios
materiales solidos y semisdlidos. (Dawidowicz, A., 2019). Esta técnica se ha utilizado principalmente
en el andlisis de muestras bioldgicas y de alimentos. Consiste en la minuciosa mezcla (En este caso
en un mortero) de una muestra y relleno sélido (sorbente dispersante). (Smietowska, M. 2019)

La técnica dispersién en fase solida de matriz es alternativa a los métodos tradicionales para la
preparacion de muestras. Ofrece varias ventajas como la simplicidad y la flexibilidad. Los métodos
de preparacidon de muestras basados en MSPD se han aplicado eficientemente a la determinacion
de una amplia variedad de microcontaminantes (PCBs, DEPH, etoxilatos, pesticidas, etc.,) en
matrices bioldgicas complejas como los mejillones. (R Cafiadas; 2021)

1.5.4 POLARIDAD DE LOS SOLVENTES

Solventes polares: Son sustancias en cuyas moléculas la distribuciéon de la nube electrénica es
asimétrica; por lo tanto, la molécula presenta un polo positivo y otro negativo separados por una
cierta distancia. Hay un dipolo permanente. El ejemplo cladsico de solvente polar es el agua. Los
alcoholes de baja masa molecular también pertenecen a este tipo.

Los disolventes polares se pueden subdividir en solventes préticos y solventes aprdticos. Un
disolvente polar prético contiene un enlace del O-H o del N-H. Un disolvente polar dprotico es un
disolvente polar que no tiene enlaces O-H o N-H. Agua (H-O-H), etanol (CHs-CH,-OH) y acido acético
(CH3-C(=0)-0H) son disolventes polares proticos. La acetona (CHs-C(=0)-CHs) es un disolvente polar
aprotico.



Solventes apolares: En general son sustancias de tipo organico y en cuyas moléculas la distribuciéon
de la nube electrdnica es simétrica; por lo tanto, estas sustancias carecen de polo positivo y negativo
en sus moléculas. No pueden considerarse dipolos permanentes. Esto no implica que algunos de sus
enlaces sean polares. Todo dependera de la geometria de sus moléculas. Si los momentos dipolares
individuales de sus enlaces estdn compensados, la molécula serd, en conjunto, apolar. Algunos
solventes de este tipo son: el dietiléter, cloroformo, benceno, tolueno, xileno, cetonas, hexano,
ciclohexano, tetracloruro de carbono es el que disuelve o va a disolver, etc. Un caso especial lo
constituyen los liquidos fluorosos, que se comportan como disolventes mas apolares, que los
disolventes organicos convencionales. (Quimica.es; 2022)

1.6 TECNICAS ANALITICAS INSTRUMENTALES
1.6.1 CROMATOGRAFIA DE GASES CON DETECTOR DE ESPECTROMETRIA DE MASAS (GC/MS)

La Cromatografia de Gases acoplada a Espectrometria de Masas (GCMS) es una técnica analitica
dedicada a la separacién, identificacion y cuantificacion de mezclas de sustancias volatiles y
semivolatiles. (Garcia B.; 2022). Esta técnica es utilizada para el analisis de moléculas organicas mas
pequefias y volatiles como bencenos, alcoholes y aromaticos, y moléculas simples como esteroides,
acidos grasos y hormonas, también se puede aplicar en el estudio de muestras liquidas, gaseosas y
sOlidas. (ISASA, L., 2019)

1.6.1.1 VENTAIJAS Y DESVENTAJAS DE GC-MS

VENTAJAS

Gran sensibilidad y especificidad. Método de referencia para analisis confirmatorio. (VALDERRAMA
SANZ, S., 2019)

DESVENTAIJAS

Es necesario la preparacién de la muestra. Andlisis de muestras una a una. Analisis con derivatizacién
de compuestos polares y labiles. Necesidad de personal experto en mantenimiento y reparacién
instrumental, asi como en la interpretacion de los resultados. (VALDERRAMA SANZ, S., 2019)

1.6.1.2 PREPARACION DE LA MUESTRA
En el proceso de preparacion de la muestra se debe tener en cuenta los siguientes pasos:

1.6.1.2.1 INFORMACION SOBRE LA MUESTRA:

Los analitos por analizar deben ir claramente indicados en la hoja de solicitud de andlisis con sus
correspondientes m/z. Tener indicado la presencia de otras sustancias que puedan interferir en los

resultados. (IEUA, 2020.



1.6.1.2.2 CONDICIONES DE LAS MUESTRAS:

Las muestras deben estar adecuadamente etiquetadas e identificadas. La cantidad minima
necesaria para realizar el analisis es de 0.5 mL de muestra. Las muestras se entregaran disueltas en
los disolventes adecuados para GC-MS y filtradas a 0.45 um. Los patrones deben estar preparados
en las mismas condiciones de las muestras. (IEUA, 2020.)

1.6.1.3 PROCEDIMIENTO DEL ANALITICO POR GC-MS

La técnica comienza con el cromatégrafo de gases, donde la muestra se volatiliza. Esto vaporiza
efectivamente la muestra a fase gaseosa y separa sus diversos componentes utilizando una columna
capilar llena con una fase estacionaria (sélida) y un gas portador inerte como argdn, helio o
nitrégeno. A medida que los componentes se separan, se eluyen de la columna en diferentes
momentos, lo que se conoce como sus tiempos de retencion.

Los componentes salen de la columna de GC, y se ionizan por el espectrémetro de masa, que utiliza
fuentes de ionizacién quimica o electrénica. Las moléculas ionizadas se aceleran a través del
analizador de masas del instrumento, que es un cuadrupolo o una trampa de iones. Aqui los iones
se separan en funcién de sus diferentes relaciones masa/carga (m/z).

Al final de este proceso se realiza la deteccidn y el analisis de iones, con picos compuestos que
aparecen en funcién de sus relaciones m/z. Las alturas de los picos, son proporcionales a la cantidad
del compuesto correspondiente. Una muestra compleja producird varios picos diferentes,
generando el espectro de masas. Es posible la cuantificacién e identificacion de compuestos y
analitos desconocidos, mediante blusqueda automatizada en bibliotecas. (ISASA, L., 2019)

1.6.1.4 APLICACIONES DE GC-MS

Estas son las aplicaciones de la cromatografia de gases con detector selectivo de masas:

Desde la deteccidn de posibles sustancias quimicas téxicas en los alimentos hasta la cuantificacion
de contaminantes orgdnicos en el agua o el analisis de productos derivados del petrdleo durante el
procesamiento del aceite, la GC-MS se puede utilizar para una variedad de aplicaciones. Explore las
siguientes secciones para conocer algunos de los andlisis mds comunes realizados con estos
sistemas. (Sciences, I., 2022.)

Analisis de alimentos y bebidas:

El andlisis GC-MS es integral para garantizar la seguridad y autenticidad de los alimentos que
comemos Y las bebidas que bebemos. Desde la determinacidn de residuos de pesticidas hasta la
caracterizacién de ingredientes, los sistemas GC-MS brindan a los fabricantes y agencias reguladoras
informacién valiosa sobre la seguridad de nuestro suministro de alimentos.



Analisis ambiental:

GC-MS es una poderosa herramienta para monitorear contaminantes en el aire, el agua y el suelo.
Es particularmente Util para la cuantificacion de compuestos organicos volatiles (VOC) y compuestos
organicos semivolatiles (SVOC), bifenilos policlorados (PCB), pesticidas organoclorados, retardantes
de llama bromados e hidrocarburos aromaticos policiclicos (HAP).

Metabolémica:

GC-MS ofrece algunas de las tecnologias analiticas sofisticadas requeridas para analisis
metabolémicos complejos. Permite a los investigadores explorar mds profundamente el
metaboloma y obtener una cobertura completa de los metabolitos para respaldar la investigacion
de metabolitos primarios y secundarios en plantas, animales y microbios. Como demuestran las
siguientes aplicaciones, GC-MS es especialmente adecuado para el desafio de la identificacion de
metabolitos no dirigidos.

Anadlisis de petrdleo y gas:

GC-MS se puede utilizar durante muchas etapas de los flujos de trabajo de analisis de petrdleo y gas
natural para determinar el contenido de energia, H,S/contenido de azufre organico de gas natural
y condensados de gas natural. Ademas, el analisis GC-MS se puede utilizar en el analisis de gases de
refineria (RGA) y el analisis detallado de hidrocarburos (DHA) para detectar compuestos oxigenados,
aromaticos, BTEX y PAH en el petréleo crudo. (Sciences, 1., 2022.)



2. OBIJETIVOS

2.1 OBJETIVO GENERAL

Apoyar al laboratorio de quimica de la fiscalia general de la naciéon seccional norte de Santander en
la ciudad de Cucuta en los procesos del sistema de gestion de la calidad implementando norma
17025:2017, mejoramiento del método de extraccion y descongestion de muestras incautadas.

2.2 OBJETIVOS ESPECIFICOS

- Apoyar en los diferentes procesos del sistema de gestion de la calidad (SGC).

- Evaluar métodos de extraccidon de cocaina en hojas de coca alternos para su analisis mediante
cromatografia de gases acoplada por espectrometria de masas (GC-MS).

- Contribuir en los procesos de descongestion ocasionada por un nimero significativo de muestra
gue ingresan al laboratorio.



3. METODOLOGIA

3.1 INDUCCION DE LUGAR DE TRABAJO

Se realiz6 la induccién durante un dia del laboratorio de quimica, oficinas y zonas de reactivos de la
Fiscalia General de la Nacion, seccional Norte de Santander (figura 7), también se llevé a cabo la
capacitacion de validacion, calibracién, verificacidon, operacidon del cromatégrafo de gases con
detector selectivo de masas (SHIMADZU modelo QP 2010-Ultra) y metodologias de analisis de
estupefacientes y sustancias controladas, durante dos dias, por parte del director técnico del
laboratorio, asimismo se capacito en los procesos del sistema de gestidn de calidad (SGC), formatos
y actualizaciones, por parte del facilitador de calidad del grupo de criminalistica durante dos dias.

Figura 7: Instalaciones del laboratorio de quimica de la Fiscalia general de la nacién seccional
Norte de Santander. (fuente propia)

3.2 SISTEMA DE GESTION DE LA CALIDAD (SGC)

Se recibieron capacitaciones respeto al tema confidencialidad, manejo y actualizacién de
documentos interno del laboratorio de quimica de la Fiscalia General de la Nacién, Seccional Norte
de Santander, para realizar el acompafiamiento y apoyo a la actualizaciéon de los registros del
sistema de gestion de calidad, relacionado con:



- Difusién de documentos.

- Actualizacién de hojas de vida instrumentos.

- Actualizacion de estados de calibracidn y verificacién de los equipos.

- Actualizacion y verificacion de las etiquetas de los reactivos, de usos diario en el laboratorio.

- Socializacién de la metodologia, para dar cumplimiento a los indicadores a capacitaciones
internas del laboratorio de quimica de la Fiscalia. (anexo 5)

3.3 MUESTREO

Se recolectaron seiscientas (600) sustancias de material vegetal, estas tienen aspectos similares a la
hoja de coca, provenientes de incautaciones realizadas en el departamento Norte de Santander
(figura 8), desde septiembre de 2021 a mayo de 2022. Se tomo una muestra de 30 gramos de forma
aleatoria, posteriormente almacenadas en bolsa plastica, bajo las condiciones ambientales del
laboratorio de quimica, de la Fiscalia general de la nacidn seccional Norte de Santander, para realizar
su posterior analisis.
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Figura 8: Ubicacién geografica de muestreo de hojas de coca. (IGAC; 2018)



3.4 REACTIVOS

Para el siguiente estudio se empled el estandar de cocaina (Marca: LIPOMED, No. Lote: 1561B223,
grado de pureza HPLC: 99.2%), etanol (Marca: MERCK, No. Lote: K52915583, grado de pureza HPLC:
99.9%), metanol (Marca: MERCK, No. Lote: 10942018, grado de pureza HPLC: 99.9%), acetona
(Marca: MERCK, No. Lote: K53284314, grado de pureza HPLC: 99.9%), cloroformo (Marca: MERCK,
No. Lote: K52886245, grado de pureza HPLC: 99.9%), agua destilada, agua desionizada, silice
(MERCK), alimina (MERCK) y carbén activado (SIGMA).

3.5 EQUIPOS, INSTRUMENTOS Y METODOS

Las extraccion y los analisis cromatograficos se llevaron a cabo mediante un cromatdgrafo de gases
con detector selectivo de masas (SHIMADZU modelo QP 2010-Ultra), Balanza analitica
(OHAUS/DISCOVERY), Balanza (OHAUS/AV213C), Masa 1 g (Tecnipesaje Ltda), ultrasonido
(BRANSON 3510), nevera (THERMOSCIENTIFIC 2010), mufla (BINDER), Dispensador (MRAD), pipetas
Pasteur, vasos de precipitado de (10 y 50 mL), viales cromatograéficos, filtro pirinola de 0,45 um,
jeringas de 10 mililitros, gradilla, mortero y pistilo.

3.6 BLANCO

Se adicionaron 1,5 mL de etanol etanol (Marca: MERCK, No. Lote: K52915583, grado de pureza HPLC:
99.9%) a un vial cromatografico, y se inyecto 0,4 uL al cromatégrafo de gases con detector selectivo
de masas, aplicando método de andlisis NARCO-SCAN 2 y parametros que se observa en la tabla 1,
el blanco se utilizé para observar que el etanol no contenga sustancias organicas y el cromatdgrafo
no esté contaminado, si el cromatograma del blanco sale con bandas, es recomendable realizar de
nuevo el proceso, ya que hay una posible contaminacién del equipo o del etanol.

3.7 ESTANDAR DE COCAINA

Se inyecto 0,4 plL de un estandar de cocaina (Marca: LIPOMED, No. Lote: 1561B223, grado de pureza
HPLC: 99.2%) al cromatografo de gases con detector selectivo de masas, aplicando método de
analisis NARCO-SCAN 2 y pardmetros que se observa en la tabla 1, este se utilizé como material de
referencia para el andlisis de identificacién de cocaina en hojas de coca.

3.8 METODO DE EXTRACCION DE COCAINA A PARTIR DE HOJAS DE COCA APLICADO
ACTUALMENTE EN EL LABORATORIO DE QUIMICA

Ingresadas las muestras al laboratorio de quimica de la Fiscalia General de la Nacién, seccional Norte
de Santander, se secan las hojas de coca en un horno durante 24 horas a 60 °C (temperatura mayor



a 60 °C descompone la molécula de cocaina). Transcurrido el secado, la muestra se tamiza y el
resultante de este se deposita en un recipiente, se adicionan 5 mL de etanol. La mezcla anterior se
somete al ultrasonido durante 10 min, por ultimo, se filtran como se observa en la figura 9, se
adiciona carbdn activado (peso registrado en la tabla 2), finalmente se transvasaron las sustancias
a viales cromatograficos y se analizaron por GC-MS, la cual hace parte del presente documento en
el anexo 1 (Fiscalnet; 2022). Este método de extraccidn esta establecido actualmente por la Fiscalia,
teniendo en cuenta el protocolo andlisis de estupefacientes y sustancias controladas FGN- MS02-
14-PRO1 (anexo 3).

El analisis de identificacion de cocaina en hojas de coca por GC-MS, se inyecto 0,4 plL de las
sustancias filtradas y se aplicé el método de andlisis NARCO-SCAN 2 (tabla 1).

Tabla 1: Pardmetros para analisis de extraccién de cocaina en hojas de coca. (Fiscalnet; 2022).

Capilar Fase DB o Fase 5-MS.
Longitud 30 m.

Col .
olumna Diametro Interno 0,25 mm.
Espesor de pelicula 0,1 um.
Gas de . .
Helio - 1,5 mL/min.
arrastre
Programa del Horno.
180 °C mantener por 1 min.
Temperatura

Rampa 15 °C/min hasta 210 °C, mantener por 0,5 min.
Rampa 30 °C/min hasta 310 °C, mantener por 0,8 min.

Pardmetros de
inyeccion
Modo de
adquisicion

modo Split, volumen 0,4 pL.

SCAN (40 u a 500 u).

Solucién (solvente + sustancia vegetal)
Carbdn activado

Filtro pirinola (0,45 um)

Vial cromatografico

Figura 9: Montaje de extraccién de cocaina en hojas de coca. (fuente propia)



3.9 EVALUACION DE EFECTOS DEL TIEMPO Y SOLVENTE EN EXTRACCION POR ULTRASONIDO

Para llevar a cabo la evaluacidn de efectos del tiempo y solvente en extraccién de cocaina en hojas
de coca por ultrasonido, se realizé el mismo procedimiento 3.8, pero evaluando diferentes solventes
al etanol (polaridad: 5,2), tales como: metanol (5,1), acetona (5,1) y cloroformo (4,1) siendo este
ultimo un solvente con diferente valor de polaridad (Sacristan, M; 2016), finalmente se evaluaron
diferentes tiempos en la extraccidn por ultrasonido (5 min, 10 miny 20 min).

3.9.1 EVALUACION DEL EFECTO DEL TIEMPO EN EXTRACCION POR ULTRASONIDO

Como primera medida se realizé la seleccion del tiempo para la extraccion de cocaina. Transcurrido
el tiempo de secado de las muestras de material vegetal se tamizaron (figura 10), se pesaron 9
muestras clasificadas como se observa en la tabla 2, se transvasaron a envases, finalmente se
adicionaron 5 mL de etanol a cada muestra (figura 11).

Figura 10: Procedimiento de tamizado en hojas de coca. (fuente propia)



Tabla 2: NUmero de etiqueta y pesado de muestras para la seleccion del tiempo en la extraccion
por ultrasonido.

1-1 1,080

5 min 1-2 1,150

1-3 1,138

2-1 1,140

Ultrasonido 10 min 2-2 1,123
2-3 1,197

3-1 1,010

20 min 3-2 1,072

3-3 1,171

Figura 11: Muestra tamizadas de material vegetal adicionandose etanol. (fuente propia)



Transcurrido el tiempo en el ultrasonido (figura 12), se filtraron como se observa en la figura 9,
adicionandose carbdn activado (peso registrado en la tabla 3), finalmente se transvasaron las
sustancias a viales cromatograficos y se analizaron por GC-MS (parametros tabla 1) ver diagrama en
anexo 2. Para seleccionar el tiempo en la extracciéon por ultrasonido, se realizd un analisis del
porcentaje de semejanza respecto al materia de referencia.

Figura 12: Muestras de material vegetal en ultrasonido. (fuente propia)

Tabla 3: Cantidad de carbén activado adicionado a cada muestra de material vegetal en la
seleccién del solvente en la extraccion de ultrasonido.

1-1 0,522
1-2 0,525
1-3 0,511
2-1 0,543
2-2 0,527
2-3 0,528
3-1 0,540
3-2 0,508
3-3 0,501




Figura 13: Cromatdgrafo de gases con detector selectivo de masas (GC-MS) SHIMADZU modelo QP
2010-Ultra. (fuente propia)

3.9.2 EVALUACION DEL EFECTO DEL SOLVENTE EN EXTRACCION POR ULTRASONIDO

Seleccionado el tiempo de sonicacidn de la muestra, se procedié a analizar los diferentes solventes
(metanol, acetona y cloroformo). Transcurrido el tiempo de secado de las muestras de material
vegetal se tamizaron (figura 10), se pesaron 9 muestras clasificadas como se observa en la tabla 4,
se transvasaron a envases, finalmente se adicionaron 5 mL de cada solvente asignado a cada
muestra como se observa en la figura 14.

Tabla 4: Numero de etiqueta y pesado de muestras para la seleccién del tiempo en la extraccion
por ultrasonido.

4-1 1,070

Metanol 4-2 1,063
5-3 1,032

5-1 1,035

Acetona 5-2 1,030
5-3 1,038

6-1 1,042

Cloroformo 6-2 1,033
6-3 1,035




Figura 14: Adicionando el solvente a muestras tamizadas de material vegetal [A: Metanol, B:

Acetona y C: Cloroformo]. (fuente propia)

Transcurrido el tiempo de las muestras en el ultrasonido se procedid a realizar el montaje de
filtracidén como se puede observar en la figura 9, se adiciond carbdn activado (peso registrado en la
tabla 5). Finalmente, las muestras filtradas se dejaron a temperatura ambiente (condiciones
climaticas de la ciudad de Clcuta-Norte de Santander), para lograr la evaporacién de cada uno de
los solventes (figura 15), cada muestra se le adiciond 1,5 mL de etanol (figura 16), con el objetivo de
no cambiar el método analitico validado. Las muestras limpias se transvasaron a viales
cromatograficos y se analizaron por GC-MS (parametros tabla 1) ver diagrama anexo 3. Para
seleccionar el solvente en la extraccion por ultrasonido, se realizd un anélisis de los resultados de
cada solvente con menor identificacion de sustancias orgdnicas diferentes al analito de interés
(cocaina) en el cromatograma.

Tabla 5: Cantidad de carbén activado adicionado a cada muestra de material vegetal en la
seleccién del solvente en la extraccion de ultrasonido.

4-1 0,504
4-2 0,519
4-3 0,516
5-1 0,523
5-2 0,505
5-3 0,530
6-1 0,519
6-2 0,506
6-3 0,525




Figura 15: Proceso de evaporizacion de cada uno de los solventes a temperatura ambiente.
(fuente propia)

Figura 16: Muestra con solvente evaporado, y posteriormente adicionado etanol. (fuente propia)



3.10 VERIFICACION DEL EFECTO DEL TIEMPO Y SOLVENTE SELECCIONADO EN EXTRACCION DEL
METODO DE ULTRASONIDO

Seleccionado el tiempo (5 min en el ultrasonido) y el solvente (acetona), se procedid a realizar
verificaciones de los resultados mas efectivos, reflejados en reduccién de materia organica diferente
al analito de interés (cocaina), identificadas en los cromatogramas y repetibilidad del tiempo de
retencion para la cocaina.

Se pesaron 6 muestras, dividiéndose de la siguiente manera: tres muestras (7-1, 7-2 y 7-3) para el
tiempo en el ultrasonido, tres muestras (8-1, 8-2 y 8-3) para el solvente como se observa en la tabla

6, y se adicionaron a envases.

Tabla 6: Numero de etiqueta y pesado de muestras de confirmacién en la extraccion por

ultrasonido.

7-1 1,001
7-2 1,020
7-3 1,019
8-1 1,016
8-2 1,006
8-3 1,014

Terminado el proceso de pesado de las sustancias vegetales, se verifico el efecto del tiempo de la
muestra en el ultrasonido. Se adicionaron 5 mL de etanol a tres muestras (7-1, 7-2 y 7-3),
posteriormente se sonicaron durante 5 min, se filtraron como se observa en la figura 9,
adicionandose carbdn activado (peso registrado en la tabla 6), finalmente se transvasaron a viales
cromatograficos y se analizaron por GC-MS ver figura 13 (parametros tabla 1).

Para la verificacion de los efectos del solvente por ultrasonido, se adicionaron 5 mL de acetona a
tres muestras (8-1, 8-2 y 8-3), posteriormente se sonicaron durante 5 min, se filtraron como se
observa en la figura 9, adiciondndose carbon activado (peso registrado en la tabla 7). Las muestras
filtradas se dejaron a temperatura ambiente (condiciones climaticas de la ciudad de Clcuta-Norte
de Santander), para lograr la evaporacién de la acetona, consecutivamente se adicionaron 1,5 mL
de etanol, por ultimo, las muestras limpias se transvasaron a viales cromatograficos y se analizaron
por GC-MS (parametros tabla 1).



Tabla 7: Cantidad de carbdn activado adicionado a cada jeringa para extraer la muestra de
material vegetal en las confirmaciones de extraccidn de ultrasonido.

7-1 0,514
7-2 0,501
7-3 0,515
8-1 0,503
8-2 0,508
8-3 0,506

3.11 EXTRACCION SOLIDO-LiQUIDO

Transcurrido el tiempo de secado de las muestras de material vegetal se tamizaron (figura 10), se
pesaron 3 muestras clasificadas como se observa en latabla 2, se transvasaron a envases, finalmente
se adicionaron 5 mL de etanol a cada muestra y se dejaron 24 horas a temperatura ambiente (a
condiciones climaticas de la ciudad de Clcuta-Norte de Santander).

Tabla 8: Numero de etiqueta y pesado de muestras de extraccidn sélido-liquido.

9-1 1,089
24 horas,

Solido-liquido temperatura 9-2 1,133
ambiente

9-3 1,176

Transcurrido el tiempo de las muestras con etanol, se filtraron como se observa en la figura 9,
adiciondndose carbdn activado (peso registrado en la tabla 9), finalmente se transvasaron las
sustancias a viales cromatograficos y se analizaron por GC-MS (parametros tabla 1).



Tabla 9: Cantidad de carbdn activado adicionado a cada muestra de material vegetal en la

seleccion del solvente en la extraccion de ultrasonido.

9-1 0,550
9-1 0,509
9-1 0,501

3.12 EXTRACCION POR DISPERSION DE MATRIZ EN FASE SOLIDA (MSPD)

En un mortero (A) se adicionaron 0,205 g de hojas de coca y 0,803 g de silice; en un mortero (B) se
adicionaron 0,201 g de hojas de coca y 0,804 g de alimina (relacién 4:1), cada mezcla se maceré
como se observa en la figura 17.

Figura 17: Homogenizacién de material vegetal y dispersante [A: Silice y B: Alimina]. (fuente
propia)

Se tomé una jeringa (en este caso de 10 mL) y se le colocd en la parte inferior un filtro pirinola de
0,45 um, posteriormente, se le agregd carbdn activado (0,503 g para la silice y 0,502 para la
alumina), finalmente, se le adicioné la mezcla macerada de materia vegetal y el dispersante (ver
figura 17), esta se empacé como una columna, procedimiento similar a la cromatografia de columna.



Se adicionaron 3,5 mL de solvente (etanol) para humedecer la columna como se ve en la figura 18,
finalmente se transvaso la dilucidn en un vial cromatografico y se analizé por GCMS (parametros
tabla 1).

SOLVENTE

MATERIAL VEGETAL + DISPERSANTE
CARBON ACTIVADO

FILTRO PIRINOLA 0,45 pm

Figura 18: Montaje de extraccion por dispersidn de matriz en fase sélida. (fuente propia)

3.13 COMPARACION DE METODOS DE EXTRACCION DE COCAINA A PARTIR DE HOJAS DE COCA

Se realiz6 una comparacion del método establecido en la Fiscalia (anexo 4), método ultrasonido
(anexo 5), Método solido-liquido y Dispersidon en matriz en fase solida (MSPD), se observé que el
método de ultrasonido tubo una reduccién a la mitad del tiempo de sonicacién, respecto al método
establecido en la Fiscalia (anexo 4), teniendo en cuenta los siguientes criterios: Cantidad utilizada
de sustancia vegetal, solvente, cantidad de solvente y tiempo de sonicacién de la muestra, siguiendo
los mismos parametros del cromatégrafo (tabla 1).

3.14 VERIFICACION DEL METODO ANALITICO

Para realizar la verificacién del método analitico, se compard la metodologia de extraccidén de
cocaina en hojas de coca, aplicada actualmente en la Fiscalia de la ciudad de Clcuta (anexo 4), con
la metodologia desarrollada en esta investigacion (anexo 5), que consiste en confirmar mediante la
aportacién de evidencia objetiva, de que se han cumplido los requisitos especificos, tales como:
solvente de inyeccidn, tiempo de retencidn, porcentaje de semejanza del materia de referencia,



selectividad y tailing, siguiendo los mismos parametros del cromatdgrafo, esto es para garantizar la
confianza de los resultados obtenidos.

3.15 PROCESO DE DESCONGESTION DE MUESTRAS QUE INGRESAN AL LABORATORIO

En el laboratorio de quimica de la Fiscalia, se evidencio la congestién que ascendia a dos mil (2000)
muestras en solicitudes para analisis de estupefacientes, relacionado en presencia de cocaina en
hojas de coca, incautadas en el departamento Norte de Santander.

Se realizaron capacitaciones respecto al analisis de estupefacientes, relacionado con la cadena de
custodia de elementos materia de prueba y evidencia fisica, método de identificacién de cocaina en
hojas de coca y manejo del cromatdgrafo de gases acoplado con detector selectivo de masas
(SHIMADZU modelo QP 2010-Ultra), se procedid a realizar el proceso de descongestion desde la
extraccidon de cocaina, hasta la identificacion mediante la técnica GC-MS, en presencia de personal
del laboratorio.

3.16 DOCUMENTACION DE METODOLOGIA

Desarrollada la metodologia de identificacién de cocaina en hojas de coca en esta investigacion, se
elabord una guia “extraccién de cocaina en hojas de coca” (anexo 5), teniendo en cuenta aspectos,
tales como: objetivos, alcance, definiciones y siglas, desarrollo de las actividades propuestas para la
extraccidon de cocaina en hojas de coca, revision, aprobacion y anexos. Finalmente sera propuesta
como una accion de mejora del laboratorio de quimica de la Fiscalia General de Nacidn, seccional
Norte de Santander.



4. RESULTADOS Y ANALISIS

4.1 SISTEMA DE GESTION DE LA CALIDAD (SGC)

Para llevar a cabo este procedimiento, se realizd capacitaciones respeto al tema confidencialidad,
manejo y actualizacién de documentos interno del laboratorio. Se permite realizar la actualizacién
de difusion de documentos, actualizacién de hojas de vida instrumentos, actualizacion documentos
de estados de calibracion y verificacién de los equipos, actualizacion y verificacion de las etiquetas
de los reactivos de usos diario en el laboratorio de quimica de la Fiscalia, por parte del facilitar de
calidad del grupo de criminalistica, acompafio y orientado por el facilitador de calidad.

El procedimiento de gestidon de la calidad, enriquecié mi conocimiento cientifico como futuro
quimico, asi también se realizd una socializacion de la metodologia desarrolla, para dar
cumplimiento a los indicadores a capacitaciones internas de laboratorio de quimica de la Fiscalia.

4.2 BLANCO

Actualmente el laboratorio de quimica de la Fiscalia general de la Nacidn, seccional Norte de
Santander, estd presentando inconvenientes en el proceso de extraccidon de cocaina a partir de hojas
de coca, ocasionando problemas de contaminacion de la columna e interferencias en el analizador
de masas, debido a componentes como la clorofila y otras sustancias orgdnicas que se extraen junto
con el analito de interés (cocaina).

Para mejorar el método de extraccidon de cocaina en hojas de coca, se procedid inicialmente a
analizar una muestra blanco por GC-MS (ver figura 19), esta se corrid solo el solvente de etanol, se
observé la ausencia de sustancias organicas, otorgarle validez a la metodologia de identificacidon de
cocaina en hojas de coca.
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Figura 19: Cromatograma de muestra blanco analizada por GCMS (fuente propia)



E. Coto, C (2020) explicé la importancia de una muestra blanco en investigaciones cientificas en el
curso de introduccion al conocimiento cientifico experimentado. Un blanco de analisis es una
muestra que no contienen el analito de interés, o un analisis sin la muestra, es fundamental incluir
en cada experimento, cualquiera sea su naturaleza, un blanco, para otorgarle validez a la
metodologia y analisis desarrollado.

4.3 ESTANDAR DE COCAINA

Terminado este proceso se analizé un estandar de cocaina por GC-MS, presentando un tiempo de
r-tencion para este analito de 4,806 min (tabla 10) verificado por su espectro de masas, como se
o) serva en la figura 20.
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Figura 20: [A] Cromatograma y [B] espectro de masas del estandar de cocaina. (fuente propia)



Tabla 10: Especificaciones de muestra estandar y su tiempo de retencion.

A Paracetamol 2,100
B Fenacetina 2,225
C Cafeina 2,842
D Lidocaina 3,033
E Levamisol 3,658
F Procaina 3,933
G Cocaina 4,806
H Codeina 5,583
I Morfina 5,740
J Heroina 6,383
K Papaverina 6,952

4.3 METODO DE EXTRACCION DE COCAINA A PARTIR DE HOJAS DE COCA APLICADO
ACTUALMENTE EN EL LABORATORIO DE QUIMICA

Corrida la muestra del estandar de cocaina, se analizé el método actualmente utilizado en la fiscalia,
como se observa en la figura 21, verificado por su espectro de masas en la figura 20, obteniendo
una similitud con el estandar del 94%. En este cromatograma se observan sustancias diferentes al
analito de interés [Sorbitol (tiempo de retencion: 2,408 min), acido miristico (tiempo de retencién:
3,317 min), Triclosan (tiempo de retencion: 4,173 min), Eicosano (tiempo de retencidon: 6,497 min)
y Di-n-decilsolfona (tiempo de retencion: 7,479 min)]; siendo estas las sustancias organicas mas
recurrentes en el analisis de identificacidon de cocaina, que estan afectando a las columnas y partes

importantes dentro del analizador de masas.
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Figura 21: Cromatograma de metodologia utilizada en la Fiscalia. (fuente propia)



4.4 EVALUACION DEL EFECTO DEL TIEMPO Y SOLVENTE EN EXTRACCION POR ULTRASONIDO

4.4.1 EVALUACION DEL EFECTO DEL TIEMPO EN EXTRACCION POR ULTRASONIDO

Observado los problemas de identificacion de sustancias orgdnicas, diferentes al analito de interés
(cocaina) en el método que se esta utilizando actualmente en el laboratorio de quimica de la Fiscalia,
se evaluaron los efectos de tiempo (5 min, 10 min, 20 min), se analizaron por triplicado, mostrando
los siguientes resultados como se puede observar en la figura 22. Se observé que en el de 5 min de
las muestras en el ultrasonido se obtuvo una similitud con el estandar del 93% en las tres muestras.
En el tiempo de 10 min se obtuvo una similitud con el estandar del 94% en las tres muestras. Para
el tiempo de 20 min no se observd el analito de interés. Esto se debe a los efectos quimicos que se
puede producir por esta técnica debido a las colisiones, inestabilidad producto de la cavitacion,
induciendo una reactividad quimica especifica, cambiando la naturaleza de los productos de
reaccion. Todo el proceso, tiene una rapida compresion adiabatica de gases en las cavidades
produciendo altas temperaturas y presiones, estimadas de ser unos 5.000 °C y aproximadamente
100 MPa, respectivamente. Las altas temperaturas y presiones provocan la formacién de radicales
libres y otros compuestos (Campo Vera et al 2018). Cada uno de los resultados anteriores, se
verificaron con su espectro de masas con la espectroteca del laboratorio de quimica de la Fiscalia
como se observa en la figura 20, dando resultados en comparacién mayores al 90% y tiempos de
retencion semejantes del material de referencia.

Campo Vera et al (2018), desarrollaron una metodologia del ultrasonido en el procesamiento
(homogenizacion, extraccion y secado). Observando la desintegracion de algunas moléculas previo
a los experimentos con mora, flores de Hemerocallis citrina. Esta reduccién atribuyd a la energia
mecdnica que el ultrasonido genera en el proceso de cavitacion; provocando la disminucién de la
resistencia interna y externa a la transferencia de materia y la aparicion de fendmenos como la
generacién de microcorrientes en las interfases o las compresiones y descompresiones en el
material sélido contribuyen a facilitar la salida de agua de la matriz.

Torres Valenzuela, L. et al (2021) evaluaron las condiciones de extraccién asistida por ultrasonido
de compuestos bioactivos de cdscara de pitahaya amarilla. Observaron, que el tiempo puede ser
una variable que afecta la extraccién de componentes bioactivos, pues una elevada exposicion a la
ultrasonicacién puede influir en la calidad y el rendimiento de extraccién del compuesto de interés,
debido a que al dejar las muestras sonicando, el fendmeno de cavitaciéon puede incrementar la
temperatura y en consecuencia permitira la degradacién del material vegetal.

Como puede observar, en estos trabajos, la cavitacion afecta en cierta manera los resultados, debido
a la elevacién de la temperatura, presion y energia mecanica permitiendo la degradacién de
materiales vegetales, obteniendo resultados similares a los reportados en este trabajo, en la
evaluacidn del efecto del tiempo de 20 min en extraccién por ultrasonido.
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Figura 22: Cromatograma seleccion de tiempo de extraccion [tiempos en ultrasonido]. (fuente

propia)

Observando los resultados anteriores, se selecciond el tiempo de 5 min, ya que no hay una
variabilidad significativa respecto al porcentaje de semejanza de material de referencia,
comparados con los demas tiempos de extraccién. Cabe resaltar, que todavia hay identificacion de
sustancias orgdnicas diferentes al analito de interés.

4.4.2 EVALUACION DEL EFECTO DEL SOLVENTE EN EXTRACCION POR ULTRASONIDO

Seleccionado el tiempo de cuanto se va a dejar la muestra en el ultrasonido, se procedid a cambiar
el solvente (etanol) actualmente utilizado por metanol, acetona y cloroformo, cada uno de ellos se
tomoé por triplicado, mostrando los resultados que se aprecian en la figura 23. Con el metanol se
obtuvo una similitud con el estandar del 94% en las tres muestras. Para el caso de la acetona se
obtuvo una similitud con el estandar del 94%. Por ultimo, con el cloroformo se obtuvo una similitud
con el estandar del 93%. Es importante resaltar el proceso de la acetona se observo principalmente
el analito de interés (cocaina). Cada uno de los resultados anteriores, se verificaron con su espectro
de masas con la espectroteca del laboratorio de quimica de la Fiscalia como se observa en la figura
20, dando resultados en comparacién mayores al 90% y tiempos de retencidon semejantes del
material de referencia.

El metanol mostré otras sustancias que eluyen junto con el analito de interés [ Acido palmitico
(tiempo de retencién: 3.317 min), metanosulfonato (tiempo de retencién: 2.636 min y 2.067 min),
sorbitol (tiempo de retencién: 2.426 min) y piperidina (tiempo de retencidn: 2.208 min)]. El
cloroformo [cis-cinamoilcocaina (tiempo de retencién: 5.557 min y 6.034 min)], siendo de diferente



nivel de polaridad, estas impurezas son registradas al final de la corrida, ya que sus moléculas no
ejercen completamente su interaccion con las del soluto, y la acetona se observé principalmente la
banda de cocaina. Las impurezas son registradas en esta técnica GC-MS mayores al 90%.

UC Davis, (2020), explico la importancia de las caracteristicas fisicas de los disolventes utilizados en
guimica organica. Entre los mas importantes estan si los solventes son polares o no polares, y si son
proticos o aprdticos. Los solventes polares se caracterizan por tener constantes dieléctricas
superiores a 5 y los solventes no polares inferiores a 5. Encontrando que los solventes polares
proéticos, son el etanol (contante dieléctrica: 24,3) y el metanol (contante dieléctrica: 32,6), los
solventes polares aproticos, es la acetona (contante dieléctrica: 21) y los solventes apolares, el
cloroformo (contante dieléctrica: 4,8).

Benavides Guerrero (2020), su objetivo fue evaluar el contenido de fenoles totales (FT) y actividad
antioxidante de dos variedades de papas (Solanum phujera) nativas cultivadas al sur de Colombia.
Realizaron dos disefios experimentales, el primero para determinar el mejor solvente para extraer
los FT (acetona y metanol) y el segundo para evaluar el efecto del uso de ultrasonido en la extraccion
de FT. Dentro de sus resultados, encontraron que el rendimiento de extraccién por ultrasonido de
polifenoles con acetona al 50 % fue mayor que el obtenido con metanol al 50y al 75 %. La polaridad
del disolvente desempefa un papel clave en el aumento de la solubilidad de fenoles; en general, se
ha encontrado que el metanol es mas eficiente en la extraccidon de polifenoles de peso molecular
mas bajo, mientras que la acetona acuosa es buena para la extraccién de flavonas de peso molecular
mas alto.

Los resultados en estas investigaciones, se observa que el nivel de polaridad de los solventes,
ejercen efectos significativos sobre los resultados finales, siendo la acetona seleccionada respecto
al metanol y cloroformo, por su comportamiento en polaridad similar al soluto de cada extracciony
por sus propiedades fisicas (constante dieléctrica), proceso similar a los reportados en este trabajo.
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Figura 23: Cromatograma seleccion del solvente de extraccion. (fuente propia)



Finalmente, se debe tener en cuenta que se logré mejorar el método de extraccion, con respecto a
la metodologia actualmente utilizada en el laboratorio de quimica de la Fiscalia General de la Nacion,
5 min en el ultrasonido y utilizando acetona como solvente, reduciendo el tiempo de extraccion a la
mitad, disminuyendo considerablemente el nivel de contaminacidn a la columna del GC-MS.

4.5 VERIFICACION DEL EFECTO DEL TIEMPO Y SOLVENTE SELECCIONADO EN EXTRACCION DEL
METODO DE ULTRASONIDO

Seleccionado el tiempo (5 min en el ultrasonido) y el solvente (acetona) de extraccién de cocaina
por ultrasonido, se realizaron verificaciones de los resultados mas efectivos, este es para confirmar
los rendimientos y poder realizar analisis mas efectivo, cada uno de ellos se tomd por triplicado,
mostrando los siguientes efectos: En el tiempo de 5 min en el ultrasonido se obtuvo una similitud
respecto al estandar del 93% en las tres muestras como se observa en la figura 24, para el caso de
la acetona se obtuvo una similitud 94% con el estandar en las tres muestras (figura 25). Cada uno
de los resultados anteriores, se verificaron con su espectro de masas con la espectroteca del
laboratorio de quimica de la Fiscalia como se observa en la figura 20, dando resultados en
comparacion mayores al 90% y tiempos de retencion semejantes del material de referencia.
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Observando los resultados de verificacion de los efectos de tiempo y solvente de extraccién por
ultrasonido de cocaina a partir de hojas de coca, esta evaluaciéon permitié tomar los 5 min y el
solvente de acetona, como lo mas eficientes en este proceso de extraccion.

4.6 EXTRACCION SOLIDO-LIQUIDO

La extraccion de cocaina en hojas de coca a partir del método sélido-liquido, consistié en dejar la
solucidn de hojas de coca, mas el etanol durante 24 horas a temperatura ambiente (condiciones
climaticas de la ciudad de Cucuta-Norte de Santander). Se analizé por triplicado, el siguiente
resultado se observa en la figura 26, se obtuvo una similitud con el estandar del 94% en las tres
muestras. Cada uno de los resultados anteriores, se verificaron con su espectro de masas con la
espectroteca del laboratorio de quimica de la Fiscalia como se observa en la figura 20, dando
resultados en comparacién mayores al 90% y tiempos de retencidon semejantes del material de
referencia.

En la figura 26 se observaron sustancias diferentes al analito de interés [Sorbitol (tiempo de
retencién: 2,408 min), acido miristico (tiempo de retencién: 3,317 min), Triclosan (tiempo de
retencién: 4,173 min), Eicosano (tiempo de retencidn: 6,497 min) y Di-n-decilsolfona (tiempo de
retencion: 7,479 min)], esto es debido a que la sustancia vegetal tiene mas contacto con el etanol,



produciendo asi un mayor contenido de sustancias organicas, que contaminan las columnas del

cromatograma.
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Figura 26: Cromatograma extraccién sdélido-liquido [24 horas temperatura ambiente] (fuente
propia)

4.7 EXTRACCION POR DISPERSION DE MATRIZ EN FASE SOLIDA (MSPD)

Para mejorar la metodologia utilizada en el laboratorio de quimica de la Fiscalia general de la nacion
seccional Norte de Santander, se analizaron dos muestras por MSPD utilizando dos agentes
dispersantes (silice [A] y alumina [B]), los siguientes resultados se pueden observar en la figura 27,
los dispersante silice y alumina obtuvieron una similitud 94% con el estandar de cocaina. Cada uno
de los resultados anteriores, se verificaron con su espectro de masas con la espectroteca del
laboratorio de quimica de la Fiscalia como se observa en la figura 20, dando resultados en
comparaciéon mayores al 90% y tiempos de retencion semejantes del material de referencia.

Chaparro Garcia et al (2017), desarrollaron y validaron un método analitico ambientalmente
amigable para la extraccidn y cuantificacién del N-metilcarbamato carbofurano, en muestras de
suelos cultivados con papa criolla, basdndose en la dispersidon de matriz de base sélida (MSPD) junto
con cromatografia de gases con detector de microcaptura de electrones (L-ECD). Demostraron la
importancia de seleccionar un adsorbente (alimina y silice) y disolvente de elucién adecuados, a fin
de minimizar las interferencias de la matriz, siendo asi las polaridades de la fase estacionaria y el
disolvente los factores clave en la MSPD. Como puede observarse, en esta investigacion



seleccionaron silica gel como adsorbente en una relacidon 1:4 muestra/adsorbente y las muestras
fueron extraidas en un cartucho con 5 ml de hexano-acetona en relacién 8:2 como solvente de
elucion.

Observando el resultado de esta investigacidn, proceso similar al trabajo realizado, ya que la
eleccion de estos solventes depende de la polaridad del analito. La alimina y la silice son polares,
por tanto, el alcaloide (hoja de coca), que es polar, es eluido en mayor cantidad y a mayor velocidad,
(Angurell, 1., 2020).
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Al mezclar el dispersante silice y la materia vegetal (hojas de coca) como se observa en la figura 28,
se logré observar una mezcla homogénea, ya que su estructura molecular puede considerarse como
una molécula gigante donde la red cristalina es muy fuerte, los tetraedros pueden enlazarse de
diversas maneras, dando origen a diversas formas cristalinas y siendo factible a la mezcla con otra
sustancia solida, la mezcla del dispersante alimina y las sustancia vegetal (hojas de coca), se logré
observar una mezcla poco homogénea no uniforme, porque su estructura molecular anfotérico no
se disuelve rapidamente, identificAndose sustancias orgdnicas diferentes al analito de interés
[Triclosan (tiempo de retencién: 4,173 y 6.034 min), cis-cinamoilcocaina (tiempo de retencién: 5.557
min) y Di-n-decylsolfone (tiempo de retencidn: 7,479), como se evidencia en la figura 26.

4.8 COMPARACION DE METODOS DE EXTRACCION DE COCAINA A PARTIR DE HOJAS DE COCA

Enlatabla 11 se compard, el método establecido en la Fiscalia (anexo 4), método ultrasonido (anexo
5), Método solido-liquido y Dispersion en matriz en fase solida (MSPD), se observé que el método
de ultrasonido tubo una reduccién a la mitad del tiempo de sonicacidn, respecto al método
establecido en la Fiscalia (anexo 4), a comparacion del MSPD que doblo su tiempo de andlisis y la
extraccion sélido-liquido requiere mucho tiempo de extraccidn, y se es necesario la extraccion de
cocaina en hojas de coca realizada en la Fiscalia General de Nacidn, tener los resultados mas ligero,
por sus procesos judiciales. Finalmente se mejord la metodologia en tiempo de sonicaciéon de las
muestras, y en cantidad de solvente.

Tabla 11: Datos de comparacion del método establecido fiscalia y desarrollado en este documento

Método Htlhz,ado 1lg Etanol 5mL 10 min (sonicacidn)
en la Fiscalia
Metode 1g Acetona 4 mL 5‘m|r? .
ultrasonido (sonicacion)
g 24 horas
Sélido-liquido lg Etanol 5mL (T. ambiente)
20 min
MSPD 2g Etanol 3,5 mL (Gravedad)

Los andlisis de identificacion de cocaina en hojas de coca realizado por el método establecido
actualmente por la Fiscalia, muestra una gran cantidad significativa de sustancias orgdnicas
diferentes al analito de interés (cocaina) como se observa en la figura 29, contaminando las
columnas del cromatdgrafo, proporcionando asi un cambio de estas mismas en menor tiempo
destinado (costo elevado de las columnas) y desgastan partes importantes dentro del analizador de
masas. En comparacion del método desarrollado se observa principalmente la banda de la cocaina
evidenciada en la figura 30, reduciendo asi el problema de contaminacién, la vida util de la columna



del cromatdgrafo serd mayor respecto al método actualmente utilizado, ya que contienen menor
porcentaje de sustancias diferentes al analito de interés (cocaina).
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4.9 VERIFICACION DEL METODO ANALITICO

Al momento de realizar un método cromatografico o un método analitico es necesario realizar una
validacion, el cual consiste en realizar pruebas para comprobar los aspectos del comportamiento
del método, este implica la demostracién de la determinacidn de las fuentes de variabilidad, error
sistematico y al azar de un procedimiento, no solo dentro de la calibracién sino en el andlisis de
muestras a realizar. Dependiendo del cambios que se llevan a cabo en las metodologias analiticas,
es necesario una validacion completa o una verificacidn, en nuestro trabajo de investigacion se
realizd una verificacion que consiste en confirmar mediante la aportacion de evidencia objetiva, de
qgue se han cumplido los requisitos especificos, tales como: solvente de inyeccidn, tiempo de
retencion, porcentaje de semejanza del materia de referencia, selectividad y tailing, siguiendo los
mismos parametros del cromatdgrafo. En la tabla 12 se observd que no hay cambios respecto a las
caracteristicas de desempefio del método, garantizando la confianza y seguridad de los resultados
en la metodologia desarrollada para la extraccion de cocaina en hojas de coca.

Tabla 12: Datos de comparacidn respecto a la validaciéon del método utilizado

Método establecido
actualmente en la 1,0 94 % 4,780 No solapamiento
fiscalia
Método desarrollado 1,0 94 % 4,782 No solapamiento

4.10 PROCESO DE DESCONGESTION DE MUESTRAS

El laboratorio de quimica de la Fiscalia General de Nacién en la ciudad de Cucuta, tenia una
congestién que ascendia a 2000 muestras en solicitudes para analisis de estupefacientes,
relacionado en presencia de cocaina en material vegetal (hojas de coca). Estas muestras fueron
incautas en el departamento de Norte de Santander.

Una vez realizadas las capacitaciones respecto a los andlisis de estupefacientes, relacionado con la
cadena de custodia de elementos materia de prueba y evidencia fisica, método de identificacién de
cocaina en hojas de coca, manejo del cromatdgrafo de gases acoplado con detector selectivo de
masas (SHIMADZU modelo QP 2010-Ultra) durante dos dias por el director técnico del laboratorio,
se permite la manipulacidon de los items de ensayo en presencia de personal del laboratorio,
descongestionando el 50 % de las muestras represadas.

La labor consistié en la extraccion del analito de interés y finalizé con la identificacion de la cocaina
por la técnica GC-MS como se observa en la figura 31, asi enriqueciendo el conocimiento cientifico
y practico como estudiante de Quimica de la Universidad de Pamplona.



Figura 31: Proceso de descongestion de muestras (fuente propia)

4.11 DOCUMENTACION DE METODOLOGIA

La implementacidon de la metodologia desarrollada en esta investigacion, se elaboré una guia
“extraccion de cocaina en hojas de coca”, la cual hace parte del presente documento en el anexo
5, se desarrolla las actividades propuestas para la extraccidon de cocaina en hojas de coca, la cual
sera propuesta como accién de mejora del grupo de quimica.



CONCLUSIONES

Se tuvo la oportunidad de aprender y revisar los procesos del sistema de gestion de calidad (SGC),
formatos y actualizaciones bajo la norma I1SO 17025:2017., acompafiado por el facilitador de calidad
del laboratorio de quimica de la Fiscalia, enriqueciendo el conocimiento cientifico como estudiante
de Quimica de la Universidad de Pamplona

Se mejord el tiempo de andlisis y contaminacion de la columna del cromatdgrafo, de manera
representativa en el método de extraccién de cocaina de la hoja de coca, que actualmente utiliza el
laboratorio de quimica de la Fiscalia General de la Nacién seccional Norte de Santander, para su
respectivo analisis.

Para la extraccidon de cocaina en hojas de coca, con 5 minutos de sonicacién, se obtuvo el
cromatograma con un 93% de similitud, el resultado de la comparacién fue superior al 90% vy el
tiempo es similar al material de referencia, disminuyendo considerablemente el tiempo de anilisis
y costos de los mismos.

Se logré minimizar significativamente la extraccion de analitos que no son de interés utilizando
acetona como solvente, comparado con cloroformo, etanol y metanol, mostrando mas de tres
sustancias orgdnicas diferentes al analito de interés.

Se redujo un 50 % la congestion de muestras correspondientes a hojas de coca, previo a analisis de
sustancias controladas, en el laboratorio de quimica de la Fiscalia general de la nacidn seccional
Norte de Santander en la ciudad de Cucuta.



RECOMENDACIONES

Se recomienda validar los métodos con otras matrices o plantas que también contengan el analito
de cocaina, con los métodos realizados para la verificaciéon de resultados.

Validar un método analitico para identificaciéon de cocaina, en material vegetal, donde el método
cuide la integridad de la columna y partes del espectrometro de masas. Por medio modificaciones
del cromatdgrafo, tales como: temperatura en fuente de iones, rango de masas para identificacién
de cocaina, con el propdsito de minimizar el desgastamiento del detector de masas.
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