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RESUMEN

En Colombia, la produccién de drogas ilicitas sigue siendo un factor de alto impacto en el
conflicto interno del pais, lo que ha obligado a las autoridades a intensificar los controles de
sustancias quimicas controladas, las cuales son fundamentales durante la sintesis de
sustancias psicoactivas. De acuerdo a lo anterior, en esta investigacion, realizada en
conjunto con la Fiscalia General de la Nacion, se creé una base de datos espectrales de
referencia para sustancias quimicas controladas, constatadas en la resolucion 0001 del 8
de enero del 2015 en el territorio nacional, todo con la finalidad de asentar una base teérica
sobre la informacion espectral de cada sustancia analizada mediante ATR-FTIR. En primer
lugar, se tomaron muestras proporcionadas por la Fiscalia y se analizaron con ATR-FTIR
para determinar el perfil quimico de cada sustancia, asi mismo se utilizaron herramientas
multivariables como PCA y HAC para determinar diferencias entre muestras de tipo
comercial; por Ultimo, se realiz6 un analisis R&R para evaluar la variabilidad en los
espectros de las sustancias estudiadas al cambiar de analista. En los resultados obtenidos
resalta la base de datos espectrales, la cual se soporté con un perfilamiento quimico de
cada sustancia, mostrando las asignaciones caracteristicas de cada sustancia quimica
analizada. También se observé la discriminacion de muestras de cemento, thinner y
gasolina de acuerdo a su informacion espectral de primer orden ya que presenté la mayor
explicacion de la varianza; para finalizar y dar fiabilidad estadistica a la investigacion, se
encontré que en el estudio de variacion de las medidas mediante el analisis R&R, el valor

de contribucién a la varianza del estudio (9,37 %) esta por debajo del umbral del 10%.

Palabras Claves: ATR-FTIR, sustancias controladas, base de datos, reproducibilidad,
repetibilidad.
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ABSTRACT

In Colombia, the production of illicit drugs continues to be a factor with a high impact on the
country’s internal conflict, which has forced the authorities to intensify controls on controlled
chemicals, which are fundamental during the synthesis of psychoactive substances. In
accordance with the foregoing, this investigation, carried out in conjunction with the Office
of the Attorney-General of the Nation, created a spectral reference database for controlled
chemicals, as established in resolution 0001 of 8 January 2015 in the national territory, all
in order to establish a theoretical basis on the spectral information of each substance
analyzed by ATR-FTIR. First, samples provided by the Office of the Prosecutor were taken
and analyzed with ATR-FTIR to determine the chemical profile of each substance, and
multivariate tools such as PCA and HAC were used to determine differences between
commercial samples; finally, an R&R analysis was performed to evaluate the variability in
the spectra of the substances studied when changing analyst. In the results obtained
highlights the spectral database, which was supported by a chemical profiling of each
substance, showing the characteristic assignments of each chemical analyzed. The
discrimination of cement, thinner and gasoline samples according to their first-order spectral
information was also observed as it presented the greatest explanation for variance; to
finalize and give statistical reliability to the research, it was found that in the study of variation
of measures by R&R analysis, the value of contribution to the variance of the study (9.37%)
is below the 10% threshold.

Keywords: ATR-FTIR, Controlled Substances, Database, Reproducibility, Repeatability.
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INTRODUCCION

En Colombia, la produccién de drogas ilicitas sigue siendo un factor de alto impacto en el
conflicto interno del pais, lo que ha obligado a las autoridades a intensificar los controles de
sustancias quimicas controladas. Es por ello que, asi como se han implementado medidas,
como la erradicacion de cultivos e incautaciones de estupefacientes (Presidencia de la
Republica, 2024), también se han intensificado los controles intensivos, relacionados con
incautaciones que tienen como objetivo principal las sustancias quimicas controladas, que

son de suma importancia durante la sintesis de drogas ilicitas (JIFE, 2018).

Bajo la direccion del Ministerio de Justicia y Derecho, se han desarrollado estrategias
informativas y de control. Estas buscan identificar diversas sustancias quimicas utilizadas
en la producciéon y procesamiento de drogas, especificamente la cocaina en el territorio
nacional. Lo afirmado se sustenta con la resolucion 0001 del 8 de enero del 2015 del
Consejo Nacional de Estupefacientes, la cual informa de los productos y sustancias
gquimicas controladas usualmente empleadas durante la sintesis de cocaina y otras drogas,
asi como las penalizaciones, permisos y limites de control minimo de estas sustancias

(Consejo Nacional de Estupefacientes, 2015).

Gracias a las acciones implementadas por las autoridades, en los Gltimos 10 afios se han
incautado alrededor de 61 millones de litros y 18 millones de kilogramos de sustancias
guimicas destinadas segun la inteligencia a la produccién de estupefacientes (Armada de
Colombia, 2023).

En base a lo anterior, se han derivado nuevos retos en los laboratorios de quimica de la
Fiscalia General de la Nacion, los cuales se enfocan en la tenencia de metodologias
analiticas con alta fiabilidad, bajo costo y velocidad de andlisis, ya que, con la informacion
proporcionada, seran aplicables las sanciones de ley a quien esté implicado con dichas

sustancias.
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1. MARCO REFERENCIAL

1.1. SUSTANCIAS CONTROLADAS

Partiendo de la problematica que afronta Colombia actualmente con la produccion y trafico
de estupefacientes, ha surgido la necesidad de intensificar los controles y el flujo de
sustancias controladas o también conocidas como sustancias quimicas esenciales, que
tienen una finalidad directa en la obtencién de drogas mediante sintesis quimica (Espindola,
2023).

Excepto en el caso del cannabis o marihuana y sus derivados, la produccion de casi todas
las drogas ilicitas implica el uso de productos quimicos para su transformacion hacia su
forma final, ya sea como drogas "organicas" o como el resultado directo de una sintesis
gquimica entre diferentes componentes (conocidas como drogas sintéticas o "de disefio").
Tomemos, por ejemplo, la cocaina, un alcaloide que se encuentra en estado puro en la hoja
de cocay que, a través de un proceso gue involucra varios productos quimicos (como acido
sulfdrico, acetona, permanganato de potasio, etc.), se extrae hasta alcanzar su forma final,

conocida como clorhidrato de cocaina (Ciena, 2017).

La fabricacién de drogas es imposible sin la presencia de estas sustancias quimicas, las
cuales son necesarias para obtener otro producto mediante una reaccion quimica, actuando
como un sustrato en etapas posteriores para la elaboracion de otro compuesto diferente al
original (Parra & Duffau, 2011). Dentro del marco de sustancias y productos quimicos
utilizados en la sintesis de estupefacientes, se tiene en cuenta que existen dos grupos de

sustancias.

1.1.1. PRECURSORES

Son sustancias que son ampliamente utilizadas en la fabricacion y sintesis de drogas
ilicitas, segun la interpretacion de Cunningham y colaboradores, los precursores se
diferencian de las sustancias quimicas esenciales en el hecho de que estos, otorgan parte
de su estructura quimica al producto final (Cunningham et al., 2013). Un ejemplo del uso de
precursores esta relacionado con el uso de la efedrina y pseudoefedrina en la produccién
de ATS (Sustancias de Tipo Anfetaminico) como la metanfetamina, MDMA (éxtasis) droga

del amor y demas sustancias que se observan en la Figura 1.
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PRECURSORES

PRODUCTO FINAL

(+)- Pseudoefedrina

AN
NH CHs

CH,

3,4-
Metilendioximetilanfetamina
MDEA, 3,4-MDEA

o NH,
C1 T T,

3,4-Metilendioxianfetamina

Droga del amor

(-)- Efedrina

NH—CH;,
m3

Metanfetamina

<o NH— ¢y

3,4-Metilendioxianfetamina
MDMA

Figura 1. Precursores quimicos y productos finales (Fuente: Autor).

1.1.2. SUSTANCIAS QUIMICAS CONTROLADAS

Este tipo de sustancias quimicas son fundamentales para la sintesis de estupefacientes,

que se involucran como solventes, reactivos, catalizadores, oxidantes, purificadores vy

demas fases durante la fabricacién de drogas ilicitas. En la Figura 2 se aprecia el proceso

de sintesis de Metcatinona a partir de su precursor quimico Efedrina, que, mediante un

proceso de oxidacion, el cual es dependiente del uso de sustancias quimicas esenciales,

que en dicho caso son el Permanganato de potasio y el Acido sulfurico (Belhadj-Tahar &

Sadeg, 2005).
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Figura 2. Obtencion de Metcatinona con el uso de precursor y sustancias quimicas

(Fuente: Autor).

Partiendo de la importancia de las SQC en la sintesis de drogas ilicitas, la comunidad
internacional reconoce la importancia de las acciones de control de estos productos
guimicos como una herramienta fundamental en la lucha contra el narcotréafico. Este control,
junto con otras medidas tiene como objetivo evitar directamente la produccion de drogas
ilicitas. Es importante destacar que el movimiento de estas sustancias no solo es
completamente ilegal, sino que también es esencial en la fabricacion de numerosos
productos de consumo diario, como alimentos, perfumes, pinturas, maquinaria, entre otros.
Imponer restricciones excesivas al libre trafico de estas sustancias podria tener graves

repercusiones en la economia de empresas y paises (UNODC, 2023).

De acuerdo con lo estipulado en la resolucion 0001 del 8 de enero del 2015 del Consejo
Nacional de Estupefacientes, en el articulo 4 del capitulo Il, muestra claramente las 33
sustancias quimicas controladas en Colombia (Consejo Nacional de Estupefacientes,
2015), que usualmente son utilizadas en cada una de las fases durante la sintesis de

estupefacientes, como se observa en la Tabla 1.
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Tabla 1. Sustancias controladas en Colombia, segun la resolucién 0001 del 8 de enero

del 2015.

No. | Sustancia Controlada | No. Sustancia Controlada
1 Aceite Combustible para | 18 | Diacetona alcohol

Motor (A.C.P.M)
2 Acetato de butilo 19 | Dioxido de manganeso
3 Acetato de etilo 20 | Disolvente No.1y 1A
4 Acetato de isobutilo 21 | Disolvente No. 2
5 Acetato de isopropilo 22 | Eter etilico
6 Acetato de n-propilo 23 | Gasolina para motor
7 Acetona 24 | Hexano
8 | Acido clorhidrico 25 | Hidroxido de sodio
9 Acido sulfurico 26 | Manganato de potasio
10 | Alcohol isopropilico 27 | Metanol
11 | Amoniaco 28 | Metabisulfito de sodio
12 | Anhidrido acético 29 | Metil etil cetona
13 | Butanol 30 | Metil isobutil cetona
14 | Carbonato de sodio 31 | Permanganato de potasio
15 | Cemento 32 | Thinner
16 | Cloroformo 33 | Tolueno
17 | Cloruro de calcio

En el articulo 6 del capitulo 2 se encuentran de igual forma, los limites de control
establecidos para las sustancias controladas mencionadas en la Tabla 1. Dichos limites se

encuentran en la Tabla 2.
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Tabla 2. Limites minimos de control mensual de las sustancias quimicas controladas en
Colombia. (Fuente: resolucion 0001 del 8 de enero del 2015)

Sustancia quimica controlada Limite minimo de control mensual
Anhidrido acético, Acido clorhidrico, Acido | Cualquier cantidad
sulfdrico y Permanganato de potasio.

Thinner 110 galones americanos
Cemento A partir de 2 toneladas
Gasolinay A.C.P.M 220 galones americanos

Demas sustancias quimicas controladas 5 kilogramos o 5 litros segun el estado
fisico de la sustancia.

Partiendo del hecho de que la cocaina es la droga ilicita mas producida en el territorio
nacional, teniendo en cuenta que para el 2023 se incautaron alrededor de 739,5 toneladas
de clorhidrato de cocaina (Manjarrés, 2024), las autoridades competentes y los laboratorios
de quimica forense se aseguran de compilar la mayor informacién posible sobre el proceso

y sustancias implicadas en la fabricacién de esta droga.

1.1.3. COCAINA

La benzoilmetilecgonina, conocida como cocaina (Figura 3), es un metabolito secundario
generado por el arbusto de coca (Erythroxylon Coca o Erythroxylon Novogranatense),
nativo de América del Sur. Esta planta produce este metabolito como una sustancia

defensiva contra los depredadores (Ramirez A, 2017).

Figura 3. Erythroxylum coca y estructura de la benzoilmetilecgonina (INatruralistEc,
2023; UNODC, 2012).
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La cocaina es clasificada como un alcaloide y se encuentra en la planta junto a otros
alcaloides como la benzoilecgonina, la metilecgonina y la ecgonina. En cuanto a su
estructura quimica, esta sustancia psicoactiva es un metil éster de la benzoilecgonina. Su
nombre segun la IUPAC es (1R, 2R, 3S, 5S)-3-(benzoiloxi)-8-metil-8-azabiciclo [3.2.1]

octano-2-carboxilato de metilo, y su férmula quimica es C17H21NO4 (PubChem, 2024).

1.1.3.1. SUSTANCIAS QUIMICAS USADAS DURANTE LA FABRICACION DE
COCAINA

Segun el documento "Recommended methods for the Identification and Analysis of Cocaine

in Seized Materials", la produccion ilegal de cocaina puede clasificarse en dos métodos

principales. Uno de ellos es la extraccion de la sustancia directamente de las hojas de la

planta, donde se encuentra de forma natural, en la cual se va a hacer énfasis en este

documento y la segunda como sintesis quimica a partir del alcaloide como precursor.
OBTENCION DE COCAINA A PARTIR DE LAS HOJAS DE COCA

En lineas generales, para la obtencion de cocaina a partir de la hoja de coca, se consideran

tres pasos fundamentales:

- Obtencion de la pasta base.
- Purificacién de la pasta base y obtencion de la cocaina base.

- Obtencién del clorhidrato de cocaina.

» PRIMER PASO: Obtencién de la pasta base a partir de las hojas de coca

- Extraccién Alcalina: En primer lugar, las hojas de coca, secas y frescas, se humedecen
en una solucion alcalina para luego triturarla durante 4 a 6 horas con la finalidad de
convertir la cocaina en una forma insoluble en agua. Cabe resaltar que la cocaina en la
hoja se presenta como tanato de cocaina. Para la extraccion inicial se usan por lo general
Hidroxido de sodio, Cemento, carbonato de calcio, Hidroxido de amonio (agua

amoniacal) entre otros.

Las hojas de coca humedecidas nuevamente son maceradas en gasolina, A.C.P.M u otro
solvente orgénico (tolueno, thinner, solventes alifaticos, etc), el cual logra disolver la
cocaina y esta queda como base libre de cocaina y la extrae, ademas de la hoja de coca
extrae otros alcaloides distintos a la cocaina. La solucion de gasolina se mezcla con &cido

sulfarico diluido, para de esta forma convertir la cocaina y los alcaloides en forma de
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sulfatos, los cuales presentan solubilidad en la solucion 4cida donde se retienen. En este
caso es empleado comunmente el &cido sulfdrico debido a que presenta baja volatilidad y
es un acido fuerte, lo cual lo hace mas facil de manejar a diferencia del acido clorhidrico,

nitrico o fosférico.

A la solucion acida resultante se adiciona hidroxido de amonio. El cual convierte el sulfato
de cocaina en la pasta base, que posee insolubilidad en agua y precipita en la solucién,
siendo la filtracién el medio de separacion de la fase liquida y el sélido resultante (Pasta de
Coca) también conocido como “sulfato” teniendo un contenido aproximado de 50 % de

cocaina.

- Extracciéon acida: Las hojas de coca son generalmente tratadas con soluciones de
acido sulfarico, que convierte la base libre de cocaina en sulfato. Dicha mezcla se filtra
y se adiciona cal o carbonatos, resultando la precipitacion de la pasta cruda de coca,
esta misma se disuelve en gasolina y la fase organica se trata segun la metodologia

anteriormente expuesta.

» SEGUNDO PASO: Obtencion de la Pasta Base de Cocaina (PBC)

Para la consecucién de la base de cocaina, se toma la pasta de coca obtenida en el primer
paso y se disuelve en acido sulfarico diluido, lo que permite que la cocaina y los demas

alcaloides en forma de sulfatos contenidos en la pasta de coca, tengan solubilidad en agua.

Consecutivamente, a la solucién acida se le adiciona una solucion diluida de oxidante como
lo es el permanganato de potasio, este oxida la cinamoilcocaina y otros alcaloides no
deseados y como consecuencia, se genera un cambio de color, desde un café oscuro a
café mas claro, asi mismo se presenta un cambio de una textura semisélida a una mas
consistente y por ultimo resalta la reduccién en los olores de los solventes, aspectos por los
cuales el producto es apetecido por distribuidores y consumidores. Este nuevo producto,
insoluble en agua es separado por filtracion. Es de resaltar que el permanganato de potasio
(KMnOy) es indicador de oxidaciéon debido a que presenta un cambio de coloracion, desde
su caracteristico color violeta azulado hasta que se obtiene la solucion incolora; su uso es

sumamente esencial para la produccién de cocaina.

La filtraciobn anteriormente mencionada es realizada con una solucion sulfarica; a dicha
solucién se le alcaliniza con agua amoniacal u otras sustancias alcalinas como carbonato

de calcio, hidroxido de sodio, acetatos o carbonato de sodio. Toda esta reaccién convierte
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el sulfato de cocaina obtenido en primer paso, en base de cocaina. La resultante de este

proceso se separa huevamente por filtracién y la cocaina base se seca.
» TERCER PASO: Obtenciéon del Clorhidrato de Cocaina

Para concluir con el proceso para la obtencién del producto final, se toma la base de cocaina
seca y se disuelve en una cantidad minima de un solvente organico, que generalmente lo
son la acetona y éter, con menor incidencia se adicionan en esta fase la metil etil cetona,
metil isobutil cetona y alcoholes; para el caso de Colombia, los acetatos son los solventes
mayormente utilizados en esta fase. Retomando el proceso, se filtra la solucion con la

finalidad de separar cualquier impureza bajo el principio de insolubilidad.

Hoja de coca + (H.O
+cal + gasolina)

¢ Macerar y remover
v
Hoja de coca B .
usada Gasolllna}+ acido
diluido
Separacion de las fases
A4
Fase de 4cido diluido Fase de gasolina
(+ cal 0 NHs) (es reciclada mediante
destiladores artesanales)
Filtracion
A4
Fase acuosa Pasta base de coca base
(eliminar) (+ H2SO4 diluido + KMnOy)
Filtracion l
- Fase sdlida
Filtrado acuoso
(eliminar)
(+ NHs)
¢ l Filtracion
Fase acuosa Cocaina Base
(eliminar) (+ disolvente (éter, acetona, etc,
+ HCI)
ﬁ l Filtracion
Filtrado | Clorhidrato de Cocaina
(eliminar)

Figura 4. Diagrama de flujo de la obtencién de clorhidrato de cocaina a partir de las hojas
de coca (UNODC, 2012).
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Al liquido obtenido se le es afadido una solucién de &cido clorhidrico diluido en éter o
acetona, siendo esta solucién la que aporta los iones de cloro para la transformacion final
al clorhidrato de cocaina, la cual precipita por insolubilidad con los solventes mencionados.
La solucion final es filtrada y el clorhidrato de cocaina en su forma cristalina es retenida y
secada. La pureza del producto final oscila entre el 90 % y el 98% dependiendo la calidad
y las sustancias quimicas empleadas durante el proceso (Departamento de Sustancias
Quimicas Controladas, 2015; Direccion Quimica Legal y Division Cromatografia gaseosa,
2015; Proyecto PRADICAN, 2013; UNODC, 2012).

Partiendo del hecho de que anualmente se incautan cantidades considerables de
sustancias controladas en el territorio nacional, surge la necesidad de tener metodologias
analiticas disponibles, para identificar estas sustancias y poder ejercer las acciones de ley
correspondientes como la espectroscopia infrarroja con transformada de Fourier con
accesorio de reflectancia total atenuada, que puede ser usado en la identificacion de
sustancias controladas; por lo tanto, se requieren bases de datos espectrales, especificas
de las sustancias controladas en el pais, teniendo en cuenta que en el momento no existe
una base de datos con esta metodologia para dichas sustancias en la Fiscalia General de

la Nacion.

1.2. ESPECTROMETRIA INFRARROJA CON TRANSFORMADA DE FOURIER, CON
ACCESORIO DE REFLECTANCIA TOTAL ATENUADA (ATR-FTIR)

La técnica analitica de espectroscopia infrarroja por transformada de Fourier (FTIR) se
emplea tanto en la industria como en ambitos académicos con el propdsito de examinar los
grupos funcionales presentes en una muestra (Mettler-Toledo International Inc all rights,
2023). En esencia, el espectro infrarrojo (IR) derivado del espectrémetro FTIR se localiza
en la region media del infrarrojo, especificamente entre 4000 y 400 cm, abarcando un
rango de 2.5 um a 15 um. Por lo tanto, la presencia de una banda de absorcién en esta
region puede ser utilizada para identificar la existencia de grupos funcionales especificos

dentro de la molécula (Mohamed et al., 2017).
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Figura 5. llustracion del funcionamiento de un sistema de Reflectancia Total Atenuada
(ATR) (Mohamed et al., 2017).

En la espectroscopia ATR-FTIR, se emplea el accesorio ATR para registrar las alteraciones
en un haz de infrarrojos reflejado internamente al entrar en contacto con una muestra. En
principio, un haz de infrarrojos se dirige hacia un cristal 6épticamente denso con un alto
indice de refraccion, como diamante, seleniuro de zinc (ZnSe) y germanio, en un angulo
especifico (Peter R. Griffiths & James A. de Haseth, 2007), como se ilustra en la Figura 5.
Al entrar en contacto con el cristal ATR, el haz de infrarrojos genera multiples reflectancias
internas, creando asi una onda evanescente que se extiende mas alla de la superficie del
cristal. La muestra, al interactuar con la onda evanescente, absorbe su energia, lo que
resulta en la atenuacion de la onda (Smith, 2011). El haz atenuado se refleja de nuevo en
el cristal y sale por el extremo opuesto, dirigiéndose al detector en el espectrometro de
infrarrojos. El detector registra el haz de infrarrojos atenuado como una sefial de
interferograma, que posteriormente se puede utilizar para generar un espectro infrarrojo
(Blum & John, 2012).

La utilizacién de técnicas forenses no destructivas desempefia un papel crucial en la
identificacion de drogas ilicitas y sustancias quimicas, considerando la abundancia de
muestras confiscadas. La espectroscopia ATR-FTIR, en particular, ha surgido como una
valiosa alternativa para abordar este desafio, ya que posibilita un andlisis eficiente y
economico, ademas de facilitar la posibilidad de realizar analisis posteriores a las muestras
(John et al., 2023).

Multiples investigaciones donde se ha usado la espectroscopia infrarroja en el campo de
las ciencias forenses, especificamente aplicada al andlisis de estupefacientes, ha

evidenciado la amplia capacidad para que a partir de su informacion espectral se puedan
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identificar grupos funcionales y enlaces caracteristicos en las estructuras quimicas de
drogas ilicitas; como lo evidencia la investigacion realizada por Mengyu y colaboradores,
donde analizaron con espectroscopia IR alrededor de 632 sustancias orgéanicas con ciertas
similitudes quimicas con el fentanilo. Esto combinado con un modelo de machine learning
(ML) logré un 92.5 % de precision para identificar y diferenciar los grupos funcionales de
interés en muestras derivadas de fentanilo (Xu et al., 2020). También se ha implementado
el ATR-FTIR como método no destructivo para la clasificacion de Cocaina, MDMA, heroina

y cannabis (Deconinck et al., 2022)

Duy colaboradores en una investigacién exhaustiva, donde el actor principal de analisis fue
ATR-FTIR, combinado con seis algoritmos de machine learning, analizaron alrededor de
1062 espectros de nuevas sustancias psicoactivas (NPS) y lograron clasificarlas en ocho
categorias de NPSs (triptaminas, benzodiazepinas, catinonas sintéticas, fenetilaminas,

analogos de fentanilo, cannabinoides sintéticos y “otras sustancias”) (Du et al., 2023).

1.3.  ANALISIS QUIMIOMETRICO

El concepto de "Quimiometria" se centra en la aplicacion de herramientas matematicas en
el ambito de la quimica. Segun Wold, el objetivo principal de la quimiometria es traducir los
problemas quimicos a términos matematicos. En lugar de ser una disciplina separada, la
quimiometria deberia integrarse como parte fundamental en todas las areas de la quimica
(Gonzélez & Sanchez-Aguirre, 2020). La Unién Internacional de Quimica Pura y Aplicada
(IUPAC) ha definido el concepto de Quimiometria como la disciplina que se encarga de
establecer la relacion entre las mediciones obtenidas en un sistema o proceso quimico y el
estado en que se encuentra dicho sistema, utilizando métodos matematicos o estadisticos
(Class et al., 2021).

Frecuentemente, las investigaciones forenses se basan en la evidencia tangible para
reconstruir los sucesos relacionados con un delito. No obstante, se reconoce la necesidad
de adoptar enfoques mas imparciales en la interpretaciéon de pruebas, junto con protocolos
validados para la manipulacion, preservacion y analisis de la evidencia. La quimiometria se
ha destacado como una herramienta poderosa en el ambito de la ciencia forense para

interpretar y mejorar los procedimientos analiticos (Sauzier et al., 2021).
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1.3.1. ANALISIS DE COMPONENTES PRINCIPALES (PCA)

El Analisis de Componentes Principales (PCA) disminuye la complejidad de los datos
identificando las fuentes de variacién ortogonales, denominadas "componentes principales"
0 PCs. Estos PCs son combinaciones lineales de las variables originales, cada una
multiplicada por un factor de carga. Cada PC subsiguiente se calcula para explicar la

maxima proporcién de variacidn restante en los datos (Sauzier et al., 2021).

En resumen, PCA es una transformacion béasica que facilita el cambio desde una
representacion con la base candnica de las variables originales hacia una representacion

basada en los eigen vectores de la matriz de correlacion (Bouricha et al., 2021).

La utilizacion de PCA con objetivos de andlisis forenses se refleja en investigaciones ligadas
con la adulteracion de licores (Kamiloglu, 2019), de las cuales se ha podido determinar las
diferencias basadas en sus diferencias estructurales, gracias a las combinaciones de
analisis vibracionales y quimiométricos, estas determinaciones han incluido identificacion

relacionada con la calidad, la marca y origen de licores (Yi et al., 2024).
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Figura 6. Grafica de puntuaciones de PCA aplicado en la identificacion de trazas de

lubricantes sexuales (Nimi et al., 2023).

Otros usos dentro de las ciencias forenses esté asociado con la determinacion y presencia
de drogas en matrices complejas de estudio, como en la investigacion realizada por Pérez-

Alfonso y colaboradores, en la determinacion cuantitativa de cocaina en materiales
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impregnados por espectrometria vibracional, donde el analisis de PCA demostrd ser Util
para determinar la capacidad del modelo en la determinacion de cocaina en nuevas
muestras (Pérez-Alfonso et al., 2018) . En 2023 se realiz6 una investigacion aplicada a la
diferenciacion de lubricantes sexuales, los cuales generalmente se encuentran en las
escenas del crimen (abuso sexual), y que la identificacién de estos facilita la correlacién de
trazas de DNA en las muestras, la aplicacion de PCA en espectros ATR-FTIR de estos
productos permitié discriminar en base a su informacion espectral (Nimi et al., 2023), tal

como se observa en la Figura 6.

Aparte del PCA existe otro método estadistico utilizado para categorizar a los individuos
en distintas clases o grupos fue empleada por otros investigadores bajo el nhombre de

clasificacion jerarquica ascendente (HCA) (Kassambara, 2017).

1.3.2. ANALISIS JERARGICO DE CONGLOMERADOS (HCA)

El analisis de cluster se refiere a un conjunto de algoritmos que agrupan objetos (ejemplos)
segun su similitud relativa. La seleccion del algoritmo y sus parametros depende de las
caracteristicas del conjunto de datos y del objetivo del analisis (LA ROCA CERVIGON et al.,
1999).

Es una técnica comun en la que los objetos se agrupan para formar cllsteres basados en
su distancia de separacion. Este proceso generalmente es aglomerativo, comenzando con
objetos individuales y combinandolos progresivamente en clisteres mas grandes. En este
enfoque "ascendente”, cada objeto se considera inicialmente como un clister de tamafio
uno, y se calculan las distancias entre cada par posible para compararlas. Los pares mas
cercanos se fusionan para formar un nuevo clister y el proceso se repite hasta que solo

gueda un unico cluster (Lavine, 2000).
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Figura 7. Dendrograma de elementos traza en muestras de parabrisas de automoviles
(Sharma et al., 2022).

Usualmente, la estructura jerarquica de los clusteres se representa mediante un
dendrograma (Figura 7), en el cual los objetos se visualizan segln su agrupacion en
clusteres especificos (Miller & Miller, 2010). En analisis de inteligencia forense ha sido
ampliamente utilizado, como en el estudio de perfilamiento quimico de mdultiples muestras
de heroina en Afganistan, para la determinacion de las diferentes rutas y origenes de las
mismas, lo cual reduciria las labores de inteligencia significativamente. El andlisis se realizé
a 155 muestras, de las cuales en el andlisis jerarquico de conglomerados, mostré diez
subgrupos distintos de heroina, lo cual concuerda con analisis preliminares de diez
muestras que presentaron diferencias estructurales significativas; esta comparacioén de
datos proporcioné informacion forense valiosa para evidenciar la presencia de diversos

grupos involucrados en redes de trafico en dicha region (Yusoff et al., 2018).
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1.4. BASE DE DATOS ESPECTRALES

Una base de datos de espectros infrarrojos o IR, contiene informacion sobre como las
sustancias inorganicas y organicas reaccionan ante la luz infrarroja. Las moléculas
absorben la luz infrarroja en distintos niveles segun su estructura general. Utilizando la
espectroscopia, los investigadores registran estos resultados y los incorporan a la base de
datos del espectrometro IR. Con frecuencia, los quimicos, especialistas forenses e
investigadores prueban sustancias desconocidas y comparan los resultados con la base de
datos, lo que conduce a una identificacién positiva. En el proceso de buscar en bases de
datos espectrales, se compara una muestra cuya composicion o fuente es desconocida con
cada espectro presente en la biblioteca, utilizando una métrica adecuada para evaluar la
similitud del espectro de la muestra con un espectro de la base de datos espectrales (Lavine
et al., 2020)

Los cientificos forenses emplean la espectroscopia infrarroja junto a metodologias
comunmente usadas en el laboratorio como cromatografia de gases acoplado a detector
selectivo de masas (GC/MS), resonancia magnética nuclear de proton (RMN-!H),
cromatografia liquida de alta resolucion (HPLC), espectroscopia Raman etc. Estos métodos
instrumentales usando bases de datos correspondientes, permiten identificar de manera
precisa, drogas ilicitas, elucidacién de nuevas sustancias psicoactivas (NPS), identificacion
de adulterantes y diluyentes usados en la fabricacion de drogas, fibras y muestras de pintura
en los lugares donde ocurrié un asesinato, etc (Hachem et al., 2023; Kimani et al., 2022;
Marcelo et al., 2015; Nguyen et al., 2023; Spiegato, 2021).

En el afio 2020 se registré que en los dltimos 20 afios hasta el 2018, circulan alrededor de
700 NPSs en el mercado europeo, las cuales son fabricadas para evadir la fiscalizacion
correspondiente debido a que no se han incluido a los listados de estupefaciente sometidos
a estos procesos por parte de las autoridades. Es por ello que en la investigacién realizada
por Piorunska y Estipulkowska analizaron 45 sustancias originarias del mercado polaco
donde utilizando bases de datos espectrales comerciales (que poseen los equipos
analiticos) e internas, pudieron identificar 23 sustancias; las 22 restantes se analizaron
mediante LC-MS/MS y GC-MS para elucidar las moléculas. Luego se realizé analisis ATR-
IR de dichas NPSs para nutrir la base de datos espectrales internas del equipo con el fin de
usarlas en futuros analisis a incautaciones dispuestas al laboratorio (Piorunska-Sedlak &
Stypulkowska, 2020).
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Durante la busqueda en bases de datos espectrales, se contrasta una muestra cuya
composicion o fuente son desconocidas con cada espectro, utilizando una medida
apropiada para valorar la semejanza. Esta muestra podria consistir en un fragmento de
pintura y el propdsito de la basqueda es determinar la composicion del fragmento mediante
el uso de una biblioteca de componentes estandar; se eligen los espectros de referencia en
la base de datos que se consideran similares debido a la presencia de una familia de bandas
en una region especifica de longitud de onda, tanto en el espectro desconocido como en el
de referencia, utilizando un algoritmo de busqueda. Estos resultados se presentan al
usuario como una lista de las mejores coincidencias con el espectro de referencia (Lavine
et al., 2020).

Las medidas de similitud empleadas en los algoritmos de blusqueda de bases de datos
comerciales para los espectros originales o sus derivadas primarias abarcan el coeficiente
de correlacion obtenido de absorbancias centradas en la media, el coeficiente de
correlacion calculado directamente a partir de los valores de absorbancia, las diferencias

absolutas de absorbancia y la distancia euclidiana (Varmuza et al., 1998).

1.5. ANALISIS R&R (REPRODUCIBILIDAD Y REPETIBILIDAD)

El andlisis R&R permite evaluar al mismo tiempo la repetibilidad y la reproducibilidad, siendo
este un estudio realizado de manera experimental. A través del disefio de experimentos y
el analisis de varianza, se lleva a cabo la evaluacién de la repetibilidad y reproducibilidad
del sistema de medicion. Se emplea un disefo factorial que posibilita determinar si el
sistema de medicion es repetible (si hay precisién consistente en las mediciones cuando un
operador mide varias veces la misma pieza con el mismo instrumento) y reproducible (si
hay precision consistente en las mediciones cuando varios operadores miden varias veces
la misma muestra con el mismo instrumento) (Vinazco Luz, 2012). La repeticién y la
reproducibilidad son esenciales para confirmar la fiabilidad de los experimentos cientificos
(Peta et al., 2024), es por ello que usualmente se utilizan en analisis quimicos de tipo
cualitativo, ya que la base estadistica aporta mayor veracidad en los datos que se obtienen

de la metodologia analitica.

El analisis de repetibilidad y reproducibilidad (R&R) permite cuantificar la variabilidad dentro
de cualquier tipo de proceso y evaluar si esta variacion es aceptable. Existen varios
métodos para llevar a cabo el analisis R&R, pero el método ANOVA es considerado el més

preciso para calcular la variabilidad dentro de un proceso (Llamosa et al., 2007). El Método

29



de Analisis de Varianza (ANOVA) es considerado el enfoque mas preciso para evaluar la
variabilidad en un sistema de medicion, ya que permite cuantificar la variacion resultante de
la interaccién entre los operadores y las partes. Este método se basa en la misma técnica
estadistica utilizada para analizar los efectos de diferentes factores en el disefio
experimental. En el contexto de un sistema de mediciébn, ANOVA se emplea para examinar
simultdneamente los efectos de dos fuentes de variacién: los operadores y las partes
(Vargas et al., 2007).

Después de analizar la repetibilidad y reproducibilidad, se investigan las causas de la

variacion del sistema o instrumento.

e Silarepetibilidad supera a la reproducibilidad, las causas pueden ser: necesidad
de mantenimiento, redisefio del equipo para mayor rigidez, mejora en el montaje o

ubicacién de las mediciones y/o excesiva variabilidad entre las partes.

¢ Sila reproducibilidad es mayor que la repetibilidad, las causas pueden incluir: falta
de entrenamiento para el operador, indicacién poco clara del instrumento, falta de
mantenimiento de condiciones de reproducibilidad y/o deriva en el instrumento de
medicién (Contreras & Arbelaez, 2007).

1.5.1. PRECISION

Es una medida de la capacidad de reproducir un resultado. Si se mide una cantidad varias
veces de la misma forma y los valores obtenidos son muy similares entre si, se considera
gue la medicién es precisa (Dolores et al., 2012).

La precision de las mediciones depende del analista, del instrumento de medicion utilizado
y del objeto o variable observada en el estudio. Para minimizar los errores aleatorios y
reducir los posibles sesgos de medicion, el investigador debe considerar la variabilidad de
todos estos componentes al planificar las mediciones de las variables del estudio. Ademas,
es fundamental conocer la confiabilidad del analista, tanto en el caso de un solo observador
(intra-analista) como cuando hay multiples observadores (inter-analistas), lo cual subraya
la importancia de una formacion y entrenamiento adecuados para los analistas (Manterola
et al., 2018).
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2. OBJETIVOS

2.1. OBJETIVO GENERAL
Elaborar una base de datos espectrales de referencia con sustancias controladas, para el

laboratorio de quimica de la Fiscalia General de la Nacion- seccional Norte de Santander.

2.2. OBJETIVOS ESPECIFICOS

» Determinar el perfil quimico de las sustancias controladas en Colombia, conforme a
lo establecido en la resoluciéon 0001 del 8 de enero del 2015 del Consejo Nacional

de Estupefacientes, mediante ATR-FTIR.

» Aplicar andlisis quimiométrico para la discriminacion de tipos de Cemento, Thinner

y Gasolina.
» Realizar un andlisis R&R (Repetibilidad y Reproducibilidad) para evaluar la

variabilidad en las mediciones del ATR-FTIR en muestras de sustancias

controladas.
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3. METODOLOGIA

3.1. MUESTREO

Las muestras de sustancias quimicas controladas fueron suministradas por el laboratorio
de quimica de la Fiscalia General de la Nacion, dichas muestras fueron enviadas al CTI de
la Fiscalia de Pamplona, las cuales finalmente fueron entregadas en el laboratorio de
Biocalorimetria de la Universidad de Pamplona. El andlisis de sustancias se realizé de

acuerdo a la disponibilidad de sustancias en la Fiscalia General de la Nacion (ver Tabla 3).

Las muestras comerciales de cemento, thinner, gasolina y A.C.P.M, fueron obtenidas en

las ciudades de Pamplona y Bucaramanga, en distintos puntos de venta de estos productos.

3.2. REACTIVOS

Ademas de las sustancias de la Tabla 3, sustancias como Anhidrido acético, Diacetona
alcohol, Dioxido de manganeso, Disolvente No. 1, Disolvente No. 2, Eter etilico y
Manganato de potasio no fueron proporcionadas por la Fiscalia General de la Nacion por

cuestiones de disponibilidad en el laboratorio de quimica de la institucion.

Tabla 3. Reactivos dispuestos por la Fiscalia General de la Nacion. (Fuente: Autor)

No Sustancia Controlada Lote Marca
1 Acetato de butilo k41308652147 Merck
2 Acetato de etilo 433850 Panreac
3 Acetato de isobutilo 6508557335 Merck
4 Acetato de isopropilo $6508557335 Merck
5 Acetato de n-propilo SN SN
6 Acetona V08C55 JT Baker
7 Acido clorhidrico 22279409 Loba Chemie PVT LTD
8 Acido sulfarico 22313003 Loba Chemie PVT LTD
9 Alcohol isopropilico SN SN
10 | Amoniaco (Hidroxido de | C19B37 Mallinckrodt
Amonio) CHEMICALS
11 | Butanol 1545289034 Merck
12 | Carbonato de sodio SN SN
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13 | Cloroformo CL02031000 Scharlau

14 | Cloruro de calcio k90244389 Merck

15 | Disolvente No. 1A NA Ecopetrol

16 | Hexano L310782204 Loba Chemie PVT LTD
17 | Metanol 136153 Loba Chemie PVT LTD
18 | Metabisulfito de sodio 136153 Merck

19 | Metil etil cetona 6240A07755 Mallinck RODT

20 | Metil isobutil cetona k38608246814 Merck

21 | Permanganato de potasio | k41205882035 Merck

22 | Tolueno 9460-02 JT Baker

23 | Bisulfito de sodio 130378 Fisher Scientific

3.3. EQUIPOS, INSTRUMENTOS Y METODOS

La base de datos espectrales se realizd con el equipo de Espectroscopia Infrarroja con
Transformada de Fourier, con Accesorio de Reflectancia Total Atenuada ATR-FTIR
(Shimadzu IRPrestige-21 con accesorio ATR MIRacle con cristal de Diamante), pipetas
pasteur, vasos de precipitado de 50 mL y de 100 mL, embudo de gravedad, papel filtro,
mortero de agata con pistilo, viales de vidrio, retenedor de liquidos con accesorio para
volatiles (Shimadzu).

3.4. CALIBRACION DEL EQUIPO CON PELICULA DE POLIESTIRENO

Para iniciar con los analisis de sustancias se procedié a realizar una calibracion rutinaria
con pelicula de poliestireno, el cual se emplea como patrén para calibrar la escala de
numeros de onda en espectrometros de infrarrojos con transformada de Fourier (FT-IR) y
también se utiliza para garantizar el control de calidad en las mediciones realizadas por FT-
IR (Herrera-Basurto et al., 2006). El espectro de poliestireno se tom6 a 24 scans, 4 cm™ de
resolucion y en el rango comprendido entre 4000 cm™ y 500 cm™*. Obtenido el espectro se
verifico la presencia de 9 bandas indicativas de los grupos funcionales presentes en el

poliestireno.
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3.5. ANALISIS DE SUSTANCIAS QUIMICAS CONTROLADAS PARA
DETERMINACION DEL PERFIL QUIMICO Y GENERACION DE LA BASE DE
DATOS ESPECTRALES

Con las sustancias quimicas controladas dispuestas en el laboratorio de Biocalorimetria de
la Universidad de Pamplona, contenidas en viales de vidrio en muestras liquidas y bolsa
ziploc para las muestras en estado solido, todos rotulados de acuerdo al orden de
sustancias en la resolucion 0001 del 2015 (Consejo Nacional de Estupefacientes, 2015), tal
como se observa en la Figura 8, se asigno6 un vial para cada analista y se procedio a realizar
el andlisis mediante ATR-FTIR a cada sustancia con el equipo descrito en la seccién 3.3,
donde para cada sustancia se realizaron 3 repeticiones por cada uno de los dos analistas
asignados a la investigacion, asumiendo para el analisis los parametros de medicion

descritos en la Tabla 4.

Figura 8. Sustancia quimica controlada enviada por la Fiscalia General de la Nacion.
(Fuente: Autor)

Antes de analizar las sustancias se realizé Background con el equipo para de esta forma
obtener un espectro del aire 0 area de trabajo, con el fin de que el equipo eliminase dicha
informacion, en caso de hacer interferencia con las muestras. En las sustancias en estado
liquido se utiliz6 una pipeta pasteur para tomar la muestra y aplicarla sobre el retenedor de
liquidos, facilitado por el laboratorio de quimica de la Fiscalia General de la Nacion
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Seccional Norte de Santander, como se observa en la Figura 9, donde se aprecia el montaje
del retenedor de liquidos con muestra liquida aplicada y la cubierta para volatiles, teniendo
el cuidado de no generar ninguna burbuja que pudiese quedar contenida en la muestra ya
gue esta podia alterar el espectro, esto por la interaccion de la energia IR con la burbuja de
aire (Obando Papamija, 2017).

——d

Figura 9. Montaje para el andlisis ATR-FTIR de sustancias liquidas. (Fuente: Autor)

En cuanto al andlisis de las sustancias solidas, como el cloruro de calcio, permanganato de
potasio, sulfato de amonio y cloruro de amonio se tuvo en cuenta la influencia del tamafio
de particula (Jimare Benito et al., 2008), por ello cada una de las muestras solidas excepto

los cementos que en su forma fisica se presenta en polvos finos, se maceraron en el
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mortero de agata para posteriormente analizarlos mediante ATR-FTIR, ajustando la

muestra macerada con la prensa del equipo como se aprecia en la Figura 10.

Figura 10. Preparacion y analisis ATR-FTIR de sustancias sélidas, permanganato de

potasio (izquierda), cloruro de calcio (derecha). (Fuente: Autor)

Los espectros obtenidos, se trataron en el software IRSolution 2002, el cual toma los datos
espectrales directamente del equipo, alli se realizé el tratamiento de los datos espectrales,
tales como: correccién de linea base, normalizacién de [0,1], primera y segunda derivada

para cada sustancia analizada.

Las graficas espectrales se generaron y editaron en OriginPro9 version demo, para la
identificacion de grupos funcionales caracteristicos de cada SQC y posteriormente
determinar el perfil quimico de las muestras. La informacién espectral de todas las SQC
analizadas se agregaron a una base de datos espectrales de referencia al software
IRSolution 2002, usado en el equipo infrarrojo del laboratorio de quimica de la Fiscalia

General de la Nacion seccional Norte de Santander-Cucuta.

Tabla 4. Parametros de medicién mediante ATR-FTIR de sustancias quimicas

controladas. (Fuente: Autor)

EQUIPO IRPrestige-21
Accesorio ATR
Medida Absorbancia
Apodizacion Happ-Genzel
Numero de Scan 24
Resolucién (cm™) 4
Rango 4000- 550 cm*?
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3.5.1. PREPARACION DE SALES DE AMONIO PARA EL ANALISIS DE MUESTRAS
CORROSIVAS

Teniendo en cuenta que las sustancias corrosivas como el Acido clorhidrico y Acido
sulfurico, pueden averiar el accesorio ATR del equipo infrarrojo, se procedié a preparar
estas sustancias en forma de sales, tal como lo describe el PROTOCOLO ANALISIS DE
ESTUPEFACIENTES Y SUSTANCIAS CONTROLADAS en su anexo 3, llamado acidos
inorganicos, contenido en el anexo 1, el cual es usado en el laboratorio de la Fiscalia
General de la Nacion.

Teniendo en cuenta que la sal de sulfato de amonio, producto de la derivatizacién del acido
sulfarico, fue proporcionada por la Fiscalia General de la Nacion, se procedio a sintetizar el
cloruro de amonio, a partir del acido clorhidrico (HCI) al 37 % v/v de concentracion, en el
laboratorio de control de calidad de la Universidad de Pamplona, donde se tomaron 0,5 mL
de hidroxido de amonio al 30 % v/v y se adicionaron a un vaso de precipitado de 100 mL,
seguidamente se adicionaron 2 gotas de acido clorhidrico y se mezcl6 cuidadosamente; el
pH de la solucién se verifico y presenté un pH aproximado de 8. Para la precipitacion de la
sal se adicionaron 40 mL de acetona, teniendo en cuenta que la sal de amonio es insoluble
en este solvente organico, de alli se dejé por 15 minutos aproximadamente hasta que se
observo la formacion de la sal como se aprecia en la Figura 11, finalmente se paso por el

papel filtro, se dejo secar a temperatura ambiente y se analizé6 mediante ATR-FTIR.

Figura 11. Preparacion de cloruro de amonio. (Fuente: Autor)
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Con la obtencién del cloruro de amonio y el sulfato de amonio dispuesto en el laboratorio,
se procedi6 al andlisis mediante ATR-FTIR, esto luego de macerar las sales para mantener

un tamafo de particula 6ptimo para su andlisis.

3.6. ANALISIS QUIMIOMETRICO EN MUESTRAS DE CEMENTO, THINNER Y
GASOLINA

Dentro de las sustancias controladas en Colombia se encuentran el cemento, el thinner y
la gasolina, que son de origen comercial y tienen una serie de compuestos dentro de su
formulaciéon quimica. Se consideré que de cada uno de ellos existen dos tipos gasolina
corriente y gasolina extra), que son Unicamente generados por Ecopetrol. Del thinner se
analizaron marcas de Bucaramanga (Quisansol) y Cucuta (America Logistic). En el caso
particular del cemento, se tuvo en cuenta que existen tres tipos (blanco, corriente y
estructural) y también se comercializan distintas marcas del mismo. Partiendo de lo anterior,
se analizaron cuatro marcas distintas (Argos, Holcim, CEMEX Y Tequendama) de los tres
tipos de cemento con el fin de determinar si existen diferencias significativas al analizar
mediante ATR-FTIR; adicionalmente se aplicd analisis quimiométrico para determinar
puntualmente las diferencias entre cada uno de los tipos de muestra de cada una de las
sustancias (Garcia Carretero, 2017) . Dicho andlisis se realiz6 con el fin de proporcionar la
mayor informacion posible acerca de las diferencias quimicas estructurales entre estos tipos
de productos, ya que, con esa informacion citada, se facilitara en futuras investigaciones la
identificacion del origen de estupefacientes correlacionando con el uso de distintos

reactivos durante su sintesis.

Para ello se tomé la informacién espectral de cada una de las muestras (previamente
analizada por quintuplicado) y se construy6 una matriz de datos, utilizando su regién de
huella dactilar, comprendida desde 550 cm?® — 1700 cm™? (Mata-Miranda et al., 2017),
utilizando los datos de primer orden, primera y segunda derivada para determinar con qué
informacion se obtendria una mejor discriminacién de las muestras. Por dltimo, se
realizaron andlisis de componentes principales (PCA) y Analisis Jerarquico de
Conglomerados (HCA) en el software Minitab18 versién demo, donde se discriminaron y

diferenciaron las muestras de acuerdo con su informacion espectral.
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3.7.  ANALISIS DE REPETIBILIDAD Y REPRODUCIBILIDAD

En cuanto al analisis R&R se tomaron los espectros de las sustancias controladas
gestionadas por la Fiscalia General de la Nacion (Tabla 3), bajo los parametros de medicion
descritos en la Tabla 4, donde se estableci6 el rango de 4000-550 cm teniendo en cuenta
gue es el limite inferior de las mediciones usando el accesorio de ATR. Teniendo en cuenta
que para el analisis debia existir cambio en algin factor como, variacion de los parametros
de medicion, laboratorio, metodologia analitica entre otros factores, que permiten evaluar
la variabilidad y precision de las medidas cuando se realizan repetidas repeticiones y
cambiando alguno de estos factores. En este trabajo de investigacion se realizé cambio de
analista, siendo el analista 1 el autor y el analista dos, Lisbeth Daniela Mora Gonzélez
(Estudiante de Quimica), como se aprecia en la Figura 12, a cada uno de los analistas se
les asigné un vial para cada sustancia controlada en estado liquido, en el caso de las

sélidas, cada uno tomé una porcién de muestra y la macerd por separado en el mortero de

agata previo a su analisis.

T—

Figura 12. Analistas para el andlisis R&R. (Fuente: Autor)

Basado en lo anterior, cada analista realiz6 mediciones de cada sustancia por triplicado,
para determinar la variabilidad de los espectros al realizar repetidos analisis y cambiando
de analista, bajo los mismos parametros de analisis. Respecto a las mediciones, para
empezar, se realiz6 el barrido de fondo (background) antes del andlisis de cada sustancia

39



y en cada cambio de analista. Los espectros, tal como se describe en la seccién 3.5, se
trataron en el software del equipo infrarrojo IRSolution 2002, realizando la correccion de
linea base, normalizacién, primera y segunda derivada, a partir de alli, los datos espectrales
se llevaron a una matriz individual en Excel, con el nimero de onda y las absorbancias de
las seis repeticiones totales tomadas por los dos analistas, lo anterior para cada una de las
sustancias analizadas.

Tabla 5. Rangos para el célculo del area bajo la curva de las SQC a partir de su
informacion espectral. (Fuente: Autor)

No Sustancia Controlada Rango de integracion Bandas de absorcion
de cada sustancia integradas

(cm™) (cm™)

1 Aceite Combustible Para 2787-3030 2920 - 2850

Motor (A.C.P.M).

2 Acetato de butilo 1153-1338 1230

3 Acetato de etilo 1672-1803 1737

4 Acetato de isobutilo 1340-1500 1469 — 1373

5 Acetato de isopropilo 1072-1130 1108

6 Acetato de n-propilo 2843-3001 2960 — 2875

7 Acetona 1660-1780 1715

8 Acido clorhidrico 2700-3330 3118 — 3022 — 2803

9 | Acido sulfarico 1271-1525 1400

10 | Alcohol isopropilico 2750-3750 3337-2966-2933-2878

11 | Butanol 2777-3603 3310-2954-2920-2871

12 | Carbonato de sodio 738-1487 1455-1277-989-832

13 | Cemento 1234-1571 1410

14 | Cloroformo 684-800 745

15 | Cloruro de calcio 576-740 660

16 | Disolvente No. 1A 2802-3010 2954-2946-2871

17 | Gasolina para Motor 2752-3090 2953-2923-2874

18 | Hexano 2816-2997 2954-2920-2858

19 | Metanol 3057-3618 3323

20 | Metabisulfito de sodio 715-1236 1160-1068-969

21 | Metil etil cetona 1132-1197 1174

22 | Metil isobutil cetona 1571-1838 1720

23 | Permanganato de potasio 551-948 887

24 | Thinner 923-1192 1030-1119

25 | Tolueno 653-753 722-694

26 | Bisulfito de sodio 580-680 633

Seguidamente se utilizo el software Matlab version online para la determinacion del area
bajo la curva de una o mas bandas especificas de cada sustancia, tales como las

caracteristicas de las vibraciones de enlaces C-H, C-O, C-CI, C-N, etc. Dichas bandas se
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encuentran tipificadas de acuerdo al rango de integracion de las bandas de cada espectro
como se describe en la Tabla 5; para la obtencion de la informacién mencionada, se utilizd
el codigo que se observa en la Figura 11, donde se asigna el rango de cada sustancia en
la sefial 1 y se exportaron los valores en Excel.

IclcJ clear, close all;

filename = '

X% Sefiales
senal{l} = (315:411)-1;

%X Calcular areas

for i=1:length(senal)
area_senal(i,:) = trapz(T(senal{i},1), T(senal{i},2:end));
varMames{i} = ["Ar al_" , num2str(i)];

%% Exportar tabla a excel
T2 = array2table(area_senal®, 'VariableNames', wvarNames);
writetable(T2, ['A =", filename]);

Figura 13. Codigo Matlab para la obtencién del &rea bajo la curva de las sustancias

guimicas controladas (Rivera B, Diego et al., 2024).

Estos datos obtenidos (seis valores de area de la misma banda), se llevaron a una matriz
de datos donde se unificaron las cantidades de repeticiones por cada sustancia y por cada
operador, para finalmente con la matriz realizar el analisis de reproducibilidad y repetibilidad
en el software Minitab18 version de prueba.
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4. RESULTADOS Y ANALISIS

4.1. CALIBRACION CON PELICULA DE POLIESTIRENO

Para dar inicio al andlisis ATR-FTIR de las sustancias controladas, se tuvo en cuenta el
analisis de la pelicula de poliestireno, con la finalidad de calibrar el equipo infrarrojo para
dar confiabilidad en las medidas en cuanto a la exactitud en la posicién de la banda, tal
como lo evaluaron Nicolau y Matzger en su estudio de la variabilidad de las medidas al
cambiar de equipo IR en el andlisis de acetaminofén, siendo este un producto farmacéutico
con polimorfismo cristalino (Nicolau & Matzger, 2024) donde corroboraron los nimeros de
onda de las bandas asociadas a los grupos funcionales de la pelicula de poliestireno. De
acuerdo con lo anterior, se analizé la pelicula de poliestireno y se gener6 el espectro ATR-
FTIR del mismo (ver Figura 14), con la finalidad de identificar las bandas relacionadas con

la muestra y confirmando los nimeros de onda en las que cada banda de absorcion mostro.
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Figura 14. Espectro ATR-FTIR del poliestireno. (Fuente: Autor)

En relacién con el espectro de la Figura 14, se dio evidencia de los nimeros de onda

especificos de la pelicula de poliestireno que en este caso es de la marca Shimadzu
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Corporation como se presenta en el anexo 2. Del espectro se identificaron 9 bandas
concernientes con las principales vibraciones presentes en el poliestireno y a su vez se dio
fiabilidad en las medidas a tomar en la investigacion. En el espectro se identificaron las
bandas principales del poliestireno, que representan las vibraciones principales de
estiramiento simétrico, tension, balanceo fuera y dentro del plano de los enlaces C-H del
anillo aromatico y grupo metileno presente en la estructura del polipropileno, tales
asignaciones se encuentran en la Tabla 6. Asi mismo se corroboraron las asignaciones con
los trabajos de Cherkashina, donde se asignaron vibraciones del polipropileno en nimeros
de onda que concuerdan especificamente con los determinados en este trabajo
(Cherkashina et al., 2024), de igual forma, en la literatura se encontraron bandas del
poliestireno de las regiones de 1602 cm™ 1580 cm™y 902 cm™ que se atribuyen a la tensién
y balanceo en el plano de enlaces C=C y C-H respectivamente (Rehman et al., 2022)
(Yabagi et al., 2018).

Tabla 6. Asignaciones de las bandas del poliestireno. (Fuente: Autor)

Numero de onda | Numero de onda del Film Asignacién

determinado (cm™) de Poliestireno (cm™)
3060 3061 Estiramiento =C-H
2850 2850,7 Estiramiento asimétrico CH
1601 1601,4 Tension C=C
1582 1583,1 Estiramiento C=C
1181 1181,4 Balanceo dentro del plano CH;
1153 1154,3 Balanceo fuera del plano CH
1070 1069,1 Balanceo fuera del plano C-H Ar
1029 1028 Balanceo fuera del plano C-H Ar
906 906,7 Balanceo en el plano C-H del benceno

Por otra parte, en un aporte de Guillaume en la preparacién del equipo infrarrojo acoplado
a gases para cuantificacion, se encontré que en los nimeros de onda usados para verificar
las medidas del poliestireno concuerdan con los evaluados en esta fase del trabajo
(Guillaume & Saragoza, 2015).
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4.2. ANALISIS DE SUSTANCIAS QUIMICAS CONTROLADAS PARA
DETERMINACION DEL PERFIL QUIMICO Y GENERACION DE LA BASE DE
DATOS ESPECTRALES

Posteriormente a la calibracion del equipo con la pelicula de poliestireno, se realiz6 un
background al analizar cada sustancia, al observar sefiales de ruido en los espectros
durante el analisis ya que como afirma Zhang y colaboradores, al no realizar un espectro
de fondo (background), cabe la posibilidad de una interferencia con el espectro de interés,
esto por no eliminar la informacion del ambiente o zona de trabajo (Zhang et al., 2022).
Teniendo en cuenta lo dicho, se procedio al andlisis de sustancias enviadas desde la

Fiscalia General de la Nacion.
METANOL

Se procedi6 al andlisis de la sustancia de metanol, la cual present6 el espectro en la figura
15. Esta representa las bandas caracteristicas de dicha sustancia, como los estiramientos
asimétricos y simétricos del grupo metilo en la regiéon de 2940 y 2830 cm?, también se
confirmaron las bandas de 1448 y 1119 cm™ correspondientes al balanceo dentro y fuera

del plano de dicho grupo, asi como lo indica la Tabla 7.
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Figura 15. Espectro ATR-FTIR del metanol (Fuente: Autor)
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La banda de amplia frecuencia en 3323 cm™ que es indicativa del estiramiento presente en
el enlace O-H del alcohol, enlace que es confirmado por la banda asignada a la flexién —O-
H de la sustancia alrededor de los 661 cm™. Por otra parte, se identificaron las bandas
asociadas a las vibraciones indicativas del enlace C-O y C-OH con una banda intensa y de
mediana intensidad (Larkin, 2018).

Tabla 7. Asignaciones para el espectro ATR-FTIR del metanol. (Fuente: Autor)

Ndmero de onda (cm™) Asignacion
3323 Estiramiento OH
2940 Estiramiento simétrico CHs
2830 Estiramiento asimétrico CHs
1448 Balanceo dentro del plano CHs
1413 Balanceo C-O-H
1119 Balanceo fuera del plano CHs
1023 Tensién C-O
661 Flexion -O-H

ALCOHOL ISOPROPILICO

Teniendo en cuenta que el alcohol isopropilico comparte grupos funcionales con sustancias
como el metanol y butanol, es evidente que existe una similitud en sus bandas
caracteristicas, tal como se evidencia con las Figuras 15, 16 y 17; teniendo en cuenta lo
observado en el espectro del alcohol isopropilico presenté bandas indicativas de las
vibraciones del grupo metilo, cerca de dicha region se presenta una banda de amplia
frecuencia que es propia del grupo OH y esta banda es observada en los tres espectros.
Partiendo del hecho de que el alcohol isopropilico presenta mayor cantidad de enlaces CHs
a diferencia del metanol, se pudo visualizar una diferencia significativa en la intensidad de
las bandas de dicha vibracién, asi como en la banda de 661 cm™ relacionada con la flexion
-O-H.

Segln lo observado en la Figura 16, se pudo deducir que las bandas en 1160 y 825 cm*
comprueban las vibraciones de la estructura formada por los enlaces C-C-O de la molécula,
lo que hace que las bandas sean propias del alcohol isopropilico. En cuanto al
desplazamiento de algunas bandas presentes en las tres moléculas, se pudo evidenciar
que la banda asociada al enlace C-O alrededor de 950 cm™ tuvo variacién en las tres
sustancias, debido a sus diferencias estructurales que se basan en la cadena carbonada y

la ramificacion de una ellas.
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Figura 16. Espectro ATR-FTIR del alcohol isopropilico. (Fuente: Autor)

Ademas de las bandas principalmente mencionadas se presentaron bandas asociadas a

vibraciones de tension, flexién, balanceo dentro y fuera del plano especialmente en los

enlaces metilo (Larkin, 2018), tal como se encuentra en la Tabla 8.

Tabla 8. Asignaciones al espectro ATR-FTIR del alcohol isopropilico. (Fuente: Autor)

Ndmero de onda (cm™) Asignacion
3337 Estiramiento OH
2968-2933 Estiramiento simétrico CHs

2878 Estiramiento asimétrico CHs
1470 Flexion CHs

1380 Balanceo dentro del plano CHs
1304 Tension OH

1160 Balanceo fuera del plano C-C-O
1126 Balanceo fuera del plano CHs
955 Tension CO

c e
825 Tension c~°
654 Flexién -O-H
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BUTANOL

En base a lo mencionado anteriormente, el espectro del butanol, como se aprecia en la

Figura 17, mostré las bandas generadas por las vibraciones entre enlaces CHz y CH; de la

cadena carbonada del butanol, dichas bandas se encuentran en la region menor a 3000

cm?® y presentan mayor intensidad en comparaciéon al metanol y alcohol isopropilico;

ademas tiene mayor definicion en las bandas debido a que hay una mejor separacion por

las vibraciones del metilo y metileno de la cadena carbonada, en 1112 cm se encuentra

una banda de baja intensidad que es representativa de los enlaces CCC-O de la molécula,

la cual es Unica de la sustancia en cuestién.
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Figura 17. Espectro ATR-FTIR del butanol. (Fuente: Autor)

Al igual a los otros dos alcoholes, present6 la banda del grupo O-H con un desplazamiento

minimo de la banda en 3337 cm?® y 1071 cm?, asociados, segun la tabla 9, con los

estiramientos O-H y balanceo fuera del plano de enlaces C-C-O de la molécula.
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Tabla 9. Asignaciones al espectro ATR-FTIR del butanol. (Fuente: Autor)

Numero de onda (cm™) Asignacion

3337 Estiramiento OH

2968-2933 Estiramiento simétrico CHs
2878 Estiramiento asimétrico CHs
1470 Flexién CHs
1380 Balanceo dentro del plano CHs
1304 Tension OH
1160 Balanceo fuera del plano CC-O
1126 Balanceo fuera del plano CHs
955 Tension CO
654 Flexién -O-H

ACETONA

En la sustancia de la acetona, se presentd la banda caracteristica del enlace carbonilo,
exactamente en 1715 cm la cual presenta mayor intensidad comparada con las demas
bandas, segun las afirmaciones de Zheng y asociados, la banda del grupo carbonilo,
especifico de la acetona, se presenta entre el rango de 1790 cm™y 1640 cm™ (Zheng et al.,
2022); asi mismo se observaron las bandas de absorcion de baja intensidad, para las

fracciones de metilo de la acetona en la regién entre 2900 cm y 3000 cm™.
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Figura 18. Espectro ATR-FTIR de la Acetona. (Fuente: Autor)
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Aparte de las bandas de confirmacion del metilo en 1420 cm™ y 1360 cm™ como se aprecia
en la Tabla 10, por otro lado, se present6 una banda de considerable intensidad en 1222

cm™ la cual indico los enlaces del carbonilo con los carbonos beta de la molécula.

Tabla 10. Asignaciones al espectro ATR-FTIR de la Acetona. (Fuente: Autor)

Ndmero de onda (cm™) Asignacion
3005 Estiramiento asimétrico CHs
2925 Estiramiento simétrico CH3
1715 Tension C=0
1420 Balanceo fuera del plano CHs
1360 Balanceo dentro del plano CHs
1222 Tension C-CO-C

METIL ISOBUTIL CETONA

Si bien como en el anterior grupo de alcoholes, la metil isobutil cetona, junto con el metil etil
cetona (2-butanona) y la acetona, comparten el grupo funcional entre ellas, lo que hace que
sus espectros presenten ciertas similitudes, para el caso del metil isobutil cetona, su
espectro (Figura 19) evidencid la presencia de bandas con mayor definicién e intensidad
cerca de los 3000 cm™ los cuales son indicadores de los grupos metilo y metileno de la
cadena alifatica presente en la sustancia, la banda del estiramiento del grupo carbonilo C=0
en 1720 cm?, con alta intensidad, que como considera Gilbert, el espectro caracteristico de
esta sustancia presenta similitud en esta banda significativa con grupos funcionales como
un éster conjugado y acidos carboxilicos, pero no se pueden confirmar la presencia de estas
bandas debido a la ausencia de otras bandas relacionadas a estos grupos funcionales
(Gilbert, 2017).
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Figura 19. Espectro ATR-FTIR del metil isobutil cetona. (Fuente: Autor)

Basado en las bandas de las sustancias se puede deducir que la banda alrededor de 1174
cm? es fundamental para diferenciar la acetona del metil isobutil cetona, ya que esta es
indicativa de los enlaces entre el metilo, metileno y el carbonilo de la estructura quimica de

tal sustancia.

Tabla 11. Asignaciones del espectro de Isobutil metil cetona. (Fuente: Autor)

NUmero de onda (cm™) Asignacién
2986 Estiramiento Asimétrico CH3
2865 Estiramiento simétrico CH>
1720 Tension C=0
1469 Tension CHs
1365 Tension CH;
1174 Estiramiento asimétrico H,C-CO-CHs;
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METIL ETIL CETONA

También conocida como 2-butanona, la metil etil cetona, en similitud con las sustancias
anteriormente descritas presentd multiples bandas de absorcion relacionadas con
estiramientos simétricos y asimétricos de los enlaces C-H como lo representa la Figura 20,
con la particularidad enmarcada en su intensidad, si bien, presenta mayor intensidad en la
misma regién que la cetona, al contrastarla con la del metil isobutil cetona es clara la

diferencia, factor por el cual permitira diferenciar esta serie de sustancias con similitudes.
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Figura 20. Espectro ATR-FTIR de la metil etil cetona. (Fuente: Autor)

En contraste al documento complementario de la investigacion llevada por Hettiarachchi &
Grassian, el espectro de la metil etil cetona presenta significativas similitudes con las
bandas del espectro obtenido en esta investigacion, esto en base a los nUumeros de onda
representativos de los grupos metilo, metileno y carbonilo que son esenciales para
identificar la sustancia (Hettiarachchi & Grassian, 2023); las bandas de absorcién que
evidencian la tensién de enlaces C-H también varian levemente en su intensidad, pero a
diferencia de estas, la banda que demuestra los enlaces de la cadena carbonada adyacente

al carbonilo de la estructura (Tabla 12), presenta un minimo aumento en la intensidad.
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Tabla 12. Asignaciones para el espectro ATR-FTIR de la metil etil cetona. (Fuente: Autor)

Ndmero de onda (cm™) Asignacion

2986 Estiramiento Asimétrico CHs
2865 Estiramiento simétrico CH>
1720 Tensién C=0

1469 Tensién CH;

1365 Tension CH;

1174 Estiramiento asimétrico H,C-CO-CHs;

ACETATOS

En los laboratorios de quimica de la Fiscalia General de la Nacién se ha presentado una
problematica en el andlisis e identificacion de los 5 acetatos controlados en el territorio
nacional, (Acetato de Butilo, Acetato de Etilo, Acetato de isobutilo, Acetato de Isopropilo y
Acetato de n-propilo), esta problemética se asocia a la superposicién de las bandas de
absorcion caracteristicas de las moléculas, que si se tiene en consideracion, estos ésteres
alifaticos varian estructuralmente solo en las cadenas carbonadas y ramificaciones
presentes en cada molécula; basado en lo anterior, sus espectros ATR-FTIR de primer
orden, presentan una alta similitud, como se aprecia en la Figura 21; aparte del espectro
que representa la similitud de los acetatos, en el anexo 3 se encuentran individualmente,
considerando que las asignaciones son iguales en el orden cero.
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Figura 21. Espectro ATR-FTIR de Acetatos de primer orden y zoom en region de huella

dactilar. (Fuente: Autor)
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Haciendo un analisis visual a los espectros obtenidos de acetatos, se lograron identificar
las bandas mas significativas, que segun literatura, permite identificar ésteres de cadenas
abiertas; en principio se observaron las bandas cercanas a 3000 cm™? las cuales
corresponder a las cadenas carbonadas presentes en sus estructuras, se detalld que
existen diferencias concernientes a las intensidades, especialmente en la banda de 2960
cm? la cual, en orden de mayor a menor intensidad se organizaron asi: acetato de butilo >
acetato de isobutilo > acetato de n-propilo > acetato de isopropilo y acetato de etilo el cual
tuvo la menor intensidad de absorcion, esto puede estar sujeto a las cadenas carbonadas,
que si se consideran sus estructuras (Figura 22) el acetato de etilo es la sustancia con

menor presencia de grupos metilo de los acetatos.

En 1737 cm se presenta la banda de absorciéon del grupo carbonilo donde se observé una
alta intensidad, que es comun en estas sustancias; para los enlaces O-CH; se presenté la
banda en 1469 cm™ con baja intensidad, mas adelante se observé la representacion de las
vibraciones de balanceo en el plano de las fracciones metilo y etilo de las respectivas

estructuras (Socrates George, 2004).
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Figura 22. Estructuras de acetatos. (Fuente: Autor)
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Otra banda en la que presentan similitudes el grupo de acetatos analizados fue la de 1230
cm™ la cual es indicativa de la tensién C-O-C, banda que es significativamente importante
al momento de identificar estas sustancias, en 1108 cm™ se observé una banda de
intensidad media, la cual indicé enlace C-O y fue solo el acetato de isopropilo que la
presento en el espectro, gracias a dicha banda, junto con las presentadas en 955y 818 cm-
1 que representan los balanceos C-CHs y del grupo CH: (Pretsch et al., 2009), se pudo
diferenciar de los demas acetatos y estas mismas seran clave para identificar esta sustancia
controlada. Por otra parte, con un zoom realizado al espectro en la regiéon entre 1300 cm™
y 550 cm™ se observaron cinco bandas en 1063 cm™ que se presenta Unicamente para el
acetato de butilo y n-propilo, asi mismo se presentaron las bandas propias de los demas
acetatos con una baja intensidad que serviran de base para diferenciar las distintas

muestras de acetatos.

En la tabla 13 se pueden observar las asighaciones correspondientes para las bandas
representativas de los acetatos, como las bandas que se ubicaron en 640 cm™y 601 cm
las cuales representan el balanceo fuera y en el plano de la fraccién esquelética de los
ésteres, la cual comprende de los enlaces entre el metilo unido al carbonilo de sus
estructuras (Larkin, 2018), estas bandas aunque como se mencionaron sus bajas

intensidades, son significativas en la informacion espectral de los acetatos estudiados.

Tabla 13. Tabla de asignaciones del espectro ATR-FTIR de Acetatos. (Fuente: Autor)

NUmero de onda (cm™) Asignacion
2960 Estiramiento Asimétrico CH3
2875 Estiramiento simétrico CH;
1737 Tension C=0
1469 Tension asimétrica O-CH;
1373 Estiramiento CH3-CH;
1230 Tensién asimétrica C-O-C
1108 Tension C-O
1044 Balanceo CHj;
955 Balanceo C-CHs;
818 Balanceo fuera del plano CH;

640-601 Balanceo dentro y fuera del plano del grupo éster

Teniendo en cuenta que el acetato de isopropilo pudo identificarse sin problema con el
espectro de primer orden, para la identificacion de los demés acetatos se recurrio a realizar

andlisis de la primera y segunda derivada de los acetatos restantes con el fin de encontrar
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diferencias clave en sus bandas representativas. Es por tal razén que se inspeccioné el
espectro de primera derivada (Figura 23). Con la intencion de verificar las diferencias
espectrales entre los acetatos y se procedié a realizar un zoom al espectro de primera
derivada, especificamente en la region asociada a las bandas de estiramientos CHs-CHo,
donde se encontré que en las muestras de acetatos, en su punto de maxima absorcién en
cero, no presenta superposicion de las bandas, lo que permiten la diferenciacion de las
muestras; también se encontré que en 1383 cm™ se presenta la banda del acetato de
isobutilo, también cerca de la misma se encuentra la banda de acetato de etilo, que también
presenta la banda con mayor intensidad en 1369 cm™ la cual resalta entre los demas
acetatos, asi mismo en 1368 cm™ se presentaron juntas las bandas del acetato de butilo y
acetato de n-propilo en referencia de las pendientes maximas y minimas de las bandas de

absorcion.
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Figura 23. Espectro ATR-FTIR primera derivada de acetatos. (Fuente: Autor)

Pues bien, las principales diferencias encontradas en el espectro de la Figura 23 son las
variaciones del nimero de onda para este tipo de vibraciébn en los acetatos como se
representa en la Tabla 14 que, segun la literatura, esta variabilidad puede estar sujeta con
las diferencias estructurales de las sustancias de estudio; asi mismo se observo que las
bandas de la region entre 1400 cm? y 1350 cm™ no presentaron superposicion de las

mismas lo cual sera clave para la identificacion de los distintos acetatos en cuestion. Por
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otra parte, se encontré una banda en 1483 cm™ que se present6 exclusivamente en el
acetato de isobutilo sin superposicion de la misma con las demas muestras en cero, esta

se relaciona con el balanceo fuera del plano del enlace O-CH..

Tabla 14. Tabla de asignacion de frecuencias en primera derivada para diferenciacion de
acetatos. (Fuente: Autor)

Acetato Numero de onda de la banda
asociada a estiramiento CH,-CHjs
(cm™)
Acetato de butilo 1368
Acetato de etilo 1375 - 1369
Acetato de isobutilo 1383
Acetato de n-propilo 1361

CLOROFORMO

Las bandas presentadas por el espectro ATR-FTIR del cloroformo (Figura 24), sobresalen
tres principalmente, una ubicada alrededor de 745 cm™ la cual representa los estiramiento
del enlace C-Cl de esta sustancia, esta banda concuerda con lo informado en una
investigacion de 2023 donde evaluaron el efecto del solvente en el comportamiento del o-
cresol, alli se pudo determinar la presencia de la banda cercana a los 770 cm™ asociada al
enlace mencionado (Lasalle etal., 2023); asi mismo es conocido que en la regién
comprendida entre 700-800 cm™ se presenta este tipo de enlaces C-Cl (Téllez Mesa, 2019),
dicho enlace es muy importante en este halogenuro de alquilo y va a ser clave para la

identificacion de esta sustancia en futuras investigaciones.
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Figura 24. Espectro ATR-FTIR del cloroformo. (Fuente: Autor)

Aparte de la banda de los estiramientos del carbono con el halogenuro, existen dos bandas
qgue son asignadas a la flexién de la flexién y estiramiento C-H del cloroformo como se
ilustra en la tabla 15. Estas asignaciones se corroboran con la interpretacion que da al
espectro del cloroformo en mezclas variadas con alcohol, en la investigacion de Kutsyk y
asociados, donde segun su interpretacion dada al libro publicado por T-Shimanoushi,
afirman que la banda en 1215 cm™ corresponde a las vibraciones de flexion del cloroformo
(Kutsyk et al., 2022), asi mismo en la grafica 5 donde muestran los perfiles espectrales del
cloroformo, alcohol y demas sustancias en analisis, se logra apreciar una banda de baja
intensidad delante de 3000 cm™ la cual, segin Lasalle y colaboradores indican que

pertenece al estiramiento C-H de la sustancia en cuestion (Lasalle et al., 2023).

Tabla 15. Asignaciones para el espectro ATR-FTIR del cloroformo. (Fuente: Autor)

Ndmero de onda (cm?) Asignacion
3019 Estiramiento C-H
1215 Flexion C-H
745 Estiramiento C-ClI
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PERMANGANATO DE POTASIO

El caso particular del permanganato de potasio, uno de los principales sustancias quimicas
esenciales en la produccion de cocaina en la fase de la obtencién de la cocaina base,
presenté un espectro con una banda de alta intensidad como se aprecia en la figura 25,
esta permitié identificar el estiramiento en los enlaces en el ion MnO4?, esta ubicada en un

numero de onda aproximado a 887 cm™.
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Figura 25. Espectro ATR-FTIR del permanganato de potasio. (Fuente: Autor)

Basado en la informacion extraida del libro Andlisis Instrumental de Rubinson, la banda
correspondiente a las vibraciones de estiramientos del ion MnO4 se presenta en un nivel
de alta intensidad y en la regién cercan a 900 cm (Kenneth A, 2001), dato que concuerda
con el proporcionado con el espectro, y que se reitera en la tabla 16.

Tabla 16. Asignaciones para el espectro ATR-FTIR del permanganato de potasio.
(Fuente: Autor)

Ndmero de onda (cm?) Asignacion
887 Estiramiento MnO4
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TOLUENO

El tolueno, presentd una serie de bandas, que evidencian las absorciones resultantes de
las vibraciones presentes en los enlaces del anillo aromatico y el grupo metilo, presentes
en su estructura molecular, especificando, en la figura 26 se presentaron las bandas
asociadas a los estiramientos simétricos y asimétricos de enlaces CH y CHs en regiones
como 3086, 3029, 2920 y 2871 cm™! respectivamente, asi mismo se presentaron las bandas
de 1605, 1502, 694 cm™ que segun la interpretacién de Yin en 2019, estan relacionados

con los estiramientos y las vibraciones del anillo aromatico (Yin et al., 2019).
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Figura 26. Espectro ATR-FTIR del tolueno. (Fuente: Autor)

Asi mismo, se presentaron las bandas caracteristicas de la mono sustitucién del anillo
aromatico justamente en 1948, 1857 y 1803 cm™ con una muy baja intensidad (Larkin,
2018). En la tabla 17 se muestran claramente las asignaciones dadas al espectro del
tolueno, donde asi mismo, sobresale una banda de significativa intensidad, la cual esta en
el rango de 722 cm, la cual indica el balanceo H-C-C-C de la estructura aromatica del
tolueno (Kinaytirk et al., 2023), banda que se corroboré con la investigaciéon de Park y Kim
donde indican que la banda alrededor de 730 cm™ es indicativa del balanceo fuera del plano

del enlace C-H del tolueno (Park & Kim, 2023).

59



Tabla 17. Asignaciones del espectro ATR-FTIR del tolueno. (Fuente: Autor)

Numero de onda (cm™) Asignacion
3086-3029 Estiramiento Simétrico y Asimétrico C-H
Aromético
2920-2871 Estiramiento Simétrico y Asimétrico CHs
1948-1857-1803 Balanceo C-H Aromatico
1605 Estiramiento C-C Aromatico
1502 Tijereteo C-H Metino
1455-1380 Balanceo dentro y fuera del plano CHs
722 Balanceo H-C-C-C Aromatico
694 Balanceo fuera del plano C-C-C Aromatico

METABISULFITO DE SODIO

El caso particular del metabisulfito de sodio, que cominmente es utilizado para el proceso
de blanqueamiento del clorhidrato de cocaina, eliminando cualquier exceso de otras
sustancias quimicas (Aduanas, 2022), esta sustancia presentd un espectro sin informacién
luego de 1500 cm?, mostrando cinco bandas especificas de la molécula inorganica,
sobresaliendo principalmente la que esta ubicada cerca de 1160 cm™, la cual es indicativa
del estiramiento S=0; asi mismo se observo la banda ubicada en 1058 cm™ la cual muestra,

segun la tabla de asignaciones, el estiramiento S-O.
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Figura 27. Espectro ATR-FTIR del metabisulfito de sodio. (Fuente: Autor)
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Otra forma de vibracién se presenta en 969 cm™ donde se aprecié la banda con menor
intensidad que muestra la tension del grupo sulfito presente en la molécula de esta
sustancia, esto basado en las afirmaciones de Yu y contribuidores donde especifican estas
tres bandas asociadas a los enlaces principales de esta sustancia (Yu et al., 2022), tal como
se observa en la Figura 27. Un tanto aparte se encontraron dos bandas representativas de
los balanceos dentro y fuera del plano del ion sulfito SO3™ justamente en 565 cm™ y 647 cm-

1 con mayor intensidad en la banda.

Tabla 18. Asignaciones del espectro ATR-FTIR del metabisulfito de sodio. (Fuente: Autor)

Numero de onda (cm™) Asignacién
1160 Estiramiento S=0O
1058 Estiramiento S-O
969 Tension SOz
647 Balanceo dentro del plano SO3;
565 Balanceo fuera del plano SOs

BISULFITO DE SODIO

Teniendo en cuenta que segun las indicaciones de la Fiscalia, en los ultimos afios las
facciones delictivas estan utilizando el nombre del bisulfito de sodio (sustancia no
controlada) para camuflar el contenido de metabisulfito de sodio (sustancia controlada) con
el fin de evadir los controles de las autoridades competentes, es por ello que se agregé el
analisis ATR-FTIR de esta sustancia, para tener respaldo en cuanto a las diferencias entre

estas sustancias en una situacién como la anteriormente mencionada.
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Figura 28. Espectro ATR-FTIR del bisulfito de sodio. (Fuente: Autor)

Partiendo de lo observado en el espectro de la figura 28 se identificd una variacion en la
banda correspondiente al estiramiento S=O de la molécula, en el caso del bisulfito la banda
se presenta alrededor de 1140 cm™ a diferencia del metabisulfito que la misma banda la
presenta en 1160 cm™. Otra banda indispensable para diferenciar las dos sustancias, es la
banda de 969 cm™ la cual es atribuible a la tensién S-O y en el caso del bisulfito de sodio
presenta un aumento significativo en su intensidad, en comparacién con el metabisulfito de
sodio, siendo este ultimo el que presenta una intensidad media en dicha banda. Otro
aspecto a destacar es el leve desplazamiento de la banda asociada con el balanceo dentro
del plano del SOs, que en el bisulfito de sodio se presenté en 633 cm™ y puede tener
relacion con el cambio en la estructura, que si bien, son los mismos grupos funcionales de
las dos moléculas, hay un cambio en la cantidad del ion presente en la estructura

mencionada en el Ultimo espectro.
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CLORURO DE CALCIO

El espectro obtenido del cloruro de calcio, presentd bandas particulares ya que en las
regiones en las que se presentaron son caracteristicas del espectro de agua, teniendo
variaciones en sus formas de absorcién, ya que no presenta la amplia frecuencia que
comunmente presenta la banda de las vibraciones de los enlaces O-H de la molécula.
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Figura 29. Espectro ATR-FTIR del cloruro de calcio. (Fuente: Autor)

Partiendo de lo anterior y como se observa en la Figura 29, las bandas de absorcion
asignadas a los estiramientos asimétricos y simétricos de la molécula del agua se ubican
en 3487 cm?, 3466 cm™ y 3216 cm™ respectivamente, retomando la afirmacion inicial, las
bandas de absorcién del agua presentan una variacion en su frecuencia debido a la forma
cristalina del agua en cuanto a la hidratacién del cloruro de calcio, asi mismo como se

aprecia en la Tabla 19, se presento el estiramiento simétrico del mismo enlace.

Tabla 19. Asignaciones del espectro ATR-FTIR del cloruro de calcio. (Fuente: Autor)

Numero de onda (cm™) Asignacion
3487-3446 Estiramiento Asimétrico O-H
3216 Estiramiento Simétrico O-H
1628-1612 Balanceo H-O-H
660 Vibracién de la red cristalina

63



Por otra parte, se presentaron un par de bandas de alta intensidad en la region de 1628 y
1612 cm™ las tuvieron el mismo comportamiento que las bandas del estiramiento simétrico
de O-H, ya que no es comun la presencia de dos bandas en el espectro del agua, dicho
comportamiento se correlaciona con la interaccion de los enlaces (O-H---O y O-H---Cl)
(Karunadasa, 2019), lo anterior se afirma teniendo en cuenta que el cloruro de calcio es un
compuesto altamente higroscopico (Wu et al., 2024). Por ultimo se observé una banda de
intensidad media en 660 cm™ la cual es representativa de las vibraciones de la red cristalina
del compuesto inorganico (Farmer, 1974) y podra ser de gran utilidad en la identificacion

del compuesto.

CARBONATO DE SODIO

Partiendo del hecho de que el carbonato de sodio, es cominmente utilizado en el secado
del sulfato de cocaina, son comunes las incautaciones de esta sustancia controlada; su
espectro ATR-FTIR (Figura 30) mostré6 bandas importantes para su identificacion, por
ejemplo la que se presenta en la region de 1455 cm™ la cual permite deducir la presencia
de estiramientos del ion carbonato COs;? (Royer et al., 2024), al igual en 832 cm? se
presento otra banda con alta intensidad que es representativa del balanceo fuera del plano
tal como se describe en la Tabla 20; alrededor de 1277 cm™ se present6 una banda de alta
intensidad la cual es indicativa de los estiramientos C-O del ion carbonato, teniendo en
cuenta que dicha banda se presenta en la regién entre 1100 cm™- 1500 cm™. Una banda
gue también es representativa del ion en cuestion, es la que segun Joshi y colaboradores,
presente en 694 cm™ la cual asociaron con balanceo en el plano presente en el compuesto
(Joshi et al., 2022).
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Figura 30. Espectro ATR-FTIR del carbonato de sodio. (Fuente: Autor)

Teniendo en cuenta que el carbonato de sodio es higroscopico, se observé la banda en
1612 cm la cual en la descripcion del cloruro de calcio se asigné en los balanceos H-O-H
de la molécula del agua y partiendo de lo reportado en la investigacién de Djordjevic donde
realizaron un seguimiento de la activacion del carbonato de sodio anhidro, encontrando que
las bandas asociadas con las interacciones del agua con las estructuras cristalinas del
carbonato, presentaban aumentos en las bandas asociadas al agua y especificamente para

el interés de esta investigacion, la banda de 1645 cm™ (Djordjevic et al., 2022).

Tabla 20. Asignaciones del espectro ATR-FTIR del carbonato de sodio. (Fuente: Autor)

Numero de onda (cm™) Asignacion
1612 Balanceo H-O-H
1455 Estiramientos COg3
1277 Estiramiento C-O
832 Balanceo fuera del plano CO3
694 Balanceo en el plano COs

65



ACEITE COMBUSTIBLE PARA MOTOR (A.C.P.M)

Siendo uno de los productos principalmente empleados en la fase inicial de la extraccion
de los alcaloides de la hoja del Erythroxilum coca, el ACPM es uno de los productos
guimicos mayormente incautados en laboratorios de la fabricacion de clorhidrato de cocaina
(Armada de Colombia, 2024), es por ello la importancia de poder identificar rapidamente
este compuesto mediante ATR-FTIR. El espectro obtenido presentd las bandas de 2920
cm?ty 2850 cm™ que son producto de las vibraciones CH,-CHs presentes en las cadenas
alifaticas de este producto derivado del petréleo tal como se divisa en la Figura 31, del
mismo modo se observaron las bandas de balanceo dentro del plano de la cadena alifatica,
tal como lo describe Msimanga y colaboradores, en un estudio ATR-FTIR de combustibles

Diesel en el estado de Georgia Estados Unidos (Msimanga et al., 2022).
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Figura 31. Espectro ATR-FTIR del ACPM. (Fuente: Autor)

Tal como reporta una investigacion en 2019, se identifico la banda asociada con la tension
C=0 de carbonilo (Faraguna et al., 2019) (Tabla 21), y esto se debe a la presencia de
ésteres alifaticos en el combustible, esto se confirma con la banda de 1167 cm™ la cual es
indicativa del enlace C-O de este grupo funcional de cadena abierta; la presencia de estas

bandas se asocia con la presencia de biodiesel en el combustible.
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Tabla 21. Asignaciones del espectro ATR-FTIR del ACPM. (Fuente: Autor)

Numero de onda (cm™) Asignacion
2920 Estiramiento Asimétrico CHs
2850 Estiramiento simétrico CH>
1742 Tensién C=0
1455 Balanceo en el plano CHs
1380 Balanceo en el plano CH>
1167 Estiramiento C-O
722 Estiramiento C-S

Del mismo modo en el espectro se presento la banda de absorcién en 722 cm™? la cual es
atribuida a la presencia de sulfuros en la sustancia (Nespeca etal.,, 2018), dichos
compuestos se encuentran en gasolina y ACPM debido a que en el petréleo es comun la

presencia de azufre.
DISOLVENTE N° 1A.

El disolvente No 1A presentd el espectro de la Figura 32, donde se visualizan las bandas
asignadas a las vibraciones asimétricas y simétricas de los grupos metilo y metileno
presentes en esta mezcla de compuestos alifaticos presentes en el solvente en mencion,

tal como lo especifica la Tabla 20.
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Figura 32. Espectro ATR-FTIR del disolvente No. 1A. (Fuente: Autor)
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Asi mismo, como se presenté en el espectro de ACPM, las bandas de balanceo en el plano
de los mencionados se presentan en la region de 1462 cm™ y 1380 cm™ que representan

una estructura lineal de la cadena carbonada (Hernandez Villa, 2019).

Tabla 22. Asignaciones del espectro ATR-FTIR del Disolvente No. 1A. (Fuente: Autor)

Numero de onda (cm™) Asignacién
2954-2926 Estiramiento Asimétrico CHs
2871 Estiramiento simétrico CH;
1462 Balanceo en el plano CHs
1380 Balanceo en el plano CH>

HEXANO

Formando parte de la estructura de la gasolina para automoéviles y usado cominmente
como solvente para la extraccion de compuestos organicos debido a su polaridad, el hexano
presenta una composicién de 83.6 % de carbono y 16.8 % de hidrogeno, es por tal razon
que el espectro que presenté esta sustancia tiene cierta similitud con el espectro del
Disolvente 1Ay ACPM, teniendo en cuenta que las atribuciones principales se basan en las

cadenas alifaticas (Almaraz Vega, 2015), tal como se presenta en la Figura 33.
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Figura 33. Espectro ATR-FTIR del hexano. (Fuente: Autor)
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En cuanto a la banda de absorciéon en 722 cm™ se puede inferir que esta relacionada con
el balanceo en el plano del grupo metileno (CH>) de la cadena alifatica del hexano (Larkin,
2018).

4.2.1. PREPARACION DE SALES DE AMONIO PARA ANALISIS DE SUSTANCIAS
CORROSIVAS

Como se especificd en la seccion 3.5.1 de la metodologia, se prepararon las sales de
amonio con la finalidad de no afectar el cristal ATR del equipo con los &cidos altamente
corrosivos, cabe aclarar que el sulfato de amonio (sal producto del acido sulfdrico) fue
proporcionado por la Fiscalia y en el laboratorio de Control de calidad se preparoé el cloruro
de amonio, el cual tuvo una apariencia cristalina, de color blanco e inoloro, que al igual que
el sulfato de amonio se macer6 para analizar mediante ATR-FTIR e identificar sus bandas

caracteristicas como se describe a continuacioén.

SULFATO DE AMONIO

El espectro infrarrojo de esta sustancia, producto de derivatizacion quimica del &cido
sulfurico, present6 banda de absorcion de enlace O-H de la molécula del agua, cerca en la
region de 3022 cm™ y 2827 cm™ se presentaron bandas de amplia frecuencia, las cuales
se asociaron con las interacciones N-H del amonio y seguin un articulo del 2011, estas
bandas presentan un solapamiento ya que hay presencia de agua en la muestra del sulfato

de amonio (Kadam et al., 2011).

En la Tabla 23 se aprecian las asignaciones a las demas bandas, donde se describen las
vibraciones de tension N-H del amonio alrededor de 1400 cm tal como describe el espectro
puro de sulfato de amonio Méndez Alija en su investigacion enfocada en el estudio de las

propiedades organicas de aerosoles inorganicos.
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Figura 34. Espectro ATR-FTIR del Sulfato de amonio. (Fuente: Autor)

Por dltimo pero no menos importante, se observaron las bandas a 1058 y 605 cm la cual

confirma la anterior banda ya que es caracteristica del balanceo del sulfato en la muestra

(Agourrame et al., 2023).

Tabla 23. Asignaciones del espectro ATR-FTIR del Sulfato de amonio. (Fuente: Autor)

Numero de onda (cm™) Asignacion
3190 Estiramiento O-H
3022-2827 Estiramientos NH4*
1400 Tensién N-H
1058 Tension SOy
605 Balanceo SOy

CLORURO DE AMONIO

Las bandas presentes en el espectro de la Figura 36, demuestran la presencia del cation
amonio presente en esta sal, que se prepar con el fin de analizar Acido clorhidrico que es

usado en la fase final para la obtencion del clorhidrato de cocaina, y la preparacion en forma
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de sal de amonio permite al laboratorio de la Fiscalia identificar mediante ATR-FTIR esta

sustancia sin involucrar el cristal del accesorio de ATR.

Tal como se menciond con anterioridad, las bandas concernientes con el catibn amonio se
presentaron, de manera similar al Sulfato de amonio en la regién de 3118 cm™y 3022 cm™
que corresponden, tal como lo describe la Tabla 24, a los estiramientos de los enlaces del
NH,*, todo segun la interpretacion del espectro del cloruro de amonio puro en
investigaciones del 2024 (Chamorro et al., 2024). Luego se observaron bandas en 2000
cm?t y 1756 cm? que representan la flexion de la red cristalina del cloruro de amonio

(Kuzmenko et al., 2014; Pajarito et al., 2019)
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Figura 35. Espectro ATR-FTIR del Cloruro de amonio. (Fuente: Autor)

Partiendo de los resultados obtenidos en la investigacion de Max y Chapados se pudo
interpretar que las bandas en 1441 cm™® y 1390 cm™? son significativas al momento de
identificar la presencia o ausencia del amonio en una muestra, estas son indicativas del
balaceo y estiramiento en tal catién, lo mismo reporta Gonzalez y colaboradores, donde
segln su interpretacion del espectro, indica que la banda de alrededor 1448 cm™ es

asociada al ion NHs (Gonzalez-Rodriguez et al., 2018), asi mismo especifican que las

71



bandas presentes en la regién de 1000 y 650 cm™ indican la liberacién de agua en la
muestra (Max & Chapados, 2013).

Tabla 24. Asignaciones del espectro ATR-FTIR del cloruro de amonio. (Fuente: Autor)

Numero de onda (cm™) Asignacién
3118-3022 Estiramientos NH4*
2803 Balanceo NH4*
2000-1756 Flexion de la red cristalina
1441-1390 Tensién N-H
1000-650 Liberacién del agua

4.3. ANALISIS QUIMIOMETRICO EN MUESTRAS DE CEMENTO, THINNER Y
GASOLINA

Tal como se describié en la seccién de metodologia, el cemento, el thinner y la gasolina
son sustancias comerciales que, dentro del marco legal, tienen usos en los campos de la
construccién, el transporte, la agricultura y la industria. Estas sustancias que forman parte
de la lista de sustancias controladas, por el hecho de que son usualmente utilizadas en las
fases de la extraccion de cocaina de las hojas de coca, tienen distribucién comercial a nivel
nacional y presentan distintos tipos y marcas de las mismas. Con el objetivo de diferenciar
las sustancias, basado en los datos espectrales de las mediciones ATR-FTIR, se realizé un
andlisis multivariado con PCA y andlisis de conglomerados, para determinar si existe una

diferencia entre los tipos de muestras de las sustancias en cuestion.
CEMENTO

El cemento, indispensable en la construccion, presenta tres tipos: Cemento de uso general,
cemento blanco y cemento estructural, cada uno de ellos, contiene una serie de
compuestos quimicos, como silicatos, sulfatos, carbonatos entre otros, que segun la
informacion que proporciona Chipatecua, estos se presentan como 6xidos, tal como lo

reporta la Tabla 25.

Tabla 25. Compuestos quimicos del cemento (CHIPATECUA, 2022).

Nombre Férmula Quimica Abreviatura
Silicato tricalcico 3Ca0-SiO; CsS
Silicato dicalcico 2Ca0-SiO; C.S
Aluminato tricalcico 2Ca0-Al;03 CsiA
Ferroaluminato tetracalcico 4Ca0-Al,03-Fe03 C.,AF
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En cuanto a los cementos obtenidos de sitios comerciales, se encuentran entre los de uso
general las siguientes marcas: Argos, Tequendama, CEMEX y Holcim, para el caso de los
de tipo estructural se encuentran: Holcim y CEMEX; por ultimo, para el tipo de cemento

blanco se contaron con muestras de Argos y CEMEX (Anexo 4).

Basado en el hecho de que el cemento como se presenta en distintos tipos y marcas a nivel
nacional, se realizaron los analisis ATR-FTIR por quintuplicado para realizar un PCA y
analisis cluster, con la finalidad de poder definir si existe una diferencia que permita

discriminar las muestras con la informacion espectral en los cementos de estudio.
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Figura 36. Espectro ATR-FTIR de cementos. (Fuente: Autor)

Tal como se aprecia en la Figura 36, se mostraron las bandas del espectro desde su region
de huella dactilar, eso se debe a que a partir de dicha regién (1700 cm™) no se presentaron
bandas caracteristicas del cemento, caso que cominmente esta asociado con la presencia
de humedad y formacion de Ca(OH). en las muestras aproximadamente en la regién de

3600 cm™* (Horgnies et al., 2013), muestra de ello se refleja en los espectros incluidos en el
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anexo 4. En primer lugar, se pudieron identificar los enlaces asociados a los silicatos y
aluminosilicatos presentes en la estructura del cemento. Segun la literatura, las bandas de
absorcion presentadas para los carbonatos que también se presentan en las muestras, y
gue son la base principal para el proceso con la hoja de coca, se presentaron en 1410, 874
y 712 cm™ respectivamente, asi mismo se confirm6 con la literatura asociada con la
cuantificacion de carbonato de calcio en cementos y esta afirma nuevamente la presencia
de estas bandas en los espectros de cemento (Piqué & Véazquez, 2012) (Kalkreuth et al.,
2024), teniendo en cuenta que las dos primeras bandas mencionadas presentan una alta
intensidad en el espectro, también se pudo inferir que los cementos blancos de CEMEX y
Argos presentaron las mayores intensidades en la banda de 1410 cm; de la misma manera
se observaron bandas asociadas con los silicatos presentes en forma de dioxido y tribéxido
de silicato, tal como lo describe Horgnies en su estudio de cementos mediante
espectrometria infrarroja, alli se identificaron bandas caracteristicas de vibraciones
asimétricas de los enlaces Si-O de las fases del SiO; presentes en la muestra, las bandas
relacionadas con dichos enlaces se encuentran en 1095, 1029, 913y 796 cm™* (Horgnies
et al., 2013; Tararushkin et al., 2020).

En cuanto a las bandas alrededor de 1136 cm™ se compararon con las presentadas en el
trabajo de Kalkreuth y colaboradores donde la banda de la vibracion asimétrica del SO4 la
cual se present6 en este estudio alrededor de 1136 cm™. Aparte de los grupos mencionados
anteriormente, se tuvo en cuenta que en los cementos contienen aluminosilicatos
presentes, y estos presentaron bandas de absorcién cerca de 1002 y 593 cm™ las cuales
indican los estiramientos de Al-O y Si-O-Al, que son indicativas del aluminato tricalcico del

cemento (Vega et al., 2022).

Con el PCA aplicado a la informacién espectral de las muestras de cemento, tomando su
region entre 1700 cm™? hasta 550 cm™?, donde se encontr6 que entre las dos primeras

componentes principales explican el 60,9 % de la varianza.
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Figura 37. Andlisis de Componentes Principales (PCA) de cementos con informacién
espectral de la primera derivada. (Fuente: Autor)

En cuanto a la Figura 37 de PCA, se encontré la distribucion de las muestras de cemento,
donde la muestra de Tequendama se sitGa en la regién superior izquierda, aislada de las
demas muestras, asi mismo se encontré que las muestras de cementos blancos de marca
Argos y CEMEX también se situaron en la parte derecha de la gréafica, pero con una
separacion de los mismos debido a que son de distinta marca, y sus espectros varian
principalmente en la intensidad de las bandas principales de sus grupos funcionales, de los
cuales se puede evidenciar que el que se muestra con amplia diferencia respecto a los
demas tipos de cemento es el grupo sulfato alrededor de 1136 cm™ donde presenta una
intensidad baja y se presenta una definicibn marcada de la banda. Por otra parte los
cementos, CEMEX general, Holcim estructural y general, se ubicaron en la parte inferior
derecha de la gréfica (region de la PC1), tal agrupacion se debe a la similitud de las bandas
de absorcién de cada muestra, por ello la muestra de CEMEX estructural se separa un poco
de tal grupo ya que se esperaba que tuviera cierta similitud con Holcim estructural, pero
gracias a la ausencia de la banda alrededor de 1029 cm™ que se asocié con enlaces Al-O
de los aluminosilicatos; esta muestra de tipo estructural mas bien tuvo una cercania con

Argos de uso general, y esto pudo estar basado en la intensidad idéntica en la banda de
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carbonatos de 1410 cm y la de los estiramientos asimétricos de Si-O de las dos muestras;
otro factor que puede explicar esta separacion de las puntuaciones, son las diferencias en

la intensidad de las bandas de carbonatos y silicatos entre las muestras de tipo estructural.

Asi como en el PCA, el dendrograma de la Figura 38 muestra el agrupamiento de las
muestras de cemento basado en su informacién espectral de orden cero, si bien se realiz6
PCA con la primera derivada, los conglomerados de observaciones presentan las mismas
caracteristicas en los cluster generados. Alli se pudo evidenciar la presencia de cuatro
grupos principales, donde las muestras de cemento Tequendama se presentaron en un
Unico grupo, asi como las muestras de cemento blanco de las dos marcas que se

analizaron.
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Figura 38. Dendrograma para muestras de cemento con informacion espectral de primer
orden. (Fuente: Autor)

Se pudo evidenciar que lo indicado con anterioridad tiene fiabilidad, esto argumentado en
los cuatro conglomerados presentes en el dendrograma, donde el primer conglomerado
esta conformado por las muestras de Argos general y Cemex estructural, presentando una

similitud del 76,30 %, asi mismo, en el segundo conglomerado presentd una similitud del
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75,58 % para las muestras de CEMEX general, Holcim general y estructural, lo cual esta
sustentado en las similitudes de su informacion espectral en cuanto a las bandas de
absorcion de enlaces relacionados con las fracciones de carbonatos y silicatos de las

muestras.

Por otra parte, el tercer conglomerado se presentd para las muestras de cemento
Tequendama de uso general, presentando un porcentaje de similitud entre muestras del
94,18 %, la raz6n de esta separacién total de las demas muestras se debe a su variacion
de intensidad en el espectro, donde para la banda de 1410 cm™ fue la que presentd menor
intensidad, a diferencia de las bandas asociadas a los silicatos y aluminosilicatos donde fue

la de mayor intensidad de estas bandas.

Por ultimo se presento el agrupamiento de las muestras de cemento blanco de CEMEX y
Argos, donde concuerda con la distribucién de las puntuaciones de dichas muestras en el
PCA, atribuido a las intensidades de la banda de carbonato y la presencia de la banda de
sulfatos alrededor de 1136 cm™, esto se debe a la presencia de impurezas en las materias
primas usadas durante su fabricacion, teniendo en cuenta que son marcas distintas de
cemento, se presentd una similitud de 84,07 % la cual a diferencia de las demas fue un

porcentaje alto, teniendo en cuenta las distintas marcas.

De acuerdo con lo evidenciado en los analisis quimiométricos aplicados a las muestras de
cemento dispuestas en la investigacion, se puede afirmar que, es necesario afiadir a la base
de datos espectrales de referencia los espectros ATR-FTIR de los cementos de estudio, lo
cual ayudara a diferenciar entre incautaciones el tipo de cemento usado en la fabricacion
de cocaina y en futuras investigaciones, permitird el perfilamiento de las formas de
fabricacion de cocaina partiendo del tipo de insumos usados en sus distintas fases de

preparacion.
GASOLINA PARA MOTOR

Partiendo del hecho, de que la gasolina es uno de los primeros y principales insumos
involucrados en la sintesis de cocaina, se procedié a realizar andlisis con herramientas
quimiométricas para determinar si existen diferencias entre los dos tipos de gasolina
(gasolina corriente y gasolina extra), basado en el hecho de que el origen de la gasolina a
nivel nacional esta en manos de Ecopetrol SA. Se tomaron muestras de Bucaramanga y el

punto de distribucién de Pamplona para verificar diferencias.
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Figura 39. Espectro ATR-FTIR de muestras de gasolina. (Fuente: Autor)

En el espectro de las muestras de Gasolina de la Figura 39, se encontraron bandas como
las de la regién entre 2970 cm™ y 2850 cm la cual segln Obeidat, estas corresponden a
las vibraciones de estiramiento simétrico y asimétrico del enlace C-H de los grupos CHs y
CH: presentes en las cadenas carbonadas de la gasolina (Obeidat et al., 2022); asi mismo
se identificd otro grupo de bandas que se sitian por debajo de 1000 cm™ hasta 670 cm?
las cuales tienen las asignaciones de balanceo fuera del plano de los enlaces C-H de
compuestos aromaticos presentes generalmente en las gasolinas que como bien se aprecia
en la Figura 39, hay una amplia diferencia de intensidades entre los espectros de gasolina
corriente y extra, siendo esta ultima la que presenta mayores intensidades, tales diferencias
se notan en los espectros de cada muestra en el anexo 5. Las bandas de entre la region de
1200 cm™ — 1000 cm se asignaron, segun lo encontrado en la literatura a la vibracion de
estiramiento de enlaces O-H (Lalbiaktluanga et al., 2024), que si bien se not6, delante de
3000 cm™ se presentd también una banda de amplia frecuencia, confirmando la presencia

posible de agua en la gasolina.
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Ya en la regién de 1497 cm™ se observé una banda de baja intensidad que representa el
estiramiento C-C de anillos arométicos, también las bandas mas pronunciadas de 1459 cm-
1 — 1376 cm™ fueron asignadas en estudios del 2022 a la flexion simétrica y asimétrica del

grupo metilo de las cadenas alifaticas (Khanmohammadi Khorrami et al., 2022).
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Figura 40. Analisis de Componentes Principales (PCA) en muestras de Gasolina con la
informacién espectral de la primera derivada. (Fuente: Autor)

Basado en el hecho de la alta similitud de los espectros ATR-FTIR de las gasolinas, se
aplicé el PCA con el objetivo de observar una separacion de los tipos de gasolinas, teniendo
en cuenta que, como el PCA tiene variabilidad bajo factores como intensidad de las bandas,
cosa que se mostré en la Figura 40 donde con la suma de las dos primeras componentes
principales da un total del 66,3 % de la varianza total de los datos, alli se observé una
distribucién de las muestras en dos grupos generales, donde en la region izquierda se
agruparon las muestras de gasolinas extras de Bucaramanga y Pamplona y en la parte
derecha se situaron las gasolinas corrientes de los mismos puntos, esta discriminacion de
las muestras esta sustentada en las diferencias en términos de intensidad de las bandas
presentes en los espectros, principalmente se observan mayores intensidades en las

muestras de gasolina corriente en la region cerca de 3000 cm™ y las bandas concernientes
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con las flexiones y estiramiento de los enlaces CHs. Por otra parte, para las muestras de
gasolina extra de los dos puntos de muestreo, se observaron mayores intensidades en las
bandas relacionadas con anillos aromaticos; de lo anteriormente mencionado, también se
suma que el agrupamiento de las muestras se asemeja en el andlisis jerarquico de

conglomerados tal como se observa en la Figura 41.
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Figura 41. Dendrograma del primer orden en gasolinas. (Fuente: Autor)

Del andlisis de cluster se observaron dos conglomerados, uno con las agrupaciones de las
muestras de gasolina corriente de Pamplona y Bucaramanga, donde presenta una similitud
del 55,47 %, en la parte derecha de color rojo se observé el conglomerado 2, conformado
por las muestras de gasolina extra de Pamplona y Bucaramanga, este tuvo similitud en el
porcentaje de similitud, presentando un 51,03 %.

Finalmente se decidid, bajo los resultados obtenidos con las herramientas multivariables,
que a la base de datos se agregaran los espectros ATR-FTIR de gasolina extra y corriente
por separado, mas no se agregaran respecto al punto de muestreo, lo anterior teniendo en
cuenta que las diferencias observadas, estdn basadas en la intensidad de ciertas bandas,
que si bien permiten diferenciar la gasolina extra de la corriente, esto esta asociado con la
diferencia de octanaje de las gasolinas, teniendo la gasolina corriente un promedio de 87
octanos (Renting, 2023), a diferencia de la gasolina extra que puede contener entre 95y 98

octanos en la clase premium (Teran et al., 2023).
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THINNER

También conocido como diluyente, disolvente o adelgazador de pinturas, el thinner se
compone de una mezcla de disolventes organicos, que como informaron en 2023, se puede
contar con la presencia de Tolueno, benceno, xileno, etanol y acetatos dentro de su
formulacién (Thakur et al., 2023), estas varian dependiendo del uso, tipo de pintura a diluir

y empresa productora.
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Figura 42. Espectro ATR-FTIR de las muestras de thinner. (Fuente: Autor)

En la Figura 42 se lograron diferenciar claramente los dos tipos de Thinner obtenidos para
la investigacion, para la muestra de Quisansol se presentd un espectro con ausencia de
bandas relacionadas con enlaces del anillo aromatico, en su lugar, se presentaron bandas
en la region de cadenas alifaticas con una menor intensidad en el espectro de la marca

Quisansol.

Aparte de las bandas mencionadas, se presentaron las que se asocian con las vibraciones
del enlace C-H de anillos arométicos en la region de 3022 cm?, esta banda se confirma con
la presencia de la banda de absorcion de 1605 cm™ que se asocié con la tensién C=C (Yin
et al., 2019) y asi mismo en la regién con nimero de onda menor a 1000 cm™ se presentan
las bandas de balanceo fuera del plano de aromaticos presentes basicamente en la muestra
de America Logistic, esto teniendo en cuenta que presenté similitud con el espectro de

gasolina, donde para tal regién también hubo presencia de bandas asociadas con
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fracciones de conjuntos arométicos en 729 cm?* y 694 cm? asignadas a las vibraciones
correspondientes a balanceo y estiramiento de enlaces entre C-H y C=C (Obeidat et al.,
2022), para el caso del espectro de la marca Quisansol, predominé la banda de 1030 cm*
y teniendo en cuenta que también presenta una banda de baja intensidad en la region de
1750 cm se puede inferir que en conjunto con las bandas de 1236 cm™ y 1030 cm™ se
confirma la presencia de acetatos (Adil et al., 2023), que comUnmente son usados dentro
de las formulaciones del thinner, asi mismo se observo que también se presentan dichas

bandas para la marca de Clcuta.

Segln lo observado con las banda asignada a enlaces O-H en 3340 cm™ y 662 cm?, se
evidencié mayor presencia de alcohol en el thinner de Bucaramanga, asi mismo se observa
una mayor incidencia de acetatos en la misma, a diferencia de la muestra de Clcuta que

presenta mayormente bandas relacionadas con grupos aromaticos.

Para concluir, las muestras, evidenciaron notoriamente la separacién en base a sus bandas
caracteristicas entre muestras, basado principalmente por la ausencia de bandas
caracteristicas de los anillos aromaticos en el thinner Quisansol, asi como la diferencia de
intensidades en bandas como las de los enlace O-H y del grupo carbonilo especialmente.
De acuerdo con lo mencionado anteriormente, las muestras de thinner no requirieron
analisis quimiométrico, que si bien se observa en el espectro ATR-FTIR de los mismos, hay
una diferencia notable entre las marcas estudiadas. Con base en lo anterior, se agregaran
los espectros de las marcas Quisansol y America Logistic a la base de datos para diferenciar
los thinner en futuras incautaciones, e identificar puntos de distribucion de dichos productos

para fines ilicitos.

4.4. ANALISIS DE REPITIBILIDAD Y REPRODUCIBILIDAD

La variabilidad de los espectros ATR-FTIR se evalud, tal como se especifica en la seccion
3.7, con los valores del area bajo la curva de una o més bandas presentes en el espectro
de cada sustancia, lo anterior utilizando el software Matlab para la obtencion del &rea bajo

la curva para cada repeticion realizada por los analistas involucrados.

El andlisis R&R, teniendo los datos obtenidos de las areas de cada sustancia, todo en una
matriz de Excel, se tomaron los datos, se llevaron a Minitab 18 y se realiz6 el analisis Gage

R&R por el método ANOVA, los resultados obtenidos se encuentran a continuacion:
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Tabla 26. Tabla ANOVA de dos factores con interaccién. (Fuente: Autor)

Fuente GL SC MC F P
SUSTANCIA 25 | 915023 | 36600,9 | 287,413 | 0,0000027
ANALISTA 1 123 123,1 0,967 | 0,335735
SUSTANCIA * ANALISTA | 25 3184 127,3 7,456 0,00041
Repetibilidad 104 1776 17,1

Total 155 | 920106

Donde:

GL: grados de libertad

SC: suma de los cuadrados

F: Valor F

P: Valor P

Segun los datos obtenidos en la Tabla 26, donde destacan los valores F del andlisis, debido

a que el factor SUSTANCIA (sustancias analizadas) brindaron una gran contribucion a la
variacion del estudio, esto basado en el alto valor del estadistico F, que en cuanto mayor
sea su valor, mayor sera su contribucion a la variabilidad (Castafieda Hernandez et al.,
2021), esto sumado al valor P < 0.05 %, indicando que permite rechazar la hipétesis nula y
aceptar la hipétesis alternativa, que estaria indicando que la diferencia en los valores de

area bajo la curva de las sustancias analizadas estadisticamente seria significativa.
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Figura 43. Grafica de variacion en la totalidad de repeticiones de cada sustancia. (Fuente:
Autor)
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Con el fin de soportar graficamente lo mencionado, el programa generé la grafica de la
Figura 43, donde de manera mas visual, se aprecia la dispersion de los datos de las areas
bajo la curva para cada sustancia analizada, donde se pudo inferir que la sustancia 11
(butanol) y 15 (cloruro de calcio) presentaron una mayor dispersion general de los datos,
esto pudo estar asociado con el tamafio de particula en el caso del cloruro de calcio, lo cual
influye en la calidad del espectro (Jimare Benito et al., 2008); en cuanto al butanol, la baja
precision de las medidas para este estudio pudo tener influencia por la intensidad individual

de cada espectro.

La misma tendencia se encuentra en la interaccion SUSTANCIA * ANALISTA donde el valor
P, que es notoriamente menor a 0.05, lo que indica, junto a su valor F, que contribuye en
menor medida a la variacién total. Para una comprension mas visual, se generé la grafica
de interaccion SUSTANCIA - ANALISTA de la Figura 44 donde se observan los promedios
de cada sustancia para cada analista, donde como se contrasta con las dispersiones
observadas en la Figura 43, las sustancias de Butanol y Cloruro de calcio presentan mayor
diferencia entre los analistas, mientras que la sustancias 8 (cloruro de amonio), 13 (butanol),
17 (gasolina) y 18 (hexano), presentaron una diferencia menos marcada entre los
promedios de las areas calculadas para las repeticiones de los analistas; partiendo de lo
mencionado, se puede deducir que el sistema es competente para determinar variaciones
de los espectros ATR-FTIR de las sustancias controladas, y que las demas sustancias
presentaron un mejor comportamiento en cuanto a la similitud de los promedios para cada
analista.
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Figura 44. Interaccién del valor promedio para cada sustancia por cada analista. (Fuente:
Autor)
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Lo anteriormente dicho sobre la contribucion a la variabilidad, se puede apreciar en la Figura
45, donde el componente parte a parte, que representa las sustancias medidas y analizadas
en el estudio, representan gran porcentaje de la variacion total del sistema de medicion, en
cuanto a los porcentajes de contribucion de la repetibilidad y reproducibilidad son poco
significativos, indicando que estos criterios de evaluacion son aceptables con las areas
halladas en los espectros ATR-FTIR (Minitab, 2024).

Componentes de variacion
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80
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Figura 45. Gréafica de componentes de variacion. (Fuente: Autor)

Otro factor a destacar en el analisis R&R, son los porcentajes de contribucién a la variacion
del estudio, que como se aprecia en la Tabla 27, se not6 claramente que la variacién del
estudio estuvo notablemente relacionado con los valores parte a parte, que hacen
referencia a las areas halladas en los espectros de cada sustancia controlada, este
presento un porcentaje de contribucion de 99,12 % de la variacion total, esto se fundamenta
bajo el hecho de que para cada sustancia se tomaron distintos rangos para la determinacion
de las &reas, teniendo en cuenta que todas las sustancias presentan distintas bandas de

absorcion.
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Tabla 27. Componentes de la varianza. (Fuente: Autor)

Fuente Comparacioén de la Varianza | %Contribucion a la Varianza
Gage R&R total 53,84 0,88
Repetibilidad 17,08 0,28
Reproducibilidad 36,76 0,60
ANALISTA 0,00 0,00
ANALISTA*SUSTANCIA 36,76 0,60
Parte a parte 6078,93 99,12
Variacion total 6132,77 100,00

Sumado a lo anterior, se puede resaltar que, la repetibilidad es la representacion de la
variacién o el error representativo de las areas de los espectros medidos repetidamente por
un analista y para este parametro de variacion el valor de 0,28 % no fue representativo
para la contribucién a la varianza; en el caso de la reproducibilidad, con un porcentaje del
0,60 % representa un minimo aumento de contribucién a la varianza total del sistema
respecto a la repetibilidad, esto se debe a que en la reproducibilidad se evalué la
inconsistencia de las mediciones ATR-FTIR aplicadas a las sustancias respecto a los dos
analistas, lo que claramente atribuye en la variacién de las medidas. La representacion del
bajo porcentaje de contribucién a la varianza se evidencia en la Figura 46 que muestra la

interaccion analista-medida, que en este analisis es el area de las bandas.
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Figura 46. Interaccién de la medida (area) por cada Analista. (Fuente: Autor)
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Segun la gréafica de interaccion analista-medida, se pudo observar que las medidas de
areas de los dos analistas no tienen una variabilidad significativa, confirmando asi, que las
dispersiones de las medidas observadas en la Figura 43 no son suficientemente

significativas para contribuir a la varianza total.

Tabla 28. Evaluacion del sistema de medicion. (Fuente: Autor)

Desviacion Var. Estudio
Fuente Estandar. (DE) (6 xDE) %Var. Estudio (%VE)
Gage R&R total 7,3373 44,024 9,37
Repetibilidad 4,1329 24,797 5,28
Reproducibilidad 6,0626 36,376 7,74
ANALISTA 0,0000 0,000 0,00
ANALISTA*SUSTANCIA 6,0626 36,376 7,74
Parte a parte 77,9675 467,805 99,56
Variacion total 78,3120 469,872 100,00

Por dltimo y mas importante, a partir de la informacién de la Tabla 28 donde el valor del
porcentaje de variacion del estudio para el sistema de medicién que es ATR-FTIR, present6
un valor Gage R&R total de 9,37 %, valor que comparado con los criterios de aceptacion
establecidos por el AIAG (Automotive Industry Action Group), donde indica que si el
porcentaje de variacion del sistema de medicion es menor al 10 %, es aceptable (Fernandez
et al., 2014), lo que indica que el analisis R&R para el sistema de medicion usado para la
identificacion de sustancias controladas, que en esta investigacion fue ATR-FTIR, es
repetible y reproducible; que si bien, hubieron variaciones en algunas medidas, no fueron

significativas para el andlisis, dando fiabilidad de las mismas.
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CONCLUSIONES

En relacién con los objetivos planteados al inicio de la investigacion, se puede concluir que
se dio cumplimiento a cada uno de los mismos, ya que se logré dar el perfil quimico a cada
una de las sustancias controladas facilitadas por la Fiscalia, todo basado en la informacion
espectral que proporciond cada sustancia en relacién a los tipos de enlaces y grupos

funcionales presentes en cada sustancia.

Asi mismo se pudieron diferenciar y discriminar las sustancias quimicas controladas que
son de origen comercial, todo gracias a las herramientas multivariables aplicadas a la
informacién espectral de primer orden y primera derivada, donde los PCA explicaron entre

el 60 y 67 % de la varianza en las muestras de cemento y gasolina.

También se pudo determinar mediante el andlisis R&R que la variabilidad de los datos, al
realizar cambio en términos de analista, no presenta valores significativos en las medidas
espectrales ya que el porcentaje total del estudio fue inferior a los margenes de aceptaciéon
(10%), confirmando asi la precision en términos de repetibilidad y reproducibilidad del

método analitico en la investigacion.

Es importante resaltar la relevancia de la base de datos espectrales de referencia que fue
creada para el laboratorio de la Fiscalia General de la Nacion, dado que, con dicha
informacién, se permitira de manera eficiente y confiable, la identificacion mediante ATR-
FTIR de las sustancias controladas producto de incautaciones. Ademas, con tal informacion
se tendra la ventaja de realizar andlisis rapidos, cosa que es indispensable en los

laboratorios de quimica de dicha institucion.
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RECOMENDACIONES

Por dltimo, se recomienda nutrir la base de datos espectrales con las sustancias
controladas que no pudieron ser analizadas por cuestiones de disponibilidad del material,
del mismo modo se sugiere ampliar la gama de productos comerciales tales como cemento

y thinner, teniendo en cuenta la extensa gama de marcas que se presentan a nivel nacional.
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ANEXOS

Anexo 1. Protocolo de andlisis de estupefacientes y sustancias controladas.

SUBFROCESO DE CRIMINALISTICA Cadiga: FGN-MEIZA4-PRAH

PROTOCOLO ANALISIS DE ESTUPEFACIENTES | Varstin: o5
[r— Y SUSTANCIAS CONTROLADAS

Fagina: 38 da 54

ANEXO 3. ACIDOS INORGANICOS

= Formaclén de sales de Amonio

Tomar 0.5 mL de hidrdxido de amonio
concentrado en un vaso da pracipitado

Adicionar 2 golas de muestra

Ajustar pH
NO con MH,OH

5l

Adicionar 40 mL de Acetona para
precipitar Sal de Amonio

l

Filtrar y Secar

|

Especirofolometria Infrarmojo con Transformada de Fourier
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* SUBPROCESO DE CRIMINALISTICA Cédigo: FGH-M502-14-PR-M

PROTOCOLO AMALISIS DE ESTUPEFACIENTES | versin:os

=i ¥ SUSTANCIAS CONTROLADAS Pibgina: 30 do 54

+ Acidos Poliproticos

Tomar 40 ml de Acetona &n un vaso de precipitade de 40 mL ]

!

.,
[ Adicionar 2 golas de muestra
l .
[ Agitar suavemente
o
[ Verificar pH

ipH = 4 y <67

precipitada (sal de 4cida polipratico)

=)

»

[Espad.ru‘ful:mm‘trra Infrarrajo r.ﬂ

Transformada de Fourier

Dbsanrsrhfurmacihdaun]

Anexo 2. Pelicula de poliestireno.

Polystyrene Film

for Wavenumber Check

@ Shimadzu Corp
Kyoto Japan
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Anexo 4. Muestras de cementos y espectros ATR-FTIR.

Muestras de Cemento usadas en la investigacion. (Fuente: Autor)

111



Absorbancia

Absorbancia

0,8

0,6 4

0,4

0,2 4

T T T T T T

0,0 T

T T T T T T
4000 3500 3000 2500 2000 1500 1000

NUmero de onda (cm™)

Espectro ATR-FTIR de cemento Argos blanco.

1,0
0,8 1

0,6

0.4

0,2 +

0,0 T
4000

T T T T T T
3500 3000 2500 2000 1500 1000

Numero de onda (cm™)

Espectro ATR-FTIR de cemento CEMEX blanco.

112



Absorbancia

Absorbancia

1,0 1
0.6—-
0.4—_
0.2—.

0,0
4000

T T T T T T
3500 3000 2500 2000 1500 1000

Numero de onda (cm™)

Espectro ATR-FTIR de cemento Argos general.

1,0

0,8

0,6
04 -
02 -
0,0 - : : : . ) . ;

4000

I I I I I I
3500 3000 2500 2000 1500 1000

NUmero de onda (cm™)

Espectro ATR-FTIR de cemento CEMEX general.

113



Absorbancia

Absorbancia

1,0 H

0.8 A

0.6 1

0,4

0,2 1

T — A

0.0 T T T T T T
4000 3500 3000 2500 2000
NGmero de onda (cm™)

T

T T
1500 1000

Espectro ATR-FTIR de cemento Holcim general.

1,01
0,8-
0,6-
04 -

0.2

0,0 T T T T J T T T T T T T
4000 3500 3000 2500 2000 1500 1000
Numero de onda (cm™)

Espectro ATR-FTIR de cemento Tequendama general.

114



Absorbancia

Absorbancia

1,0

0,8 1

0,6

0,4

0,2+

T T

T e— A
Y — _——
3000 2500 2000

T T
4000 3500 1000
NGmero de onda (cm™)

T
1500

Espectro ATR-FTIR de cemento CEMEX estructural.

1,0

0,8

0,6

0.4 1

0,2 1

T T T T

0.0 T T
4000 3500

T T

T T T T T
3000 2500 2000 1500 1000

Numero de onda (cm™)

Espectro ATR-FTIR de cemento Holcim estructural.

115



Anexo 5. Espectros ATR-FTIR de gasolinas.
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Anexo 6. Espectros ATR-FTIR de muestras de thinner.
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