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Introduccion

La Fiscalia General de la Republica (FGR), segun lo establecido en su sitio web
oficial, es un o6rgano constitucional autdbnomo cuyos propositos incluyen la
investigacion de delitos y el esclarecimiento de hechos, otorgar la procuracion de
justicia efectiva y legalmente fundamentada para combatir y reducir la inseguridad,
la prevencién del delito, el fortalecimiento del Estado de derecho en México, la
persecucion del culpable para evitar la impunidad.’

Un componente central del compromiso social de la FGR es la proteccion y
promocion de los derechos humanos. Esta institucion se dedica a asegurar que los
derechos de las victimas y de la sociedad sean respetados y garantizados,
incluyendo los derechos de verdad, reparacién integral y no repeticion. Ademas, se
compromete a actuar con transparencia y rendir cuentas a la sociedad, asegurando
que sus acciones Yy decisiones sean claras y accesibles al publico. Para optimizar
sus recursos y mejorar su eficacia, la FGR utiliza tecnologias de vanguardia y
fomenta la profesionalizacidn continua de su personal. Este compromiso integral
refleja su enfoque en promover una justicia equitativa y fortalecer la confianza en el
sistema de justicia mexicano."

Dentro de la estructura de la FGR se encuentra la Agencia de Investigacion Criminal
(AIC), la cual tiene la finalidad de convertirse en un referente nacional e internacional
en la investigacion del delito y la lucha contra los grandes mercados criminales,
mediante la aplicacion de meétodos, técnicas y estrategias tactico-operativas
avanzadas, asi como el uso de tecnologias de vanguardia, con el fin de optimizar
los recursos materiales y humanos y fomentar la integracion y profesionalizacion
continua del personal.?

La transparencia y la rendicion de cuentas son pilares fundamentales del
compromiso social de la AIC. La agencia se esfuerza por actuar con transparencia
en todas sus acciones y decisiones, asegurando que sus procesos sean claros y
accesibles al publico. Este enfoque integral refleja la dedicacion de la AIC a
promover una justicia efectiva, proteger los derechos humanos y fortalecer la
confianza de la sociedad en el sistema de justicia penal.?

Objetivo general
e Optimizar la eficiencia y precision en los procesos de extraccion, analisis e
identificacion de muestras de fentanilo mediante el uso adecuado de equipos
especializados y la implementacion de los conocimientos quimicos, con el
propdésito de mejorar la calidad y confiabilidad de los resultados obtenidos, y
asi lograr contribuir al avance cientifico.



Objetivos particulares
e Describir detalladamente las actividades desarrolladas durante el servicio
social.
e Analizar el vinculo entre las actividades realizadas y los objetivos de
formacion del plan de estudios de la Universidad Autonoma Metropolitana.

Descripcion especifica de las actividades desarrolladas

1. Limpieza de equipos e instrumentos
Se llevd a cabo la limpieza general de los equipos y materiales de laboratorio,
incluyendo balanzas analiticas, cromatdgrafos de gases, espectroscopios IR,
matraces volumétricos, tubos de ensayo, espatulas y otros instrumentos. Este
proceso es crucial para eliminar residuos y evitar contaminaciones, garantizando
asi la precision y fiabilidad de los resultados experimentales, ademas de cumplir con
las normas de calidad.

Primero, para la limpieza de la balanza analitica nos aseguramos que esté
completamente apagada. Posteriormente, se retird el plato de pesaje y con ayuda
de una brocha eliminamos el polvo o las particulas presentes en el equipo. Luego,
con un paino humedo en alcohol isopropilico al 70%, limpiamos tanto el interior como
el exterior de la balanza. Finalmente, se colocé nuevamente el plato de pesaje y se
calibro el equipo. Al seguir estos pasos, nos aseguramos que la balanza analitica
se mantenga en buenas condiciones y proporcione mediciones precisas.

Para el cromatografo de gases, se inicio retirando cuidadosamente la microjeringa
del equipo para poder realizar su limpieza. El procedimiento se basa en llenar y
purgar la microjeringa varias veces con dos solventes adecuados, para asegurar la
disolucién completa de las muestras previamente inyectadas. Después, se insertd
la microjeringa y se verificd que el sistema de limpieza del equipo tenga los
disolventes apropiados, comenzando con uno polar, como el agua destilada,
seguido de uno menos polar, como el acetato de etilo.

En el caso del espectro IR, la limpieza es similar a la de la balanza analitica. Primero,
aseguramos que el equipo esté apagado. Luego, usamos una brocha para eliminar
el polvo y, con un pafio humedo en agua, se limpio el plato, el punzén y el diamante
del equipo, con el proposito de eliminar cualquier rastro de las muestras
previamente analizadas. Finalmente, secamos bien todo el espectro.

Por ultimo, se recomienda lavar todo el material de laboratorio con detergente y
desinfectarlo con alcohol isopropilico al 70% antes y después de su uso.



2. Verificar el funcionamiento del equipo
Antes de analizar las muestras, es necesario verificar el funcionamiento del equipo
para asegurar que opera de manera 6ptima, garantizando la precision y exactitud
de los resultados obtenidos. Esta verificacion también ayuda a cumplir con las
normativas y estandares de calidad, que exigen revisiones regulares del equipo, y
contribuye a evaluar la seguridad en el laboratorio, reduciendo asi los riesgos dentro
de las instalaciones.

Para comenzar, nos aseguramos de que las balanzas estén limpias, correctamente
calibradas y que enciendan adecuadamente antes de realizar cualquier pesaje de
los analitos (Figura 1A). En cuanto al cromatografo, es crucial verificar que se haya
seleccionado el método adecuado para el analito y ser cuidadoso al ingresar la
informacion (Figura 1B). También es necesario comprobar que haya un flujo
adecuado de aire y gases acarreadores hidrogeno (H,) y helio (He) y verificar que
el sistema de inyeccion tenga los disolventes necesarios para limpiar la microjeringa
y evitar la contaminacion de la muestra.

Finalmente, para el espectrofotdometro infrarrojo (IR), comenzamos verificando si el
equipo enciende correctamente y se deja calentar durante el tiempo recomendado
por el fabricante (Figura 1C). Posteriormente, se abre el software y se crea un nuevo
documento para evitar la pérdida de informacion. Antes de analizar la muestra, se
debe realizar una limpieza y una medicion de fondo (background scan) sin ninguna
muestra en el haz de luz para establecer una linea base de referencia.

\RAftinity-1S

Figura 1. Fotografias de los equipos. (A) Balanza analitica. (B) Cromatografo de gases
acoplado a espectrometria de masas. (C) Espectro infrarrojo FTIR con un accesorio de
reflectancia total atenuada (ATR).

3. Preparacioén de soluciones de trabajo
Se llevd a cabo la preparacion de diversas soluciones de trabajo, que incluyen
soluciones buffer de fosfato y soluciones estandar.



Las soluciones buffer tienen la funcién de mantener un pH constante en los sistemas
de analisis, incluso cuando se le adicionan otros acidos o bases. Estas soluciones
son fundamentales porque ayudan a obtener resultados experimentales precisos y
reproducibles, evitando errores causados por las variaciones en el pH. Ademas,
protegen las muestras y reactivos sensibles a estos cambios, previniendo
reacciones adicionales que podrian alterar los resultados.® 4

Por otro lado, las soluciones estandar son esenciales para la calibracion y validacion
de los equipos. También, permiten realizar analisis cuantitativos con
concentraciones especificas de solutos en los disolventes. Su objetivo es validar y
verificar métodos analiticos, asegurando que los procedimientos utilizados sean
precisos y confiables. Ademas, contribuyen al cumplimiento de los estandares de
control de calidad.5®

Metodologia solucién buffer de fosfatos

Para la preparacion de una solucion buffer de fosfato de dihidrégeno de sodio
(NaH2PO4 « 2H20) y fosfato de monohidrogeno de sodio (Na:HPO4 -~ 7H20). Se
determinaron las concentraciones necesarias empleando la ecuacion de
Henderson-Hasselbalch, la cual relaciona el pH deseado de la solucién con las
concentraciones del acido y su base conjugada.

[Base conjugadal
pH = pka + log — —
[Acido débil]
En esta ecuacion, el fosfato monohidrogenado (HPO4?") actué como la base
conjugada y el fosfato de dihidrogeno (H204P~) como el acido débil, teniendo un pKa
de 7.2. Para determinar la relacion de concentracion necesaria, se sustituyeron los
datos en la ecuacion de Henderson-Hasselbalch:
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Este resultado significa que la concentracion de HPO4?~ debe ser aproximadamente
3.16 veces mas, la concentracion de H2O4P~. Por lo tanto, para preparar 100 mL de
la solucion buffer con una concentracion total de fosfatos de 0.1 M, se realizaron los
siguientes calculos para determinar las concentraciones de cada compuesto:

Ecuacion 1:
x+316x=01M -» 416x=01M
_ 01 = 0.024 M de H,0,P~
16 ¢ H2la
Ecuacion 2:

3.16 (0.024) = 0.076 M de HPO,*~

Posteriormente, se calcularon las masas molares y las cantidades requeridas para
preparar las soluciones:

Masa molar de NaH,PO, * 2H,0 = 156%
mol g
0.024 I X 0.1Lx 156 ey B 0.3744 g de NAH,PO,
Masa molar de Na,HPO, * 7TH,0 = 268%

mol g
0.076 X 0.1Lx 268 ey 2.037 gde NA,HPO,

Una vez obtenidas las cantidades, se procedié a pesar exactamente 0.3744 g de
fosfato de dihidrogeno de sodio y 2.037 g de fosfato de monohidrégeno de sodio
utilizando una balanza analitica. Ambas muestras se transfirieron a un matraz
volumétrico de 100 mL, donde se afadié agua destilada hasta completar el aforo.
La solucién se agitdé con ayuda de un vortex hasta que ésta fuera homogénea v,
finalmente, se transfirid a un frasco ambar previamente rotulado y se conservo en
refrigeracion.

Metodologia solucién estandar (cloroformo:difenilamina)

Para la solucién estandar, se prepard un volumen de 100 mL con una concentracién
especifica de cloroformo:difenilamina (0.8 mg / 1 mL). Se realizaron los siguientes
calculos para lograr determinar la cantidad exacta de difenilamina requerida y asi,
alcanzar la concentracion deseada en la solucidn final:



Masa soluto = Concentracion especifica x Volumen solvente

0.8mg
Masa soluto = ——— x 100 mL = 80 mg
1mL

Posteriormente, se procedio a triturar la difenilamina hasta obtener un polvo fino.
Con ayuda de una balanza analitica, se pesaron exactamente 80 mg del soluto, los
cuales se transfirieron a un matraz volumétrico de 100 mL. Luego, en una campana
de extraccion, se afadio cloroformo hasta el aforo. La solucion se agitoé en un vortex
hasta alcanzar una homogeneidad. Finalmente, la solucion estandar se almaceno
en un frasco ambar previamente rotulado y se conservo en refrigeracion.

4. Analisis, extraccién e identificacion de analitos presentes en muestras
de fentanilo
Durante el periodo de seis meses de servicio social, se recibieron aproximadamente
85 muestras de diversas sustancias ilicitas cada semana. De estas, 34
correspondian a metanfetamina (40%), 28 a cocaina (33%), 13 a marihuana (15%)
y 10 a fentanilo (12%) (Figura 2).

Marihuana Metanfetamina

15% 40%

Cocaina
33%

Figura 2. Grafica de muestras semanales.

Sin embargo, unicamente realicé el analisis y la extraccion de las muestras de
fentanilo para la identificacion y cuantificacion de los analitos presentes. El método
de separacion e identificacion utilizados en esta actividad fueron la cromatografia
de gases acoplada a la espectrometria de masas (GC/MS) y la espectroscopia de



infrarrojo por transformada de Fourier equipado con un accesorio de reflexion total
atenuada (FTIR-ATR).

La cromatografia es un método de analisis cualitativo y cuantitativo que facilita la
separacion, identificacidon y determinacion de componentes especificos en mezclas
complejas. En este método, la muestra se transporta mediante una fase movil (FM),
que fluye a través de una fase estacionaria (FE) inmiscible y fija. Estas fases se
seleccionan de manera que los componentes de la muestra se distribuyan en grados
diferentes entre la FM y la FE. Los componentes que son retenidos mas fuertemente
por la FE se desplazan lentamente con el flujo de la FM, mientras que aquellos con
menor afinidad por la FE se mueven mas rapidamente. Como resultado de estas
diferencias en las velocidades de desplazamiento, los componentes de la muestra
se separan en bandas, lo que permite su analisis.”?

Entre las técnicas cromatograficas utilizadas con fines analiticos, la cromatografia
de gases acoplada a espectrometria de masas (GC/MS) es probablemente la mas
empleada, ya que ninguna otra ofrece la combinacion de sensibilidad y capacidad
selectiva del detector de masas. Esta combinacion permite analizar y cuantificar
compuestos en trazas dentro de mezclas complejas con un alto grado de
efectividad. La técnica es adecuada para la separacién de compuestos con un peso
molecular inferior a 1000 y con una temperatura maxima de trabajo de
aproximadamente 400° C, lo que implica que estos compuestos deben ser
organicos volatiles o semivolatiles.??

Para realizar una separacion mediante GC/MS, se inyecta una pequefia cantidad
de la muestra en una corriente de un gas inerte, como H, o He, a elevada
temperatura. Esta corriente de gas atraviesa una columna cromatografica, donde
los componentes de la mezcla se separan por mecanismos de particion
(cromatografia gas-liquido), de adsorcion (cromatografia gas-solido), o, en muchos
casos, por una combinacion de ambos. Los componentes separados emergen de la
columna a intervalos discretos y son registrados por un detector de MS, obteniendo
un espectro de masas que representa la abundancia de diferentes tipos de iones en
funcioén de la relacién masa/carga de cada uno de ellos.®®

Por otro lado, la espectroscopia de infrarrojo por transformada de Fourier (FTIR) es
una de las técnicas 6pticas mas ampliamente utilizadas en la comunidad cientifica,
ya que permite identificar los grupos funcionales de un compuesto. Esto se debe a
que, cuando una molécula absorbe radiacion infrarroja, sus vibraciones
intramoleculares se intensifican a frecuencias que coinciden con la radiacién,
generando sefiales correspondientes a la vibracion de enlaces especificos. '



El FTIR puede estar equipado con un accesorio de reflexion total atenuada (ATR),
donde la luz infrarroja (IR) se propaga a través de un cristal y se refleja internamente
al menos una vez en la interfaz entre el cristal y la muestra. La luz reflejada es
entonces dirigida al detector FTIR. Durante la reflexion interna, una fraccion de la
luz IR penetra en la muestra, donde puede ser absorbida; este fendmeno se conoce
como onda evanescente. La profundidad de penetracion de esta onda en la muestra
depende de la diferencia en el indice de refraccion entre la muestra y el cristal ATR.
Para adaptarse a diferentes tipos de muestras y requisitos de longitud de ruta, se
utilizan diversos cristales ATR con diversos indices de refraccion.' 12

Metodologia para la cuantificacion del fentanilo por GC/MS

Las muestras de fentanilo generalmente consistian en diez tabletas (Figura 3). Para
iniciar el proceso de cuantificacion, se pesaron todas las tabletas con el fin de
determinar el peso promedio (Q) (Figura 4).

Figura 3. Fotografia de las tabletas de fentanilo.

Tableta Peso Peso por tableta
1 0.1201 0.14
2 0.1103 orp ML O @10 1143
3 0.1026 0.1026 0.1051 0.1070.1053
4 0.1238 0.1
5 0.1051 0.08
6 0.1126
0.06
7 0.1177
8 0.1143 0.04
9 0.107 0.02
10 0.1053 0
Q 0.11188 1 5 6 7 8 9 10

Figura 4. Tabla y grafica que muestran los pesos de las tabletas de fentanilo.
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Al obtener estos datos, en una campana de extraccion se trituraron 5 tabletas hasta
obtener un polvo fino y se peso lo equivalente a Q. La muestra se coloco en un tubo
de ensayo rotulado. A continuacion, se afiadieron 2 mL de metanol y se agito la
mezcla en un vortex durante 1 minuto. Luego, se centrifugd a 3,000 rpm durante 10
minutos y se transfirié el extracto metandlico a un tubo de ensayo limpio. Este
proceso se repitidé, combinando ambos extractos en el mismo tubo.

Los extractos y la seccién insoluble obtenidos, se evaporaron hasta sequedad en
una estufa a una temperatura de 70° C. La seccion insoluble se utilizé para
determinar el agente de corte mediante FTIR-ATR.

Posteriormente, los tubos con los extractos metandlicos se reconstituyeron con 1
mL de agua y se agitaron en vortex hasta disolver. Luego, se afiadieron 5 gotas de
NH4OH concentrado y se agregaron 2 mL de la solucién estandar, después se agitd
nuevamente en vortex al maximo durante 1 minuto y se centrifugé a 3,000 rpm por
10 minutos. Finalmente, con ayuda de una pipeta pasteur de vidrio y una jeringa, se
transfirid el extracto a un vial, ajustando su volumen a 0.7 mL, para ser inyectado
en el GC/MS para su analisis.

Una vez que se inyecta la muestra en el sistema GC/MS, el proceso de adquisicion
de datos se realiza en dos etapas principales. Primero, en la fase cromatografica
(GC), los componentes de la muestra se separan en funcion de sus propiedades de
volatilidad y afinidad con la columna cromatografica, eluyendo en tiempos
caracteristicos conocidos como tiempos de retencion, que ayudan a identificar el
analito. Posteriormente, en la fase de espectrometria de masas (MS), cada
componente separado se ioniza y se descompone en fragmentos, los cuales son
detectados y cuantificados en funcidn de su relacion masa-carga (m/z). La
respuesta instrumental se obtiene a partir de la intensidad de los iones detectados
o el area del pico correspondiente en el cromatograma, proporcionando asi una
medida de la concentracion de cada analito presente en la muestra.

Resultados de GC/MS

Se obtuvo un cromatograma (Figura 5) de la muestra de fentanilo, en el cual se
observaron los picos correspondientes a los analitos presentes. La integracion de
los picos permitid calcular las areas bajo la curva, utilizadas para la cuantificacion
de las sustancias. Asimismo, se obtuvo el patron de fragmentacion (Figura 6) mostro
los iones caracteristicos del fentanilo, lo que facilitd su identificacidn al correlacionar
estos datos con los espectros de masas de referencia.
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Figura 5. Cromatograma obtenido de una muestra de fentanilo.
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Figura 6. Patron de fragmentacion de los iones del fentanilo.
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Analisis y discusion de resultados de GC/MS

Para el analisis de los datos obtenidos, se llevo a cabo la integracion de los picos
en el cromatograma. En este analisis, se identific6 un pico correspondiente al
fentanilo, con un tiempo de retencion de aproximadamente 17 minutos, lo que
confirma su presencia en la muestra. Asimismo, se detectaron otros compuestos,
evidenciados por la aparicion de picos relacionados con principios activos como el
acetaminofén, la lidocaina y el metamizol, asi como azucares como el manitol.
Ademas, se observd un pico correspondiente al p-fluorofentanil, un derivado del
fentanilo.

Por otro lado, la correlacion de los patrones de fragmentacion con los espectros de
referencia permitié identificar el fentanilo en la muestra. La combinacion de la
separacion cromatografica con la caracterizacion de los fragmentos mediante
espectrometria de masas facilité un analisis detallado, confirmando la estructura del
fentanilo a partir de sus iones especificos. De igual manera, se realizé una revision
blibliografica con el objetivo de confirmar el patron de fragmentacion del fentanilo,
el articulo “Optimizacion de métodos GC-MS para la deteccion de metanfetamina,
cocaina y fentanilo”, en el cual se identifican las sustancias con el método de
GC/MS, realizando una modificacion para reducir su tiempo de retencion. Este
articulo proporciona tanto el cromatograma obtenido en su practica como el
espectro de fragmentacion de masas correspondiente (Figura 7).

Line#:1 R Time:4.555(Scan#:412) MassPeaks:461
RawMode:Single 4.555(412) BasePeak-245.20(193294)
BGModeNone Group 1-Event 1 Scan

10¢- 245

80 146

60: 189

405 {

> o 158 02

x g 7 B P ||, || 2 265 3! 205 3p1 327 341 355 37 387 401 415 429 161 475 489
| el e 1 L | L) ) o>t o o | ! { ot ) ! (e B! el [l | |} e | ot e |

g fela pavt mml joad e |

1 1 Ty | . ! pecagt P
30 60 90 120 150 180 210 240 270 300 330 360 390 420 450 480
Hit#:2 Entry:114355 Library:W1IN17MAIN2 lib
SI:87 Fornmmla:C22H28N20 CAS:437-38-7 MolWeight:336 RetIndex:2739

CompName:Fentanyl

100 3 /_

) L)

604 146 % Y N

40 59 - L 1 .

2 @ 51 7o W , 202 i T\
Tl SR A g s o]
U 1 T 4 1 4 1 1 1 el |l 1 \l T 1 1 i 1 1 J 1 T T T 1 1 T

! 1 1 ! 1 I 1) 2 | 1 r 1 ) 4 !
30 60 90 120 150 180 210 240 270 300 330 360 390 420 450 4§0

Figura 7. Espectro de fragmentacion de masas para de identificacion del fentanilo.
Nota: Adaptado de Optimizaciéon de métodos GC-MS para la detecciéon de metanfetamina, cocaina
y fentanilo empleando la estrategia Lean Six Sigma por Bejarano, M. de J., Caudillo, J.,
Magdaleno, F., & Saldafia, A., 2022. Revista Digital de Ciencia Forense, 1(2), 13-

26. https://recif.unam.mx/index.php/revista/issue/view/2
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Una técnica para traducir los valores de integracion proporcionados por el
instrumento de cromatografia en porcentajes significativos, que reflejan la
concentracion del fentanilo, es la elaboracion de una curva de calibracién o curva
patron (Figura 8). Esta curva grafica muestra la relacion entre la sefial medida y la
concentracion del analito. En este procedimiento, se compara la respuesta del
analito en la muestra con la de estandares de concentracion conocida, ya sea del
mismo analito o de uno con propiedades muy similares, para determinar la
concentracion del analito en la muestra desconocida.™

Para construir la curva de calibracion en un analisis de GC/MS, se emplean
disoluciones patron o estandar con concentraciones conocidas del analito,
preparadas de manera independiente a partir de una o varias soluciones madre. Es
fundamental contar con al menos cinco puntos de calibracion para asegurar la
confiabilidad de la curva y minimizar la variabilidad, sin embargo, un mayor numero
de puntos incrementara la precision. Ademas, es importante realizar la lectura del
"blanco” para evaluar la respuesta del procedimiento analitico a posibles impurezas
en la muestra.'#1®

AA

v

C

Figura 8. Ejemplo de la curva de calibracion
Nota: Adaptado de “Analisis quimico, medir es comparar” (s. f.), AGQ Labs. Recuperado el 15 de
agosto de 2024, de https://www.agq.com.es/article-es/analisis-quimico-medir-comparar

La calibracién analitica se realiza mediante la construccidon de un modelo lineal, que
consiste en encontrar la recta de calibrado que mejor se ajuste a una serie de “n”
puntos experimentales. Cada punto esta definido por una variable “x” (generalmente
la concentracidn del analito de interés) y una variable “y” (generalmente la respuesta
instrumental). La recta de calibrado se define por una ordenada al origen (b) y una
pendiente (m), segun la ecuacion:

y=mx+b
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La linealidad de la curva se evalua a través del coeficiente de determinacion (R?), el
cual debe ser mayor a 0.995 para garantizar la adecuacidén del modelo. Esta se
determina mediante el método de regresion de minimos cuadrados, que optimiza la
correspondencia entre la concentracion del analito y la respuesta observada (Figura
9)_14,15

v

Cirsoctra C

Figura 9. Interpolacion grafica
Nota: Adaptado de “Analisis quimico, medir es comparar” (s. f.), AGQ Labs. Recuperado el 15 de
agosto de 2024, de https://www.agq.com.es/article-es/analisis-quimico-medir-comparar

Luego, al momento de realizar la medicion de una muestra, lo que se obtiene es
una respuesta instrumental que se interpola en la recta de calibracién, esto ultimo
nos permite obtener la concentracion del analito.'+15

En resumen, los resultados obtenidos al utlizar GC/MS incluyen tanto la
concentracion como la identidad del analito de interés en las muestras. Esta técnica
permite la separacion de compuestos en una mezcla segun sus propiedades
quimicas, seguida de la identificacién y cuantificacion de esos compuestos. La
cromatografia de gases separa los compuestos volatiles, mientras que la
espectrometria de masas proporciona informacion sobre la masa y la estructura de
los fragmentos resultantes, facilitando la identificacién del analito. La combinacion
de estas dos técnicas ofrece una herramienta potente y detallada para el analisis
cualitativo y cuantitativo de diversas sustancias en una muestra.

Metodologia para determinar el agente de corte por FTIR-ATR

Para iniciar la lectura de IR, se limpio y calibro correctamente el espectrometro
FTIR-ATR, luego se selecciono el rango espectral adecuado para la deteccion de
los grupos funcionales relevantes del agente de corte. Posteriormente, se coloco la
muestra seca de la fraccion insoluble (Figura 10) sobre el cristal del ATR y se aplicé
una presion controlada con el diamante para asegurar un buen contacto entre la
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muestra y el cristal, lo que permite la maxima penetracion del haz infrarrojo en la
muestra.

Figura 10. Fotografia de la muestra seca de la fraccion insoluble.

A continuacién, se procedié a la adquisicion del espectro infrarrojo de la muestra.
Se realiz6 el background scan y el scan del blanco, con el objetivo de minimizar el
ruido y mejorar la calidad del analisis. Finalmente, el espectro obtenido fue
analizado para identificar los picos correspondientes a los grupos funcionales
presentes en la muestra. Estos picos se compararon con espectros de referencia
para determinar la identidad del agente de corte. Los resultados obtenidos se
incluyen en el informe, junto con la interpretacion de los picos identificados y la
determinacién del agente de corte presente en la muestra.

Resultados de FTIR-ATR

Se obtuvieron espectros FTIR-ATR de los agentes de corte identificados en las
muestras de fentanilo, principalmente glucosa (Figura 11) y manitol (Figura 12). Al
comparar los espectros obtenidos con espectros de referencia, se confirmé la
presencia de glucosa y manitol como agentes de corte en las muestras. Los picos
observados coincidieron con las frecuencias de vibracion esperadas para estos
compuestos, mostrando patrones similares a los de las referencias.
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Figura 11. Espectro FTIR-ATR de la glucosa.
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Figura 12. Espectro FTIR-ATR del manitol.

Analisis y discusién de resultados de FTIR-ATR

El uso de la técnica FTIR-ATR permitio la identificacion de agentes de corte en las
muestras mediante el analisis de sus espectros de absorcion. Al reflejar la radiacion
infrarroja a través del prisma ATR, se obtuvo una "huella" molecular unica para cada
sustancia, la cual fue comparada con los espectros de referencia para confirmar la
identidad de los compuestos presentes. La coincidencia de los picos en el espectro
con los valores esperados para glucosa y manitol valida la presencia de estos
compuestos como agentes de corte en las muestras de fentanilo, ya que la
identificacion se basoé en la correlacion de las frecuencias de vibracidon especificas
gue se presentan como picos bien definidos en el espectro FTIR-ATR.

Ademas, la técnica también demostré su capacidad para evaluar la pureza de la
muestra, dado que la ausencia de picos adicionales o inesperados sugiere que la
muestra no contenia impurezas significativas. Esto indica una buena especificidad
del método para la identificacidn de los agentes de corte esperados. Aunque FTIR-
ATR es menos comunmente utilizada para la cuantificacion de compuestos en
comparacion con otras técnicas espectroscopicas, sigue siendo una herramienta util
para obtener informacion cualitativa detallada.

Finalmente, es crucial sefalar que los agentes de corte presentes en la muestra
dificultan la identificacion de la sustancia ilicita, ya que pueden enmascarar su
verdadera composicion quimica, alterando la "huella" molecular y disimulando su
pureza. Asimismo, estos agentes se utilizan para potenciar los efectos de la
sustancia, lo que puede dar lugar a reacciones adversas o incluso resultar en la
muerte. Segun Zubrycka et. al. (2021), las sustancias ilicitas coexisten
frecuentemente con formulaciones rellenas (por ejemplo, almidon, glucosa),
productos laterales de reaccion sintéticas, pigmentos y especies quimicas
responsables del sabor y el olor (por ejemplo, mentol). Estas impurezas no se deben
descuidar durante su evaluacién.'®
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5. Elaboracién y organizacién de documentos

Se llevo a cabo la elaboracién de documentos en los que se registraba cada paso
del proceso experimental, incluyendo los resultados y las observaciones. Esto
permitidé la repeticion precisa de los experimentos bajo las mismas condiciones,
garantizando asi la precisién y reproducibilidad. Es crucial llevar este registro
detallado, para que, en caso de surgir algun problema, se pueda rastrear e
identificar su origen. Ademas, una adecuada organizacion de los documentos es
fundamental para cumplir con las normativas y estandares nacionales e
internacionales, ya que proporciona evidencia de que se siguen los protocolos
establecidos en el laboratorio.

Finalmente, una documentacién bien organizada facilita la comunicacion y
colaboracion dentro de las instalaciones, permitiendo un acceso rapido a toda la
informacion, incluidas las hojas de datos de seguridad (MSDS) y los procedimientos
de emergencia, lo que es esencial para garantizar un entorno de trabajo seguro.

Descripcion del vinculo de las actividades desarrolladas con los objetivos de
formacion del plan de estudios de la Universidad Auténoma Metropolitana
Las actividades desarrolladas durante mi servicio social en la FGR, se vinculan con
los objetivos del plan de estudios de la carrera, ya que implementé conocimientos
de quimica organica y analitica. Aprendi a identificar los precursores quimicos
especificos en cada ruta de sintesis, lo cual es esencial para comprender el origen
y la estructura de los analitos de interés. Ademas, desarrollé habilidades para
identificar impurezas, un aspecto clave para evaluar la pureza de las muestras
analizadas.

Tuve la oportunidad de realizar analisis cualitativos y cuantitativos utilizando
técnicas avanzadas como la cromatografia de gases acoplada a espectrometria de
masas (GC/MS) y la espectroscopia FTIR-ATR, mediante el uso de los equipos
especializados. Ademas, he consolidado mi comprension de los principios de
control de calidad y buenas practicas de laboratorio. Esta experiencia me ha
permitido reconocer la importancia de estos principios para asegurar la precision,
fiabilidad y reproducibilidad de los resultados analiticos.

Finalmente, he aprendido a cumplir rigurosamente con las normativas y
regulaciones establecidas, lo cual es fundamental para mantener la integridad de
los analisis en un entorno profesional. Asimismo, he adquirido habilidades para
optimizar los recursos del laboratorio, minimizando repeticiones innecesarias y
mejorando la eficiencia general.
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Conclusién

En conclusion, a lo largo de este proceso he comprendido la importancia de los
principios de control de calidad y las buenas practicas de laboratorio para llevar a
cabo cada etapa con precision, desde la limpieza del equipo hasta el analisis de los
resultados. Ya que, cualquier error, por pequeio que sea, puede comprometer
significativamente la integridad de los resultados obtenidos.

La realizacion de las actividades descritas han reforzado mi conocimiento teorico y
fortalecido mis habilidades practicas en la aplicacidén e interpretacién de técnicas
analiticas avanzadas, preparandome para enfrentar desafios complejos en mi
carrera profesional. La practica con equipos especializados me ha permitido
comprender profundamente su relevancia en el ambito de la quimica forense,
proporcionando resultados detallados y especificos.

Finalmente, he reconocido los valores que debo aplicar y fomentar en mi formacion
laboral, como la ética profesional, el rigor cientifico y la responsabilidad, para
asegurar la precision y confiabilidad en las practicas. También es esencial garantizar
la integridad y seguridad en el area, cumpliendo con las normativas y regulaciones
vigentes, manteniendo la confidencialidad de la informacion y demostrando un firme
compromiso. Asimismo, la educacion continua es fundamental para actualizar mis
conocimientos cientificos, facilitando la innovacion y el avance en el campo.
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Resumen

Introduccién

La Fiscalia General de la Republica (FGR), segun lo establecido en su sitio web
oficial, es un o6rgano constitucional autbnomo cuyos propositos incluyen la
investigacion de delitos y el esclarecimiento de hechos, otorgar la procuracion de
un componente central del compromiso social de la FGR es la proteccién y
promocion de los derechos humanos. Esta institucion se dedica a asegurar que los
derechos de las victimas y de la sociedad sean respetados y garantizados,
incluyendo los derechos de verdad, reparacion integral y no repeticion.’

Dentro de la estructura de la FGR se encuentra la Agencia de Investigacion Criminal
(AIC), la cual tiene la finalidad de convertirse en un referente nacional e internacional
en la investigacion del delito y la lucha contra los grandes mercados criminales,
mediante la aplicacion de meétodos, técnicas y estrategias tactico-operativas
avanzadas.?

A lo largo del servicio social, se realizaron actividades de apoyo tanto a la institucion
como al personal que la integra. Los objetivos del servicio social se centran en
optimizar la eficiencia y precision en los procesos de extraccion, analisis e
identificacion de muestras de fentanilo mediante el uso adecuado de equipos
especializados y la aplicacion de conocimientos quimicos, con el fin de mejorar la
calidad y confiabilidad de los resultados y contribuir al avance cientifico. Ademas,
se busca describir detalladamente las actividades desarrolladas durante el servicio
social y analizar la relacion entre dichas actividades y los objetivos de formacion del
plan de estudios de la Universidad Autonoma Metropolitana.

Descripcion especifica de las actividades desarrolladas

1. Limpieza de equipos e instrumentos
Se llevo a cabo la limpieza general de los equipos y materiales de laboratorio. Este
proceso es crucial para eliminar residuos y evitar contaminaciones, garantizando
asi la precision y fiabilidad de los resultados experimentales.

Para limpiar la balanza analitica y el espectroscopio IR, nos aseguramos que los
equipos estén apagados, con ayuda de una brocha se elimina el polvo.
Posteriormente, con ayuda de un pafio humedo en alcohol isopropilico al 70% se
desinfecta la zona. En el caso del cromatografo de gases, se retird la microjeringa
para limpiarla llenandola y purgandola varias veces con solventes adecuados,
comenzando con agua destilada y luego acetato de etilo. Finalmente, se recomienda
lavar y desinfectar todo el material de laboratorio con detergente y alcohol
isopropilico al 70% antes y después de su uso.
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2. Verificar el funcionamiento del equipo
Antes de analizar las muestras, es fundamental verificar el funcionamiento éptimo
del equipo para garantizar la precision y exactitud de los resultados, asi como el
cumplimiento de normativas de calidad y la seguridad en el laboratorio, reduciendo
los riesgos asociados.

Para ello, se asegura que las balanzas estén limpias, calibradas y encendidas
adecuadamente antes de realizar cualquier pesaje. En el caso del cromatégrafo, es
esencial seleccionar el método adecuado para el analito y comprobar el flujo de aire
y gases, asi como verificar que el sistema de inyeccidon cuente con los disolventes
necesarios para limpiar la microjeringa y evitar la contaminacion. Finalmente, para
el espectrofotometro infrarrojo (IR), se verifica que encienda correctamente y se deje
calentar segun las recomendaciones del fabricante.

3. Preparacioén de soluciones de trabajo
Se llevo a cabo la preparacion de diversas soluciones de trabajo, que incluyen
soluciones buffer de fosfato y soluciones estandar.

Las soluciones buffer son cruciales para mantener un pH constante en los sistemas
de analisis, incluso al anadir acidos o bases, lo que garantiza resultados
experimentales precisos y reproducibles, y protege las muestras sensibles a
cambios en el pH.> 4 Por otro lado, las soluciones estandar son esenciales para la
calibracion y validacion de equipos, asi como para realizar analisis cuantitativos con
concentraciones especificas de solutos. Estas soluciones aseguran la precision y
confiabilidad de los métodos analiticos utilizados, contribuyendo al cumplimiento de
los estandares de control de calidad.>®

Metodologia solucién buffer de fosfatos

Para la preparacion de una solucion buffer de fosfato de dihidrégeno de sodio
(NaH2PO4 « 2H20) y fosfato de monohidrogeno de sodio (Na:HPO4 -~ 7H20). Se
determinaron las concentraciones necesarias empleando la ecuacion de
Henderson-Hasselbalch, la cual relaciona el pH deseado de la solucién con las
concentraciones del acido y su base conjugada.

En esta ecuacion, el fosfato monohidrogenado (HPO4?) actué como la base
conjugada y el fosfato de dihidrogeno (H204P~) como el acido débil, teniendo un pKa
de 7.2. Para determinar la relacion de concentracion necesaria, se sustituyeron los
datos en la ecuacion, dando como resultado 3.16. Por lo tanto, para preparar 100
mL de la solucion buffer con una concentracion total de fosfatos de 0.1 M, se
determinaron las concentraciones de cada compuesto, las masas molares y las
cantidades requeridas para las soluciones.
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Una vez obtenidas las cantidades, se pesaron 0.3744 g de fosfato de dihidrégeno
de sodio y 2.037 g de fosfato de monohidrogeno de sodio utilizando una balanza
analitica. Ambas muestras se transfirieron a un matraz volumétrico de 100 mL,
donde se afadio agua destilada hasta completar el aforo. La solucion se agité con
ayuda de un vortex hasta que ésta fuera homogénea y, finalmente, se transfirio a
un frasco ambar previamente rotulado y se conservo en refrigeracion.

Metodologia solucién estandar (cloroformo:difenilamina)

Para la solucién estandar, se prepard un volumen de 100 mL con una concentracién
especifica de cloroformo:difenilamina (0.8 mg / 1 mL). Se realizaron los calculos
correspondientes para determinar la cantidad exacta de difenilamina requerida.

Posteriormente, la difenilamina se trituré hasta obtener un polvo fino. Con ayuda de
una balanza analitica, se pesaron exactamente 80 mg del soluto y se transfirieron a
un matraz volumétrico de 100 mL. Luego, en una campana de extraccion, se afadio
cloroformo hasta el aforo. La solucion se agitdé en un voértex hasta alcanzar una
homogeneidad. Finalmente, se almaceno en un frasco ambar previamente rotulado
y se conservo en refrigeracion.

4. Analisis, extraccidn e identificacion de analitos presentes en muestras
de fentanilo
Durante el periodo de seis meses de servicio social, se recibieron aproximadamente
85 muestras de diversas sustancias ilicitas cada semana. De estas, 34
correspondian a metanfetamina (40%), 28 a cocaina (33%), 13 a marihuana (15%)
y 10 a fentanilo (12%) (Figura 1).

Marihuana Metanfetamina
0,
15% 40%

Cocaina
33%

Figura 1. Grafica de muestras semanales.
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Para el analisis, extraccion y cuantificacion de analitos presentes en muestras de
fentanilo se emplearon los métodos de cromatografia de gases acoplada a
espectrometria de masas (GC/MS) y espectroscopia infrarroja por transformada de
Fourier con accesorio de reflexion total atenuada (FTIR-ATR).

La cromatografia es un método de analisis cualitativo y cuantitativo que facilita la
separacion, identificacidon y determinacion de componentes especificos en mezclas
complejas.”® Sin embargo, entre las técnicas cromatograficas utilizadas con fines
analiticos, la cromatografia de gases acoplada a espectrometria de masas (GC/MS)
es probablemente la mas empleada, ya que ninguna otra ofrece la combinacién de
sensibilidad y capacidad selectiva del detector de masas.?®

Por otro lado, la espectroscopia de infrarrojo por transformada de Fourier (FTIR) es
una de las técnicas 6pticas mas ampliamente utilizadas en la comunidad cientifica,
ya que permite identificar los grupos funcionales de un compuesto. Esto se debe a
que, cuando una molécula absorbe radiacion infrarroja, sus vibraciones
intramoleculares se intensifican a frecuencias que coinciden con la radiacion,
generando sefiales correspondientes a la vibracién de enlaces especificos.'® El
FTIR puede estar equipado con un accesorio de reflexion total atenuada (ATR),
donde la luz infrarroja (IR) se propaga a través de un cristal y se refleja internamente
al menos una vez en la interfaz entre el cristal y la muestra.’" 12

Metodologia para la cuantificaciéon del fentanilo por GC/MS
Las muestras de fentanilo generalmente consistian en diez tabletas, las cuales se
pesaron con el fin de determinar el peso promedio (Q) (Figura 2).

Tableta Peso Peso por tableta

1 0.1201 0.14

2 0.1103 orp ¥ O T 114

3 0.1026 0.1026 0.1051 0.1070.1053
4 0.1238 0.1

5 0.1051 0.08

6 0.1126 0.06

7 0.1177

8 0.1143 0.04

9 0.107 0.02

10 0.1053 0

Q 0.11188 1 5 6 7 8 9 10

Figura 2. Tabla y grafica que muestran los pesos de las tabletas de fentanilo.
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Posteriormente, en una campana de extraccién se trituraron 5 tabletas de fentanilo
y se peso el equivalente a Q. La muestra se coloco en un tubo de ensayo con 2 mL
de metanol, se agitoé en vortex durante 1 miinuto. Luego, se centrifugé a 3,000 rpm
durante 10 minutos y se transfirio el extracto metandlico a un tubo nuevo. Este
proceso se repitio, combinando ambos extractos. Estos se evaporaron a 70° C,
reservando la fraccion insoluble para analisis por FTIR-ATR.

Los extractos metandlicos se reconstituyeron con 1 mL de agua, luego se afadieron
5 gotas de NH4OH concentrado y 2 mL de una solucién estandar. Después se agit6
y centrifugd nuevamente, posteriormente con ayuda de una pipeta pasteur de vidrio
se transfirid el extracto a un vial para ser inyectado en el GC/MS para su analisis.

Resultados de GC/MS
Se obtuvé un cromatograma de la muestra de fentanilo que mostré picos

correspondientes a los analitos presentes (Figura 3). La integracion de los picos
permitié calcular las areas bajo la curva para su cuantificacion. Ademas, el patron
de fragmentacién obtenido mostro iones caracteristicos del fentanilo, facilitando su
identificacion al compararlo con espectros de masas de referencia (Figura 4).
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Figura 3. Cromatograma obtenido de una muestra de fentanilo.
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Figura 4. Patron de fragmentacion de los iones del fentanilo.
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Analisis y discusion de resultados de GC/MS

Se identifico un pico correspondiente al fentanilo en el cromatograma, con un tiempo
de retencion de aproximadamente 17 minutos, confirmando su presencia en la
muestra. Ademas, se detectaron otros compuestos como acetaminofén, lidocaina,
metamizol y manitol, asi como p-fluorofentanil, un derivado del fentanilo. La
correlacion de los patrones de fragmentacion con los espectros de referencia facilitd
la identificacion y confirmacion de la estructura del fentanilo. Asimismo, se reviso el
articulo "Optimizacion de métodos GC-MS para la deteccion de metanfetamina,
cocaina y fentanilo”, que describe modificaciones en el método para reducir el
tiempo de retencidn y presenta el cromatograma y espectro de fragmentacion del
fentanilo.’?

La elaboracién de una curva de calibracion es una técnica fundamental para traducir
los valores de integracion de cromatografia en porcentajes que reflejan la
concentracion de fentanilo en una muestra. Este proceso consiste en comparar la
respuesta del analito con la de estandares de concentracion conocida,
construyendo una relacion grafica que permite determinar la concentracién del
analito en muestras desconocidas.'

Para ello, se preparan disoluciones estandar de concentraciones conocidas y se
registran sus respuestas instrumentales, es fundamental contar con al menos cinco
puntos de calibracion para asegurar la confiabilidad de la curva y minimizar la
variabilidad. La curva se construye a partir de un modelo lineal (y = mx + b),
evaluado mediante el coeficiente de determinacion (R?), que debe superar 0.995
para asegurar la adecuacion del modelo. Durante el analisis de la muestra, la
respuesta obtenida se interpola en la recta de calibracion, lo que permite calcular la
concentracion del analito con precision.'* 15

Metodologia para determinar el agente de corte por FTIR-ATR

Para iniciar la lectura de infrarrojo (IR), se limpioé y calibr6 el espectrometro FTIR-
ATR y se seleccion6 el rango espectral adecuado para detectar los grupos
funcionales del agente de corte. La muestra seca de la fraccion insoluble se coloco
sobre el cristal del ATR, aplicando una presién controlada para asegurar un buen
contacto y maxima penetracion del haz infrarrojo.

Se realiz6 la adquisicion del espectro infrarrojo, que incluyé un "background scan”
y un "scan" del blanco para minimizar el ruido y mejorar la calidad del analisis.
Finalmente, el espectro obtenido fue analizado para identificar los picos
correspondientes a los grupos funcionales presentes en la muestra. Estos picos se
compararon con espectros de referencia para determinar la identidad del agente de
corte.
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Resultados de FTIR-ATR
Se obtuvieron espectros FTIR-ATR de los agentes de corte en las muestras de

fentanilo, principalmente glucosa (Figura 5) y manitol (Figura 6). Al comparar estos
espectros con los de referencia, se confirmo la presencia de ambos compuestos
como agentes de corte. Los picos observados coincidieron con las frecuencias de
vibracion esperadas, mostrando patrones similares a los de las referencias.
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Figura 5. Espectro FTIR-ATR de la glucosa.
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Figura 6. Espectro FTIR-ATR del manitol.

Analisis y discusién de resultados de FTIR-ATR

La técnica FTIR-ATR permitié identificar agentes de corte en muestras de fentanilo
mediante el analisis de sus espectros de absorcion. Al reflejar la radiacion infrarroja
a través del prisma ATR, se generé una "huella" molecular unica para cada
sustancia, que fue comparada con espectros de referencia, confirmando la

presencia de glucosa y manitol.

La técnica también evaluo la pureza de la muestra, ya que la ausencia de picos
adicionales sugiere que no habia impurezas significativas, lo que demuestra la
especificidad del método para identificar los agentes de corte esperados. Aunque
FTIR-ATR no es comunmente utilizada para la cuantificacion, sigue siendo una
herramienta util para obtener informacion cualitativa detallada.

29



Finalmente, es crucial sefialar que los agentes de corte en la muestra complican la
identificacion de la sustancia ilicita al enmascarar su composicién quimica y alterar
su "huella" molecular, disimulando su pureza. Ademas, estos agentes se emplean
para potenciar los efectos de la sustancia, provocando reacciones adversas e
incluso la muerte. Segun Zubrycka et. al. (2021), las sustancias ilicitas coexisten
con formulaciones rellenas (por ejemplo, almidén, glucosa), productos laterales de
reaccion sintéticas, pigmentos y especies quimicas responsables del sabor y el olor
(por ejemplo, mentol). Estas impurezas no se deben descuidar durante su
evaluacion.®

5. Elaboracion y organizacion de documentos

Se elaboraron documentos que registran cada paso del proceso experimental,
incluyendo resultados y observaciones, lo que permite la repeticion precisa de los
experimentos y garantiza la precision y reproducibilidad. Este registro detallado es
crucial para rastrear problemas y cumplir con normativas nacionales e
internacionales, proporcionando evidencia de que se siguen los protocolos
establecidos. Ademas, una adecuada organizacion de la documentacion facilita la
comunicacion y colaboracion en el laboratorio, asegurando un acceso rapido a
informacion relevante, incluidas hojas de datos de seguridad (MSDS) vy
procedimientos de emergencia, lo que contribuye a un entorno de trabajo seguro.

Descripcion del vinculo de las actividades desarrolladas con los objetivos de
formacion del plan de estudios de la Universidad Auténoma Metropolitana
Las actividades desarrolladas durante mi servicio social en la FGR, se vinculan con
los objetivos del plan de estudios de la carrera, ya que apliqué conocimientos de
quimica organica y analitica, identificando precursores quimicos en rutas de sintesis
y desarrollando habilidades para detectar impurezas, fundamentales para evaluar
la pureza de las muestras. Realicé analisis cualitativos y cuantitativos utilizando
técnicas avanzadas como GC/MS y FTIR-ATR, consolidando mi comprensiéon de
control de calidad y buenas practicas de laboratorio, cruciales para garantizar la
precision y reproducibilidad de los resultados. Ademas, aprendi a cumplir con
normativas y regulaciones para mantener la integridad de los analisis y optimicé los
recursos del laboratorio, mejorando la eficiencia general.

Conclusién

En conclusion, he comprendido la importancia de los principios de control de calidad
y las buenas practicas de laboratorio en cada etapa del proceso analitico, desde la
limpieza del equipo hasta el analisis de resultados, ya que cualquier error puede
comprometer la integridad de los resultados.

Las actividades realizadas han reforzado mi conocimiento teérico y habilidades
practicas en técnicas analiticas avanzadas, preparandome para enfrentar desafios
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en mi carrera. La practica con equipos especializados me ha permitido entender su
relevancia en la quimica forense, proporcionando resultados especificos y
detallados.

Finalmente, he reconocido la necesidad de aplicar valores como la ética profesional,
el rigor cientifico y la responsabilidad para asegurar la precision y confiabilidad en
el trabajo. Asimismo, es esencial cumplir con normativas vigentes y mantener la
confidencialidad de la informacion. La educacién continua es fundamental para
actualizar mis conocimientos, facilitando la innovacion en el campo.
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