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1. RESUMEN

En este trabajo se realizé una revision bibliografica en diferentes centros de
informacion, para conocer la aplicacion de la metodologia de cromatografia de

gases.

Una de las técnicas utilizadas para la separacion de drogas se ha impuesto
en los campos analiticos y preparativos por su simple fundamento y desarrollo,

el cual lleva a la separacion y precision de los componentes satisfactoriamente.

Dentro de la cromatografia de gases la fase movil est4 integrada por la
mezcla a resolver y, en la mayoria de los casos por un gas inerte adicional
como el helio, argén, nitrégeno e hidrogeno, argbn-metano, que sirven para

llevar en si la mezcla y los componentes después de su separacion.

La cromatografia de gases es aplicable para la determinacién de heroina en
muestras bioldgicas para investigar problemas que puedan generar ilicitos, y

problemas de salud.

Mauricio Rodrigo Lépez Mendoza -1 -



Deteccion de Heroina por Medio de la Cromatografia de Gases

2. INTRODUCCION

En el mundo existen alrededor de 1000 compuestos o mas de diferentes
drogas, en México existe una incidencia progresiva en el consumo, ya sea
como drogas de abuso o como medicamentos de manera general por lo que su

identificacién y cuantificacién es de suma importancia para la quimica legal.

La cromatografia agrupa un conjunto importante y diverso de metodologias,
gue permite separar componentes estrechamente relacionados de mezclas

complejas, lo que en muchas ocasiones resulta imposible por otros medios.

La cromatografia de gases se puede usar para realizar busquedas de otras
drogas (screening), también es una magnifica técnica de confirmacion de los
inmunoensayos y de los procedimientos de cromatografia en capa delgada

para heroina.'?

La cromatografia de gases es una de las técnicas que mayor utilidad ha
tenido para la practica de las ciencias forenses y en los analisis como: en la
identificacién de drogas de abuso, que para el establecimiento de las pruebas
de trafico ilicito de drogas se necesitan métodos rapidos y sensibles;
generalmente estas drogas se encuentran mezcladas con otras sustancias, lo
gue hace necesario el andlisis selectivo de la materia sospechosa, asi como

para la investigacion toxicoldgica en delitos.

La heroina que es una droga altamente adictiva e ilegal en la mayoria de los
paises del mundo. Pertenece a los opiaceos, y es una de las drogas donde
existe un mayor abuso, ademas de ser la droga que tiene una accion mas
rapida. La heroina se prepara a partir de la morfina, sustancia que se encuentra
naturalmente en los conductos lactirifaros de la capsula de la Papaver
somniferum o adormidera, de donde se extrae mediante cortes superficiales

por donde supura latex (opio).

Mauricio Rodrigo Lépez Mendoza -2-
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3. OBJETIVOS
Objetivo General
» Proporcionar informacion confiable sobre la importancia de la técnica
analitica de Cromatografia de Gases en la deteccion de heroina con el
fin de demostrar su aplicacion en las ciencias forenses.
Objetivos Especificos
» Estudiar la metodologia de andlisis cuantitativo para determinar heroina.

» Describir la metodologia de cromatografia de gases.

» Proporcionar informacion clara y sencilla de la técnica de cromatografia

de gases en la determinacion de heroina.

Mauricio Rodrigo Lépez Mendoza -3-



Deteccion de Heroina por Medio de la Cromatografia de Gases

4. PROBLEMA DE INVESTIGACION

El uso de la técnica de cromatografia de gases es algo complejo debido a
gue existen diferentes variables que pueden afectar o favorecer un estudio de
deteccién de drogas, como la toma de la muestra, el manejo de las mismas, si
las personas que realizan el analisis tienen los conocimientos basicos para
realizar el andlisis, ademas de que las muestras deben contener compuestos
muy volatiles y muy polares entre otras cosas. Por tal motivo es importante
tener la informacién necesaria para conocer la técnica analitica cuantitativa y
los componentes principales para el analisis de las muestras, tales como los
detectores, las soluciones de referencia, el tipo de columna, el tipo de droga,

etc.

Mauricio Rodrigo Lépez Mendoza -4 -
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5. IMPORTANCIA DEL ESTUDIO

El presente estudio tiene el caracter de ser informativo respecto a la
deteccién de la heroina por medio de la técnica de cromatografia de gases, con
el fin de agrupar informacion clara y concisa, que pueda ser utilizada para su
estudio, debido a que el consumo de drogas de abuso es un problema social
de gran importancia y algunas de sus consecuencias estan relacionadas con
actos delictivos, por eso es primordial que se analicen y evallen las técnicas
analiticas que se emplean para la identificacién y cuantificacién de esta droga
en individuos que presuntamente han cometido un ilicito o en situaciones
donde se lleva a cabo a una investigacion forense, por solicitud del médico

para seguimiento de un tratamiento o de la misma investigacion.
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6. LIMITACION DEL ESTUDIO

Para el desarrollo de la tesina se obtuvo sélo informacion bibliogréfica de
interés cientifico para drogas de abuso, principalmente a la heroina, del afio
1990 al afio en curso. Para lo cual se realizé la busqueda de informacién en
donde la misma se llevo a cabo mediante:

* Libros relacionados con el tema.
* Revistas de caracter cientifico.

» PA4ginas de Internet con informacién de caracter cientifico y con bases

fundamentadas.

Y donde se recopil6 informacion basica acerca del tema, con definiciones y

fundamentos claros para su comprension.

7. TIPO DE ESTUDIO

Es una tesina de caracter informativo en donde el tipo de estudio sera
bibliografico, descriptivo y documental de interés cientifico que ayude a

entender mejor la cromatografia de gases para la deteccion de heroina.

Mauricio Rodrigo Lépez Mendoza -6 -
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8. MARCO TEORICO

La cromatografia, es un método fisico de separacion, en el cual los
componentes de una muestra son separados como consecuencia de la
diferente distribucion entre una fase moévil y una fase estacionaria. Las distintas
combinaciones de estas fases nos proporcionan diferentes clases de
cromatografia; por ejemplo si la fase movil es un gas tenemos la Cromatografia
de Gases (CG), la cual puede ser gas—solido y gas-liquido segun la naturaleza

de la fase estacionaria.™***®

La fase estacionaria puede ser un sélido o un liquido dispuesto sobre un
sélido que actia como soporte, de gran &area superficial. La fase mévil es un
fluido (puede ser gas, liquido o fluido supercritico) que se usa como portador de

la mezcla.’

La muestra que va a ser analizada es introducida en el puesto de inyeccion
por medio de un dispositivo automatico o en forma manual con una
microjeringa;’ asi se pueden analizar sélidos, liquidos y gases. En el puerto de
inyeccion la muestra es vaporizada en forma instantanea, por tanto, las

muestras deben ser volatiles y térmicamente estables.’*>°

La muestra vaporizada es transportada por la fase movil hacia la columna
(fase estacionaria);”> aqui de acuerdo a la afinidad de cada componente por
esta fase se va a lograr la separacion cromatogréfica. Los compuestos
separados llegan al detector cuya funcién es “sentir” la presencia de los
diferentes compuestos y registrarla por la variacion de alguna propiedad, segun
el principio de operacion de cada detector (UV-Visible, Espectrofotometria de
Masas (EM), Infrarrojo (IR), Detector de lonizacion de Llama (FID, Flame
lonization Detector), Detector de Conductividad Térmica (TCD, Thermical
Conductivity Detector), entre otros.>® La sefial producida, transformada y

ampliada, va a alimentar un registrador o una estacion de datos.
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El registro grafico obtenido se conoce como cromatograma, donde
idealmente cada componente va a estar representado por una banda o pico de
forma gaussianas; esta serie de picos sirven como base para los andlisis

cualitativo y cuantitativo.>®

En las determinaciones cuantitativas se pueden obtener muy buenos
resultados, si se emplean las técnicas adecuadas. Este andlisis se basa en que
el area bajo los picos es proporcional a la cantidad de compuesto en la
muestra;?® sin embargo, se debe tener en cuenta que el detector no da igual
respuesta a la misma cantidad de diferentes compuestos y es necesario hacer
correcciones y/o curvas de calibracion con estandares, para lograr una

cuantificacion confiable.
Las ventajas de la CG, sobre otras técnicas son:

1. La velocidad: wun andlisis completo puede realizarse en tiempos
relativamente cortos (30 min.), proporcionando informacion para los analisis

cualitativo y cuantitativo.™*>®

2. La resolucion: es la capacidad de separar componentes; usando las
condiciones analiticas adecuadas se pueden hacer separaciones imposibles

de realizar por otros métodos. +>*%°

3. La sensibilidad: esta es la mejor razon par utilizar esta técnica. Utilizando
detectores selectivos se han logrado detectar cantidades hasta de 10-12

nanogramos. 138910

Los opiaceos normalmente constituyen un grupo muy adictivo de las
drogas prescritas. Normalmente los que mas se prescriben son los compuestos
como la hidrocodeina, la dihidrocodeina, la codeina, hidromorfina, oxicodina, y

morfina.*?

Mauricio Rodrigo Lépez Mendoza -8-
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Estos compuestos pueden tener efectos severos para la salud, entre los
cuales se incluyen el adormecimiento, el vértigo, hipertensién, inconsciencia,

entre muchas otras cosas que conllevan a un deterioro mental.*?

En el analisis por CG de estos compuestos se presentan problemas puesto
gue es necesario hacer reacciones de derivatizacion en algunos casos, que
conducen a resultados cuantitativos erroneos debido a las interferencias
causadas por los agentes de relleno, con los que generalmente estan

mezclados;*%1°

también dichos compuestos pueden ser determinados en
matrices bioldgicas y no bioldgicas y de manera directa e indirecta, por lo tanto
tenemos cuatro modalidades de analisis en quimica forense que podemos

resumir de la manera siguiente:

1.- Los Andlisis Directos en Fluidos Bioldgicos: Esta modalidad implica la

aplicacion de procedimientos de extraccion y determinacion especificas para
una determinada sustancia. Se lleva a cabo cuando los antecedentes del caso

apuntan hacia la misma o si se quieren hacer determinaciones cuantitativas.*®

2.- Los Andlisis Indirectos en Fluidos Biologicos: Esta modalidad implica la

aplicacion de una busqueda (Screening) para descartar el mayor numero de
toxicos posibles e incluir un numero reducido de ellos, hasta lograr la
identificacion, pudiendo posteriormente aplicar una técnica directa para
aumentar la eficiencia de los andlisis. Este procedimiento de busqueda
(Screeening) puede variar dependiendo de la muestra bioldégica de que se

trate.*®

3.- Los Andlisis Directos en muestras No Biologicas: Como en el primer

caso la determinacion se lleva a cabo mediante una técnica ya probada y
utilizando como patrones de referencia las sustancias sospechosas, debido a

que los antecedentes del caso asi lo requieren.™®

4 .- Los Andlisis Indirectos en muestras No Biolégicas: Como las muestras

pueden ser tan diferentes, existen varios procedimientos de busqueda

Mauricio Rodrigo Lépez Mendoza -9-
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(Screenig) dependiendo del estado fisico de la sustancia, solubilidad, y de la

naturaleza quimico-fisica de la muestra en cuestion.™®

La técnica también tiene sus limitaciones en lo que se refiere a
caracteristicas de la muestra para analisis y la incertidumbre en la identificacion
de los componentes.® Para superar las dificultades en los andlisis de muestras
poco volatiles, en la actualidad se esta utilizando la cromatografia liquida de

alta resolucién.
8.1 Drogas

Popularmente, el término droga suele utilizarse cominmente para referirse a
las substancias de uso ilegal y que producen psicoactividad. El concepto
farmacoldgico y médico de la palabra droga se define como cualquier sustancia
quimica capaz de modificar el funcionamiento biolégico o quimico de un ser
vivo. Este concepto se refiere a que la modificacién puede ser perjudicial o
beneficiosa para el ser vivo, como el alterar intencionalmente la conciencia,
aumentar la resistencia fisica entre otras cosas, y que depende del tiempo de

administracion, de la dosis y de las caracteristicas del propio ser.™*

Para que una sustancia sea considerada como droga debe cumplir con

ciertas condiciones, las cuales son:

« Ser sustancias que introducidas en un organismo vivo son capaces de
alterar o modificar una o varias funciones psiquicas de éste (caracter
psicétropo o psicoactivo).

- Inducen a las personas que las toman a repetir su autoadministracion
por el placer que generan.

- El cese en su consumo puede dar lugar a un gran malestar somatico y/o
psiquico (dependencia fisica y/o psicolégica).

« No tienen ninguna aplicacion médica y si la tienen, pueden utilizarse con

fines no terapéuticos™.
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Existen varios tipos de drogas y aunque sus efectos pueden variar, el dafio
integral siempre es el mismo, es necesario destacar entre el uso de sustancias

qguimicas con fines médicos y el abuso en su consumo, con fines adictivos.

Hay drogas legales, socialmente admitidas y promovidas y otras ilegales.
Entre las legales estan el tabaco, el café, las bebidas alcohdlicas, los
disolventes industriales y los farmacos. Entre las ilegales estan la marihuana,

la cocaina, la heroina, las anfetaminas, etc.

Segun los efectos en el organismo, las sustancias adictivas pueden ser

estimulantes, depresivas, narcoéticas o alucindgenas.

Entre las principales drogas estimulantes estan la: cocaina, las
anfetaminas, las metilfenidas, la fenometrazina y otras que, ya sean inhaladas,
fumadas o inyectadas, producen incremento en la alerta, excitacion, euforia,

aumento del pulso cardiaco y la presién sanguinea, insomnio e inapetencia.™

Las sustancias depresivas, como los barbitiricos, las benzodiazepinas, el
alcohol y las metacualonas, provocan dificultad al hablar, desorientacion,

tambaleo al caminar y embriaguez.*

Los narcoéticos son utilizados en la medicina, entre ellos estan el opio, la
morfina, la codeina, la heroina, la metadona y otros mas y entre sus efectos,
estan la euforia, el mareo, la disminucion del ritmo respiratorio y las

nauseas.!*

Los alucinbgenos son sustancias que producen espejismos, alucinaciones,
percepciones alteradas del cuerpo y de la realidad y mucha excitacion
emocional. Entre los mas utilizados estan el LSD, los hongos, la mezcalina, el

peyote y otros mas.***°
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Otro tipo de sustancias adictivas son los cannabinoides, como la
marihuana, que ocasionan euforia, desinhibicion, incremento del apetito,

deterioro de la memoria y de la atencion.

8.2 Heroina

Encontramos que los opiaceos son las drogas con mayor poder adictivo,
porque entran en el cerebro rapidamente. Entre los efectos que producen
estas drogas estan la analgesia, somnolencia, cambios del estado de animo,
depresion respiratoria, nausea, vomito, "miosis" (constriccion pupilar) y
disminucién de la motilidad del tubo digestivo. Estas drogas son derivados

preparados a partir de la goma de opio (Papaver Somniferum).***°

Dentro de los narcoéticos-opidceos encontramos a los:
» De Origen Natural: Opio, Heroina, Morfina, Codeina.

» De Origen Sintético: Demerol, Metadona

En 1883, un quimico, aisl6 un opidceo nuevo gracias a la acetilacion del
clorhidrato de morfina, obteniendo diacetilmorfina, que es el nombre cientifico
de la heroina. En principio se pensé en la heroina como un sustituto de la
morfina, la cual producia gran adiccion, y por ese motivo se eligié su nombre.
En poco tiempo se demostr6 que la adiccion generada por utilizar este

compuesto era mucho mas intensa en comparacion con la morfina.

Existen muchos mitos alrededor de la heroina como el que produce alta
satisfaccion, que evita el estrés y provoca sentimientos de poder. La realidad
en cambio, es que genera un estado inmediato de insatisfaccion y frustracion al
pasar su efecto. Provoca altos estados de ansiedad y atencion y genera una

devaluacion total de la persona.****

La heroina (figura 1) es una de las drogas mas adictivas e ilegal en la
mayoria de los paises del mundo. Esta es quimicamente la diamorfina o

diacetilmorfina. Es un opiaceo semi-sintético, producido a partir de la morfina,
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a través de un proceso quimico y es aproximadamente tres veces mas fuerte
gue la morfina. Esta sustancia se encuentra naturalmente en los conductos
lactirifaros de la capsula de la planta Papaver Somniferum o adormidera, desde
donde se extrae mediante cortes superficiales por donde supura latex (opio).
Generalmente se vende en forma de polvo blanco o marrén, o como una
sustancia negra pegajosa conocida en las calles como "goma" o "alquitran

negrO".14’15

CH,CO

Figura 1. Estructura de la heroina

La heroina se puede administrar: fumada, inhalada o por inyeccion
intravenosa. Los efectos son siempre los mismos, pero varia su intensidad y la
rapidez de accion. Cada via de administracion conlleva una serie de riesgos
para la salud: al fumarla penetra en el organismo de forma gradual. La
inyeccion es la forma de administracion que mas riesgos implica ya que se
pueden contraer numerosas infecciones, septicemia y enfermedades como:
hepatitis, SIDA, etc.

El inyectarse constantemente es uno de los mayores riesgos ya que puede
dafiar las venas provocando trombosis y abscesos, aparte que es la forma mas

agresiva del consumo de esta droga.'**°

Los efectos de la heroina comienzan entre los 3 y los 5 minutos después de
haber sido inyectada o inhalada y duran entre tres o cuatro horas, la vida media
de la heroina en la sangre es de 20 minutos. Se distribuye ampliamente en el
cerebro, higado, rifién, sangre y pulmon, en los cuales es desacetilada y
transformada en 6-monoacetil-morfina. Luego la 6-monoacetil-morfina es

hidrolizada a morfina.*#*®

Mauricio Rodrigo Lépez Mendoza -13 -



Deteccion de Heroina por Medio de la Cromatografia de Gases

A causa de su elevada liposolubilidad llega antes al cerebro que la morfina,
alcanzando alli concentraciones mayores; lo que puede explicar su gran accién
euforizante. Ocupa los receptores opioides, principalmente los receptores p
(mu) que funcionan en el area de la analgesia y deprimen la respiracion; y los
receptores o (delta) que, segun teorias recientes, pueden estar mas vinculados

con el estado animico que con la analgesia.*®

8.3 Historia de la Cromatografia de Gases

El cromatégrafo de gases es una de las tecnologias que mayor utilidad ha
tenido para la préactica de las ciencias forenses, pero en realidad no es nada
nueva. El Instituto Finlandés para la Verificacion de la Convencion sobre Armas
Quimicas (Verifin) se atribuyé el crédito de haber desarrollado el primer
cromatografo de gases, como parte de un proyecto iniciado en 1973 para el
analisis de agentes quimicos. Para 1977, indica un resumen historico divulgado
por la propia institucion, fue elaborado el prototipo de un instrumento de
medicion precisa. “Un cromatégrafo de gases fue construido, y el aparato fue

posteriormente comercializado por la industria finlandesa”.*"

No obstante, la técnica de la cromatografia fue atribuida al cientifico ruso
Mikhail Semenovich Tswett, aunque no fue reconocida mundialmente debido a
gue solamente publicé sus trabajos en su idioma madre. Otros avances fueron
realizados por los paises occidentales durante la década 1940-1950,

impulsados por la segunda guerra mundial.*"*®

Esta técnica permite la separacion de substancias que se encuentran en
una mezcla. EI nombre de cromatografia se debe a que las primeras
separaciones se llevaron a cabo con pigmentos de plantas, los cuales se
observaban como bandas coloridas. Se puede decir que la cromatografia es un
proceso de migracion diferencial en el cual los componentes de una mezcla
son transportados por una fase moévil (gas o liquido), y retenidos
selectivamente por una fase estacionaria que puede ser un liquido o un

solido.1"18

Mauricio Rodrigo Lépez Mendoza -14 -



Deteccion de Heroina por Medio de la Cromatografia de Gases

De acuerdo a la naturaleza de las fases y a los mecanismos de separacion

la cromatografia se divide en (Cuadro 1):

Cuadro 1. Cromatografia de gases

Mecanismo de separacion Tipe de muestra
Gas-Liquido Fase de vapor
{particién) Liquida
Gas-Solido Fase de vapor
(adsorcidn) Liquida

8.4 Fundamento del Cromatdgrafo de Gases

El proceso cromatogréfico, aparentemente simple en préactica, es en
realidad una compleja union de fendmenos tales como hidrodindmica, cinética,

termodinadmica, quimica de superficie y difusion.

Ocurren dos fendbmenos muy importantes y que son practicamente los

rectores del proceso de separacion: la adsorcién y la absorcié n.'?

La adsorcion es la retencion de una especie quimica en los sitios activos
de la superficie de un solido, quedando delimitado el fendmeno a la superficie

que separa las fases o superficie interfacial.*®

Esta retencion superficial puede ser fisica o quimica. La adsorcion depende
de la naturaleza de la sustancia adsorbida, de la temperatura, de la naturaleza

y estado de subdivision del adsorbente, y de la concentracion.

La absorcion es la retencion de una especie quimica por parte de una
masa y depende de la tendencia que tiene ésta a formar mezclas o reaccionar

quimicamente con la misma.*?
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En la cromatografia de gases, la fase movil es un gas y la estacionaria es un

sélido (cromatografia gas-sélido) o un liquido (cromatografia gas-liquido).

En la cromatografia gas-sélido el proceso de separacién se lleva a cabo por la
adsorcion entre el gas que transporta al soluto y el soporte, que puede ser
alumina, silica gel, carbén, etc. En la cromatografia de gas-liquido la particién
se lleva a cabo entre la fase estacionaria liquida que cubre un sélido inerte,

como silica, vidrio, etc. y el gas que transporta al soluto.?

La cromatografia de gases es una de las técnicas cromatograficas en la que
la muestra se volatiliza y se inyecta en la cabeza de una columna
cromatogréafica. Cuando se introduce una sustancia en la corriente del gas, esta
se volatiliza por la elevada temperatura y de esta manera es transportada por el
gas transportador a lo largo de una columna donde se distribuye entre las
fases sdlida y liquida, la eluciéon se produce por el flujo de una fase moévil de

gas inerte.

A diferencia de los otros tipos de cromatografia, la fase movil no
interacciona con las moléculas del analito; su Unica funcién es la de transportar

el analito a través de la columna.?*®

8.5 Elementos del Cromatografo de Gases
El cromatdgrafo de gases consta de diversos componentes como el gas

portador, el sistema de inyeccion de muestra, la columna (generalmente dentro

de un horno), el detector y el dispositivo registrador (figura 2) *°.
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Figura2. Diagrama de un cromatégrafo de gases

8.5.1 Gas Transportador

Los gases transportadores tipicos son el helio, nitrégeno o hidrégeno, estos
se utilizan dependiendo de la columna y el tipo de detector que se utiliza. El
gas cumple béasicamente dos propésitos: Transportar los componentes de la
muestra, y crear una matriz adecuada para el detector. Luego tenemos un
sistema de mandmetros y reguladores de flujo para garantizar un flujo estable y

un sistema de deshidratacién del gas, como puede ser un tamiz molecular.?

Generalmente la regulacién de la presion se hace a dos niveles: un primer
mandmetro se sitla a la salida de la bala o generador del gas y el otro a la
entrada del cromatégrafo, donde se regula el flujo. Las presiones de entrada
varian entre 10 y 25 psi, lo que da lugar a caudales de 25 a 150 mL/min en
columnas de relleno y de 1 a 25 mL/min en columnas capilares. Para
comprobar el caudal se puede utilizar un rotametro o un simple medidor de
pompas de jabon, el cual da una medida muy exacta del caudal volumétrico

que entra a la columna.®
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Un gas transportador debe reunir ciertas condiciones:

« Debe ser inerte para evitar interacciones (tanto con la muestra como con
la fase estacionaria)

+ Debe ser capaz de minimizar la difusiobn gaseosa

« Facilmente disponible y puro

« Econdmico

+ Adecuado al detector a utilizar

8.5.2 Sistemas de Inyeccion

El sistema de inyeccion de la muestra es un punto critico, ya que se debe
inyectar una cantidad adecuada, y debe introducirse de tal forma (como un
"tapon de vapor") que sea rapida para evitar el ensanchamiento de las bandas
de salida; este efecto se da con cantidades elevadas de analito. Los sistemas
de inyeccibn mas comunes para la introduccion de muestras de gas son
vélvulas de muestra de gas con sistema automatico o manuales de inyeccion

con jeringa.t>192°

Inyeccion directa con jeringa

Las muestras gaseosas Yy liquidas pueden inyectarse con una jeringa. En la
forma mas simple la muestra primero se inyecta en una camara calentada
donde se evapora antes de transferirse a la columna. Cuando se utilizan las
columnas empacadas, la primer parte de la columna a menudo sirve como
camara de inyeccion, calentada separadamente a una temperatura adecuada.
Para columnas capilares se utiliza una cadmara de inyecciéon separada (split-
injection) donde solamente una pequefia parte de la muestra vaporizada /
gaseosa es transferida a la columna. Esto es necesario para no sobrecargar la

columna con volumen de muestra (figura 2).*>%
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Columna

Figura 2. Sistema de inyeccién con jeringa.

Cuando se hallan trazas de la muestra, la inyeccién llamada inyeccion en
columna puede usarse para CG capilar. La muestra liquida es inyectada
directamente en la columna con una jeringa. Se deja entonces que el
disolvente se evapore para producir la concentracion de los componentes de la
muestra. Si la muestra es gaseosa la concentracion se efectda por medio del
método criogénico. Los componentes de la muestra se concentran y separan
de la matriz por condensacién en una camara de enfriamiento antes de la

separacién cromatogréfica.™
Inyeccién con valvula de muestreo / loop

La inyeccion ‘loop’ es a menudo utilizada en el control de procesos, donde
las muestras gaseosas o liquidas fluyen continuamente a través de un bucle. El
bucle de muestra se llena en posicion fuera de linea (off-line) con una jeringa o
una bomba automética. Por lo tanto, el loop es conectado en serie con la
columna y la muestra es transferida a la fase mdvil. El uso del sistema de

inyeccion loop se utiliza para transferir grandes fracciones de eluyente, ademas
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tiene dos desventajas claras: la primera es que los tiempos de transferencia de
grandes voliumenes son largos debido al paso lento de los grandes volumenes
de vapores de disolvente a través de la columna de CG capilar. La segunda, es
gue el ajuste de condiciones que permitan una evaporacion simultanea global

del disolvente se hace mas dificil. 1

8.5.3 Columnas

Las columnas son el lugar donde ocurre la separacion. Se dice que es el
“corazon” de un cromatografo. En CG se emplean dos tipos de columnas: las
empaquetadas o de relleno y las tubulares abiertas o capilares. Estas ultimas
son méas comunes en la actualidad debido a su mayor rapidez y eficiencia. La
longitud de estas columnas es variable, de 2 a 50 metros. Los materiales con
los cuales generalmente se pueden elaborar las columnas son: cobre, aluminio,
acero inoxidable, vidrio 6 teflébn. Debido a su longitud y a la necesidad de ser
introducidas en un horno, las columnas suelen enrollarse en una forma

helicoidal con didmetros de 10 a 30cm, dependiendo del tamafio del horno.?
Columnas de relleno

Las columnas de relleno consisten en unos tubos de vidrio, metal (inerte de
ser posible como el acero inoxidable, cobre, aluminio o teflén), de una longitud
de 2 a 3 metros y un didmetro interno de unos pocos milimetros, tipicamente de
2 a 4. El interior se rellena con un material sélido, finamente dividido para tener
una méxima superficie de interaccion y recubierto con una capa de espesores
entre 50nm y 1lum. Para que puedan introducirse en el horno, se enrollan

convenientemente.*>1%%°

El material de relleno ideal consiste en pequefias particulas, esféricas y
uniformes, con una buena resistencia mecénica, para tener una maxima
superficie donde interaccionar la fase estacionaria y el analito. EI material
preferido actualmente es la tierra de diatomeas natural, debido a su tamafio de

poro natural.
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Columnas capilares

Las columnas capilares son de dos tipos basicos: las de pared recubierta
(WCOT) vy las de soporte recubierto (SCOT). Las WCOT son simplemente
tubos capilares donde la pared interna se ha recubierto con una finisima capa
de fase estacionaria. Las columnas SCOT tienen en su parte interna una fina
capa de material adsorbente como el empleado en las columnas de relleno
(tierra de diatomeas) donde se ha adherido la fase estacionaria. Las ventajas
de las SCOT frente a las WCOT es la mayor capacidad de carga de esta
tltima, ya que en su fabricacion se emplean mayores cantidades de fase
estacionaria, al ser la superficie de intercambio mayor. Por orden de eficacia,
en primer lugar estan las WCOT, luego las SCOT y por ultimo las columnas de

relleno.

Las columnas WCOT se fabrican a partir de silice fundida, conocidas como
columnas tubulares abiertas de silice fundida (FSOT). Estas columnas se
fabrican a partir de silice especialmente pura, con apenas contenido de 6xidos
metalicos. Debido a la fragilidad inherente a este material, en el mismo proceso
de obtencion del tubo se recubre con una capa de poliamida, de esta forma la
columna puede enrollarse con un diametro de unos pocos centimetros. Estas
columnas, con propiedades como baja reactividad, resistencia fisica y

flexibilidad, han sustituido a las WCOT clasicas.

8.5.4 Detectores

Un detector es un dispositivo para revelar la presencia de las sustancias
eluidas a la salida de la columna cromatografica, el detector es capaz de
convertir una propiedad fisica, no medible directamente, en una sefial
elaborable y ofrecernos informacién sobre la naturaleza y magnitud de la
propiedad fisica. Podemos expresar que el detector son los "ojos" de un

cromatégrafo.19?°
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En cromatografia un detector funciona comparando una propiedad fisica
entre el gas transportador puro y el mismo gas transportador llevando cada uno
de los componentes que previamente se han separado en la columna, esta
accion se traduce en una sefial tipo eléctrica, que posteriormente se amplificara
mediante un registrador grafico 6 integrador permitiendo indicar el momento en

que salen de la columna los componentes, 9%

Las caracteristicas de un detector ideal son:

 La sensibilidad: Es necesario que pueda determinar con precision
cuando sale analito y cuando sale sélo el gas portador. Tienen
sensibilidades entre 10 y 10™*° g/s de analito.

* La respuesta lineal al analito con un rango de varios Ordenes de
magnitud.

» Eltiempo de respuesta corto, independiente del caudal de salida.

 EI amplio intervalo de temperatura de trabajo, por ejemplo desde
temperatura ambiente hasta unos 350-400°C, temperaturas tipicas de
trabajo.

* No debe destruir la muestra.

* La estabilidad y reproducibilidad, es decir, a cantidades iguales de
analito debe dar sefial iguales salidas de.

« La alta fiabilidad y sencillo manejo, 0 a prueba de operadores inexpertos.

* Respuesta semejante para todos los analitos.

* Respuesta selectiva y altamente predecible para un reducido nimero de

analitos.

Algunos tipos de detectores:

+ Detector de ionizacion de llama (FID, Flame lonization Detector).

« Detector de conductividad térmica (TCD, Thermical Conductivity
Detector).

+ Detector termoidnico (TID, Thermolonic Detector).

« Detector de captura de electrones (ECD, Electron-Capture Detector).

« Detector de emision atomica (AED, Atomic Emission Detector).
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8.5.5 Dispositivo Registrador

Las estaciones de datos reciben la sefial de los detectores y calculan &reas
de los picos y las alturas maximas, e imprimen el cromatograma completo con
los parametros de la corrida y de los picos. Los datos cromatograficos pueden
almacenarse y reprocesarse, con la posibilidad de realizar cambios en la
integracion y otras variables de calculo segun sea necesario. Estos dispositivos
de datos también se ocupan para programar la cromatografia, controlando casi

todas las variables operativas del sistema.'*2°

8.5.6 Horno

El horno es una camara calentada de volumen suficiente y facil acceso para
instalar la columna. Permite una subida rapida y controlada de la temperatura,
y ademas se mantiene muy estable. Mediante cambios de temperatura en esta
camara, se consigue alcanzar la temperatura 6ptima para cada compuesto o

fraccion que se quiera separar.*®%

8.5.7 Cromatograma

El cromatograma es un registro producido por el cromatografo de gas. Es
también una medida del funcionamiento del instrumento, y se da por la sefial

gue produce un detector en cuanto responde a la presencia de un analito.

La presencia de una serie de picos es igual al nimero de compuestos
separados. A partir del cromatograma se obtienen datos analiticos cualitativos

y cuantitativos.

Los picos de las muestras pueden ser asignados tentativamente a los
compuestos por comparacion del tiempo de retencion de los estandares

analizados bajo las mismas condiciones, sin embargo es posible que la
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identificacién pueda ser errénea debido a que pueden existir problemas de co-
elucién, esto es, que dos 0 mas compuestos tengan el mismo tiempo de

retencion.®

Los tiempos de retencién son indicadores sensibles de varios factores de

pre-deteccion incluyendo®:

» Sincronizacion inadecuada entre la salida en el andlisis y salida de
coleccién de los datos.

» Técnica de inyeccion irreproducible.

» Variaciones en las condiciones de la columna (presion, temperatura,
composicion de la fase).

» Variacion de la fase movil (control de flujo, composicion de la fase,
fugas).

» Variacion de la distribucion de la zona del pico, debido a variaciones en

la inyeccion o de las condiciones de la columna.

Los siguientes términos son los que se encuentran dentro de un
cromatograma tipico y recomendados por la Union Internacional de Quimica
Pura y Aplicada (International Union of Pure and Applied Chemistry, IUPAC),

con los cuales se pueden interpretar los resultados:

+ Linea Base

+ Pico Cromatografico
+ Base del Pico

- Area del Pico

+ Altura del Pico

« Ancho del Pico

« Ancho del Pico a la mitad de la Altura

En el cromatograma se da la integracion del inicio y fin del pico, el tiempo de
retencion, entre otras cosas que se mencionan anteriormente, al tener una
buena integracion los resultados son mas reproducibles y se obtendra una

buena cuantificacion.
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8.6 Método de Andlisis para la Heroina

Debido a la naturaleza quimica variable de los compuestos (caracter
basico, fendlico o anfotérico), los métodos de extraccién son un punto critico.
Para el andlisis general, se prefiere la extraccion liquido-liquido el cual es
disefiada en orina en toxicologia forense y clinica. Para andlisis en sangre para

drogas especificas se usa frecuentemente extraccion en fase sélida.™*

La heroina al absorberse pasa rapidamente a la sangre y atraviesa la
barrera hematoencefalica. Se distribuye radpidamente en el cerebro, higado,
rifion, sangre y pulmon, en los cuales es desacetilada y transformada en 6-
monoacetiimorfina (6-MAM). Luego, la 6-MAM es hidrolizada a morfina. La

deteccién de la 6-MAM indica la presencia de la droga.

El procedimiento de extraccion que es compatible con casi todas las drogas,
es con metanol (5-18h) en un bafio ultrasénico. Como disolvente orgénico
disuelve compuestos neutros y lipofilicos. Este tipo de extraccion es
conveniente para drogas sensibles a hidrélisis tales como la heroina.®

Cuando el nivel de impureza en el extracto es relativamente alto se

recomienda una segunda extraccién ya sea liquido/liquido o en fase sélida.”

La extracciéon con &cidos o soluciones buffer es aplicada para drogas
bésicas, estos extractos son mucho mas puros que los extractos de metanol;
los opiaceos son extraidos por HCI acuoso 0.01-0.5M o con buffer de fosfato

pH= 6.4 0 7.6 debido a la protonacién.?

En CG la derivatizacion suele ser necesaria para mejorar el comportamiento
de los compuestos®. Para la derivatizacion de opiaceos se utilizan una amplia
variedad de reactivos para la silacién o acetilacion. Sin embargo, debido a que
el anhidrido acético convierte a la morfina y a la 6-MAM a diacetilmorfina no
puede ser utilizado, a menos que sea deuterado. El acido propiénico también
convierte a los opidceos a derivados relativamente estables permitiendo

distinguir entre la morfina, 6-MAM y la heroina.*®#
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9. DISCUSION DE RESULTADOS

Aunque se reconoce a la cromatografia como una opcién para confirmar las
pruebas presuntivas con resultados positivos para las drogas de abuso el
analisis de cromatografia tiene limitaciones, ya que pueden presentarse casos
en los que se tengan resultados falsos positivos, debido al similar tiempo de
retencién de compuestos parecidos o diferentes por lo que el conocimiento de

la técnica es fundamental y también la experiencia del personal.

Las técnicas cromatograficas solas o simples, no son capaces de facilitar
una identificacién irrefutable de un compuesto particular por lo que es
necesario en algunos casos la confirmacion por técnicas especificas como la

espectrometria de masas que es a menudo obligatoria.

Asi podemos decir que la técnica es adecuada para la identificacion de la
heroina ya que la extraccion de esta en los fluidos se logra muy
satisfactoriamente. Por lo tanto al analizar la muestra en el cromatégrafo de
gases se logar identificar mas facilmente, aunque para lograr esto es
importante tener en cuenta que tanto los tipos de columnas como los
detectores influyen en la calidad del andlisis, asi también puede ser necesario
la implementacion de otras técnicas de acoplamiento como la espectrometria

de masas para confirmar su presencia y asi evitar los falsos positivos.
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10. CONCLUSIONES

» El método de cromatografia de gases es uno de los mas utilizados como
prueba confirmatoria para la heroina, la cual puede ser cuantitativa y

cualitativa.

» El problema del abuso de drogas entre nifios, jovenes y adultos es un
tema que afecta muchos sectores, como los sociales, econdmicos,
laborales, etc. Los cuales acarrean otros problemas como el de
infecciones, robo, pandillerismo, etc. Por lo que la identificacion y
deteccion de las drogas es fundamental, ya que con esto se podria
realizar una deteccion temprana sobre todo en nifios y jovenes, y asi
poder ayudarlos en su rehabilitacion antes de que causen mucho mas

problemas.

» Los métodos de deteccidn estan influenciados por la naturaleza quimica
de la droga
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