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1. RESUMEN.

La presente guia hace énfasis en el analisis forense post-explosion de mezclas
explosivas de alta potencia, mostrando las diferentes técnicas para la evaluacion
adecuada del lugar de los hechos, se presentan los indicios que son
fundamentales para poder dictaminar la mezcla explosiva, asi como la forma
correcta de embalarse y transportarse al laboratorio para la preservacion de la

posible evidencia; y con ello relacionarla con posibles sospechosos.

Ademas se describe la clasificacion, caracteristicas y técnicas de analisis
empleadas dentro y fuera del laboratorio para el tratamiento de los indicios y se

recomiendan las mas efectivas y confiables para la emision de un mejor dictamen.



2. INTRODUCCION.

Dado que el analisis forense en materia de explosivos, resulta muy peligroso y
tardado, se requiere del uso de técnicas analiticas que garanticen la calidad de los
indicios durante los procesos de busqueda, recoleccion, embalaje y traslado al

laboratorio.

Ademas la diversa gama de técnicas de confirmacion que existen actualmente
para detectar y cuantificar las mezclas explosivas de alta potencia clasificadas
como instrumentales o no instrumentales, permiten una mayor precision,

sensibilidad, y reducen tiempos de trabajo.

Lamentablemente, al no tener disponible un compendio de estas técnicas, el
trabajo del perito forense termina siendo toda una investigacién, que incrementa el
tiempo para la emision del dictamen, y por lo tanto, aunque las técnicas modernas
reduzcan los tiempos; la busqueda de las mismas para determinar cierto tipo de

mezcla explosiva de alta potencia, atrasa el trabajo de los especialistas aun mas.

Por todo lo anterior, el presente trabajo tiene como objetivo, realizar la revisidon
bibliografica correspondiente con el fin de optimizar la metodologia utilizada en la
identificacion de mezclas explosivas de alta potencia post-explosion y poner la
informacion a disposicion de los expertos de manera clara y rapida para cuando la

requieran en la resolucion de un caso forense.



1. OBJETIVOS.

Objetivo general.

Elaborar una Guia de Analisis Forense, que permita describir y
analizar las bases tedricas para la investigacion forense de
explosivos de alta potencia, en el lugar de los hechos y en muestras

de laboratorio.

Objetivos particulares.

Realizar la busqueda bibliografica de los diversos conceptos y
técnicas de analisis forense en materia de explosivos, a partir del
ano 1990 hasta el aio en curso.

Describir las propiedades y caracteristicas de las principales mezclas
explosivas que se utilizan en atentados y otros delitos.

Clasificar las mezclas explosivas de alta potencia.

Analizar el lugar de los hechos post-explosion para la obtencién de
indicios utiles para la identificacion forense.

Determinar cuales son las mejores técnicas de analisis para la

identificacion y cuantificacion de este tipo de explosivos.



2. PROBLEMA DE INVESTIGACION.

Debido al incremento de atentados explosivos en el pais y para el
esclarecimiento de casos aislados e incluso accidentales, es necesario contar
con una guia de analisis forense que permita esclarecer estos siniestros de
manera rapida y veraz. Basta recordar el caso lamentable ocurrido en la ciudad
de Morelia, el dia 15 de septiembre del 2008.

Por lo anterior la presente guia tiene la finalidad de agilizar la busqueda de
metodologia especifica para la deteccion y cuantificacion de los indicios
encontrados tras una explosion, ya que la informacion para este tipo de
estudio debe ser util y concisa para poder dar un dictamen en un tiempo
adecuado para la resolucion del caso. Razén por la cual, se realiza la
recopilacion de técnicas para el estudio de mezclas explosivas de alta

potencia.

Debido a que en México no se han destinado los recursos economicos
necesarios para contar con equipos de Uultima generacion, empleados
actualmente en diversos laboratorios forenses de primer mundo, se requiere
determinar dentro de las posibilidades con que cuentan los laboratorios
forenses del pais, cuales son las técnicas que ofrecen mejores resultados en

menos tiempo.



3. IMPORTANCIA DEL ESTUDIO.

Ante la falta de informacion que existe en relacion a la metodologia empleada para
la deteccidn y cuantificacion de explosivos altos, asi como a los diferentes tipos
de estos, es necesario que exista una guia que nos permita determinar las

técnicas adecuadas para cada tipo de mezclas explosivas de alta potencia.

4. LIMITACIONES DEL ESTUDIO.

La informacion obtenida solo se limitara a mezclas explosivas de alta potencia
donde se utiliza la dinamita como componente principal, en un analisis post-

explosion, a partir de 1990 hasta el afo actual.

5. TIPO DE ESTUDIO.

El presente estudio es de caracter informativo, bibliografico, longitudinal,
descriptivo y documental de interés cientifico, para el analisis forense post-

explosion de explosivos altos o instantaneos.



8. MARCO TEORICO.

8.1 HISTORIAY DESARROLLO.

En su sabiduria, la naturaleza se ha abstenido de incluir en su prodiga
abundancia, sustancia quimica alguna de caracter explosivo. Dicho en otras

palabras, los explosivos son productos puramente artificiales.

No obstante, es cierto que bajo circunstancias especiales -provocadas por el
hombre- ciertas sustancias naturales, tales como el gas natural, o el fino polvo de

carbon o de harina, pueden formar mezclas explosivas con el aire.

En su primer intento de preparar un explosivo, el hombre mezclé dos sustancias
combustibles, carbon vegetal y azufre, con otra sustancia, el salitre, que contiene

una abundancia de oxigeno en una forma condensada o combinada.

La energia del explosivo deriva, de la reaccion de oxido-reduccion de los tres
componentes naturales de la mezcla anterior. La mezcla de los constituyentes

oxidantes y oxidables es mecanica; es decir, es extramolecular.”

No conforme con la potencia de su primer explosivo -la pélvora negra- el hombre
ha dirigido su atencion hacia la energia organica concentrada en los hidratos de
carbono, grasas, hulla y petréleo. Dentro de las moléculas de sustancias derivadas
de esas fuentes, tan estables y pacificas en su forma natural, se ha otorgado una

influencia potencial desintegradora con la introduccion de grupos nitro (-NO,).?

Estos grupos afectan a la molécula proporcionandole inestabilidad, en virtud del

bajo calor de formacion de enlace entre los atomos de oxigeno y de nitrégeno.



Los grupos nitro son denominados potenciadores quimicos; el grupo nitro se une

ocasionalmente a atomos de oxigeno, en su funcion de alcohol como en la

glicerina, y a atomos de carbono como en el benceno y tolueno. Cuando se unen

a atomos de carbono, el resultado es la formacién de un nitrocompuesto o

compuesto nitrado, con la ligadura C-NO,, como la nitroglicerina, el nitrotolueno, el

dinitrotolueno y otros componentes que son fundamentales para crear diferentes
» 2

mezclas explosivas denominadas “Dinamitas”,” (Fig. 1), son un ejemplo de dicha

conectividad atomica.
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Fig.1. Estructuras quimicas del nitrotolueno y dinitrotolueno?.

En la practica, se introduce el grupo nitro en la molécula mediante reacciones de

nitracion’, que consisten en una mezcla de acido nitrico y sulfurico concentrados.?

La mayoria de los explosivos contienen constituyentes oxidantes y oxidables
dentro de la misma molécula. En tales explosivos, la conjugaciéon de los elementos
carbono, hidrégeno y oxigeno es intramolecular, mientras que en el caso de la

pélvora negra es extramolecular.?

*Usualmente la nitracién puede lograrse al tratar el compuesto organico original

con una mezcla sulfonitrica*



Desde la aparicion de la pélvora, se ha pensado que es necesaria la aplicacion de
una llama para provocar una explosion. No obstante, se ha revertido esta falacia
popular junto con el descubrimiento de ciertos explosivos que no explotan al

inflamarse por medio de una llama y otros pueden explotar sin ser encendidos.>

Los explosivos pueden estar en un espacio abierto o encerrados dentro de un

resistente receptaculo, tales como la vaina de un cartucho.’

Muchos explosivos, al ser encendidos mediante una llama arden tranquilamente a
diferentes velocidades. Estos comprenden la pélvora negra’, cordita, y los
derivados del alquitran de hulla entre otros. Otros explosivos, por ejemplo el nitruro
de plomo, explotan con gran violencia al inflamarse bajo cualquier situacion. Se
puede establecer como origen de esas diferencias el comportamiento de las

velocidades relativas de las correspondientes reacciones.*

La velocidad es un factor primordial en las reacciones explosivas las cuales estan

comprendidas entre amplios limites.*

En resumen: La mayoria de los explosivos pueden considerarse como productos
hibridos, en los cuales el hombre ha injertado perturbadores grupos nitro en las

placidas moléculas cargadas de energia.

Ademas, la caracteristica sobresaliente de los explosivos no es el hecho de que
contiene una provision excepcionalmente grande de energia, sino que puede

liberar su energia rapidamente con la produccién de sustancias gaseosas.*

* Su significado se encuentra en el glosario anexo.



8.2 CONCEPTOS BASICOS.®

8.2.1 CONCEPTO DE EXPLOSIVO Y EXPLOSION.

Los explosivos son compuestos quimicos capaces de almacenar una gran
cantidad de energia quimica vy liberarla en un tiempo muy corto, transformandola
en energia mecanica y térmica, generando efectos de presion repentinos. Ademas
de que ocurre una reaccion de oxidacidon y reduccion de los componentes

quimicos del explosivo.®

La velocidad con la que ocurre este fendmeno es fundamental, pues la energia
térmica no tiene tiempo de ser disipada y queda acumulada en los gases, que la
liberan de forma violenta como trabajo mecanico. Este fendmeno recibe el término

de explosion.’

Las sustancias explosivas producen dos clases de reacciones violentas vy
luminosas: una de ellas comprende la inflamacién de gases y la deflagracion de
liquidos y sdlidos, y la otra las detonaciones. La deflagracion y la llama progresan

en condiciones esencialmente isobaricas en toda la sustancia reactiva.®

En deflagraciones de explosivos sélidos, la reaccion se produce en la superficie
de los granos de la sustancia y se propaga capa por capa hacia el interior. La
parte que no ha sido tocada por la detonacidon permanece a la presion inicial. En el
frente, la presion crece casi discontinuamente hasta su valor maximo y por detras

del grano, la presion disminuye gradualmente.®

Por medio de experimentos se ha averiguado que enfrente del dispositivo de
detonacién, la materia estd quimicamente inalterada; y detras del componente la

reaccion explosiva es completa.®



8.2.2 TEORIA DE LAS ONDAS DE CHOQUE.

El origen de las ondas de choque puede ser explicado con la siguiente

consideracioén sencilla: ©

Supdngase que un cilindro de longitud infinita esta cerrado en un extremo por un
eémbolo movible y lleno de material del que se trate, el cual debe estar en reposo y

ademas debe ser de composicion, densidad y temperatura uniforme.

El émbolo es acelerado hacia delante a poca velocidad, se produce entonces una
onda compresiva de poca amplitud en el medio contiguo al émbolo, que se

propaga hacia delante a la velocidad acustica normal.

El émbolo recibe otro incremento de velocidad que hace avanzar otra onda de
compresion. Su velocidad es mayor que la primera onda por razén del estado
alterado del medio, y también porque la velocidad es tomada con relacion al
medio; asi pues la segunda onda tiende a alcanzar a la primera. Supdéngase ahora
que el émbolo experimente varios incrementos similares de velocidad. Sucede
entonces que a la postre todas las ondas alcanzan a la primera, de lo cual resulta

una perturbacion de amplitud finita llamada onda de choque.®



8.3 CLASIFICACION DE EXPLOSIVOS.°

Los explosivos se agrupan en dos tipos principales segun su potencia:
a) Los explosivos bajos, que arden a velocidades de centimetros por segundo.
b) Los explosivos altos o instantaneos también llamados de alta potencia,

que experimentan la detonacién a velocidades de entre 9 a 10 metros por

segundo.®
8.3.1 CLASIFICACION DE EXPLOSIVOS ALTOS O DE ALTA POTENCIA.®
Los explosivos de alta potencia, se pueden dividir de acuerdo a:
8.3.1.1 Su capacidad de iniciar la explosion.
8.3.1.2 La naturaleza de la base (organica o inorganica).
8.3.1.3 Las mezclas entre las bases y los agentes detonantes

(mezclas explosivas), denominadas Dinamitas.®

Los explosivos altos que se utilizan en la actualidad en diversos hechos

delictivos, son principalmente dinamitas.®



8.3.1.1 DE ACUERDO A LA CAPACIDAD DE INICIAR LA EXPLOSION.®

Se clasifican en dos grandes grupos, los explosivos iniciadores y los no

iniciadores.

a) Explosivos Iniciadores:

Son aquellos compuestos que facilitan la detonacion, por ejemplo: Corddn
detonante (Pentrita’), Hexolita o carga explosiva seca (Exégeno, Trinitrotolueno) y
el cartucho cebo (Dinamita).

Este tipo de explosivos pueden provocar quemaduras de primer y segundo grado,
ademas de laceraciones cutaneas; ya que al salir proyectados e incandescentes
suelen ser muy peligrosos para la persona que los detona y los que circundan el

area.

b) Explosivos No Iniciadores:

Este grupo comprende un gran numero de compuestos quimicos organicos e
inorganicos que se usan en la formulacion de explosivos binarios, explosivos

plasticos y explosivos de voladura.

Los binarios son los que se obtienen mezclando Trinitrotolueno (TNT) con otro
explosivo y otro material no explosivo, o sin éste. Son muy apropiados para cargar

granadas y bombas que se usan para fines militares.

Los plasticos son mezcla de uno o varios compuestos explosivos de alta potencia.
Se usan por lo general para fines militares o de demolicién.

Cuando se preparan este tipo de materiales, se deben proteger las vias
respiratorias, ya que la inhalacién de polvo y humo de estas mezclas, son muy

toxicas.



8.3.1.2 DE ACUERDO A LA NATURALEZA DE LA BASE POR LA CUAL SE
CONSTITUYEN. &7

Pueden dividirse en compuestos organicos e inorganicos; el nitrato de amonio es
el unico explosivo inorganico importante entre los de alta potencia. Los organicos
pertenecen a las series alifaticas y heterociclicas. Son nitrocompuestos, nitraminas

y nitratos. A continuacion se describen algunos ejemplos: ®’

INORGANICOS

Nitrato de amonio: Tiene importancia como ingrediente de explosivos para
voladuras, propulsores, cargas de granadas, bombas y como fertilizante en

tiempos de paz,

(Fig. 2).
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Fig. 2. Estructura quimica del nitrato de amonio’

Por estar sobre balanceado en contenido de oxigeno, el nitrato de amonio no tiene
calor de combustidn. El nitrato de amonio que se va a usar como ingrediente de
las dinamitas esta en muchos casos recubierto con el 1% de cera; en algunos

casos se afiade durante la granulacién 0.3% de carbonato de calcio.”

Es un explosivo tan poco sensible, que la detonacidon completa del material puro
resulta dificil. Su sensibilidad al choque es mucho menor que la del picrato de

amonio, y por eso este nitrato es poco peligroso. No es sensible al rozamiento ni al


http://es.wikipedia.org/wiki/Archivo:Ammonium-nitrate-2D.png

choque de una bala de fusil y no estalla en la prueba de explosion por
temperatura. En la prueba de arena sélo puede hacerse detonar parcialmente. A
temperaturas ordinarias es un material muy estable; es ligeramente volatil a ciertas
temperaturas, pero no mas de 150°C.”

No es tdxico, y en este aspecto no exige precauciones para manejarlo. Es un
peligro de incendio, porque como es un fuerte oxidante incrementa la intensidad y

la propagacion de la combustion.’

ORGANICOS.

Tetranitrometano: Es un liquido incoloro, muy volatil, de sabor desagradable; es
lacrimégeno y muy toxico. Se emplea como material para el corte de metales a
elevada temperatura. Es de poca utilidad como explosivo por si mismo. En las
pruebas de choque es menos sensible que la nitroglicerina y esto es confirmado
por la prueba del péndulo balistico”. En la prueba de temperatura de explosién’,
se descompone sin explosion en 5 seg. Incluso a 500°C no detona; si no esta

comprimido es dificil iniciar la detonacion.

Los valores del tetranitrometano en la prueba de arena’ y la prueba de plomo™ son
excesivamente bajos y no pueden considerarse representativos. En pruebas de

fragmentacion produce 80% de los fragmentos que la nitroglicerina.’

Ofrece interés como ingrediente de explosivos liquidos formados de la mezcla del
compuesto con un combustible liquido como tolueno, nitrobenceno o nitrotolueno.
Estas mezclas son explosivas, muy potentes y muy peligrosas. En un laboratorio,
la explosion de 15 gramos de una mezcla de tetranitrometano y tolueno maté a 10

personas y causod heridas en 20 mas.”®

Es bastante tdxico. Los vapores irritan las mucosas de los ojos y de la nariz, su

inhalacién produce edema intenso en los pulmones. Los gatos expuestos a la



accion de aire con 7-25 p.p.m. de tetranitrometano murieron en 4-6 horas. La

concentracién maxima permisible en el aire no debe exceder de 1 p.p.m.” (Fig. 3).
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Fig. 3. Estructura Quimica del Tetranitrometano’

Etilendinitramina: Como explosivo, tiene propiedades algo singulares; tiene una
velocidad de detonacién mayor que la del tretilo de aluminio” y tienen igual
densidad y la misma potencia rompedora en la prueba de arena, la
etilendinitramina es claramente menos sensible al choque y algo menos sensible
al rozamiento y a la iniciaciéon por la azida de plomo o el fulminato de mercurio.
Segun las pruebas del péndulo balistico, es algo mas potente que el tretilo de
aluminio; tiene también un valor mas alto del calor de explosion.

La etilendinitramina no es muy tdxica, y en este aspecto no es necesario adaptar
precauciones en su fabricacion y manipulacién. Tiene el mismo orden de
sensibilidad al choque que el fulminato de mercurio, pero no detona por la llama ni
por puncidn. Por consiguiente, no puede usarse en las capsulas para barrenos.* "2
(Fig. 4).

NO, H
O)N—CH—CH;— N—H

Fig. 4. Estructura quimica de la Etilendinitramina®

* Estas pruebas y conceptos son descritos en el glosario anexo.



Nitroguanidina: Se encuentra en dos formas; la forma a, en agujas planas y la
forma b, obtenida en aglomerados de laminillas. EI compuesto ha encontrado
algun uso en cargas propulsoras en granadas para morteros de trinchera. Puesto
que el nitrato de guanidina puede producirse con coque, caliza, nitrogeno
atmosférico y agua, para producir nitroguanidina no es necesario disponer de
recursos naturales especiales, como el petrdleo, o un subproducto como el

tolueno. 8

Con un valor de 47 cm en la prueba del choque es menos sensible que el tretilo de
aluminio. Es menos sensible a la iniciacion que el TNT, ya que no puede ser
iniciada por el fulminato de mercurio y exige una carga detonante minima de 0.72
gramos. En cantidades mayores se hace detonar por medio de una capsula de

barreno.*

Su potencia rompedora es menor que la del TNT en la prueba de arena.

Es muy estable, con el mismo orden de estabilidad del TNT, y algo mas estable
que el tretilo de aluminio; su valor en la prueba de explosién de temperatura es
275°C, puesto que su potencia rompedora no es grande, la nitroguanidina tiene

aplicacion limitada como explosivo, ® (Fig. 5).
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Fig. 5. Estructura quimica de la nitroguanidina®

Dinitrato de glicol: Es un liquido incoloro a la temperatura ordinaria. Se usa en la
fabricacion de dinamitas de temperatura de solidificacién baja. Es un agente
coloidogeno para la nitrocelulosa y es aun mejor que la nitroglicerina, ya que
exige una temperatura ligeramente elevada para que se produzca esta accién. La



reactividad quimica del dinitrato de glicol es comparable a la de la nitroglicerina.
Debido a su mayor solubilidad en agua es algo mas susceptible a la hidrdlisis que
la nitroglicerina.

Los valores de la prueba de choque y del péndulo de rozamiento muestran que el
glicol es mucho menos sensible al choque y al rozamiento que la nitroglicerina,

pero tiene que clasificarse como explosivo peligroso.8

Tiene elevada potencia rompedora; en la prueba de arena, su valor es tan grande
como el de cualquier otro explosivo de un solo ingrediente. Los valores de la
prueba de estabilidad en vacio muestran que es mucho mas estable que la
nitroglicerina. De su bajo valor en la prueba de estabilidad en vacio se deduce que

tiene el mismo orden de estabilidad que el tretilo de aluminio.

Debido a los riesgos el dinitrato de glicol no se transporta nunca fuera de los
limites de la fabrica en los que se produce. La inhalacion de sus vapores es mas
dificil de evitar que en el caso de la nitroglicerina, porque es mas volatil. Los
efectos producidos por la absorcion de la sustancia son: dilatacion de los vasos
sanguineos, aceleracién de los latidos del corazon y fuertes dolores de cabeza. Se

cree que la exposicion continua puede causar lesiones en el organismo humano.
Aunque es menos peligroso que la nitroglicerina en lo que respecta al choque, en
la fabricacion se emplea el mismo tipo de instalacion y se adoptan las mismas
precauciones, ® (Fig. 6).
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Fig. 6. Estructura quimica del dinitrato de glicol®

Dinitrato de dietilenglicol: En lo que respecta a la reactividad quimica se parece

a la nitroglicerina, pero es menos susceptible a la hidrélisis. Se inflama con



dificultad; es necesario calentar el liquido a una temperatura algo superior a la del
ambiente. Cuando se inflama asi, arde tranquilamente con llama amarilla
luminosa. Aunque es bastante menos sensible al choque que la nitroglicerina o el
dinitrato de glicol que es suficientemente sensible al rozamiento para estallar en la

prueba del péndulo.®

Es dificil hacerlo detonar: Su potencia rompedora es poco menor que la del TNT e

intermedia entre este ultimo y la nitroglicerina.

La inhalacion de los vapores o la absorcion del liquido a traveés de la piel producen

los mismos efectos que la nitroglicerina.

Si bien se ha usado en composiciones propulsoras esto ha sido a pesar de su
volatilidad indeseable. Como ingrediente tiene el inconveniente de la mayor
dificultad de fabricacion y el costo generalmente mas elevado del glicol comparado

con la glicerina® (Fig. 7).
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Fig. 7. Estructura quimica del dinitrato de dietilenglicol®



Nitroglicerina: Se emplea mucho en la fabricacién de dinamitas y mezclas
propulsoras y se usa en Medicina como vasodilatador en dosis de 0.6 mg. Puede
considerarse el primer explosivo de alta potencia desde el punto de vista de su
aplicacion practica,

(Fig. 8).
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Fig.8. Estructura quimica de la nitroglicerina®.

Es un agente coloidogeno para la nitrocelulosa. Una solucion acuosa de sulfuro de
sodio descompone rapidamente la nitroglicerina, reaccion que sirve para la

destruccion de los desperdicios de los explosivos.?®

En cantidad muy pequena no confinada arde sin explosion cuando se inflama;
pero si el material esta encerrado o la cantidad es suficiente para permitir un
sobrecalentamiento local se produce una explosién. Tiene el mismo orden de
sensibilidad al choque que la azida de plomo dextrinada y es muy sensible al
choque con rozamiento. La sensibilidad al choque aumenta bastante con la
temperatura, pero el solido congelado es mucho menos sensible que el liquido;
aun asi se han producido accidentes cuando la dinamita congelada se sacudia
mientras se descongelaba, y esto se ha atribuido a que la nitroglicerina quiza sea
especialmente sensible durante la transicién de la forma labil a la forma estable.
La detonacion puede iniciarse incluso con pdélvora negra; por consiguiente es casi

tan sensible a la iniciacion como la azida de plomo, el fulminato de mercurio, etc.’


http://es.wikipedia.org/wiki/Archivo:Nitroglycerin-2D-skeletal.png

Su potencia rompedora es una de las mayores conocidas, casi tan grande como la
del dinitrato de glicol y algo mayor que la de los explosivos solidos, como el tretilo
de aluminio y el TNT, su potencia es casi tan grande como la de cualquier otro
explosivo de un solo ingrediente. Esto refleja el elevado calor de explosion del

compuesto, que solo es superado por el dinitrato de incoI.9

En la prueba de temperatura de explosion, ocurre a 22°C. La nitroglicerina es
mucho mas estable que el dinitrato de glicol y los explosivos solidos, como el

tretilo de aluminio y el TNT.®



8.3.1.3 DE ACUERDO A LAS MEZCLAS EXPLOSIVAS (DINAMITAS).

Las dinamitas poseen una clasificacion propia, resultado de la mezcla entre las

bases y sus agentes detonantes. Tal y como se muestra a continuacion, *'° (Fig.
9).

Fig. 9. Esquema de la clasificacion de las Dinamitas"°

A) DINAMITAS DE BASE INERTE CON TIERRA DE INFUSORIO.*"°

El término dinamita se convirtid en un término genérico para los explosivos de alta
potencia usados en trabajos de mineria, ingenieria, en canteras, construccion de
pozos, perforacion de tuneles y otras operaciones de voladura de superficie y
subterraneas’®

Alfredo Nobel descubrié que empapando la nitroglicerina en una tierra mineral
porosa llamada tierra de diatomeas, tierra de infusorio o kieselgur, se obtenia una
mezcla exenta de algunos de los inconvenientes de la nitroglicerina liquida. Al

nuevo producto se le dio el nombre de dinamita de base inerte, puesto que su



base es quimicamente inerte, no alteraba la reacciéon quimica de 6xido reduccion
cuando se hacia detonar la nitroglicerina sin embargo, en una tierra porosa era

mucho mas facil de manejar que la nitroglicerina liquida.

Las primeras dinamitas se clasificaban por la cantidad de nitroglicerina de la
mezcla, de modo que el producto obtenido mezclando 60 partes de nitroglicerina y

40 partes de kieselgur se llamaba “dinamita 60%”.%1°

DINAMITAS DE BASE INERTE CON NITROGLICERINA.%>"?

La parte de una dinamita de nitroglicerina que no es el componente o, los
componentes organicos nitrados, suelen componerse de una mezcla de: pulpa de
madera u otro material carbonaceo cuyo objeto es absorber la nitroglicerina
liquida; nitrato de sodio para suministrar oxigeno disponible al material
carbonaceo, y carbonato de calcio, éxido de cinc para neutralizar los indicios de
acidez que puedan producirse por la descomposicién de los nitratos presentes. Es
conveniente que el material absorbente combustible y el material oxidante estén
en proporciones equilibradas. Debe haber suficiente nitrato para oxidar
completamente el material combustible. Si hay demasiado nitrato el explosivo
produce o6xidos de nitrégeno como productos de la explosién y no libera tanta
energia. La existencia de una cantidad excesiva de absorbente combustible
origina cantidades excesivas de mondxido de carbono en los gases producidos en
la explosidon. La presencia de grandes cantidades de estos gases es un
inconveniente, sobre todo cuando la dinamita se usa en trabajos subterraneos de
mineria la envoltura del explosivo interviene en las reacciones que se producen en
la explosion; por consiguiente, también se tiene en cuenta este factor al formular
las dinamitas. Se emplea un pequefio porcentaje adicional de nitrato de sodio con
el fin de que la entrada del papel o la parafina de la envoltura de la reaccion no

produzcan un aumento en la cantidad de mondxido de carbono.®



Las dinamitas sencillas poseen wuna velocidad relativamente elevada de
detonacién que aumenta a medida que crece la cantidad de nitroglicerina de la

formula. Tienen también buenos volimenes de gases.™

Las dinamitas sencillas se usaron en los trabajos de mineria y de canteria; en
rocas duras y resistentes sin ser lo bastante tenaces para exigir el uso de la
gelatina explosiva. El costo de las dinamitas sencillas es algo mayor que otros
explosivos que dan resultados sustancialmente iguales en trabajos de voladura, en
los ultimos afios su uso ha sido suplantado en gran parte por las “dinamitas

amoniacales’ y las “dinamitas gomosas amoniacales”.

B) DINAMITAS DE BASE ACTIVA CON NITRATO DE SODIO.

Pronto se descubrié que sustituyendo el kieselgur por otros minerales podian
hacerse explosivos aun mas potentes. Por ejemplo: empleando una mezcla de
nitrato de sodio finamente pulverizado, pulpa de madera y nitrato de amonio, se
obtenia un explosivo que resultaba mas potente que la dinamita primitiva, que
contenia la misma cantidad de nitroglicerina. Estos explosivos se llamaron
“‘dinamitas de absorbente activo” o de base activa, para distinguirlas de las

primeras dinamitas.®

Estas dinamitas son llamadas “dinamitas amoniacales” o “dinamitas de nitrato de
amonio”, donde cantidades de nitrato amoniacal reemplazan una parte de la
nitroglicerina y también parte del nitrato de sodio que este contiene. En la medida
en que el nitrato de amonio reemplaza al nitrato de sodio y la nitroglicerina,
aumenta la cantidad de gases producidos por el explosivo. Casi todos los

explosivos de voladura contienen cantidades sustanciales de nitrato de amonio.™



DINAMITAS DE BASE ACTIVA CON NITRATO DE AMONIO
(AMONIACALES)."

Contienen nitrato de amonio que reemplaza una parte del nitrato organico. Puesto
que el nitrato de amonio tiene un potencia explosiva exterior a la de nitroglicerina,
es necesario emplear en la formula mas nitrato de amonio que la cantidad de

nitroglicerina que reemplaza.'®

Los otros componentes son los mismos que las dinamitas sencillas; suele
emplearse una cantidad ligeramente mayor de antiacido porque las mezclas de
nitrato de amonio y nitroglicerina producen mas acidez que las mezclas de nitrato

de sodio y nitroglicerina.

Son muy usadas en minas y canteras. Aunque son algo menos resistentes al agua
que las dinamitas sencillas y bastante menos resistentes al agua que las dinamitas
gomosas, su resistencia al agua es suficiente para la mayoria de los fines de
mineria y canteria. Tienen excelentes caracteristicas tanto en lo que respecta al
vigor del golpe que producen en el instante de la detonacion (potencia rompedora)
como la presion sostenida al efecto de empuje que sigue al choque (volumen de
gases). Puesto que las dinamitas amoniacales son algo mas baratas que otros
explosivos, no so6lo tomando como base el peso, sino también con arreglo a la
cantidad real de energia que proporcionan, son hoy explosivos de voladura de

mucho uso en las operaciones ordinarias en minas y canteras.'®"

C) DINAMITAS DE BASE EXPLOSIVA (GOMAS)."

En 1875 Nobel descubri6 otra manera de hacer explosivos sélidos con
nitroglicerina liquida utilizando la accién coloidégena de la nitroglicerina sobre la
nitrocelulosa; basada en el uso de nitrocelulosa con un contenido de nitrégeno que
es convertido por la nitroglicerina en una masa gelatinosa. Cuando se hacen

mezclas de 88 a 92 partes de nitroglicerina y 12 a 8 partes de nitrocelulosa



soluble, resulta un producto firme que se conoce como gelatina explosiva; es un

explosivo especialmente potente para barrenos.'°

Estas mezclas se denominan “dinamitas gomosas”, se caracterizan por su mayor
densidad y resistencia al agua que las dinamitas ordinarias de absorbente activo

con nitrato de sodio 6 pequefias cantidades de nitrato de amonio.'°

GELATINA EXPLOSIVA Y DINAMITAS GOMOSAS."°

La gelatina explosiva consiste en nitrocelulosa con aproximadamente 12% de

nitrdgeno asociada con nitroglicerina para formar un gel bastante firme.

La relacién usual es aproximadamente 11.5 partes de nitroglicerina por 1 parte de
nitrocelulosa soluble. El otro componente de la gelatina explosiva es una pequefa
cantidad de un material antiacido, como carbonato de calcio, carbonato de

magnesio y 6xido de zinc.

Las dinamitas gomosas forman una serie de explosivos de la que la gelatina
explosiva es miembro “100%”, y cada una de las otras variedades es una mezcla
de nitroglicerina algo menos gelatinizada y un absorbente activo. En las dinamitas
gomosas de una potencia menor se usa azufre como parte del absorbente

activo.°

Las dinamitas gomosas se caracterizan por una densidad elevada y una
resistencia excelente al agua. Son explosivos potentes desde el punto de vista del
volumen de los gases producidos y de la potencia rompedora. Su uso mas
importante es en las operaciones y en los trabajos de exploracion sismica. En los
ultimos afos las dinamitas gomosas han reemplazado a las dinamitas sencillas

porque son menos sensibles a la detonacion, ejercen una mayor potencia



explosiva como fuerza de empuje y conservan velocidades de detonacion

suficientemente grandes.'®"

DINAMITAS GOMOSAS AMONIACALES."

Se formulan para reunir, las mejores cualidades de las dinamitas sencillas y de las
dinamitas amoniacales, consiste en una dinamita amoniacal en la que la
nitroglicerina existe en forma de un coloide de nitrocelulosa. No tienen una
resistencia al agua igual a la de las dinamitas gomosas, pero resisten mejor el

agua que las dinamitas amoniacales.

DINAMITAS SEMIGOMOSAS."°

Tienen una composicion intermedia entre la de las dinamitas gomosas
amoniacales y de las dinamitas de nitrato amoniaco, y son dinamitas amoniacales
a las que se ha anadido nitrocelulosa para formar un gel duro. Fisicamente, las
dinamitas semigomosas son mas plasticas que las amoniacales, poseen menor
sensibilidad en las pruebas de rozamiento y de choque que las dinamitas
gomosas. Sin embargo, su sensibilidad es suficiente para asegurar una respuesta

satisfactoria a la accién de una carga detonante. ™



8.3.2 POTENCIA DE LAS DINAMITAS.""

La cantidad de energia que produce un explosivo puede determinarse por el
calculo partiendo de los factores termoquimicos de los componentes y de los
productos de la reaccion, o bien inflamando una porcién del explosivo con una

fuerte bomba calorimétrica construida especialmente.

La manera como un explosivo comercial de voladura desarrolla su energia en la
explosion suele ser una guia mucho mas importante para averiguar su rendimiento
en cualquier clase de trabajo especial que la energia total del explosivo medida en

una bomba calorimétrica.

Las dinamitas normales son intermedias, entre las gomosas y las amoniacales y

muestran un empuje excelente.

Los explosivos de nitrato de amonio encuentran su uso en los trabajos de voladura
en que no se necesita una potencia voladora muy grande y lo que se desea es un

empuje grande; para estos trabajos dan excelentes resultados.

Para los trabajos que exigen el maximo efecto posible de fragmentacion suelen
dar excelentes resultados la gelatina explosiva y las dinamitas gomosas. El
encerramiento es necesario para el tipo de descarga que consiste en poner la

carga del explosivo directamente o no ejerce toda su potencia explosiva.'’



8.3.3 USOS DE LOS EXPLOSIVOS."

Los explosivos tienen caracteristicas importantes, que determinan su uso en

aplicaciones especificas.

Entre esas caracteristicas estan la facilidad con la que pueden ser detonados y su
estabilidad en determinadas condiciones de calor, frio y humedad. El efecto
despedazador o potencia rompedora de un explosivo depende de la velocidad de

detonacion.™

Son extremadamente eficaces para la demolicidn militar y para ciertos tipos de
voladuras como es el caso de la canteria y mineria, donde el objetivo es desalojar
grandes piezas de roca o mineral, deben emplearse explosivos con una velocidad
de detonacion mas baja y con una potencia rompedora menor que la

nitroglicerina.”

Se utilizan también en la elaboracion de fuegos artificiales, en aparatos de
sefalizacion y para hacer remaches y moldear metales; como propulsores para
proyectiles y cohetes, como cargas explosivas para la demolicion, y para hacer

proyectiles, minas y bombas para actos terroristas."’



8.4 ANALISIS FORENSE DE LOS EXPLOSIVOS

8.4.1 PROCEDIMIENTO EN EL LUGAR DE LOS HECHOS."

En primer lugar, para poder analizar todo este proceso, es de vital importancia

definir quienes son los personajes o0 dependencias que intervienen en la

investigacion de un presunto hecho delictivo.

ORGANISMOS QUE PARTICIPAN EN EL LUGAR DE LOS HECHOS.

>

EL MINISTERIO PUBLICO.

El Ministerio Publico es quien ostenta en forma imparcial y sin apasionamiento, el

monopolio del ejercicio de la accion penal y su prosecucion en la secuela procesal

para obtener la reparacion del dafio causado a la esfera juridica de la sociedad,

por conductas delictuosas cometidas por alguno de sus integrantes, o bien por el

reconocimiento fehaciente por la autoridad competente de la inocencia del

procesado, es por ello que la Institucion del Ministerio Publico es de buena fe.

Sus funciones son:

Investigar y perseguir los delitos del orden comun, asi como a las personas
implicadas en hechos delictivos.

Iniciar, integrar y perfeccionar las averiguaciones previas conforme a los
hechos obtenidos de la investigacion.

Ordenar e instruir a la Policia Judicial y Servicios Periciales para la
investigacion y persecucion de los hechos constitutivos de delito.

Brindar atencion al publico, asi como proporcionar orientacion legal en la
esfera de su competencia.

Ejercitar la accion penal ante los o6rganos jurisdiccionales

competentes.'* 1314



AUXILIARES DIRECTOS DEL MINISTERIO PUBLICO.

» LA POLICIA JUDICIAL
» SERVICIOS PERICIALES

- Peritos En Criminalistica De Campo

- Fotégrafo Forense

- Peritos En Dactiloscopia

- Peritos En Quimica Forense

- Peritos En Hematologia Forense

- Peritos En Genética Forense, Etc.

> POLICIA JUDICIAL.%13:14

La Policia Judicial es el érgano de la procuraduria General de Justicia del Distrito
Federal, que conforme al articulo 21 de la Constitucion Politica de los Estados
Unidos Mexicanos, tiene la responsabilidad de auxiliar al Ministerio Publico en la
investigacion y persecucion de hechos delictivos del orden comun que afecten a la

ciudadania del Distrito Federal.

Asimismo, desarrolla las practicas necesarias para la debida integracion de la
Averiguacion Previa y cumple con las investigaciones, notificaciones, detenciones
y presentaciones que emite el Agente de Ministerio Publico, a la vez ejecuta las
ordenes de aprehension, los cateos y otros mandamientos que emiten los érganos

jurisdiccionales.

Del mismo modo recaba informacién y evidencias del caso a investigar,
preservando el lugar de los hechos para facilitar el acceso ministerial y pericial,
ademas, clasifica y analiza la informacion recabada para presentar los resultados

de la indagatoria o investigacion llevada a cabo, a través de informes que emite al



Agente del Ministerio Publico que solicita la intervencion, utilizando para el
cumplimiento de sus funciones las técnicas y métodos que los llevan a encontrar
los indicios y la verdad historica del desarrollo de los hechos delictivos cometidos

por un probable responsable.
> SERVICIOS PERICIALES.">1314.15

Asi pues el perito, el experto en un arte, oficio, técnica o ciencia, debe de tener la
capacidad suficiente y adecuada para responder las interrogantes que el

encargado de administrar y/o procurar justicia o cualquier autoridad le plantee.

Los peritos, de acuerdo a su especialidad, actuaran en distintas areas de trabajo

esto segun el hecho y el tipo de indicio que se investiga y se analiza.
LUGAR DE LOS HECHOS.

Es aquel espacio o area en el cual se localiza aquel material sensible, significativo
o indicio, que por sus caracteristicas, situacion, ubicacion y consistencia indica

que, en ese lugar se desarrollo una conducta probablemente delictuosa.

En concordancia con esta idea, se deriva que el lugar de los hechos no tiene por

qué ser Unico.'>13™

Se denomina lugar de los hechos primario, al lugar donde se encuentran los
indicios post-explosion viables para realizar el analisis, ya que suele ser donde se
inicia la investigacion. Sin embargo, pueden existir dos o mas lugares de los

hechos, denominados secundarios, y suelen estar en relacion a:

* Lugar desde donde se traslado el artefacto o mezcla explosiva.

* Lugar donde se produjo el ataque

* Lugar donde fallecieron las victimas

* Lugar donde se descubre cualquier indicio



* Vehiculo usado para transportar el artefacto explosivo
* Ruta de huida de los probables responsables
LUGAR DEL HALLAZGO.

Es aquel espacio o area en el cual se localiza aquel material sensible, significativo
o indicio, que por sus caracteristicas, situacion, ubicacion y consistencia nos indica
que ahi, en ese lugar, se desarroll6 una conducta probablemente delictuosa y que

puede o no estar relacionado con el hecho.'?'314.1%

ANALISIS DEL LUGAR DE LOS HECHOS POST-EXPLOSION. %"

Desde el punto de vista forense, después de que se presenta una explosion, uno
de los puntos fundamentales es salvaguardar el area y a las personas de posibles
derrumbes o explosiones subsecuentes; asegurando asi la integridad de los
peritos que analizaran el lugar de los hechos, ubicando los indicios vitales que

indican el origen y el tipo de explosivo utilizado.

En el caso de una explosion, los peritos deben vestir cierta indumentaria, como
son guantes de latex, casco, mascarilla de oxigeno, gogles y zapatones para
cuidar su integridad fisica y preservar los indicios que se encuentran en el lugar de
los hechos.™
Por lo general los procedimientos de analisis dependen del lugar donde ocurra la
explosion, se clasifican en tres:

» Lugares abiertos

» Lugares cerrados

> Vehiculos.'®""



LUGARES ABIERTOS. ¢

Estos se van a definir, como aquellos que no estan delimitados, pudiendo ser la

via publica, parques, bosques carreteras, etc.

El area debe estar previamente protegida y preservada, en una zona de por lo
menos 50.0 metros de diametro, tomando como centro el sitio de los hechos o del
hallazgo, se observa en forma preliminar desde un punto periférico, para asi

percibir la informacién general.

Posteriormente y una vez seleccionadas las areas por donde se van a realizar los
desplazamientos, se debe escoger el método que se va a utilizar para la
busqueda, y localizacién de los indicios, los cuales se sefializan y fijan

adecuadamente.

En éste tipo de lugares lo conveniente es comenzar la busqueda desde el sitio
donde se encuentre el indicio principal, para posteriormente hacer la observacion
de la periferia al centro, para que asi no quede duda y tener la seguridad de que

nada paso inadvertido.

Si es necesario extender la busqueda en las zonas adyacentes, en éste tipo de
lugares es conveniente que se cuente con la ayuda de mas personal para asi
poder cubrir el lugar en el menor tiempo posible, para que los indicios no sufran

alteraciones por el medio ambiente. "®""

LUGARES CERRADOS. '617:18

Cuando hablamos de lugares cerrados, nos referimos a todos aquellos que estan
confinados en un espacio determinado, pudiendo ser casas habitacion,

departamentos, oficinas, locales comerciales, etc.

La busqueda comienza realizando una observacion general desde la entrada

principal, para asi poder seleccionar las areas por donde se va realizar el



desplazamiento, indicando cuales seran las vias de acceso hasta el interior del

inmueble.

Una vez cumplido con lo anterior, se puede determinar que método se va a utilizar
para la busqueda de indicios, o si se acerca directamente hasta donde se
encuentre el indicio principal, el cual pudiera ser un cadaver, un mueble forzado,

un arma etc.
VEHicuLoOs. '"18
En el exterior del vehiculo:

En el cual se debe revisar su parte frontal, costado derecho, costado izquierdo,
parte posterior, toldo, cajuela, parte baja del vehiculo, espejos retrovisores

laterales y superficies de vidrios externas.
En el interior del vehiculo:

En éste se examinan, manijas de puertas, costados de puertas, asientos., espejo
retrovisor parte anterior y posterior, espejo de visera, volante, palanca de
velocidades, el tablero, guantera, cenicero, piso, debajo de las alfombras y todas

las areas de vidrio internas.'”8



8.4.1.1 DEFINICION DE INDICIO.

Se conoce como indicio, aquel material sensible y significativo relacionado con
un presunto hecho delictuoso, el cual una vez estudiado se convierte en evidencia;

sin importar el tamafio del material encontrado.'®1920:22

Asi:
Indicio — objeto o material.
Y a su vez:

Vestigio — indicio — evidencia

Los indicios son el objeto de estudio de la criminalistica que es la ciencia de la
investigacion de los hechos delictivos. El estudiar los indicios nos ayuda a

precisar; 19

» Si existié o no el presunto hecho delictuoso.
> A establecer la identidad de la victima, victimario e involucrados.
» A relacionar al victimario con el lugar de los hechos y con la victima.

» A determinar las circunstancias bajo las cuales se llevd a cabo el

hecho.?#"22

8.4.1.2 IDENTIFICACION DE INDICIOS POST-EXPLOSION.

Puede ser dificil reconocer indicios en las explosiones, debido a la combinacion
de residuos fisicos, quimicos y bioldgicos. Algunos investigadores tienen la
impresién de que cuando se produce una explosion, todos los componentes del
artefacto explosivo, asi como el explosivo en si, se consumen o son destruidos,
sin embargo, debe considerarse la posibilidad de que permanezca material intacto

evaluable. El personal investigador debe tener la capacidad para reconocer y



preservar los indicios, mediante el empleo de estrategias de busqueda, embalaje y

conservacion.

19,20

Un residuo es explosivo si presenta una de las siguientes propiedades:

a.

b.

Formar mezclas potencialmente explosivas con el agua.
Ser capaz de producir facilmente una reaccion o descomposicién detonante
o explosiva a 25 °C y 1 atm.

Ser una sustancia fabricada con el objetivo de producir una explosién o

efecto pirotécnico.?

La Agencia de Protecciéon Ambiental de los Estados Unidos (EPA), considera a los

residuos explosivos como un sub-grupo de los residuos reactivos.

20,21

VESTIGIOS DE ARTEFACTOS EXPLOSIVOS*'?2%

Se consideran como vestigios de artefactos explosivos, los siguientes materiales:

Detonadores

- Detonadores de Mecha

- Detonadores Eléctricos

- Detonadores No Eléctricos
Mecanismos de temporizacién
Restos de la carga explosiva
Bases plasticas
Restos de carcasas
Mechas
Cordones detonantes

Otros vestigios que podemos encontrar y que nos ayudan a identificar una

victima o victimario son los restos de prendas, calzado, restos humanos e

incluso cuerpos.?>?*



En la actualidad las técnicas y el equipo disponibles para analizar explosiones vy
atentados, son mucho mas sensibles que en el pasado, pero pueden representar
un inconveniente si se confunde la evidencia con las cantidades traza de material
contaminante, que no poseen relacion directa con el evento. Las botas, ropa,
herramientas e incluso vehiculos deben estar conscientes de este problema

cuando realizan la investigacion.?

Es ampliamente recomendable aplicar protocolos especificos que eviten cualquier
tipo de contaminacion. Ademas de recopilar las pruebas en los bombardeos e
incendios, los investigadores se encargan de determinar lo que realmente ocurri
en la escena. Los objetivos primordiales son determinar el tamafo de la bomba,
donde se colocd, como se ha activado, de que se compone y quien es el

responsable.?®?

8.4.1.3 EMBALAJE DE INDICIOS POST-EXPLOSION.?®

Una vez que el indicio ha sido identificado, debe ser debidamente recogido y

colocado en contenedores seguros para trasportarlos al laboratorio.

Estos contenedores pueden ser bolsas de plastico, latas metalicas o tarros de
vidrio. El tipo de contenedor por lo general depende del tipo de indicio que se va a

contener.

Las bolsas de plastico no son adecuadas para materiales organicos porque
tienden a pasar a través de estas y se evaporan. En la mayoria de las

explosiones, los indicios se colocan en bolsas o latas metélicas.

Usando contenedores adecuados se mantiene el estado original de las muestras y

con ello se evita la contaminacion de los indicios.?



8.4.1.4 ENVIO DE INDICIOS AL LABORATORIO (CADENA DE CUSTODIA).

En un presunto hecho delictuoso, después de obtener la posible evidencia del

lugar de los hechos, las muestras deben

laboratorio de analisis forense.

19,20,22,23

resguardarse para trasladarse al

El proceso anterior recibe el nombre de: Cadena de Custodia.

De manera general, el proceso de cadena de custodia es el siguiente:

LUGAR DE LOS HECHOS

¢
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v

LABORATORIO

'

RECEPCION DE MUESTRAS

22,23

——PBescripcion de muestras
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Cuando una muestra ingresa al laboratorio se toman en cuenta datos como la

historia y el estado fisico, para determinar el tratamiento adecuado.??

+» EXTRACCIONES

% PRUEBAS DE
MUESTRA — TRATAMIENTO— ORIENTACION

+* CROMATOGRAFIA
EN CAPA FINA

<+ PRUEBAS DE
CONFIRMACION

Posteriormente se procede a la identificacion del artefacto explosivo, sus
componentes (mediante la técnica de IR), y de ser posible su cuantificacién, por
medio de técnicas espectrofotométricas (UV, absorcidon atémica), cromatograficas
(gases, liquidos) e incluso con sistemas acoplados (gases-masas) y recientemente
espectrometria de masas con fuente de plasma de acoplamiento inductivo (EM-

FPAI 6 ICP-MS por sus siglas en Inglés).?#?%2%2°



8.4.2. ANALISIS EN EL LABORATORIO.

8.4.2.1 ANALISIS GENERAL.

Una vez que el laboratorio recibe las muestras, se pueden hacer diversos tipos de
analisis. Lo primero que se hace es un examen visual de los desechos y
fragmentos del aparato; los trozos pequefios y piezas se separan y si es posible

se identifican.?>242°

El forense examinador debe buscar, entre otras cosas, un mecanismo de
temporizacion, circuito y carcasa. Al inspeccionar los fragmentos, su tamano vy el
tipo de dafno que esta presente, es posible deducir diversas cuestiones sobre el
dispositivo, es decir, la clase de explosivo que se utilizd y si funciond

correctamente.

Mientras se buscan las piezas, también se hace la comprobacién de residuos en
cada una de ellas, asi como los signos de que no exista material explosivo
adicional. En este punto del analisis, se pueden realizar pruebas quimicas
colorimétricas presuntivas para comenzar a estudiar el dispositivo presente; estas
pruebas solo pueden orientar, a la realizaciéon de nuevas pruebas se debe realizar

con el fin de identificar concluyentemente al explosivo.

No hay pruebas presuntivas de color para desechos de incendios, por lo que se
utilizan otras metodologias para determinar si un inflamable esta presente. En
algunos casos, un efecto de arcoiris se observa en el agua en caso de que un
hidrocarburo esté presente en los desechos. Es importante conocer con que
metodologia se analizan los explosivos, el primer paso generalmente consiste en
realizar una prueba presuntiva de color e independientemente de que el explosivo
tenga una base organica o inorganica, estas pruebas ayudan a su

identificacion.?>242°



Una vez que los residuos se han recuperado hay varias formas de analizarlos.
Algunos laboratorios utilizan el microscopio de luz polarizada (MLP), para
identificar explosivos, mientras que otros prefieren un enfoque mas instrumental.
Aunque ambas técnicas son consideradas como confirmativas, los resultados
obtenidos varian enormemente. El MLP, arroja datos que pueden ser analizados
visualmente y se basa en una buena capacitacion individual para interpretar los
datos correctamente. Por su parte, el analisis instrumental presenta diferentes

datos, y una técnica puede complementar a otra.?®

8.4.2.2. TECNICAS PRESUNTIVAS PARA LA IDENTIFICACION DE
EXPLOSIVOS.

Cuando se intenta caracterizar los residuos de explosivos de alta potencia para
rastrear la posible composicion de la mezcla explosiva, el paso mas critico en el
analisis es la ubicacién, ya sea en el lugar de los hechos o en el laboratorio, de
materiales que puedan contener residuos de explosivos intactos o residuos de

caracteristicas de un material explosivo en particular.?

Cuando la muestra llega al laboratorio, la separacién y concentracién de los

analitos se convierte en un objetivo crucial. Los objetivos de este paso son:

v La separacion del analito de la muestra dependiendo de la matriz en que se
encuentra.

v" Al mismo tiempo, concentrar el material de interés para el analisis.

v' Los vapores o particulas que participan son esenciales para la deteccién

de los materiales presentes en bajas cantidades.®
Técnicas de extraccion y concentracion de la muestra o analito.
Generalmente se utilizan los siguientes métodos de limpieza para extraer la

muestra de los vestigios de artefactos explosivos:

v limpieza en seco (uso de la aspiradora para los polvos 6 sélidos).



v’ limpieza con disolventes como etanol y acetona.
v limpieza con solucion de 4&acido nitrico al 3% para compuestos
inorganicos.*%

Los estudios se han llevado a cabo en relacion con las fuerzas adhesivas de
explosivos y de otras particulas a la superficie de los residuos. En algunos
estudios, se pudo comprobar que diminutas cantidades de un explosivo (pentrita),
se encontraban en las huellas dactilares de un sospechoso, que estaban
adheridas a la superficie de un objeto, utilizando un espectrometro de movilidad
i6nica (EMI). Se informé que menos de 1 ng del explosivo fue extraido de la

transferencia de las huellas dactilares.?>%®

Existen dos técnicas prometedoras para la eliminacion y la concentracion de un

analito en una matriz: 2%

e Microextraccién en Fase Solida (MEFS). Muy poco utilizada por la baja
concentracion de muestra obtenida después del proceso.?®%’

e Microextraccién utilizando un disolvente (MED): Se utiliza para la remocién

de explosivos de matrices complejas utilizando CO» liquido u otro fluido
supercritico (agua, metanol, etanol o acetona) como disolvente. La MED
proporciona la penetracion del liquido, lo que le otorga la ventaja de obtener
mayor concentracion del analito y mejora la eliminacién del disolvente. La
modificacion del fluido con los aditivos pueden aumentar la selectividad y la
disminucién de extraer contaminantes potenciales. En la actualidad, la
principal limitacion de la MED es su incapacidad para manejar muestras
mayores que unos pocos mL.
Si bien no es aplicable a los grandes fragmentos de desechos, la técnica
resulta atractiva para los materiales tales como el suelo, fibras de diversas
prendas, etc. La extraccién de disolvente organico del suelo, por ejemplo,
requiere mucho tiempo vy produce complejos altamente contaminados,
ademas de que estas soluciones pueden crear problemas con los
instrumentos analiticos.

La MED es rapida y las muestras extraidas estan limpias de sélidos.?®%



Técnicas colorimétricas y de cromatografia en capa fina (CCF).%

El uso de la CCF como técnica presuntiva de mezclas explosivas, proporciona los
datos necesarios para la identificacidon unica de nitratos, como la monometilamina
y nitrato de monoetanolamina, especificos para explosivos de alta potencia;
utilizando Ninhidrina y Fluoresceina que reaccionan solo con aminas primarias y
permite que se observe una coloracion rosada en la placa al ser revelada. La
placa se compara con estandares de los posibles nitratos después de que aparece

el color.?82°

También se puede utilizar la prueba de la mancha de Griess, que generalmente se
utiliza para determinar si un arma de fuego fue disparada recientemente, pero
puede utilizarse para identificar la presencia de iones nitrito en vestigios de
artefactos explosivos en los que se concentran en grandes cantidades. Se utilizan
hisopos de algoddén y disolventes supercriticos para extraer la muestra, que

posteriormente se sometera a la prueba.®

En esta reaccion, los nitritos reaccionan con acido sulfanilico, formando el acido 4-
diazobencensulfénico, el cual se condensa posteriormente con la adiciéon del
reactivo de a-naftilamina, dando como resultado una coloraciéon rojo-violeta

(reaccion positiva). *° (Fig. 10).

HO:5C:Hs-NH: + HNQ; —— "0:5C:H -N"=NH

acido sulfanilico  nitritos acido 4-diazobencensulfénico
icoloracidn rojo-violeta)

Fig. 10. Reaccion de Griess®

Recientemente se propuso un ensayo espectrofotométrico para determinar
ciclotrimetilentrinitramina (RDX) en residuos de mezclas explosivas, utilizando una
variante de la reaccion de Berthelot. La cual consiste en una reduccién de la

mezcla explosiva con acido clorhidrico, seguido de una neutralizacion de los



productos de la reduccion, que producen amoniaco y aminas de bajo peso
molecular, las cuales se hacen reaccionar con fenol y un agente clorante
(hipoclorito de sodio) en medio alcalino, la reaccion produce un tinte azul intenso

con una absorcion a 631 nm.

La absortividad molar y el limite de deteccion para RDX fueron (1,08 £+ 0,04) x 10
*Lmol " cm "y 0,18 mgL " respectivamente. El método se puede aplicar a las
mezclas sintéticas de RDX vy trinitrotolueno (TNT) en proporciones variables, se
demostré que habia una minima interferencia del TNT, ya que la reaccion de
Berthelot no reacciona a las anilinas meta sustituidas derivadas del TNT. El

meétodo propuesto fue aplicado con éxito para fines militares.

La absortividad molar del RDX fue mucho mayor que la de los compuestos de
amonio y nitrato; por lo que, el RDX podria ser efectivamente separado de estos

compuestos en las mezclas del suelo, basado en las diferencias de solubilidad.

El método de Berthelot- RDX fue validado estadisticamente, utilizando las mezclas

de los compuestos contra un estandar.®'

Detectores de explosivos de quimioluminiscencia (DEQL).

Los detectores de explosivos pueden desempefar un papel en la localizacion de
evidencias en la escena y la mejora de la calidad de las pruebas presentadas para
su examen. Una gran parte de la obra con detectores de explosivos se ha dirigido

hacia la seguridad de la aviacion.

Los canadienses llevaron a cabo un estudio con diferentes detectores de rastros
de explosivos, tanto en el laboratorio y en los aeropuertos. Como resultado del
estudio se concluy6 que el mejor detector era el de quimioluminiscencia (DEQL),
que se utiliza para la inspeccion de equipajes, reemplazando a las técnicas de
inspeccion de equipaje de uso frecuente, con la dispersidén angular de difracciéon

de rayos X.*



8.4.2.3 TECNICAS ANALITICAS CONFIRMATIVAS PARA LA
IDENTIFICACION DE

EXPLOSIVOS.

Algunas de las técnicas empleadas para la deteccién y cuantificacion de las
mezclas explosivas de alta potencia son: Técnicas espectrofotométricas (UV, IR,
Absorcion atdémica), Cromatograficas (gases, liquidos) e incluso con sistemas

acoplados (gases-masas, EM-FPAI).>®

ESPECTROSCOPIA ULTRAVIOLETA-VISIBLE (UV-VIS) 3

La espectroscopia ultravioleta-visible o espectrofotometria ultravioleta-
visible (UV/VIS). Utiliza radiaciéon electromagnética (luz) de las regiones visible,

ultravioleta cercano (UV) e infrarrojo cercano (IRC) del espectro electromagnético.

La radiacion absorbida por las moléculas desde esta regidon del espectro provoca

transiciones electrénicas que pueden ser cuantificadas, (Fig. 11).

Frecuencia en hertz

2 22 20 13 14 14 12 in i ] 4 2
10 10 10 10 10 10 10 10 10 10 10 10 1
Ra.\_,ros lcésn:nicos. T T T T T T T T T T T T T T T T T T T T 1
FRayos gamma
Rayos x Ondas Hertzianas
Uhkrawvicleta
Inframajo
Radar
iz wisible Fhi
Telewvision
400 500 G600 FoO0 Onda corta
Langitud de onda en nm Radiodifusidn
Tansmision
energla eléctrica
T T TIIT Tk T T T ST T T T T T ™
10 10 10 10 10 10 1o 1 10 10 10 10

Longitud de onda en metros

Fig. 11. Espectro electromagnético

La espectroscopia UV-visible se utiliza para identificar algunos grupos funcionales

de moléculas, y ademas, para determinar el contenido y reactividad de una
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sustancia.

Se utiliza de manera general en la determinacién cuantitativa de los componentes
de soluciones de iones de metales de transicibn y compuestos organicos
altamente conjugados.
El principio de la espectroscopia ultravioleta-visible involucra la absorcidn
molecular de radiacion ultravioleta — visible por una molécula, causando la
promocion de un electron de un estado basal a un estado excitado, liberandose el
exceso de energia en forma de calor. La longitud de onda (A) comprende entre
190 y 800 nm.

La luz visible es absorbida por los electrones de valencia, éstos son promovidos a
estados excitados (de energia mayor). Al absorber radiacién electromagnética de
una frecuencia correcta, ocurre una transicion desde uno de estos orbitales a un
orbital vacio. Las diferencias entre energias varian entre los diversos orbitales.
Algunos enlaces, como los dobles, provocan coloracion en las moléculas ya que
absorben energia en el visible asi como en el UV, como es el caso del B-

caroteno 3%

Cuando un haz de radiacién UV-Vis atraviesa una disolucion conteniendo un
analito absorbente, la intensidad incidente del haz (lo) es atenuada hasta I. Esta
fraccion de radiacién que no ha logrado traspasar la muestra es denominada

transmitancia:
(T) (T = l/lo).

Para efectos practicos, se utiliza la absorbancia (A) en lugar de la transmitancia, lo
anterior, por estar relacionada linealmente con la concentracién de la especie

absorbente (A = -log T).>%

El espectrofotémetro ultravioleta-visible **°

El espectrofotdmetro es un instrumento que permite comparar la radiacion

absorbida o transmitida por una solucion que contiene una cantidad desconocida
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de soluto, y una que contiene una cantidad conocida de la misma sustancia, (Fig.
12).

Fig. 12. Espectrofotometro UV-VIS*

Todas las sustancias pueden absorber energia radiante. El vidrio, que parece ser
completamente transparente, absorbe longitudes de onda que pertenecen al
espectro visible; el agua absorbe fuertemente en la region del IR. La absorcion de
las radiaciones UV, visibles e IR depende de la estructura de las moléculas, y es
caracteristica para cada sustancia quimica. El color de las sustancias se debe a
que absorben ciertas longitudes de onda de la luz blanca que incide sobre ellas y
sbélo dejan pasar a nuestros ojos aquellas longitudes de onda no absorbida.
Esta espectrofotometria utiliza radiaciones del campo UV de 80 a 400 nm,
principalmente de 200 a 400 nm (UV cercano) y de luz visible de 400 a 800 nm,
por lo que es de gran utilidad para caracterizar las soluciones en la region
ultravioleta-visible del espectro. Se rige por una ley muy importante: la ecuacion de

Lambert- Beer.33°

Ley de Lambert- Beer 343%3%

Una expresion para la ecuacion de Lambert- Beer es la siguiente: It/ Ip = 10 - kic

donde:

l; = es el rango de luz captado por el tubo de fotocolorimetria.


http://es.wikipedia.org/wiki/Ley_de_Beer-Lambert

lo = es el rango de luz que sale del tubo de fotocolorimetria y que va a llegar a la
celda
fotoeléctrica donde es captada y medida.
k = es la capacidad de captacion del haz del campo electromagnético.
| = es lalongitud del tubo de fotocolorimetria en cm.

c = es la concentracion de la muestra ya ubicada en el tubo de fotocolorimetria.

La ley de Beer permite cuantificar la concentracion de una muestra por UV,

también puede ser expresada de la siguiente manera: A = ¢Cl

A : Absorbancia

€ : Coeficiente de extincion (Caracteristico de cada sustancia).

| : Largo del paso de la celda (cm).

o C: Concentracion (mol/L).

La zona de longitudes de onda que se registra en un espectro UV-Vis es de entre

200 y 800 nm. En esta zona no absorben dobles ni triples enlaces aislados.

Sélo van absorber enlaces pi conjugados y heteroatomos con pares de electrones

no compartidos (O, N), como los grupos croméforos.®®
Caracteristicas del sistema.>®

o Las muestras en solucidn se ponen en una pequefia celda de cuarzo.

« Se utilizan dos lamparas: una de Hidrogeno o deuterio para la region UV, y
una de tungsteno / halégeno para la regién visible

« Se utiliza también una celda de referencia que contiene sélo disolvente.

e La luz pasa simultaneamente por la celda de la muestra y la celda de
referencia.

o El espectrometro compara la luz que pasa por la muestra con la que pasa

por la celda de referencia.



e La radiacion transmitida es detectada y el espectrdmetro obtiene el
espectro de absorcion al barrer la longitud de onda de la luz que pasa por

las celdas.?
Consideraciones generales **

La espectroscopia ultravioleta-visible es la mas limitada para la informacion de
compuestos. Los compuestos que tengan un cromoforo o insaturaciones son
visibles en esta region. Un croméforo es cualquier grupo de atomos que absorben
luz independientemente de que presente color o no, aunque también puede
presentar un grupo auxocromo que es el que amplia la conjugacién de un

cromoforo mediante la comparticion de electrones de no enlace.

La maxima absorcién se debe a la presencia de croméforos en una molécula.
Este tipo de espectroscopia sirve principalmente para el analisis de compuestos

aromaticos y acidos carboxilicos (a y B) insaturados.*
APLICACION FORENSE.

Esta técnica analitica ya no es considerada como confirmativa, ya que en la
practica forense se requiere identificar con anterioridad el compuesto nitrado, para
poder realizar una curva estandar, o bien utilizar una técnica de estandar
adicionado.3*%37

Como en estos casos los compuestos explosivos pueden ser aromaticos,
carboxilados o nitrados; estas tres especies contienen grupos moleculares que

absorben luz y por lo tanto se obtienen falsos positivos.

Es util para la cuantificaciéon de la sustancia explosiva, cuando esta ha sido

identificada previamente o cuando se requiere compararla con un estandar.3>¢:37
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ESPECTROSCOPIA INFRARROJA.*7%%%

La Espectroscopia infrarroja (IR), trata con la parte infrarroja del espectro
electromagnético. Esta cubre un conjunto de técnicas, siendo la mas comun una
forma de espectroscopia de absorcidon. Asi como otras técnicas espectroscopicas,
puede usarse para identificar un compuesto e investigar la composicién de una

muestra. Esta se puede dividir segun el tipo de la radiacion que se analiza, en:

o Espectroscopia del Infrarrojo cercano
o Espectroscopia del infrarrojo medio
« Espectroscopia del infrarrojo lejano 3+’

La porcion infrarroja del espectro electromagnético se divide en tres regiones; el
infrarrojo cercano, medio y lejano, asi nombrados por su relacién con el espectro
visible. El infrarrojo lejano (aproximadamente 400-10 cm™) se encuentra
adyacente a la region de microondas, posee una baja energia y puede ser usado
en espectroscopia rotacional. El infrarrojo medio (aproximadamente 4000-
400 cm'1) puede ser usado para estudiar las vibraciones fundamentales y la
estructura rotacional vibracional, mientras que el infrarrojo cercano (14000-

4000 cm™") puede excitar sobretonos o vibraciones arménicas.?"®

La espectroscopia infrarroja se basa en el hecho de que las moléculas tienen
frecuencias a las cuales rotan y vibran, es decir, los movimientos de rotacion y
vibracion moleculares tienen niveles de energia discretos (modos normales
vibracionales). Las frecuencias resonantes o frecuencias vibracionales son
determinados por la forma de las superficies de energia potencial molecular, las
masas de los atomos y, eventualmente por el acoplamiento vibronico asociado.
Para que un modo vibracional en una molécula sea activa al IR, debe estar
asociada con cambios en el dipolo permanente. Las frecuencias resonantes
pueden estar en una primera aproximacion relacionadas con la fuerza del enlace,
y la masa de los atomos a cada lado del mismo. Asi, la frecuencia de las

vibraciones puede asociarse con un tipo particular de enlace.
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Las moléculas diatdmicas simples tienen solamente un enlace, el cual se puede
estirar. Las moléculas mas complejas con mayor numero de enlaces, ocasionan
vibraciones conjugadas, llevando a cabo absorciones en el IR a frecuencias
caracteristicas que pueden relacionarse con otros grupos quimicos. Los atomos
en un grupo CH;, encontrado comunmente en compuestos organicos pueden

vibrar de seis formas distintas.3%3°

Tipos de vibraciones moleculares®*3,

Pueden distinguirse dos categorias basicas de vibraciones:

» De estiramiento: Hay un cambio continuo en la distancia interatomica a lo
largo del eje de enlace entre los dos atomos.
» De flexion: Se caracterizan por un cambio en el angulo entre dos enlaces y

son de cuatro tipos: De tijereteo, balanceo, aleteo y torsion, (Fig.13).
Vibraciones de tension

SE NS

Simétrica Antisimeétrica

Vibraciones de flexion

SA S

Balanceo en plano Tijereteo en plano
Aleteo fuera del plano Torsion fuera del plano

Fig. 13. Tipos de vibraciones moleculares. El signo + indica un
movimiento desde el plano de la pagina hacia el lector y — indica un

movimiento desde el plano de la pagina alejandose al lector®*



De los seis movimientos anteriores, los mas importantes son las vibraciones que
alteran el angulo de enlace, ya que presentan momentos dipolares mayores a cero

y ocasionan absorciones activas en el IR.

Por el contrario, si la vibracion de enlace es simétrica o bien no altera el angulo de
enlace, posee momento dipolar de cero y la vibracion no produce absorcion de

energia, por lo cual es inactiva al IR.%°

Preparacion de la muestra 3%
Las muestras gaseosas requieren poca preparacion mas alla de su purificacion,
pero se usa una celda de muestra con una longitud que oscila de 5 a 10 cm, pues

los gases muestran absorbancias relativamente débiles.

Las muestras liquidas se pueden colocar entre dos placas de una sal de alta
pureza (comunmente cloruro de sodio, bromuro de potasio o fluoruro de calcio).
Las placas son transparentes a la luz infrarroja y no introduciran lineas en el

espectro.
Las muestras solidas se pueden preparar principalmente de dos maneras:

La primera es moler la muestra en un mortero de marmol o agata, con un agente
aglomerante para formar una suspension (usualmente nujol) en un mortero de
marmol o agata. Una fina pelicula de suspension se aplica sobre una ventana de

bromuro de potasio y se realiza la medicion.

El segundo método es triturar finamente una cantidad de la mezcla con bromuro
de potasio de grado espectro, para remover efectos dispersores de los cristales
grandes. Esta mezcla en polvo se comprime en una prensa de troquel mecanica

para formar una pastilla translucida a través de la cual puede pasar la radiacion IR.

Es importante destacar que los espectros obtenidos a partir de preparaciones
distintas de la muestra se veran ligeramente distintos entre si debido a los

diferentes estados fisicos en los que se encuentra la muestra y a que en algunos
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casos los agentes aglomerantes también absorben en IR mostrando sehales

caracteristicas.*® (Fig. 14).

Fig. 14. Espectro infrarrojo de la nitroguanidina®
APLICACION FORENSE.

Para el analisis de los residuos post-explosién, esta técnica es util cuando se tiene
una biblioteca de espectros IR para comparar el compuesto de interés con la
posible especie. Como las mezclas explosivas contienen grupos funcionales
similares entre si, no se puede asegurar la presencia de cierta sustancia, pero si

nos ayuda a reducir de un todo, los posibles compuestos a confirmar.®%:3°

En la actualidad se utiliza una variacion de esta técnica, denominada RAMAN,
donde las sustancias que son inactivas en las frecuencias normales de IR se

observan activas.

Se utiliza el espectro Raman en mezclas complejas para construir diagramas de
nivel de vibracion de la energia, que luego se utilizan como entrada, para un
modelo disefiado para calcular la tasa de transferencia de energia de fotones
cercanos a fotones de energia de niveles mas altos de vibracion. Las tasas de
transferencia de energia se determinan mediante la regla de oro de Fermi y los

resultados de las teorias simples de transferencia de energia de resonancia



cercana. La aplicacién de la teoria y el modelo, utilizando los espectros de Raman
se obtienen buenos resultados sobre las pruebas de impacto de los explosivos y

caidas de peso.*°

ESPECTROSCOPIA DE ABSORCION ATOMICA (AA) #'4243.44

La espectroscopia de absorcion atomica utiliza la absorcion de la luz para medir la
concentracion de la fase gaseosa de atomos. Ya que la mayoria de las muestras
son solidas o liquidas, los atomos o iones de los analitos deben ser vaporizados a
la flama o en un horno de grafito. Los atomos adsorben luz visible o ultravioleta y
hacen transiciones a niveles de energia mas altos. La concentracion del analito es

determinada por la cantidad de absorcién en el horno de grafito de AA.*14343

Las mediciones de concentracion son generalmente determinadas de una curva
de calibracién, después de haber calibrado el aparato con estandares de

concentracion conocida, ' (Fig. 15).

Fig. 15. Espectrofotometro de Absorcién Atémica®'
Fuente de luz.*>*

La fuente de luz usualmente es una lampara de catodo al vacio, el catodo esta
fabricado del elemento para el cual se medira.



Los espectrometros de AA usan monocromadores y detectores de luz visible y UV.
El principal propésito de un monocromador es separar la linea de absorcion del
fondo de la luz debido a las interferencias. Los tubos fotomultiplicadores son

comunmente usados como detectores de espectroscopia de AAS

Atomizador.***

La espectroscopia de AA necesita que los atomos se encuentren en fase gaseosa.
Los atomos y iones de la muestra deben sufrir desolvataciéon y vaporizacion a altas
temperaturas como en el horno de grafito o la flama. La flama de AA solo puede
ionizar soluciones analiticas, mientras que el horno de granito puede aceptar

soluciones, mezclas o muestras soélidas.

La flama de AA usa una hendidura de tipo mechero para incrementar la longitud
de la trayectoria y asi aumentar la absorbancia total. Las muestras liquidas son
aspiradas por un flujo de gas hacia una camara de nebulacién/combinacién para

formar gotas pequenas antes de entrar a la flama.

El horno de grafito tiene varias ventajas sobre la flama. Es mas eficiente, amplia
directamente muestras muy pequefias y ademas produce un ambiente de
reduccion para asi oxidar facilmente los elementos. Las muestras son puestas
directamente en el horno, que es calentado eléctricamente en varios pasos para

secar la muestra, eliminar materia organica y vaporizar los atomos de analito.

Atomizacion a la flama.3**344

En la atomizacion a la flama la muestra es primero convertida en una suspension
de gotitas de la solucidon. Esto se logra usando un ensamble nebulizador. La
muestra es aspirada por efecto neumatico a una camara de mezclado, la muestra
aspirada choca con la bola de impacto (cuarzo) y produce un fino aerosol. La
suspension en aerosol se combina con los gases de combustidén en la camara de

premezclado antes de pasar al quemador donde la energia térmica de la flama



desolvata la suspensidn para secar la muestra. Después, la energia térmica

volatiliza las particulas, eliminando la matriz y produciendo atomos libres.

La energia térmica en la atomizacion a la flama es suministrada por la
combinacion de una mezcla combustible oxidante. Los combustibles comunmente
usados son aire-acetileno y 6xido nitroso-acetileno. Normalmente, el combustible y
el oxidante son mezclados en proporciones estequiométricas; sin embargo, una

mezcla rica puede ser aceptable para que los atomos sean facilmente oxidables.

El quemador es montado en una fase ajustable que permite al quemador
ensamblarse para moverse vertical y horizontalmente. El ajuste horizontal es
necesario para asegurarse que la flama esta alineada con la trayectoria de los
instrumentos Opticos. El ajuste vertical es necesario para ajustar la altura dentro
de la flama en el que la absorbancia es monitoreada. Esto es importante porque
dos procesos que compiten, afectan la concentraciéon de los atomos libres. Un
incremento en la residencia del tiempo resulta en una mejor eficiencia de la
atomizacion; entonces la produccion de atomos libres se incrementa con la altura.
Por otro lado, una residencia muy larga de tiempo, puede conducir a la formacion
de Oxidos metalicos, como Cr, la concentracion de los atomos libres es mas
grande en la cabeza del quemador. Para metales como Ag, que son dificiles de
oxidar, la concentracion de los atomos libres se incrementa firmemente con la
altura. Otros atomos muestran perfiles de concentracion que se maximizan a las

caracteristicas de la altura.

La manera mas comun de introducir la muestra en el atomizador de flama es por

continua aspiracion. 444

La continua aspiracion de la muestra, requiere de 2-5 mL de muestra. Se puede
también alimentar con micro-muestras que es util cuando el volumen es limitado o

cuando la matriz de la muestra no es compatible con el atomizador de flama.

La principal ventaja de la flama por atomizacion es la reproducibilidad con que la

muestra es inyectada en el espectrofotometro. Una desventaja significante es la



eficiencia de la atomizacion que puede ser muy pobre. Esto puede ocurrir por dos
razones. Primero, la mayoria del aerosol producido durante la nebulizacion
consiste de gotas que son muy grandes para ser acarreadas hacia la flama por los
gases de combustion. Consecuentemente, casi el 95% de la muestra nunca llega
a la flama. La segunda razén es que un volumen grande de gases de combustién
significativamente diluye la muestra. Estas contribuciones a la eficiencia de
atomizacion pueden reducir la sensibilidad, si la concentracién del analito en la

flama, es de 2.5x10°® ppm en esa solucién.*>**

Atomizadores electrotérmicos.*>*

Un atomizador electrotérmico muy comun, es conocido como horno de grafito, que
consiste de un tubo cilindrico de grafito de aproximadamente 1-3 cm de longitud, y
3-8 mm de diametro. El tubo de grafito es alojado en un ensamble que sella las
salidas del tubo con ventanas oOpticamente transparentes. El ensamble también
permite el paso de corrientes de gas inerte, protegiendo el grafito de la oxidacion,
y removiendo los productos gaseosos producidos durante la atomizacién. Una
fuente de poder es usada para pasar la corriente a través del tubo de grafito,

resultando en un calentamiento por la resistencia.

Las muestras entre 5 y 50 yL, son inyectadas al tubo de grafito a través de un
orificio de diametro pequefo localizado en la parte superior del tubo. La
atomizacion se logra en tres fases. Primero, la mezcla es secada usando una
corriente que eleva la temperatura del tubo de grafito a 110°C. En la segunda
etapa, que se llama calcinado, la temperatura es incrementada de 350-1200°C, a
estas temperaturas cualquier material organico es convertido en CO, y H,0. Estos
gases son removidos por una corriente de gas inerte. En la etapa final, la muestra
es atomizada rapidamente incrementando la temperatura de 2000-3000°C. El
resultado es un pico perecedero cuya altura o area es proporcional a la cantidad
de analito inyectado en el tubo. Estas tres etapas se llevan a cabo en 45-90

segundos, la mayor parte del tiempo es usada para secar y calcinar la muestra.



La atomizacion electrotérmica provee una significativa mejora en la sensibilidad
atrapando el analito gaseoso en un pequefio volumen en el tubo de grafito. La
concentracion del analito resultante en el vapor puede ser 1000 veces mas grande
que la producida en la atomizacion a la flama. El avance en sensibilidad y en la
deteccion de limites, es compensado por una significativa pérdida en la precision.
La eficiencia de la atomizacién esta fuertemente influenciada por el contacto de la

muestra con el tubo de grafito, en el que es dificil controlar la reproducibilidad.**
Métodos de atomizacién por generacion de hidruros.**

Pocos elementos pueden ser atomizados por una reaccion quimica que produce
un producto volatil. Elementos como As, Se, Sb, Bi, Ge, Sn, Te y Pb forman
hidruros volatiles tanto a la flama como en una observacién de un tubo de cuarzo
calentado en la trayectoria éptica. EI Hg es determinado por un método de vapor
frio en el que es reducido a mercurio elemental con SnCl,. El mercurio volatil es
acarreado por un gas inerte a un tubo de observacidn situado en la trayectoria

dptica del instrumento.**
APLICACION FORENSE.

Este método se aplica en la identificacién de particulas después de la detonacién
de los explosivos que tienen un sistema de codificacién, basado en la combinacion
de oOxidos metalicos y sus diferentes concentraciones. Estos materiales estan
compuestos de polvo de hierro (con propiedades ferromagnéticas), colorante UV
(que activa la luz) y éxidos de metales diferentes en diversas proporciones.>**344

Utilizando la espectrometria de absorcion atomica, se puede determinar
exactamente la concentracion de Zn, Mg, Cu y Pb en algunos restos de carcasas
explosivas y dispositivos de detonacion, ademas se puede identificar tretilo de
aluminio en mezclas explosivas y se identifican utilizando la técnica de EM-FPAI
(Espectrometria de Masas con Fuente de Plasma de Acoplamiento Inductivo). Los
resultados anteriores son posibles cuando se utiliza el tratamiento especifico de la



muestra (digestion con una mezcla de acido nitrico con acido clorhidrico o

fluorhidrico).*®

CROMATOGRAFIA DE LIQUIDOS DE ALTA RESOLUCION (CLAR).4%4748

La Cromatografia Liquida de Alta Resolucion (CLAR) o High Performance
Liquid Chromatography (HPLC), es un tipo de cromatografia en columna utilizada
frecuentemente en bioquimica y quimica analitica. También es denominada
Cromatografia liquida de alta presiéon o High Pressure Liquid Chromatography
(HPLC), aunque esta terminologia se considera antigua y esta en desuso. La
CLAR es una técnica utilizada para separar los componentes de una mezcla
basandose en diferentes tipos de interacciones quimicas entre las substancias

analizadas y la columna cromatografica.

En la CLAR isocratica el compuesto pasa por la columna cromatografica a través
de la fase estacionaria (normalmente, un cilindro con pequefas particulas
redondeadas con ciertas caracteristicas quimicas en su superficie) mediante el
bombeo de liquido (fase mavil) a alta presion a través de la columna. La muestra a
analizar es introducida en pequefias cantidades y sus componentes se retrasan
diferencialmente dependiendo de las interacciones quimicas o fisicas con la fase
estacionaria a medida que adelantan por la columna. El grado de retencion de los
componentes de la muestra depende de la naturaleza del compuesto, de la
composicién de la fase estacionaria y de la fase movil. El tiempo que tarda un
compuesto en atravesar la columna se denomina tiempo de retencion y se
considera una propiedad identificativa caracteristica de un compuesto en una
determinada fase movil y estacionaria. La utilizacién de presion en este tipo de
cromatografias incrementa la velocidad lineal de los compuestos dentro de la
columna y reduce asi su difusién dentro de la columna, mejorando la resolucién de
la cromatografia. Los disolventes mas utilizados son el agua, el metanol y el
acetonitrilo. El agua puede contener tampones, sales, 0 compuestos como el acido

trifluoroacético, que ayudan a la separacion de los compuestos.*®
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Una mejora introducida a la técnica de CLAR descrita, es la variacion en la
composiciéon de la fase movil durante el analisis, conocida como elucion en
gradiente. Un gradiente normal en una cromatografia de fase reversa puede
empezar a un 5% de acetonitrilo y progresar de forma lineal hasta un 50% en 25
minutos. El gradiente utilizado varia en funcion de la hidrofobicidad del compuesto.
El gradiente separa los componentes de la muestra como una funcion de la
afinidad del compuesto por la fase movil utilizada respecto a la afinidad por la fase
estacionaria. En el ejemplo, utilizando un gradiente agua/acetonitrilo los
compuestos mas hidrofilicos eluiran a mayor concentracion de agua, mientras que
los compuestos mas hidrofébicos eluiran a concentraciones elevadas de
acetonitrilo. A menudo, hace falta realizar una serie de pruebas previas con tal de
optimizar el gradiente de forma que permita una buena separacion de los

compuestos, “**’ (Fig. 16).

Fig. 16. Cromatoégrafo de Liquidos de Alta Resolucion®’
TIPOS DE CLAR *"“®
Cromatografia de fase normal

La cromatografia de Fase Normal o "Normal phase CLAR" (CLAR-FN) fue el
primer tipo de sistema CLAR utilizado en el campo de la quimica, y se caracteriza

por separar los compuestos con base a su polaridad. Esta técnica utiliza una fase
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estacionaria polar y una fase movil apolar, y se utiliza cuando el compuesto de
interés es bastante polar. El compuesto polar se asocia y es retenido por la fase
estacionaria. La fuerza de adsorcion aumenta a medida que aumenta la polaridad
del compuesto y la interaccién entre el compuesto polar y la fase estacionaria

polar (en comparacion a la fase mévil) aumenta el tiempo de retencion.

La fuerza de interaccion no solo depende de los grupos funcionales del compuesto
de interés, sino también de factores estéricos de forma que los isémeros
estructurales a menudo se pueden diferenciar el uno del otro. La utilizacién de
disolventes mas polares en la fase movil disminuye el tiempo de retencion de los
compuestos mientras que los disolventes mas hidrofobicos tienden a aumentar el

tiempo de retencion.

La CLAR-FN cayo en desuso en los afios setenta con el desarrollo de la CLAR de
fase reversa (CLAR-FR), debido a la falta de reproducibilidad de los tiempos de
retencion puesto que los disolventes proticos cambiaban el estado de hidratacion

de la silica o alimina de la cromatografia.*”*®

Cromatografia de fase reversa

La CLAR de Fase Reversa (CLAR-FR) consiste en una fase inmévil apolar y una
fase movil de polaridad moderada. Una de las fases estacionarias mas comunes
de este tipo de cromatografia es la silica tratada con clorodimetilalquilsilano
(RMe;SiCl), dénde la R es una cadena alquilica tal como C4gH3z7 6 CgH47. El tiempo
de retencion es mayor para las moléculas de naturaleza apolar, mientras que las

moléculas de caracter polar eluyen mas rapidamente.*’

El tiempo de retencién aumenta con la adiciéon de disolvente polar a la fase moévil y
disminuye con la introduccién de disolventes mas hidrofobicos. La cromatografia
de fase reversa es tan utilizada que a menudo se le denomina CLAR sin ninguna
especificacion adicional. La cromatografia de fase reversa se basa en el principio
de las interacciones hidrofébicas que resultan de las fuerzas de repulsion entre un

disolvente relativamente polar, un compuesto relativamente apolar, y una fase



estacionaria apolar. La fuerza conductora en la unién del compuesto a la fase
estacionaria es la disminucion del area del segmento apolar del analito expuesto al
disolvente. Este efecto hidrofébico esta dominado por la disminucion de la energia
libre de la entropia asociada con la minimizacion de la interfase compuesto-
disolvente polar. El efecto hidrofébico disminuye con la adicion de disolvente
apolar a la fase movil. Esto modifica el coeficiente de particion de forma que el

compuesto se mueve por la columna y eluye.*’

Las caracteristicas del compuesto de interés juegan un papel muy importante en la
retencién. En general, un compuesto con una cadena alquilica larga se asocia con
un tiempo de retencion mayor porque aumenta la hidrofobicidad de la molécula.
Aun asi, las moléculas muy grandes pueden ver reducida la interaccion entre la
superficie del compuesto y la fase estacionaria. El tiempo de retenciéon aumenta
con el area de superficie hidrofobica que suele ser inversamente proporcional al
tamario del compuesto. Los compuestos ramificados suelen fluir mas rapidamente

que sus isémeros lineales puesto que la superficie total se ve reducida.

Aparte de la hidrofobicidad de la fase mavil, otras modificaciones de la fase movil
pueden afectar la retencion del compuesto; por ejemplo, la adicion de sales
inorganicas provoca un aumento lineal en la tensiéon superficial, y como que la
entropia de la interfase compuesto-disolvente esta controlada precisamente por la

tensién superficial, la adicién de sales tiende a aumentar el tiempo de retencién.

Otra variable importante es el pH puesto que puede cambiar la hidrofobicidad del
compuesto. Por este motivo, la mayoria de métodos utilizan un tampon como el
fosfato de sodio para controlar el valor del pH.*"4®

Estos tampones controlan el pH, pero también neutralizan la carga o cualquier
resto de silica de la fase estacionaria que haya quedado expuesta y actian como
contraiones que neutralizan la carga del compuesto. El efecto de los tampones
sobre la cromatografia puede variar, pero en general mejoran la separacién

cromatografica.
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Las columnas de fase reversa se echan a perder con menor facilidad que las
columnas de silica normales. Aun asi, muchas columnas de fase reversa estan
formadas por silica modificada con cadenas alquilicas y no se deben utilizar nunca
con bases en medio acuoso puesto que éstas podrian dafiar el esqueleto de silica
subyacente. Las columnas se pueden utilizar en medios acidos o en medios
acuosos, pero no deberian estar expuestas demasiado tiempo al acido porque

puede corroer las partes metalicas del aparato de CLAR.*®
Cromatografia de exclusién molecular *®

La cromatografia de exclusion molecular, también conocida como cromatografia
por filtracion en gel, separa las particulas de la muestra en funciéon de su tamano.
Generalmente se trata de una cromatografia de baja resolucion de forma que se
suele utilizar en los pasos finales del proceso de purificacién. También es muy util
para la determinacion de la estructura terciaria y la estructura cuaternaria de las

proteinas purificadas.

La cromatografia de filtracibn molecular es un método de cromatografia en
columna por el cual las moléculas se separan en solucion segun su peso

molecular, o mas precisamente, segun su radio de Stokes.

En esta cromatografia, la fase estacionaria consiste en largos polimeros
entrecruzados que forman una red tridimensional porosa. Para fines practicos, las
columnas se empaquetan con pequefas particulas esferoidales formadas por
esos polimeros entrecruzados. En consecuencia, estas particulas son porosas, y
el tamafo de los poros es tal que algunas moléculas (las demasiado grandes) no
podran ingresar a esos poros, en tanto que otras (las suficientemente pequefias)

podran pasar libremente.®

Los poros quedan conectados formando una malla o red, lo cual determina una
serie de caminos a ser recorridos por las moléculas que acceden al interior de

esta.
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Cromatografia de intercambio i6nico*®

En la cromatografia de intercambio ionico, la retencién se basa en la atraccién

electrostatica entre los iones en solucién y las cargas inmovilizadas a la fase

estacionaria. Los iones de la misma carga son excluidos mientras que los de carga

opuesta son retenidos por la columna.

Algunos tipos de intercambiadores idnicos son:

i)

i)
ii)

Resinas de poliestireno
Intercambiadores idnicos de celulosa y dextranos (geles)

Silica porosa o vidrio de tamano de poro controlado.

En general los intercambiadores ionicos favorecen la unién de iones de elevada

carga y radio pequefo. Un incremento en la concentracion del contraion (respeto a

los grupos funcionales de la resina) reduce el tiempo de retenciéon. Un incremento

en el pH reduce el tiempo de retencion en las cromatografias de intercambio

cationico mientras que una disminucion del pH reduce el tiempo de retencion en

las cromatografias de intercambio aniodnico.

Este tipo de cromatografia es ampliamente utilizado en las siguientes aplicaciones:

purificacion de agua

Concentracidon de componentes traza.

Cromatografia de  Extraccion de Ligandos (Ligand-exchange
chromatography)

Cromatografia de Extraccion lonica para Proteinas (lon-exchange
chromatography of proteins).

Cromatografia de Carbohidratos y oligosacaridos con alto pH mediante
extraccion de aniones (High-pH anion-exchange chromatography of

carbohydrates and oligosaccharides).*®*°



Cromatografia basada en bioafinidad 4’3

Este tipo de cromatografia se basa en la capacidad de las sustancias
bioldgicamente activas de formar complejos estables, especificos y reversibles. La
formacion de estos complejos implica la participaciéon de fuerzas moleculares
como las interacciones de Van der Waals, interacciones electrostaticas,
interacciones dipolo-dipolo, interacciones hidrofébicas y puentes de hidrogeno

entre las particulas de la muestra y la fase estacionaria.*’*®

PARAMETROS A DETERMINAR.

Diametro interno

El didametro interno de una columna de CLAR es un aspecto critico que determina
la cantidad de muestra que se puede cargar a la columna y también influye en su
sensibilidad. Las columnas de diametro interno mas grande (>10 mm) se utilizan
normalmente en la purificacién de compuestos para su utilizacion posterior. En
cambio, las columnas de diametro interno menor (4-5 mm) se utilizan en el analisis
cuantitativo de las muestras, y se caracterizan por el aumento de la sensibilidad y
la minimizacién del consumo de disolventes que conllevan. Estas columnas se
suelen denominar columnas de rango analitico y nhormalmente estan asociadas a
un detector UV-VIS. Aparte, existen otros tipos de columnas, como las de tipo
capilar, con un diametro inferior a 0.3 mm, utilizadas principalmente en

espectrometria de masas.*®
Medida de las particulas

La mayoria de las CLAR tradicionales, se realizan con una fase estacionaria unida
al exterior de particulas esféricas de silica. Estas particulas pueden tener
diferentes medidas, siendo las de 5\mm de didmetro las mas utilizadas. Particulas
mas pequefas ofrecen una mayor superficie y una mejor separacion, pero la
presidn que se requiere por obtener una velocidad lineal 6ptima aumenta de forma

inversamente proporcional al cubo del diametro de la particula. Esto significa que
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disminuir la medida de las particulas a la mitad, aumentaria la resolucion de la

columna, pero a la vez, aumentaria la presiéon necesaria en un factor de ocho.***°

Tamano de poro

Muchas fases estacionarias son porosas para proporcionar una mayor superficie.
Los poros pequefios proporcionan una mayor superficie mientras que los poros de
mayor medida proporcionan una cinética mejor, especialmente para los
compuestos de tamafo mas grande; por ejemplo, una proteina que sea
ligeramente mas pequefia que el tamafo de los poros puede entrar, pero

dificilmente saldra con facilidad.*®
Presion de la bomba

La presién de las bombas es variable segun el modelo y fabricante, pero su
rendimiento se mide en su habilidad para generar un flujo constante y
reproducible. La presion puede lograr valores de hasta 40 Mega Pascales (MPa) 6
unas 400 atmoésferas. Los aparatos mas modernos de CLAR incorporan mejoras
para poder trabajar a presiones mas altas y, por lo tanto, poder utilizar particulas
de tamafo mas pequefio en las columnas (< 2 micrometros). Estos nuevos
aparatos, denominados Cromatografos de Liquidos de Ultra Eficiencia (CLUE) 6
Ultra Performance Liguid Chromatography (UPLC), pueden trabajar con valores de
hasta 100 MPa de presion (unas 1000 atmdsferas). (Hay que tener en cuenta que
las siglas UPLC son una marca registrada de Waters Corporation aunque a veces

se utilizan de forma general para designar este tipo de aparatos.)*®

APLICACION FORENSE.

La cromatografia liquida de alta resolucion acoplada a espectrometria de masas
(CLAR-EM) sigue siendo una técnica util, especialmente para los explosivos

térmicamente sensibles.*
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La CLAR-EM se utiliza como técnica de cribado antes de la cromatografia de
gases (CG), o una confirmacion de CG. Ademas acoplando el electroespray del
espectrometro de masas, se vuelve mas eficaz, en lugar de la atmésfera de
ionizacion quimica a presion.**°

Yinon estudié el mecanismo de los iones que se forman a través del electroespray
de la espectrometria de masas de ionizacion, utilizando una serie de explosivos

como TNT, DNT, RDX (Ciclotrimetilentrinitramina) y otros derivados nitrados.*

La cromatografia de liquidos acoplado con un Fotodetector de Red de Diodos
(CLAR- FRD) puede utilizarse como una pantalla para explosivos, seguido de
confirmacion CG -EM. CLAR-FRD es muy fiable para las muestras mas
contaminadas; pero no proporciona la identificacion especifica de los explosivos y
no es sensible para algunos explosivos plasticos.***’

Algunos explosivos organicos han sido examinados por fase reversa de CLAR,
con deteccion electroquimica reductiva en una gota de mercurio independiente de

los electrodos.®

Este es un método dificil, ya que las muestras de liquido deben permanecer en
atmésfera inerte antes del andlisis, y es necesaria una considerable experiencia

para gestionar y mantener el equipo.”’

CROMATOGRAFIA DE GASES ACOPLADA A ESPECTROMETRO DE
MASAS.>?

La cromatografia de gases es una técnica en la que la muestra se volatiliza y se
inyecta en la cabeza de una columna cromatografica. La elucion se produce por el
flujp de una fase movil 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.
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Existen dos tipos de cromatografia de gases (CG): la cromatografia gas-sélido
(CGS) y la cromatografia gas-liquido (CGL), siendo esta ultima la que se utiliza
mas ampliamente, y que se puede llamar simplemente cromatografia de gases
(CG). En la CG la fase estacionaria es solida y la retencién de los analitos en ella
se produce mediante el proceso de adsorcion. Precisamente este proceso de
adsorcion, que no es lineal, es el que ha provocado que este tipo de cromatografia
tenga aplicacion limitada, ya que la retencién del analito sobre la superficie es
semipermanente y se obtienen picos de eluciéon con colas. Su unica aplicacién es
la separacion de especies gaseosas de bajo peso molecular. La CGL utiliza como
fase estacionaria moléculas de liquido inmovilizadas sobre la superficie de un

solido inerte >

La CG se lleva a cabo en un cromatégrafo de gases. Este consta de diversos
componentes como el gas portador, el sistema de inyeccidon de muestra, la

columna (generalmente dentro de un horno), y el detector, °? (Fig.17).
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Fig. 17. Diagrama de un cromatégrafo de gases™
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Gas portador.>®

El gas portador cumple basicamente dos propdsitos: Transportar los componentes
de la muestra, y crear una matriz adecuada para el detector. Un gas portador debe

reunir ciertas condiciones:

v' Debe ser inerte para evitar interacciones (tanto con la muestra como con la
fase estacionaria).

Debe ser capaz de minimizar la difusion gaseosa.

Facilmente disponible y puro.

Econdmico.

AR NERNERN

Adecuado al detector a utilizar.

El gas portador debe ser un gas inerte, para prevenir su reaccién con el analito o
la columna. Generalmente se emplean gases como el helio, argdn, nitrégeno,
hidrégeno o dioxido de carbono, y la eleccion de este gas en ocasiones depende
del tipo de detector empleado. El almacenaje del gas puede ser en balas normales
o empleando un generador, especialmente en el caso del nitrégeno y del
hidrogeno. Luego tenemos un sistema de mandmetros y reguladores de flujo para
garantizar un flujo estable y un sistema de deshidratacion del gas, como puede ser

un tamiz molecular.®®

La pureza de los gases es sumamente importante, se requieren niveles de 4.5 o

mayores es decir 99.995 % de pureza.
Sistema de inyeccion de muestra

La inyeccion de muestra es un apartado critico, ya que se debe inyectar una
cantidad adecuada, y debe introducirse de tal forma (como un "tapén de vapor")
que sea rapida para evitar el ensanchamiento de las bandas de salida; este efecto
se da con cantidades elevadas de analito. El método mas utilizado emplea una
microjeringa (de capacidades de varios microlitros) para introducir el analito en

una camara de vaporizacién instantanea. Esta camara esta a 50°C por encima del
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punto de ebullicion del componente menos volatil, y esta sellada por una junta de

goma de silicona septa o septum, ** (Fig.18).
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Fig. 18. Inyector de muestra para un CG*

Columnas y sistemas de control de temperatura. >

En CG se emplean dos tipos de columnas: las empaquetadas o de relleno y las
tubulares abiertas o capilares. Estas ultimas son mas comunes en la actualidad
(2005) debido a su mayor rapidez y eficiencia. La longitud de estas columnas es
variable, de 2 a 60 metros, y estan construidas en acero inoxidable, vidrio, silice
fundida o teflon. Debido a su longitud y a la necesidad de ser introducidas en un
horno, las columnas suelen enrollarse en una forma helicoidal con diametros de 10

a 30 cm, dependiendo del tamario del horno.

La temperatura es una variable importante, ya que de ella va a depender el grado
de separacion de los diferentes analitos. Para ello, debe ajustarse con una
precision de décimas de grado. Dicha temperatura depende del punto de ebullicidon
del analito o analitos, como también la maxima temperatura de funcionamiento de
la columna (fase estacionaria), y por lo general se ajusta a un valor igual o
ligeramente superior a él. Para estos valores, el tiempo de elucién va a oscilar
entre 2 y 30-40 minutos. Si tenemos varios componentes con diferentes puntos de
ebullicion, se ajusta la llamada rampa de temperatura con lo cual ésta va

aumentando ya sea de forma continua o por etapas. En muchas ocasiones, el
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ajustar correctamente la rampa puede significar separar bien o no los diferentes
analitos. Es recomendable utilizar temperaturas bajas para la elucién ya que
aunque a mayor temperatura la elucidon es mas rapida, se corre el riesgo de

descomponer el analito.>®
Columnas de relleno **

Las columnas de relleno o empacadas consisten en unos tubos de vidrio, metal
(inerte de ser posible como el acero inoxidable, Niquel, Cobre o Aluminio) o teflén,
de 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 sdlido, finamente
dividido para tener una maxima superficie de interaccion y recubierto con una capa
de espesores entre 50 nm y 1 ym. Para que puedan introducirse en el horno, se

enrollan convenientemente.
Columnas capilares >

Las columnas capilares son de dos tipos basicos: las de pared recubierta o Wall
Coating (WCOT) y las de soporte recubierto o Suport Coating (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 en
particulas muy finas. Las ventajas de las WCOT frente a las SCOT son: la mayor
capacidad de carga de esta ultima, ya que en su fabricacion se emplean mayores
cantidades de fase estacionaria, al ser la superficie de intercambio mayor ademas
de ser mas econdmicas y las mas utilizadas dentro de la CG. Por ello, en 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 (CTASF) o FSOT por sus siglas en

ingles. Estas columnas se fabrican a partir de silice especialmente pura, sin



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.

Las columnas FSOT tienen diametros internos variables, entre 250 y 320 um (para
columnas normales) y 150-200 pym para columnas de alta resolucién. Estas
ultimas requieren menor cantidad de analito y un detector mas sensible, al fluir
menor cantidad de gas. Existen asimismo columnas macrocapilares con diametros
de hasta 530 ym, que admiten cantidades de analito comparables a las de relleno

pero con mejores resultados.

En estas columnas existe un problema debido a la adsorcion del analito sobre la
superficie de la silice fundida, adsorcion debida a la presencia de grupos silanol
(Si-OH), los cuales interaccionan fuertemente con moléculas polares organicas.
Este inconveniente se suele resolver inactivando la superficie por sililacién con
dimetilclorosilano (DMCS). La adsorcion debida a los oxidos metalicos se ve

paliada en gran parte por la elevada pureza de la silice empleada.>

La fase estacionaria °°>°*

Las propiedades necesarias para una fase estacionaria liquida inmovilizada son:

1. Caracteristicas de reparto (factor de capacidad k' y factor de selectividad a)
adecuados al analito.

2. Baja volatilidad, del punto de ebullicion de la fase estacionaria debe ser al
menos 100°C mayor que la maxima temperatura alcanzada en el horno.
Baja reactividad.

Estabilidad térmica, para evitar su descomposicion durante la elucion.

Existen como mucho una docena de disolventes con estas caracteristicas. Para

elegir uno, debe tenerse en cuenta la polaridad del analito, ya que a mayor
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polaridad del analito, mayor polaridad debera tener la fase estacionaria. Algunas

fases estacionarias utilizadas actualmente (2005) son:

o Polidimetilsiloxano, fase no polar de uso general para hidrocarburos,
aromaticos, polinucleares, drogas, esteroides y hormonas enddgenas.

« Poli(fenilmetildifenil)siloxano (10% fenilo), para ésteres metilicos de
acidos grasos, alcaloides, drogas y compuestos halogenados.

« Poli(fenilmetil)siloxano (50% fenilo), para drogas, esteroides, pesticidas y
glicoles.

o Poli(trifluoropropildimetil)siloxano, para aromaticos clorados,
nitroaromaticos, bencenos alquilsustituidos.

e Polietilenglicol, sirve para compuestos polares, como los glicoles,
alcoholes, éteres, aceites esenciales.

o Poli(dicianoalildimetil)siloxano, para acidos grasos poliinsaturados,

acidos libres y alcoholes.

Otro tipo de fase estacionaria son las quirales, lo cual permite resolver mezclas
enantiomeéricas. Este tipo de fases suelen ser aminoacidos quirales o algun
derivado adaptado al trabajo en columna.®?>*

El grosor de la pelicula varia entre 0,1 y 5 um; el grosor depende de la volatilidad
del analito. Asi, un analito muy volatil requerira una capa gruesa para aumentar el
tiempo de interaccidén y separar mas efectivamente los diferentes componentes de
la mezcla. Para columnas tipicas (diametros internos de 0,25 o 0,32 mm) se
emplean grosores de 0,25 ym, y en las columnas macrocapilares el grosor sube

hasta 1 um. El grosor maximo suele ser de 8 ym.>>*

Detectores %

El detector es la parte del cromatégrafo que se encarga de determinar cuando ha
salido el analito por el final de la columna. Las caracteristicas de un detector ideal

son:
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e Sensibilidad: Es necesario que pueda determinar con precision cuando sale
el analito y cuando sale solo el gas portador. Tienen sensibilidades de entre
108y 10™ g/s de analito.

e Respuesta lineal al analito con un rango de varios 6érdenes de magnitud.

e Tiempo de respuesta corto, independiente del caudal de salida.

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

o Estabilidad y reproducibilidad, es decir, a cantidades iguales de analito
debe dar salidas de seial iguales.

o Alta fiabilidad y manejo sencillo, o a prueba de operadores inexpertos.

« Respuesta semejante para todos los analitos, o

e Respuesta selectiva y altamente predecible para un reducido numero de

analitos.
Algunos tipos de detectores:

o Detector de lonizacion de Llama (DIF) 6 Flame lonization Detector (FID).

e Detector de Conductividad Térmica (DCT) 6 Thermical Conductivity
Detector (TCD).

o Detector Termoidnico (DT) 6 Thermolonic Detector (TD).

o Detector de Captura de Electrones (DCE) 6 Electron-Capture Detector
(ECD).

« Detector de Emisién Atémica (DEA) 6 Atomic Emission Detector (AED). >
ESPECTROMETRIA DE MASAS.%%¢%7

El espectrometro de masas es un instrumento que permite analizar con gran
precision la composicion de diferentes elementos quimicos e isétopos atémicos,
separando los nucleos atomicos en funcién de su relacion masa-carga (m/z).
Puede utilizarse para identificar los diferentes elementos quimicos que forman un

compuesto, o para determinar el contenido isotopico de diferentes elementos en
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un mismo compuesto. Con frecuencia se encuentra como detector del

cromatografo de gases, es una técnica hibrida conocida como, CG-EM.

El espectrometro de masas mide razones carga/masa de iones, calentando un haz
de material del compuesto a analizar hasta vaporizarlo e ionizar los diferentes
atomos. El haz de iones produce un patrén especifico en el detector, que permite
analizar el compuesto. En la industria es altamente utilizado en el analisis

elemental de semiconductores, biosensores y cadenas poliméricas complejas.‘a"r”56

Componentes %%’
Un espectrémetro de masas tiene tres componentes fundamentales: la fuente de

ionizacion, el analizador de masa y el detector.

Fuente de ionizacion >*°’
La fuente de iones es el elemento del espectrometro que ioniza el material a ser
analizado (el analito). Luego los iones son transportados por los campos

magnéticos o eléctricos al analizador total.

Las técnicas para la ionizacion han sido dominantes para determinar qué tipos de
muestras se pueden analizar por espectrometria de masa. La ionizacion del

electrén y la ionizacion molecular, se utilizan para los gases y los vapores.

Dos técnicas, usadas a menudo con liquidos y muestras bioldgicas solidas,
incluyen la lonizacién por Electroespray (debido a John Fenn) y el Laser Matriz-
Asistido Desorcion/lonizacion (MALDI, debido a M. Karas y a F. Hillenkamp).
Las fuentes inductivas del plasma se utilizan, sobre todo, para el analisis del metal

en una amplia gama de tipos de las muestras. Otras técnicas incluyen la
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lonizacién Quimica Rapida del Bombardeo del Atomo (IQRBA), Termoespray (TE),

lonizacién Quimica por Presién Atmosférica (IQPA).*’
Analizador de masa >’

El analizador de masa es la pieza mas flexible del espectrometro de masa. Utiliza
un campo eléctrico o magnético para afectar la trayectoria o la velocidad de las
particulas cargadas de una cierta manera. La fuerza ejercida por los campos

eléctricos y magnéticos es definida por la fuerza de Lorentz:
F=gq(E+%xB)

Donde: E es la fuerza del campo eléctrico, B es la induccidén del campo magnético,
g es la carga de la particula, v es su velocidad y x simboliza el producto cruz o
producto vectorial. Todos los analizadores totales utilizan las fuerzas de Lorentz
de una manera u otra en la determinacion de masa-carga, estaticamente o

dinamicamente.

Ademas de los tipos originales del area magnética, otros tipos de analizadores
estan actualmente en un uso mas comun, incluyendo el Tiempo-De-Vuelo (TDV),
la trampa cudrupolo del ion, cuadrupolo y Fourier transforma analizadores de la
masa de la resonancia del ciclotron del ion. Ademas de éstos hay muchos mas

analizadores totales experimentales y combinaciones exdticas de analizadores.”’

Dicho lo anterior, los instrumentos del area cambian la direccidn de los iones que
estan volando a través del analizador total. Los iones incorporan un campo
magnético o el campo eléctrico que dobla las trayectorias del ion dependientes en
Su masa y carga, desviandolos mas rapidamente, iones mas ligeros mas. Asi, el
analizador dirige las particulas al detector, variando un campo eléctrico o

magnético que se basa en el cociente masa/carga (m/z).

Actualmente existen diferentes métodos para "filtrar" los iones respecto a su

relacion masa/carga. El mas comunmente usado es el denominado cuadrupolo.


http://es.wikipedia.org/wiki/Fuerza_de_Lorentz
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Se compone de 4 barras alargadas en formacion cuadrada, conectadas
eléctricamente entre si en pares opuestos. A dichos pares (polos) se les aplica
una tensién de radiofrecuencia variable que sintoniza con un determinado ion.
Cuando existe sintonia entre el ion que esta pasando por ellas y la frecuencia
aplicada, dicho ion continua su camino sin cambio alguno, desviandose so6lo los no

sintonizados fuera del cuadrupolo y de esta manera no impactan en el detector.

La configuracién de los actuales espectrometros de masa, pasan por disponer de
uno, dos y hasta tres cuadrupolos en serie (triplecuadrupolo muy en boga). Existen
también configuraciones no cuadripolares, como pueden ser los hexapolos,

aunque su funcionamiento es analogo al cuadripolo.®’

El analizador se puede utilizar para seleccionar una gama estrecha de m/z o para

explorar a través de una gama de m/z para catalogar los iones presentes:

Quizas el mas facil de entender es el analizador del Tiempo-De-vuelo (TDV) que
eleva los iones a la misma energia cinética por el paso a través de un campo
eléctrico y mide los tiempos que toman para alcanzar el detector. Aunque la
energia cinética es igual, la velocidad es diferente, asi que el ion mas altamente

cargado del alumbrador alcanzara el detector primero.

e Los analizadores totales cuadrupolo y los campos eléctricos oscilantes,
estabilizan selectivamente o desestabilizan los iones que caen dentro de
una ventana estrecha de los valores de m/z. Fourier transforma medidas de
la espectrometria de masa que se forma detectando la corriente de la
imagen producida por los iones ciclotronandolos, en presencia de un campo
magneético. Para poder escoger el analizador mas adecuado para un
experimento depende del tipo de informacién que se obtiene del

experimento.


http://es.wikipedia.org/wiki/Frecuencia
http://es.wikipedia.org/wiki/Ion
http://es.wikipedia.org/wiki/Energ%C3%ADa_cin%C3%A9tica
http://es.wikipedia.org/wiki/Velocidad

Detector >>°&%

El elemento final del espectrémetro total es el detector. El detector registra la
carga inducida o la corriente producida cuando un ion pasa cerca o golpea una
superficie. En un instrumento de exploracion, la sefal es producida en el detector
durante la trayectoria de la misma (en m/z) y producira un espectro de masas, un

expediente de la relacion m/z en el cual los iones estan presentes, *°° (Fig. 19).

Fig. 19. Espectro de masas®®
APLICACION FORENSE.

La cromatografia de gases se usa ampliamente en muestras de explosivos, por la
capacidad de examinar analitos térmicamente labiles como ésteres de nitrato
nitroglicerina y nitraminas (RDX) se puede mejorar tomando ciertas precauciones
de gran importancia, como la limpieza y la desactivacién del puerto de inyeccion,
asi como disminuir la longitud de la columna capilar y aumentando la velocidad del

gas portador.>®

Existe una variacion considerable en los detectores utilizados con el cromatégrafo

de gases, pero los mas recomendables para el analisis de explosivos son:

e El Detector de Captura de Electrones (DCE)
e El Analizador de Energia Térmica (AET)


http://es.wikipedia.org/wiki/Archivo:WidmoMS.gif

e EIl Espectrometro de Masa (EM).

Estos detectores tienen una buena sensibilidad y se han utilizado durante tres
décadas. Uno de los estudios mas recientes con esta técnica es el que realizo el
quimico Walsh en el que describe el examen de los suelos, contaminados con
TNT, DNT y RDX, utilizando CG-DCE con un revestimiento de puerto desactivado
y con una columna capilar mas amplia, con ello se detectan estos explosivos en

los niveles de 1 pg / kg de suelo.*®

La CG-EM tiene buena selectividad y se ha convertido en un método estandar en
un gran numero de laboratorios. El laboratorio de Irlanda del Norte ha encontrado
que la CG-AET tiende a ser mas sensible y selectiva que CG-DCE. Mediante
columnas capilares envasados y dioxido de carbono como la fase mévil. CG-AET

fue utilizada para detectar las concentraciones de nitroglicerina en sub-pg/mL.>°

La espectrometria de masas se ha utilizado para la identificacion de cantidades
insignificantes de explosivos por muchos afos, pero sus aplicaciones continuan
aumentando con disefios nuevos, por ejemplo, en el espectrometro se han

mejorado las interfaces, con los cromatégrafos de gas o liquido.®°

Las condiciones adecuadas para la obtencién de excelentes espectros de masas
de los ésteres de nitrato, que son termolabiles, se adquieren utilizando técnicas de

impacto de electrones y las técnicas de ionizacién quimica.®

Otro estudio utiliz6 CG-EM para examinar los productos solidos y gaseosos en el
resultado de la detonacion de la TNT, RDX y otros explosivos de gran potencia,
que tuvo lugar dentro de un recipiente de contencion, para determinar la
integridad, el calor de la detonacién y el comportamiento de la reacciéon de los

componentes.®’

ESPECTROMETRIA DE MASAS CON FUENTE DE PLASMA DE
ACOPLAMIENTO INDUCTIVO (EM-FPALI).%53




La técnica de espectrometria de masas con fuente de plasma de acoplamiento
inductivo (EM-FPAI) 6 Inductively Coupled Plasma Mass Spectrometry (ICP-MS),
es una variante de las técnicas de analisis por espectrometria de masas. Las
ventajas principales de esta técnica radican en la alta precision, bajos limites de
deteccion y bajo costo, analizando la mayoria de los elementos e is6topos
presentes en la tabla periédica de manera simultdnea en no mas de un par de

minutos.

Es por lo tanto una técnica ideal en el analisis de aguas, lixiviados de rocas y
minerales, alimentos etc. Ademas, desde los ultimos afios la utilizacion del LASER
acoplado a la EM-FPAI, permite el analisis de elementos trazas y tierras raras en
minerales, fosiles, metales, semiconductores, etc, en un area de muestra de hasta

50 pm.

La técnica de EM-FPAI combina dos propiedades analiticas que la convierten en
un potente instrumento en el campo del analisis de trazas multielemental. Por una
parte obtiene una matriz libre de interferencias debido a la eficiencia de ionizacion
del plasma de Ar y por otra parte presenta una alta relacion sefial-ruido

caracteristica en las técnicas de espectrometria de masas.

El plasma de acoplamiento inductivo de argébn es usado como una fuente muy
eficaz de iones en su estado M™. El espectro de masas de esta fuente de iones es
medido por medio de un espectrometro de masas cuadrupolar. Esto es posible
mediante una zona de interfase capaz de introducir los iones del plasma a través
de un orificio (Cono) por medio de una unidad de vacio diferencial vy

posteriormente dentro del filtro cuadrupolar de masa®?, (Fig.20).



Fig. 20. A la izquierda un esquema del sistema de ionizacién por plasma. A la

derecha se muestra el analizador cuadrupolar (EM)®

El sistema de inyeccion de la muestra liquida se realiza mediante un sistema
nebulizador. Este sistema consigue la atomizacion, de la vena liquida que entra en

el dispositivo por medio de una bomba peristaltica.
PRINCIPIOS DEL PLASMA DE ACOPLAMIENTO INDUCTIVO DE ARGON

Un plasma es una mezcla gaseosa eléctricamente conductora que contiene una
concentracion importante de cationes y electrones, (Las concentraciones de
ambos son tales que la carga neta es cero). En el plasma de argdn que se usa con
frecuencia para el analisis de emision, los iones y los electrones de argén son las

especies conductoras principales.>*

Brevemente, la generacion del plasma se consigue sometiendo un flujo de gas,
que se conoce como gas plasmdgeno (Ar usualmente), a la accion de un campo
magnético oscilante, inducido por una corriente que oscila a alta frecuencia. En el
proceso de generacion del plasma, los iones de Ar y los electrones libres
presentes son acelerados siguiendo trayectorias anulares, debido a la alternancia
del campo magnético presente producido por el generador de radiofrecuencia,®
(Fig. 21).



Fig.21. Trayectoria de una particula cargada en un campo magnético

constante®®

Por efecto Joule, en este caso de friccion idnica y electronica, se consiguen
elevadas energias, llegando a obtener temperaturas de hasta 8.000 °C en las

zonas de maxima intensidad de campo.

Coexistiendo con el plasma encontramos al menos las siguientes especies
iénicas: electrones (), iones de argon (Ar’), atomos de argon en estado
fundamental (Ar®), atomos de argén excitados (Ar*), moléculas de argén ionizadas
(Ar,"), neutras (Ar’) y excitadas (Ar.*). Con esta mezcla de especies, es de

esperar que se produzcan procesos de recombinacion radiante del tipo:

Ar+e > Ar" +2e
Ar'+e --> Ar* + hv

Ar* --> Ar° + hy

Este tipo de procesos explica el hecho de que el plasma aparente ser una llama,
cuando en realidad no lo es, no existe ningun proceso de combustion quimica

convencional en el proceso de generacion.

La antorcha donde se genera el plasma consiste en tres tubos concéntricos de
cuarzo. A los dos tubos mas externos les llega Ar en forma tangencialmente,

mientras que al mas interno le llega un flujo laminar.®®

El flujo de gas en estos tres tubos es variable. El mas interno proviene del

nebulizador y es el que arrastra la muestra con un flujo de 0.9 L/min. El



intermedio o gas plasmdgeno posee un flujo de 0.5 L/min, mientras que en el mas

externo, el flujo es alto (15 L/min) y tiene la mision de estabilizar el plasma.

La antorcha esta rodeada por una espiral de 2 a 4 vueltas que transmite una
radiofrecuencia al gas del interior de la antorcha. El material con el que esta
construida la espiral es cobre y en su interior circula agua con objeto de

refrigerarla.

La radiofrecuencia transmitida es de 27 a 40 MHz La espiral induce un campo
electromagnético oscilante al final de la antorcha y en el interior de la espiral. Una
chispa de alto voltaje provoca iones de Ar+ y e- en las paredes del tubo mas
externo de la antorcha creando el plasma, el cual llega a la zona de induccion y
favorece el acoplado al campo oscilante. La radiofrecuencia origina colisiones no
elasticas entre Ar+ y e-, de modo que por efecto Joule, se alcanzan temperaturas
de hasta 10.000 K, dando lugar a mas iones de Ar+ y excitando los atomos
presentes en el plasma hasta una energia caracteristica del primer potencial de
ionizacion del Ar de 15.76 eV.

En el nucleo del plasma se alcanzan temperaturas de hasta 10.000 K. El
nebulizador perfora el plasma y las moléculas de muestra son calentadas por
conduccion y radiacion cuando atraviesan el plasma anular. En el centro del canal
se alcanzan temperaturas de 5.000 a 7.000 K. El plasma de Ar excita los atomos
presentes en la muestra a un estado M+. Conociendo la temperatura en el canal
central y los valores de las primeras energias de ionizacion, se sabe que la
mayoria de los elementos se ionizaran y aquellos atomos con valores inferiores a
10 eV lo haran en mas de un 50%. Es decir el Ar es una fuente de ionizacién

eficiente.

Tanto el plasma como los iones deben pasar desde condiciones atmosféricas a
alto vacio en el espectrometro de masas. Esto se hace gracias a la interfase de
extraccion de iones, que posee dos conos de metal (Ni o Pt) con un orificio central

de 1 mm, a través de los cuales el plasma y los iones son extraidos por vacio al



EM.

Al primer cono se le denomina muestreador o sampler y a través de él se accede
a una camara con un vacio de 10 mbar generado por una bomba rotatoria. El
segundo cono es el skimmer y a través de él se llega a una camara con una

presion de 10" mbar generada por una bomba Turbomolecular.

Una vez dentro de la camara principal, el gas es separado de los iones + y
bombeado hacia fuera. Los iones remanentes son extraidos y enfocados en el
cuadrupolo (donde la presion es de 10 mbar) a través de las lentes idnicas.
Las lentes idnicas tienen como mision enfocar el haz de iones que entrara en el
cuadrupolo. Las lentes tienen forma cilindrica o de plato y son cuatro. Junto con
las lentes también existe una barrera de fotones, el cual impide que la luz emitida
por los procesos de des-excitacion en el plasma pase a través del analizador de

masas Y llegue al detector.®®
APLICACION FORENSE.

Esta técnica es la mas novedosa actualmente puesto que puede determinar casi
cualquier componente inorganico con una minima cantidad de muestra en
solucioén, es decir, en el caso de las mezclas de explosivos de alta potencia que se
extraen con disolventes organicos, podemos inyectar muestras de compuestos
termolabiles o incluso detectar trazas de nitrato de amonio que con las demas

técnicas no pudimos detectar.®?

La calidad de dichos resultados radica en su gran estabilidad, bajo ruido, poca
radiacion de fondo y ausencia de interferencias al trabajar en condiciones
experimentales apropiadas. Ademas, con los limites de deteccion podemos definir
con seguridad los componentes de la muestra, pero siempre y cuando haya sido
extraida correctamente y no se haya degradado en el proceso.®



8. DISCUSION DE RESULTADOS.

No existe una técnica magica que nos permita identificar y cuantificar los

posibles indicios de un artefacto explosivo tras ser detonado.

Para un mejor resultado en la identificacion de estos vestigios, es necesario
que el perito tenga la informacion necesaria en lo que respecta a los posibles
indicios que puede encontrar en el lugar de los hechos post-explosion, que
conozca las técnicas de embalaje, resguardo y manejo de la posible evidencia

para que lleguen intactas al laboratorio de analisis forense.

Ademas debe hacer uso de técnicas presuntivas rapidas (generalmente
colorimétricas y visuales) para descartar vestigios inservibles y con ello reducir
gastos en los analisis posteriores con técnicas instrumentales mas caras y

elaboradas.

Es de vital importancia que el experto conozca las sustancias principales que
contienen los artefactos explosivos, para poder extraerlas y analizarlas; no solo
con la ayuda de una sola técnica, sino apoyandose en alguna otra para un
mejor dictamen. Es decir, si se presume de la presencia de nitroglicerina tras
un espectro IR que indica la presencia de ciertos grupos funcionales de la
molécula, es necesario corroborar esos resultados con un analisis mas
detallado, ya sea con una cromatografia de gases-masas o en el mejor de los
casos mediante la técnica mas avanzada que es la EM-FPAI, que arroja

resultados altamente precisos y confiables.

Cabe destacar que ninguna técnica sera 100% confiable para un dictamen,
pero sin importar cual sea, el porcentaje de confianza se incrementara si la
muestra se ha identificado, embalado, extraido y tratado correctamente, antes

del proceso; que llega a ser muy costoso y tardado para los expertos.



Es importante sefalar que solo el perito puede elegir las técnicas adecuadas
para llevar a cabo su analisis, tomando en cuenta las ventajas, desventajas y

sobre todo los limites de deteccion y cuantificacion de los métodos.

Ademas la técnica empleada depende del tipo de indicio que haya encontrado
en el lugar de los hechos, la degradacion de la muestra por la explosién, del
tipo de explosivo y por supuesto de la tecnologia con la que cuenta en su

laboratorio.

Retomando lo anterior, las técnicas optimas para la detecciéon de residuos post-
explosion, son la cromatografia de gases-masas y la EM-FPAI en el mejor de
los casos, ya que en ellas se identifican la mayor cantidad de compuestos,
generados después de una explosion, en muestras muy pequeias Yy

degradadas; y que ademas tienen la ventaja de ser volatiles.

Pero sin descartar las demas técnicas, debemos senalar que la CLAR es una
técnica muy util para la purificacion de muestras organicas parcialmente
degradadas que después se confirmaran con la CG-EM, ya que la CLAR no es

muy sensible para este tipo de compuestos.

La técnica de AA nos sirve ampliamente para la determinacién de compuestos

explosivos inorganicos.

Es deber del perito actualizarse en cuanto a los ultimos avances tecnoldgicos y
estudios mas recientes en lo que a explosivos se refiere, para asi estar un
paso adelante de los delincuentes, que dia con dia renuevan la forma de
fabricar artefactos explosivos con mezclas nuevas; por lo que es imprescindible

que los expertos estén preparados.



8. CONCLUSIONES.

La presente guia presentd una clasificacion mas simple y practica de las
mezclas explosivas de alta potencia, que facilitdé su estudio en cuanto a sus

propiedades fisicoquimicas, usos y caracteristicas principales.

Se abordaron las formas de analizar el lugar de los hechos post-explosion,
para con ello obtener mejores indicios para la identificacion forense de mezclas
explosivas, de las cuales las mas utilizadas son las dinamitas, componentes

inorganicos como el nitrato de amonio y explosivos plasticos como el RDX .

Se describieron las técnicas presuntivas y confirmativas que se utilizan en la
practica forense, ademas de los trabajos mas novedosos en cuanto al analisis

instrumental post-explosiéon, que se han aplicado actualmente.

Con lo cual se determind de acuerdo con sus ventajas, desventajas y limites de
deteccion; que las mas confiables son la cromatografia de gases acoplado a
masas y en efecto la EM-FPAI para la deteccion de elementos traza en
muestras degradadas como las obtenidas después de una explosion. Con la

finalidad de que el perito escoja la que mejor responda a sus interrogantes.

Con lo anterior se cumplieron los objetivos planteados al inicio de la presente

guia.



8. GLOSARIO.

Capsula de Barreno: Agujero relleno de poélvora y otra materia explosiva, en

una roca o en una obra de fabrica, para hacerla volar.

Cordita: Hace referencia a la polvora sin humo compuesta de nitroglicerina y
algodon, la podlvora se mezcla con acetona, para producir una pasta que
posteriormente es prensada en forma de cuerda. La cordita fue descubierta de
forma accidental por el quimico germano-suizo Cristian Friedrich Schobein

(1799-1868), también responsable del descubrimiento del ozono.

Cribado: Técnica que sirve para separar particulas pequenas de otras mas

grandes.

Pentrita: También conocido como tetranitrato de pentaeritritol, es uno de los
mas conocidos explosivos de alta potencia, con un factor de efectividad relativa
(factor E.R.) de 1,66. Es mas sensible al choque o a la friccion que el TNT o
que el tretilo de aluminio. Nunca se usa solo como detonador. Se utiliza
principalmente como potenciador, en las cargas explosivas de municion de
pequeno calibre, en las cargas superiores de los detonadores, en algunas

minas terrestres y blindajes y como nucleo explosivo del cordon detonante.

Pélvora Negra: Mezcla explosiva resultante de la combinacién mecanica de
las 6 partes en peso de nitrato de potasio o sodio y 4 partes de carbon vegetal

o tierra de infusorio.

Prueba de Arena: La prueba de arena o también llamada Prueba del
agolpamiento de la arena, se emplea comunmente para determinar la rapidez
relativa con la cual un explosivo desarrolla su presidn maxima con respecto al
TNT. No hay prueba capaz de comparar directamente las caracteristicas
explosivas de dos 0 mas compuestos; es importante examinar los datos de
varias pruebas de agolpamiento de la arena, para calibrar la rapidez relativa.


http://es.wikipedia.org/wiki/Nitroglicerina
http://es.wikipedia.org/wiki/Algod%C3%B3n_p%C3%B3lvora
http://es.wikipedia.org/wiki/Acetona
http://es.wikipedia.org/wiki/Ozono
http://es.wikipedia.org/w/index.php?title=Factor_de_efectividad_relativa&action=edit&redlink=1
http://es.wikipedia.org/wiki/Trinitrotolueno
http://es.wikipedia.org/wiki/Potenciador_(explosivo)
http://es.wikipedia.org/wiki/Munici%C3%B3n
http://es.wikipedia.org/wiki/Calibre
http://es.wikipedia.org/wiki/Mina_terrestre
http://es.wikipedia.org/wiki/Cord%C3%B3n_detonante
http://www.worldlingo.com/ma/enwiki/es/Trinitrotoluene

Los valores verdaderos para la comparacidon requieren experimentos de

campo.

Prueba de Choque: Determina el poder rompedor de un explosivo midiendo el
aplastamiento de unos cilindros de cobre (crushers), efectuados por una
cantidad dada de muestra explosiva y comparandolos con los valores

establecidos de sensibilidad de un explosivo conocido.

Prueba de Fragmentacion: Se lleva acabo, preparando capsulas de barreno
de diferentes diametros y profundidades, su principio fundamental es
aprovechar la zona de esfuerzo de traccion formada alrededor del barreno, que
esta sometido a la accion de otra fuerza principal; cuando una de estas fuerzas
rebasa a la otra se produce la fragmentacién de la capsula de barreno y se
miden en porcentaje, los fragmentos de la carga y el area de accion del

explosivo.

Prueba del Péndulo Balistico: El Péndulo Balistico es un método clasico para
determinar la velocidad de un proyectil. Este sirve también para demostrar

algunos principios fundamentales de la fisica.

La bola es lanzada dentro del péndulo, el cual luego oscila entre un angulo
medible. De la altura alcanzada por el péndulo podemos calcular su energia
potencial. Esta energia potencial es igual a la energia cinética del péndulo al

final de la oscilacion, justo después del choque con la bola.

No podemos igualar la energia cinética del péndulo después del choque con la
energia cinética de la bola antes del choque, ya que el choque entre la bola y
el péndulo es inelastico y la energia cinética no se conserva en un choque

inelastico.

El momento se conserva en todas las formas de choque, sin embargo; si

sabemos que el momento de la bola antes del choque es igual al momento del



péndulo después del choque. Una vez que nosotros conozcamos el momento

de la bola y su masa, podemos determinar la velocidad inicial.

Prueba de Plomo: La prueba de plomo o prueba en bloque de plomo,
también llamada prueba de Trauzl o simplemente Trauzl, es una prueba para
medir la resistencia de los materiales explosivos. Ha sido desarrollado por
Isidor Trauzl en 1885.

La prueba se realiza colocando en una lamina 10 gramos de muestra del
explosivo, se envuelve y se introduce en un agujero perforado en un bloque de
plomo con dimensiones especificas. El agujero se rellena con arena, y la
muestra se hace detonar eléctricamente. Después de la detonacion, se mide

3

el aumento de volumen de la cavidad. El resultado, en cm °, se llama el

numero Trauzl del explosivo.

Prueba de Temperatura de Explosion: Se preparan barrenos con la mezcla

explosiva a un volumen constante y se mide la temperatura alcanzada.

Tretilo de Aluminio: Es un liquido piroférico que se enciende al hacer contacto
con el aire, se utiliza como estandar controlado para las pruebas de potencia

de explosivos.
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