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El objetivo de este TP es analizar en forma cuantitativa por CG una muestra que contiene

solo tres liquidos volatiles: benceno, n-heptano y tolueno
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El equipo que vamos a utilizar es un cromatégrafo gaseoso GOW-MAC serie 150

serie 400
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https://www.gow-mac.com/index.php/academic/
https://www.gow-mac.com/index.php/academic/
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GAS PORTADOR
(gas carrier)

» Quimicamente inerte 10— )
p . " 09—, !
» Solo transporta analito a través de la columna 0s ) N K
. . R 2 2
» Calidad cromatografica (99,9%) 07 4
» Los mas usados son: — 0.6 VA I_Ie H2
E 1‘ \\ . -
E 0.5 = \ \ p ” - -
H,: eficiente a altos caudales y curva mas T 044 RN

plana, pero es inflamable y explosivo 0.3 W

0.2 4 8-14cms?' 25-33 cms' 38-45 cms™"

0.1 —
N,: barato, es el mas eficiente pero a bajos 0.0

He: Seguro pero caro

I I | I I I I ! I |
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Average linear velocity (cm/s)

caudales (tiempos de analisis mas largos),

curva mas pronunciada _
Influencia de la naturaleza del gas portador sobre H



Helium, 30 cm/sec, 80°C, 0.7 mL/min constant

L

Organochlorine pesticides, GC-ECD

Ll

Oven rate, 9°C/min

19 min

o Lo Aoz

Hydrogen, 45 cm/sec, 80°C, 0.9 mL/min constant

Oven rate, 13.5°C/min

——aa o

M 13 min
Feren

Nitrogen, 12 cm/sec, 80°C, 0.2 mL/min constant

|

LI

Oven rate, 3.5°C/min

48.5 min




GAS PORTADOR

En el TP usamos H, como gas portador

“trampas” para
eliminar impurezas

o
| wmControladores de RiESICln
6| & &3
;I_gegulado‘res de caudal _
A - filtro de humedad \iﬁ
B - filtro de hidrocarburos $ TS

C -filtro de oxigeno

Deposito de gas portador
(cilindro presurizado, tubo)




GAS PORTADOR

Esta determinado por el detector
Cada detector demanda un gas portador especifico para su optimo funcionamiento
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INYECCION

Los sistemas de inyeccion deben permitir la introduccion instantanea de la muestra en la columna

Inyeccion instantanea

t=o0
t=x
t=o0




INYECCION

Columnas rellenas 0,2-20 pli

Muestras liquidas
» Componentes volatiles (Teb hasta 300°C) y

estables térmicamente

* Deben vaporizarse inmediatamente Columnas capllares 0!01'3 ”I

Manual

Automatica

Columnas rellenas 0,1-50 ml

Muestras gaseosas

* Mezcla de gases

« Fase gaseosa en equilibrio con la muestra
(HEAD-SPACE) Columnas capilares | 0,001-1 ml
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Muestras quuidgs

. INYECCION

Las muestras se miden e inyectan mediante una microjeringa que posee una aguja de punta biselada

Hamilton® syringe, 700 series, fixed needle

TO1N, volume 10 pL, needle size 26s ga (bevel tip), needle L 51 mm (2 in.)

eCl@ss 32070500

% 5DS

—— O

SKU - Tamafio de Envase Disponibilidad Tamafio de envase Precio (USD)

20734 @ Envio estimado el 23.06.21 1ea 71.51



Manual INIEECION Muestras liquidas

En el TP vamos a inyectar 3 ul de liquido (muestra o patrones que contienen solo benceno, n-heptano y tolueno)

y 2 ul de aire (para poder observar el tiempo muerto, esto es, el tiempo de elucion de un soluto no retenido).




Manual INIEECION Muestras liquidas

B

puehtordelinyeccion

Al insertar la aguja en el puerto de inyeccion (inlet) se debe vencer una cierta resistencia, ya

que la aguja debe atravesar un diafragma perforable de goma siliconada llamado septum.



Manual

INYECCION Muestras liquidas

La aguja se introduce completamente dentro del puerto de
inyeccion (hay que tener cuidado de no tocarlo, ya que se
encuentra a elevada temperatura) y la muestra se inyecta
rapidamente en un pulso (de otra manera una inyeccion lenta

contribuiria a que las bandas se ensanchen).

https://www.youtube.com/watch?v=0fxH9WRKigw



Manual INIEECION Muestras liquidas

En el caso de muestras liquidas, la temperatura del inyector debe ser suficientemente elevada como
para que todos los componentes se vaporicen inmediatamente, pero sin descomponerse. Como regla
general, la temperatura del inyector suele ajustarse a unos 50°C por encima del punto de ebullicion del

componente menos volatil. Los componentes de la muestra, ahora en estado gaseoso, son entonces

arrastrados hacia la columna por el gas portador.




INYECCION

Manual

Columnas rellenas

Muestras liquidas

INYECCION DIRECTA (direct flash vaporization injection)

La muestra es inyectada
con microjeringa,

atravesando el septum

Muestra

—>

En la camara de vaporizacion (o de

Previamente

mezcla) la muestra es vaporizada

en forma instantanea Gas portador

Septum

calentado, pasa de

forma continua
Camara de

vaporizacion
La muestra vaporizada es
arrastrada rapidamente por la
corriente de gas portador

hacia la columna

Ala
Bloque metalico columna

calentado (T)



Manual (NN Muestras liquidas

Columnas capilares

INYECCION CON/SIN DIVISION DE MUESTRA (split/splitless)

syringe barrel

Con la aguja se atraviesa el septum y la muestra
syringe needle

— ingresa en una camara de vaporizacion limitada por un

instrument L

et m— \ | liner de vidrio. En el modo split el flujo de gas portador

carrier gas in

split vent <—; que pasa a través del inyector (y por ende también la

glass liner muestra vaporizada) se divide en dos: una parte

injector's ingresa a la columna y la otra escapa fuera del sistema

heater block

a través de una valvula (split vent). De esta manera

solo una pequena fraccién de la muestra ingresa en la

split point

_ columna, evitando su sobrecarga.
oven liner

En el modo splitless se cierra la valvula de split y la
capillary : -
column totalidad de la muestra se dirige a la columna.



Muestras liquidas

/4

INYECCION

Automatica




INYECCION Muestras liquidas

Snap Ring vials, 1.5 mL, 11.6 x 32 mm

volume 1.5 mL, clear glass vial, pkg of 1000 ea

$5DS
£ d _— 5
N —_ i . . - . :
. - SKU - Tamario de Envase Disponibilidad Tamafo de envase Precio (USD)
%
854974 ® Envio estimado &l 23.06.21 1000 ea 298.87

Ordenes a Granel? .

— bl i i £
Closures for Snap Ring vials

polypropylene seal, PTFE/red rubber, diam. 11 mm, pkg of 1000 =a

S 505

SKU - Tamafio de Envase Disponibilidad Tamafio de envase Precio (USD)

24757 Q Envio estimado el 23.06.21 1000 ea 439.23




INYECCION

Automética Muestras quuid\as




INYECCION
Automatica

Muestras liquidas
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Tipo de punta de la aguja

Inyector automatico: cénica

La punta de la aguja en forma conica esta especialmente desarrollada
para soportar las demandas de multiples inyecciones y mejorar la vida
util del septum cuando se usa un inyector automatico. El disefio cénico
“abre" efectivamente el septum durante la perforacion en lugar de
cortarlo, como lo haria una aguja biselada.

»

INYECCION

Inyeccion manual: biselada

El estilo de punta de aguja estandar de uso general que se
suministra con muchas jeringas es una punta biselada de 20 °. Es la
opcion preferida para la inyeccion manual cuando es dificil perforar
el septum exactamente en el mismo lugar. La punta biselada esta
disefiada para una penetracion 6ptima del septum y previene que
arranque trozos del mismo como un sacabocado.

1] . '.-ir
e iy At e 8 s il vy e B T,




INYECCION

Muestras liquidas

Nuevos septum con “guia central” (CenterGuide™) poseen un pequefio cono invertido en la zona de inyeccion

que permite guiar la aguja de la jeringa al mismo sitio en cada inyeccion, lo que aumenta la vida util.

Nuevo diseino: aumenta vida util hasta 400

Septum comunes: gran perforaciéon antes de
100 autoinyecciones

autoinyecciones

Membrana BTO®

Rango de temperaturas maximo con minimo sangrado
Temperatura Maxima 400°C

Elimina practicamente la adherencia en el inyector
Preacondicionados. Envase de vidrio para evitar contaminacion
Cada lote con test GC-FID

Ideal para el uso con columnas con especificacion MS

Membrana Advanced Green 3™

Realmente la membrana verde de alta temperatura y bajo sangrado

= Temperatura Maxima 4002C

Membrana Marathon™

Extrema duracion

« Temperatura Maxima 4002C

Hasta 400 inyecciones por membrana
El més indicado para inyectores automaticos



INYECCION Muestras gaseosas
Manual

(head-space)

En esta técnica se analiza la fase gaseosa que esta en equilibrio con una muestra sdélida o liquida

Gi

Vial

heatin
heatng

\olatile analytes —¢ & )

(espacio cabeza o head-space).

Gas Phase =]
(Headspace)
, Liquid Phase ; '
(Sample) & :
| " D

En la técnica HS estatico la muestra se introduce en un vial herméticamente cerrado y se somete a

Sample, dilution solvent,
and matrix modifier

una temperatura controlada (previamente fijada) durante un tiempo suficiente para que las distintas

fases de los componentes a analizar alcancen el equilibrio.



INYECCION Muestras gaseosas

(head-space)

Manual

Con una jeringa hermética para gases (provista de un cierre Luer) se toma una alicuota del espacio

de cabeza y se inyecta en el cromatografo.

| | Etapa 1 Etapa 2 Etapa 3
Y e r La muestra alcanza La muestra se extrae La muestra
f V == el equilibrio del Espacio de Cabeza se inyecta
G »
C




INYECCION Muestras gaseosas

(head-space)

Manual

Con una jeringa hermética para gases (provista de un cierre Luer) se toma una alicuota del espacio

de cabeza y se inyecta en el cromatografo.
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COLUMNA

Cromatografia gas-liquido: la fase estacionaria es un liquido inmovilizado dentro de una columna

CARACTERISTICAS DE LA FASE ESTACIONARIA

Baja volatilidad

Punto de ebullicion por lo menos 100°C mayor que la temperatura maxima a

la que se utiliza la columna

Estabilidad térmica

Inercia quimica

Ky a de los analitos dentro de los intervalos recomendados




COLUMNA

Cromatografia gas-liquido: la fase estacionaria es un liquido inmovilizado dentro de una columna

COLUMNAS RELLENAS COLUMNAS CAPILARES

|la fase estacionaria FE i = la fase estacionaria

liquida
liquida esta liquida esta
embebiendo un recubriendo la
material de relleno superficie interna de un
solido finamente capilar
dividido
d.=2-6 mm d; <1 mm
L = hasta 2-3 m L=5-20m

1000-2000 platos/m hasta 4000 platos/m




COLUMNAS RELLENAS

La fase estacionaria liquida esta embebiendo un material de relleno sélido finamente dividido (soporte inerte)

Liquid stationary

Packed column o

Diatomaceous earth

** Type Q 80-1
“Paci —-__-r,*.;a:cna!
Batch No "H{§l

y 260 10




COLUMNAS RELLENAS
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Columna rellena

Fase estacionaria: DC 200
(metilsilicona)

Soporte inerte: Chromosorb
P (80-100 mallas)

Dimensiones: 1,2 m de largo
y 6 mm de diametro

COLUMNAS RELLENAS




COLUMNAS RELLENAS

En el TP vamos a emplear una columna rellena que contiene como fase estacionaria el fluido DC 200
(Dow Corning 200 - aceite de silicona - polidimetilsiloxano). Se trata de una FE no polar de uso general,

en donde las interacciones son solo por fuerzas dispersivas.

HiG CHs CHy
7 JCH
-~ s-i"““m ~ L.
: aile.
CHy
Jn
Fase ‘ ‘ Tenll?m'?atu- Aplicaciones comunes INTERACCIONES DE LA FASE
estacionaria ra maxima, e
o “ ESTACIONARIA
Polidimetilsiloxa 350 Fase no polar de uso general;
no hidrocarburos; aromaticos Grupo Dispersion Dipolo Enlaces de
plurinucleares; drogas; esteroides; funcional H

PCBs Metil Fuerte Ninguno Ninguno



COLUMNAS RELLENAS

En la columna hay una particion de los distintos solutos

entre la fase movil y la fase estacionaria.

En este caso, tenemos una FE y solutos no polares que
solo interactuan por fuerzas dispersivas, por lo que los

analitos emergen de la columna segun orden creciente de

punto de ebullicion.

A menor punto de ebullicion, mayor presion de vapor
presenta el componente (es mas volatil), y mas rapido eluira
de la columna. Asi, el benceno, que es el que presenta
menor punto de ebullicién (80°C), va a ser el primero en eluir.
A continuacion eluye el n-heptano (pe 98°C) y finalmente el

tolueno, que es el menos volatil (pe 111°C).

mayor pe

RESPUESTA

CHa~CHy— CHx~C

'N:HEPTANO |

BENCENO

d

s = e ———

45— CHo— CHa~CHs

TIEMPO

|

mayor volatilidad



COLUMNAS RELLENAS

La fase estacionaria liquida DC200 esta embebiendo las particulas del soporte soélido inerte

Chromosorb P, un material siliceo derivado de tierra de diatomeas

secado
calcinacion
fusion con NaOH
lavado acido
silanizacion

frustulas (paredes celulares) de diatomeas soportes Chromosorb
(algas unicelulares) fosilizadas
(SiO, + 6xidos metalicos)

Chromosorb P es un material siliceo derivado de tierra de diatomeas

de color rosado (P=pink), que ha sido cuidadosamente tamizado y

u s " . A;:l_Efemerfifs?‘

calcinado. El area superficial es de 4-6 m?/g. Es el menos inerte de los iqynf;cr?anq,v
Kt Washed 1

soportes Chromosorb pero es el que ofrece la mayor superficie N

- Chromosorb P -
especifica.




COLUMNAS RELLENAS

La columna se halla dentro de un horno termostatizado



COLUMNAS CAPILARES

Las columnas tubulares abiertas de silice fundida (FSOT) son las mas usadas actualmente en CG

Silice fundida

Fase _
estacionaria -----

unida quimicamente)

E 1. Polyimide Coating Fllm [
3 2. Fused Silica 1 ~ | Thickness --- o

3. Stationary Phase

Inner
Diameter

Recubrimiento de
) oIiiida

(IIH||IH|[)

Length



COLUMNAS CAPILARES




Equity®-5 Capillary GC Column

L=1.D.30 m = 0.25 mm, d; 0.25 pm

NACRES 5B.54

%

A

% 5DS

SKU - Tamario de Envase Disponibilidad Tamario de envase

28089-U 'e‘Enlnn estimado el 23.06.21 1ea

l Ordenes a Granel?

Descripcioén

General description

Applieation: Thiz popular column is designed for general purpose applications where a
non-palar column is required. The low phenyl content provides thermal stability compared
to 100% poly(dimethyl siloxane) columns.

USP Code: This column meets USP G27 and G346 reguirements.

Phase:

* Bonded

* Poly(5% diphenyl/95% dimethyl siloxane)

Temp. Limits:

« =0 32 mm |.D., =2 pm: -80 °C to 325 °C {isothermal) or 350 *C (programmed)

« =032 mm 1.D., =2 pm: -60 *C to 300 °C (isothermal or programmed)

+ =053 mm 1.0, =2 pm: -0 *C to 300 °C {isothermal} or 320 *C (programmed)

« =053 mm 1.D., =2 pm: -60 °C to 260 °C (isothermal) or 280 °C (programmed)

Precio (USD)

955.90

Propiedades

Related Categories

Quality Level
material

Agency/Method

parameter

Beta value

d;
application(s)
L=1D.

matrix active group

Featured Industry

All Gag Chromatography Columns,
Analytical/Chromatography, Capillary GC Columns,
Capillary GC Columns, by name, Equity-5,

Mas...

100

fused silica

EPA 8041,8081,8082,8141,8270

meets requirements for USP G27 and G36
-60-325 °C temperature {isothermal)
-60-350 °C temperature {programmed)
250

0.25 pm

gas chromatography (GC): suitable

30m = 0.25 mm

Bonded; poly{5% diphenyl/5% dimethyl siloxane
phase

Environmental
Forensics and Toxicology
Pharmaceutical (small molecule)

capillary non-polar



COLUMNAS CAPILARES

https://www.youtube.com/watch?v=pl9_1n_lkrg

La columna se halla dentro de un horno termostatizado



COLUMNAS CAPILARES

Columnas rellena y capilar dentro del horno de un cromatografo

Horno del Columna rellena
cromatografo con

ventilador

Columna capilar




HORNO - CONTROL DE LA TEMPERATURA

La temperatura es una variable muy importante, ya que de
ella va a depender el grado de separacion de los diferentes

analitos.

El aumento de la temperatura reduce los tiempos de

retencion (| k).

En el TP tenemos una mezcla simple de tres componentes
con puntos de ebullicion parecidos, por lo que es posible
resolverla trabajando a una temperatura constante (en este
caso de 75°C). Este tipo de corrida se denomina
ISOTERMICA.




Inconvenientes cuando tenemos una mezcla cuyos componentes tienen puntos de ebullicion muy diferentes

T.o, BAJA:

Los componentes mas volatiles
son separados.

Los componentes menos volatiles
demoran en eluir, saliendo como

picos mal definidos

HORNO - CONTROL DE LA TEMPERATURA

Mitrogen
Length 30.00 m
Inner Diameter 025 mm
Film Thickness 140 pm
Available Columns 30, 0.253, 1.40

Control Parameters

Column Flow - 0.63 mL/min
Average Velocity 1948 cm/isec
Holdup Time 257 min
Inlet Pressure atm 0.62 atm
Qutlet Pressure {abs) 1.00 atm

Oven Program

(@ Isothermal

Ramp Hold
CiBa Rate Temp Time
_'Ramps (*C/min)  (*CI  (min)
80 47
Target Resolution 1.50

Refine Oven Program

cat.# 10948 recommended max temperature: 240 °C

Control Method

Constant Flow

Results Change to @ EfficiencyQ Speed @ Custom

Run Time 45.20 min

Compounds Separated 12

Lorso J e

=]

Peaks

1. Ethanol

2. Acetone

3, Acrylonitrile

4. 1,1-Dichloroethane
5. Cyclohexane

6. Chloroform

Ritx-624, 30.00 m, 0.25 mm ID, 1,40 um (cat.# 10968)

Column:
Carrier Gas:  Mitrogen, Constant Flow @ 0.63 mL/min
Average Velocity: 19.48 cmfsec
1.00 atm

Outlet Pressure (abs):
Oven Temp.:

t=
(min)
3.50
3.88
4.39
4.84
5.28

5.99

9.6

9.6

2.8

7.7

7.7

a7

80°C (hold 47 min)

Peak T.. Peaks

Width =¢)

(min)

0.038 80.0 7. Isobutyl alcohol

0.044 80.0 8. Benzene

0.051 80.0 9. 2-Hexanone

0.057 20.0 10. Isopropylbenzene

0.062 20.0 11. 1,3-Dichloro-2-propanol
0.071 20.0 12. 1,2,4-Trimethylbenzene

https://ez.restek.com/proezgc/en

tr
(min)
6.62
7.00
15.82
29.80
40.02

45,22

4.7

4.7

19

23

106

106

Peak
Width
(min)
0.079
0.084
0.193
0.363
0.488

0.551

L
*c)
20.0
20.0
20.0
20.0
20.0

20.0



HORNO - CONTROL DE LA TEMPERATURA

Inconvenientes cuando tenemos una mezcla cuyos componentes tienen puntos de ebullicion muy diferentes

o
=]
~

Mitrogen {1||

Teo ALTA: |

CDL Length 30.00 m 213 ‘

Inner Diameter 0.25 mm 1 || 4|

1 Film Thickness 1.40 pm ' ‘| ‘{_.
Available Columns 30,0.25, 1.40 ” ‘ || 1 F ;
{ | i — o v ]
I Column Flow - 0.63 mL/min 1 ‘ |‘ i| ‘ || | | [ll “ [ll
1 Il Average Velocity 23.60 cm/sec ‘ |J I | | | | [[ \ I[\ |] ‘

Holdup Time 212 min J i|_| | l ]. 1 .'l \ f |

23.60 cm/sec
1.00 atm

|
| I J L .i ]
1 | Inlet Pressure atm 0.97 atm = : == -_—L. ' wd drag to __:_..\.J_._'_I_ ble-click to '-.'::'.'.. B - -
| A Outlet Pressure (abs] 100 S C?Iumn: fo-624, 30.00 m, 0.25 mm 1D, 1.40 Hm (cat.# 10968)
d J Carrier Gas:  Nitrogen, Constant Flow @ 0.63 mL/min
! ' . Average Velocity:
Qutlet Pressure (abs):

-+
3

Oven Program .
OvenTemp.: 220 °C (haold 5 min)

@ Isothermal Ramp Hald

V4 7 g — Rate Temp Time

(_JRamps (*C/min)  (*CJ (min)
Los componentes mas volatiles no e beaks P — beaie P ——
(min) width (=) (min)} Width  (oq)

son Separados Target Resolution 1.50 (min) {min)

’ 7 1. Ethanol 217 1.4 0023 2200 7. Chloroform 228 0.2 0.025 2200
Los componentes menos volatiles cat# 10968 recommended max temperature: 240°C____ ), Acetone 220 03 0024 2200 g Benzane 234 26 0026 2200
Control Method 3. Acrylonitrile 2.21 03 0024 2200 9, 2-Hexanone 260 99 0029 2200
eluyen mas rapido. Censtant Flow 4, 1,1-Dichloroethane 224 08 0024 2200 10, Isopropylbenzene 300 4 0035 2200
Results Change to @ EfficiencyO Speed Custom IS EEUIESRE 226 03 0024 2200 11, 1,3-Dichloro-2-propanol 314 36 0037 2200
fun Time 327 min 6. Isobutyl alcohol 2.27 0.3 0024 2200 12, 1,2,4-Trimethylbenzene 3.27 36 0039 2200

Compounds Separated 5




HORNO - CONTROL DE LA TEMPERATURA

Programacion lineal de temperatura (rampas de temperatura)

Se consiguen
ﬂ buenas
separaciones de

| los componentes

A
- | de la muestra en
1 [l | .I :
_ L /) 1/\ menor tiempo

Parametros de una programacion de temperatura:

La temperatura debe ajustarse con exactitud

y precision de = 0,1 °C. En los cromatografos

AN

1y Temperatura Inicial <7 modernos (desde 1980) el control de
Y FIN

T ., Temperatura Final = temperatura del horno es totalmente operado
é por microprocesadores

tmr Tiempo Isotérmico Inicial E
> TINE

t.,. Ti | =

gy Tiempo Final del Programa

FIN

R Velocidad de calentamiento
TIEMPO



HORNO - CONTROL DE LA TEMPERATURA

Programacion lineal de temperatura (rampas de temperatura)

&
~

Mitrogen
5 g 12
Column Rtx-624 !
Length 3000 m 2 w0 M
Inner Diameter 025 mm 1 s | 8
Film Thickness 1.40 pm
Available Columns 30,0.25, 1.40
Control Parameters
Column Flow -p 0.63 mL/min
Average Welocity 18.40 cm/sec
Holdup Time 272 min _ i “ .‘1 || Jl il J J-l L
Inlet Pressure atm 0.35 atm : ¢ double-c
Outlet Pressure (abs) 100 atm Column: Rtx-624, 30.00 m, 0.25 mm 1D, 1.40 pum {(cat.# 10968]
Carrier Gas:  Nitrogen, Constant Flow @ 0.63 mL/min
Atm m Average Velocity: 18.40 cm/sec
Oven program Qutlet Pressure (abs):  1.00 atm
- OvenTemp.: 50°C(hold 4.5 min) to 230°C @ 30 *C/min (hold 2 min)
(Jisothermal Ramp Hold
= R T Ti
(®Ramps * Cfarh?n] !e“E]p tnl-nTne]
s0 a5 Peaks t= R, Peak T.. Peaks tr R, Peak i
Number of Ramps (1-5) (min) Wld.th (2c) (min) Wil‘._'th °c)
X 30 230 2 (min) (min)
Tarzet Resalution 150 1. Ethanol 5.04 1.7 0046 664 7. Isebutyl alcohol 7.80 3.4 0.034 1489
O 2. Acetone 5.59 11.7 0.044 226 8, Benzene 7.92 3.4 0.036 1525
cat.# 10968 recommended max temperature: 240 °C 3. Acrylonitrile 6.34 9.8 0,040 105.3 g, 2-Hexanone 9,55 288 0.034 2017
Control Method 4, 1,1-Dichloroethane 6.73 84 0038 170 10.lsopropylbenzene 1052 96 0034 2300
Constant Flow 5. Cyclohexane 7.06 84 0037 1267 11.1,3-Dichloro-2-propanol 10.85 55  0.035 2300
Results Change to @ Efficiency() Speed@ Custom [0y 7.49 8.5 0036 1397 12 1,2,4-Trimethylbenzene 11.04 55 0.036 2300

Run Time 1100 min

Compounds Separated 12

=]
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o
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DETECTORES UNIVERSALES ) Faclogs
respuesta

Generan senal para cualquier sustancia eluida

c\ H\ DETECTOR DE CONDUCTIVIDAD TERMICA DETECTOR DE IONIZACION EN LLAMA

\%@& y\, (Thermal Conductivity Detector, TCD) (Flame lonization Detector, FID)
s
Gas portador H,, He Gas portador N,, He
Diferencial Absoluto
No destructivo Destructivo
Responde a la concentracion de analito Responde al flujo masico del analito
(cambia el caudal, cambia la curva de calibracion) (calibracion no depende del caudal)
Respuesta a todo tipo de compuestos Respuesta a compuestos organicos
(algunos no generan sefial en FID: gases combustibles (uniones C-H)

nobles, N,, O,, H,0, NH,, CO, CO,, CCl,) (por ej. hidrocarburos)



DETECTORES UNIVERSALES
DETECTOR DE CONDUCTIVIDAD TERMICA (Thermal Conductivity Detector, TCD)

Por lo general posee 2 filamentos metalicos (hilo fino de platino, oro o tungsteno): uno de referencia
donde soélo pasa gas portador, y otro de medida (analitico) por donde pasa lo que sale de la columna.

Cada uno de ellos es una rama de un puente de Wheatstone.

- — gas portador
j l ‘ efluente de la -

|

f | [ | | columna
\
|

e —
r

filamento de 1 - filamento de

D medida . referencia
Column Flow\> -
efluente de la
{Reference Flow Chlames ﬁ ﬁ gas portador



DETECTORES UNIVERSALES

DETECTOR DE CONDUCTIVIDAD TERMICA (Thermal Conductivity Detector, TCD)

Obsérvese como mediante un
divisor de flujo se divide en dos la
corriente de gas portador. Una
parte ingresa por el inyector y
arrastra la muestra a través de la
columna, pasando luego por el
filamento de medida. La otra parte
se dirige directamente hacia el

filamento de referencia del detector

Jeringa <

septum

Regulador de

1 5

H2

presion a
dos niveles

Controlador
del flujo

5 Botella
de gas
portador

caudalimetro de burbuja

\\

1 | L 1

1 ‘
salida
columna |4 I.A_

referencia

1 Detector. {
-

1C0

}—_ Electrometro

0
puente

Divisor
de flujo

——

< horno del
inyector

inyector

D

A 4

Columna

v

Registrador

e

Horno termostatizado

para la columna




DETECTORES UNIVERSALES

DETECTOR DE CONDUCTIVIDAD TERMICA (Thermal Conductivity Detector, TCD)

SERIES 150 THERMAL CONDUCTIVITY DETECTOR

El puente se alimenta con una

fuente regulada de corriente _
eléctrica (en el caso del TP, se AR LRI,
trabaja con 120 mA). Cada |

filamento alcanza una temperatura
constante determinada por la
intensidad de corriente y la
capacidad del medio gaseoso que ¢,

lo rodea de disipar el calor (es | ) » Q ?‘ b
7 DETECTOR c POLARITY Y TTENUA -

deCIr, Su CO”dUCthldad térm|Ca) GOW-MAC INSTRUMENT




DETECTORES UNIVERSALES

DETECTOR DE CONDUCTIVIDAD TERMICA (Thermal Conductivity Detector, TCD)

- Table I: Thermal conductivity of com-
Como gas portador se utilizan H, o He, que son los gases que poseen la mon gases at 0 °C

mayor conductividad térmica.

Cuando el efluente de la columna consiste so6lo en gas portador, ambos Helium 348

) . . Hydrogen 416

filamentos alcanzan una temperatura semejante y tenemos la denominada Nitrogen 5.8
Argon 4.0

linea de base en el cromatograma. Oxygen 5.9
Carbon monoxide 5.6
Methane 1.2
Benzene 2.2
* Values from reference 2.

it » filamento de - filamento de

“h'”‘ = o medida 4 referencia

EEEEEeEE R e O g =

lllllllllii\l

m=asaa=ass . ’. I

RN | = ( (

G e < |

!llf‘l'['lllll 9 “

mSasmamasE & ‘i i‘ G

T e J

e nsaRERREE LD y - g L e
T ”""“' : columna

U U e e




DETECTORES UNIVERSALES
DETECTOR DE CONDUCTIVIDAD TERMICA (Thermal Conductivity Detector, TCD)

Table I: Thermal conductivity of com-
Las conductividades térmicas del helio y del hidrégeno son de 6 a 10 veces mon gases at 0 °C

mayores que las de la mayoria de los compuestos organicos. Por tanto,
incluso pequenas cantidades de materia organica ocasionan una Helium 3.8
’ . h . . . . Hydrogen 416
disminucion relativamente grande de la conductividad térmica del Nitrogen 5.8
Argon 4.0
efluente de la columna. En consecuencia, el filamento de medida retiene Oxygen 5.9
Carbon monoxide 5.6
mas calor y experimenta un marcado aumento de T. fB‘-“;T;;r?; ;i
* Values from reference 2.

| conductividad térmica del efluente 1 | filamento de il | - filamento de

referencia

)

efluente de la ﬂ gas portador
columna

T temperatura del filamento




DETECTORES UNIVERSALES

DETECTOR DE CONDUCTIVIDAD TERMICA (Thermal Conductivity Detector, TCD)

: , _ _ Table I: Thermal conductivity of com-
El cambio de T del filamento de medida trae aparejado un cambio en su mon gases at 0 °C

resistencia eléctrica, lo que se traduce en una senal eléctrica que

alimenta al registrador.

Helium 34.8
Hydrogen 416

‘ Nitrogen 5.8
Argon 4.0
Oxygen 5.8
Carbon monoxide 5.6
Methane 1.2
Benzene 2.2
* Values from reference 2.

LT

filamento de 1
medida

e

[

—

(

efluente de la ﬁ
columna

- filamento de

referencia

ﬂ gas portador



DETECTORES UNIVERSALES

DETECTOR DE CONDUCTIVIDAD TERMICA (Thermal Conductivity Detector, TCD)

VENTAJAS: simplicidad, amplio rango lineal (=10°),

Mz 1.4 ppm
Respuesta a todo tipo de compuestos (especialmente

aquellos que no generan sefnal en FID: gases nobles, N,, T

O,, H,0, NH;, CO, CO,, CCl,), no destructivo (permite Ne 1.0 ppm

recoger los solutos tras la deteccion)

L CHy 1.2 ppm

DESVENTAJA: sensibilidad relativamente baja (=108 g de

soluto/ml de gas portador). Otros detectores son de 10* a

# Trace Oz, H20 elc. in gases ey

107 veces mas sensibles. | _
® Find % Gas mixture components with GC-TCD



DETECTORES UNIVERSALES

DETECTOR DE IONIZACION EN LLAMA (Flame lonization Detector, FID)

PC

[ ] e 7]  Electrometer

Cuando un compuesto "

Ani i A= Amplifier
__lli———mm Collector Electrode (-) organico con uniones C-H l l--.._w~ ' AR

-

.."'r-— y S
]

llega a la llama, se piroliza _ llle——m_—
produciendo cationes (e

200-300 V (CHO+), que se recogen

en un electrodo colector CHO* ﬁ

A

Flame ignitor La corriente generada es baja

v Flame ignitor (del orden de los 10-12 A), por lo
=—{] Polarisation Electrode (+) . tant.o debe ser a"f‘l?"f'cada
T ] mediante un amplificador de
s alta impedancia
- ——— .
Air ——= | || Ay =====
El efluente de la columna se
mezcla con H, y aire y se
quema. Como en una llama
Column de H_2 y aire no_eX|sten'|on_es, Coliani
no circula corriente eléctrica




DETECTORES UNIVERSALES

DETECTOR DE IONIZACION EN LLAMA (Flame lonization Detector, FID)

) y . senal analitica ~ n° iones ~ n° atomos de C en la molécula
detector sensible al flujo masico

la presencia de heteroatomos reduce la senal



DETECTORES UNIVERSALES

DETECTOR DE IONIZACION EN LLAMA (Flame lonization Detector, FID)

VENTAJAS:

% no detecta gases nobles, N,, O,, H,0,
> Alta sensibilidad, del orden de 10-13 g/s.

NH,, CO, CO,, CCl,

> Amplio intervalo lineal de respuesta, 107 unidades. R :
% algunos grupos funcionales no dan

» Bajo ruido de fondo (elevada relacion sefnal/ruido).
respuesta en este detector, como el

» Bajo mantenimiento, facil de fabricar. _ j !
carbonilo, alcohol, halogeno o amina

DESVENTAJA:
» Destruye la muestra (la piroliza).

» Poco sensible a compuestos muy oxidados




DETECTORES ESPECIFICOS

Detector de captura de electrones
(Electron Capture Detector, ECD)

Detector de nitrégeno-fésforo

(Nitrogen-Phosphorus Detector, NPD)

Detector fotométrico de llama
(Flame Photometric Detector, FPD)

moléculas con atomos o grupos electronegativos como halégenos

(cloro, bromo, yodo), peroxidos, quinonas y grupos nitro

pesticidas organoclorados, bifenilos policlorados (PCBs),

hidrocarburos halogenados

compuestos organicos fosforados (pesticidas organofosforados)

y nitrogenados (aminas, nitratos)

compuestos como pesticidas e hidrocarburos que

contengan fésforo o azufre.
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DETECTORES ESPECIFICOS

DETECTOR DE CAPTURA DE ELECTRONES (Electron Capture Detector, ECD)

LY
T - s P
s
e —— ou I"_ - .J- -
+ 1_1- 4 .r
- - el 2
— - j— ."“f - — — — L -
¥
K
una fuente particulas B ionizan el gas electrones lentos son cuando un analito con atomos o

radioactiva (°3Ni)
emite particulas 8

carrier, produciendo
electrones térmicos
secundarios, de baja energia

atraidos hacia el anodo, grupos electronegativos eluye
estableciéndose una  de la columna, captura algunos
corriente electrones, disminuyendo la
corriente eléctrica

gas portador: N, o (He, Ar + 5%CH,)
Muy sensible, del orden de 10-* g/ml de gas portador

Time
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Regulador de
presion a
dos niveles

caudalimetro de burbuja o

-

Controlador
del flujo

N Botella
de gas
portador

Columna

Electrémetro
o
puente

Horno termostatizado
para la columna

Registrador




La senal electrica del
detector es amplificada vy
registrada en un papel
milimetrado, obteniéndose

una serie de picos.

REGISTRADOR

Fi
POWER

OEE



La senal eléctrica del
detector es amplificada vy
registrada en un papel
milimetrado, obteniéndose

una serie de picos.

REGISTRADOR







La velocidad a la que se mueve el papel
en el registrador se denomina velocidad
de carta, y nos permite hacer el pasaje
de una escala de longitud (cm medidos
sobre el cromatograma en el papel) a
una escala de tiempo (tiempos de
retencion en minutos). En este caso
emplearemos una velocidad de carta de

1 cm/min.

Un cambio en la velocidad de carta no
afecta de ninguna manera el proceso

de separacion cromatografica

REGISTRADOR
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REGISTRADOR

C | s -_wf"""-’x' S :}’_‘Hﬂlmgg@ -ﬁ

En los equipos modernos, un

software se encarga de

Run in Progress

controlar al cromatografo, vy

| \ 200 1: 3253-05-YOCS.D 21.3
. 3 ) 2 minutes

ademas registra la senal "-\. L. | - /L,,m,,.
producida por el detector en i Lk
I _ _

todo momento L fli f j—
i : .20 : 0 20 Fn} g;’:{ﬁciu L ‘.i.

ﬁl- Change. .. | Adjust J:H F@Pq




MEDIDA DEL CAUDAL

m =
/
g

El caudal de gas portador a la

salida de la columna lo vamos a

AL
JL
JL
11
JL

AL
Il
4L
i |
4L

medir con un caudalimetro de

E o BE W R
T

burbuja. Consiste en una bureta

(.
invertida con un reservorio en su omL |
parte inferior que posee una solucion
jabonosa. Mediante una jeringa se T(

|

insufla aire y se crea una burbuja.




El caudal de gas portador a la
salida de la columna lo vamos a
medir con un caudalimetro de
burbuja. Consiste en una bureta
invertida con un reservorio en su
parte inferior que posee una solucion
jabonosa. Mediante una jeringa se

insufla aire y se crea una burbuja.

MEDIDA DEL CAUDAL




Con un crondmetro se mide el tiempo
que tarda la burbuja en desplazarse
un cierto volumen, por ejemplo 10 ml.
Luego se calculan los ml recorridos en
60 s, obteniéndose el caudal F_ i
en ml/min. Como el caudal se mide
fuera de la columna, a temperatura
ambiente, el mismo debe corregirse

por el factor T /T,

FO = I:medido (TcoIITamb)

MEDIDA DEL CAUDAL




VELOCIDAD LINEAL PROMEDIO

La velocidad lineal promedio de la fase movil la obtenemos
simplemente dividiendo la longitud de la columna (L=1,2 m=120 cm)
por el retencion del aire en el

tiempo muerto (tiempo de

cromatograma)

Recordemos que en el grafico de H vs. U (ecuacion de van Deemter)
tenemos un valor de U para el cual H es minimo. Ese valor se
denomina u éptima. En este TP trabajamos a una velocidad que es
aproximadamente el doble de la optima. Esto ocasiona un ligero
incremento en los valores de H, pero disminuye sensiblemente los

tiempos de analisis.

H (mm)

1.0 —
0.9 —
0.8 —
0.7 —
0.6 -
0.5 —
0.4 —
0.3 -
0.2

0.1 —

0.0

|
10 20 30 40 50 60 70 80 9 100
Average linear velocity (cm/s)



Médulos de control electrénico de la neumatica (electronic pneumatics control, EPC)

valvulas de control de presion electroneumaticas

En los cromatografos modernos, la combinacion de controles precisos de la neumatica y la temperatura

conduce a una reproducibilidad del tiempo de retencion extremadamente precisa.

El EPC con columnas capilares ofrece cuatro modos de control del flujo de la columna: presion constante,
presion en rampa (3 rampas), flujo constante o flujo en rampa (3 rampas). Se calcula la velocidad lineal

media de la columna.

FID Assembly with EPC
for HP / Agilent 6890 G

S/S Inlet EPC
Control Module




ANALISIS CUANTITATIVO POR CROMATOGRAFIA GASEOSA

El area o altura de pico de un determinado componente en el cromatograma es proporcional a la

cantidad de ese componente que llega al detector

—_—

Height

El analisis cuantitativo se basa en el empleo de areas o alturas de pico para

determinar la concentracion de un componente en una muestra



Cromatograma id¢al gaussiano, donde se moestra c6mo s¢ mide wy wyn. El valor de w se obtiene extrapolando las tangentes on los poa-
108 d¢ inflenidn hasta [a linca base.

v :




ANALISIS CUANTITATIVO POR CROMATOGRAFIA GASEOSA

Calculo de las areas de pico

Tangentes o triangulacion

A

1o {'. R U rp—— -

Se construye el triangulo

correspondiente a cada

Pundo de infleaadn
(la poecstn de L) curva

d¢ mayor perdionte) i N,
. h los puntos de inflexion del

pico trazando tangentes a

pico y tomando la base

Respuesta del detetior ——e

como la interseccion de

hi2

esas tangentes con la

1

= - il linea base del
(=0 TH=P0 O VOIUMEN  ——
Shpecos Cromatograma ideal gaussiano, donde s¢ muestra odmo s¢ mide wy win. El valor de w se obticne extrapolando las tangentes on los pon- Cromatograma
108 de inflcnidn hasta [a linca base,
W,: ancho de base
b. — , 4 H
A=(h’-W,)/2 97% del area bajo la curva

h’: altura extrapolada
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ANALISIS CUANTITATIVO POR CROMATOGRAFIA GASEOSA

Calculo de las areas de pico




ANALISIS CUANTITATIVO POR CROMATOGRAFIA GASEOSA

Calculo de las areas de pico

LI IR R L)
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ANALISIS CUANTITATIVO POR CROMATOGRAFIA GASEOSA

Métodos de analisis cuantitativo por CG

s+ Método de estandar externo, absoluto o de la curva de calibracién

+» Método de adicion de estandar ﬂ

peak width - e || 7% 1
/ athalf height PR “t D ¥4
< Método del estandar interno o peak height{ e —-—

A peak area

J_ \ baseline
peak width

<+ Método de normalizacion de areas

L
Cl

Retention time

*—-— —
A



ANALISIS CUANTITATIVO POR CROMATOGRAFIA GASEOSA

Método de estandar externo, absoluto o de la curva de calibracion

Se prepara una serie de soluciones patréon o estandar a
partir de un estandar certificado del analito. Se obtienen los
cromatogramas para los patrones y se grafica la altura de
los picos o areas como funcion de la concentracion. La
grafica de los datos debe producir una linea recta que pasa
por el origen (curva de calibracion o curva de trabajo). Se
obtiene el cromatograma de la muestra desconocida y a
partir del area o altura del pico del analito en cuestion se

obtiene su correspondiente concentracion

FPeak Area

300

280

200

150

100

&0

sample Peak Area

/

» Estimated Sample Concentration

=

Standard Curve

0 5 10 15 20 25

Concentration (pugfL)

Es el método de analisis cuantitativo mas ampliamente utilizado en CG

Desventaja: Los errores en el volumen de inyeccion de muestra dan lugar a errores en los resultados cuantitativos

a0



ANALISIS CUANTITATIVO POR CROMATOGRAFIA GASEOSA

Material de referencia certificado

BTEX/MTBE Mix, HC . SUPELCO
certified reference material, TraceCERT®, 2000 ug/mL each compenent in methanal Tr a cx E RT 595 norn l;j'?ﬁfﬂrms withi nﬁ;

Traceable Certified Reference Materials 168230048 USA - Phons(B14j355-3441

NACRES NA.24 CE?’tEﬁCﬂte Qfﬂ m@m

% 5SDS Certificate of Analysis (COA)

! Description: HC BTEX/MTBE Mix, 1x1ml, 2000pg/ml in methanol

SKU - Tamariio de Envase Disponibilidad Tamafio de envase Precio (USD) Cantidad
_— Part Number: CRM47505
CRM47505 ® Envio estimado &l 23.06.21 1pkg 105.39 0 Analytical Method Parameters:
'“" " Lot Number: XA20011V Cohumm: B-DEX 120 30m x 0.25mm x 0.25um df

Expiration Date: April 2019
Storage: Refrigerate

40°C for 4 min to 80°C at 2°C/min (1 min)
Detector: FID, 310°C

Injection Vohmee: Iul

t FIDZ 5. B Sonal L3 CO000002.0)
Pl =

certified reference material

TraceCERT®
feature standard type calibration
packaging ampule of 1 mL

concenfration 2000 pg/mL each component in methanol

application(s) HPLC: suitable

gas chromatography (GC): suitable

Featured Indusfry Environmental

Petroleum """"II " I"I”w Elution  Analyte Number Number Bumity % Conc_ pg/ml pg/ml pg'ml
1411000 Y4110 1. Metiry] Tert-Butyl Ether. CRM LB24137 1634044 009 1098 6 =18 1980.4
format multi-component solution 2 Benzene, CEM LEET991 71-43-2 009 10081 =18 2003.7
3. Toluens, CRM LCI6ST2 108-85-3 909 10950 =17 19973
" Intermal Standard NiA WA N4 NA WA WA
storage temp. 2-8°C 5. -Nylene, CEM L1573 106-42.3 00.0 1008, =12 10045
6. m Xyleme, CEM LC15075 108383 003 1096.4 =60 10716
7. Ethylbenzens, CRM LCI6124 100414 000 10984 =12 20130
B o-Nylens, CEM




ANALISIS CUANTITATIVO POR CROMATOGRAFIA GASEOSA

Método de adicion de estandar

En este método se analiza una muestra y la misma muestra a la que se le agregan cantidades conocidas de un
patron del analito a determinar. Al graficar el area de pico del analito en funcion de la concentracion de analito
sobreagregado se obtiene una recta, de cuya interseccion con el eje horizontal se obtiene la concentracion de
analito en la muestra original. Este método se utiliza cuando la concentracion del analito bajo estudio es
afectada por la concentracion de otros componentes en la muestra, como en el analisis por headspace.

Area de pico
Component A

Peak area

Component A Muestra desconocida + 100
ppm de patron del
/\ i /. componente A f\

Peak area

Muestra desconocida

sn | O
Concentracion de analito en la muestra /‘7; - Concentracion de analito https://www.shimadzu.com/an/service-support/technical-
sobreagregado (Ppm) support/analysis-basics/fundamentals/results.html



ANALISIS CUANTITATIVO POR CROMATOGRAFIA GASEOSA

Método del estandar interno

En este método se analiza una muestra y una serie de soluciones patron del analito bajo estudio, a las que se
les agrega una concentracion conocida de un estandar interno. Al graficar el cociente de areas de pico
(A naito/Asti) €n funcion del cociente de concentraciones (C,..i./Csti) S€ obtiene una recta. A partir del
cromatograma de la muestra se obtiene la relacion de areas, e ingresando luego al grafico se obtiene la razon

de concentraciones, pudiéndose calcular entonces la concentracion de analito en la muestra.

Unknown sample Standard sample

Internal standard : 100 ppm COIROERE A Canalito/CSTi Target component : 100 ppm
Wﬂ\ /.’ Internal standard : 100 ppm
Peak area 700 \ Peak area
Peak arearatio (1.7 (158 ldf-=====% Peak area ratio
C.nalito descon_ocida : C.naiito CONOCIda
Cgriconocida aal Csriconocida

Aanalito/ ASTi

La relacién de concentraciones no depende del volumen de inyeccion, por lo que este método compensa errores en el volumen de inyeccion



ANALISIS CUANTITATIVO POR CROMATOGRAFIA GASEOSA

Método de normalizacion de areas

Este método nos permite obtener el porcentaje de un analito en una

muestra problema a partir de la relacion entre el area de pico de ese analito

y el area total de todos los componentes de la muestra.

Para poder aplicarlo es necesario por lo tanto que todos los componentes

de la muestra se separen en picos completamente resueltos.

Generalmente se aplica a mezclas sencillas de composicion cualitativa

conocida.

RESPUESTA

n-HEPTANDO

e H

BENCENO




ANALISIS CUANTITATIVO POR CROMATOGRAFIA GASEOSA

Método de normalizacion de areas

El primer paso para utilizar este método es calcular el area de cada pico individual. Para determinar el

area de cada pico recurrimos alguno de los metodos ya vistos, siendo el método de las tangentes el mas

\’
N - /\

Pundo de infiessdn
(la poecion de la curva
de¢ mayor perdicnie)

recomendado:

h'

Respuesta del detetior ——
'
'
]
I
I
-

=0 TH=PO 0 YOI —

Gy cion) ;
Cromatograma ideal gaussiano, donde se muestza 00mo se mike wy wya. E1valor de w se obticne extrapolando las tangentes on los pon-

10% d¢ infBenidn hasta [a linca base.,

W,: ancho de base A = (h, ] Wb)lz

h’: altura extrapolada




ANALISIS CUANTITATIVO POR CROMATOGRAFIA GASEOSA

Método de normalizacion de areas

Luego se suman las areas de todos los picos para obtener el area total. Finalmente, el porcentaje de

cada componente individual se obtiene dividiendo el area del mismo por el area total y luego

multiplicandola por 100:

Esta féormula solo es valida si la respuesta del detector es idéntica para todos los componentes, es decir
iguales cantidades de los distintos componentes dan la misma area. En el presente caso no se da esta

situacion, sino que la respuesta del detector utilizado (detector de conductividad térmica, TCD) es

diferente para cada uno de los tres componentes.



ANALISIS CUANTITATIVO POR CROMATOGRAFIA GASEOSA

Método de normalizacion de areas

De esta manera, las areas calculadas de cada componente deben ser corregidas por su correspondiente

factor de respuesta:

en donde A, es el area del pico cromatografico de cada componente y f, es el correspondiente factor de

respuesta del detector.

f, nos dice como es la respuesta relativa del detector para con un analito con

respecto a otro analito tomado como referencia




ANALISIS CUANTITATIVO POR CROMATOGRAFIA GASEOSA

Método de normalizacion de areas

En este TP le vamos a asignar al benceno un factor de respuesta unitario: fzg=1.

%X fo Ay
%B 1- Ag

X corresponde al heptano o tolueno, y B al benceno.

- 100



%X
/U %B

/ fx = pendiente & -

o
o/uarrmo : ol

, X = tolueno, heptano
"i = B = benceno (estandar), fe=1



ANALISIS CUANTITATIVO POR CROMATOGRAFIA GASEOSA

Método de normalizacion de areas

Los factores de respuesta para
heptano y tolueno se obtienen a
partir de cromatogramas
correspondientes a patrones de

composicion conocida.

Para cada patron vamos a tener una
relacion %X / %B conocida, y a
partir del cromatograma se va a
poder determinar una relacion de

areas Ay/Ag.

%X
%B

%X
/ OLUENO ﬂ/ﬂ B
o
/ fx = pendiente
o
f‘,,-f"
> o~
- s
O Fﬂ/o-"
o‘--"
/- A
As

X = tolueno, heptano
B = benceno (estandar), fe=1



ANALISIS CUANTITATIVO POR CROMATOGRAFIA GASEOSA

Método de normalizacion de areas

Vamos a usar 3 patrones, por lo que
tendremos 3 puntos para cada
componente, debiéndose tener en
cuenta ademas que las rectas

deben pasar por el (0,0).

%X
%B

/ OLUENC n/u B AB
0

/ fx = pendiente

X = tolueno, heptano
B = benceno (estandar), fe=1



ANALISIS CUANTITATIVO POR CROMATOGRAFIA GASEOSA

Método de normalizacion de areas

% plp

benceno

n-heptano

tolueno

Patron 1

37,2

38,3

24,5

Patron 2

24,2

28,0

47,8

Patron 3

47,0

18,1

34,9

TG M| INSRMIAL |
I TP G LUﬁ%m?,‘-"ﬂ'»%«— 141 ‘:
| oL |

TSl ¢

P4

RESPUESTA |

" | BENCEN

| AIRE |
BT URAVASE LS

L]a
i o

Ol

e

|
i |

IHEPTANO

A

\
\

%E

NO | |
|

\

ISR VE Rk

T s

-
W

B 5

i ‘ ",,ifiic..




%H
%B

ANALISIS CUANTITATIVO POR CROMATOGRAFIA GASEOSA

Método de normalizacion de areas

% plp

benceno

n-heptano

tolueno

Patron 1

37,2

Pation 2

24,2

38,3

24,5

28,0

47,8

Patron 3

47,0

34,9

T TR M Al shernc |
GTR GG VA

'f omislon ¢

P4

RESPUESTA |
[HHrT

| BENCEN

| AIRE |
'_L___ Ll \ 1)

L2
{ o

| AJos{db |

i )

ntHEPT \NO

i |




X = tolueno, heptano
B = benceno (estandar), fe=1
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ANALISIS CUANTITATIVO POR CROMATOGRAFIA GASEOSA

Método de normalizacion de areas

% plp

benceno

n-heptano

tolueno

Patron 1

37,2

38,3

24,5

Patron 2

24,2

28,0

47,8

Patron 3

47,0

34,9

T TR M Al shernc |
GTR GG VA

'f omislon ¢

P4

RESPUESTA |
[HHrT

| BENC:N

|'AIRE | |
: i R W i

| AJosidb |

i
f

i

nt {EPTANO




fx = pendiente

//o °/°/
P

HEPTANO

A.
—T X =tolueno, heptano

As B =benceno (estandar), fs=1




ANALISIS CUANTITATIVO POR CROMATOGRAFIA GASEOSA

Método de normalizacion de areas

Finalmente inyectamos la muestra problema, determinamos las areas de los picos y calculamos el
%p/p de cada componente utilizando los factores de respuesta hallados.

Ml
fy A, ik
%X = - 100 Il e
Zfi A !\% Jﬁ‘l\

A



OTROS CALCULOS A REALIZAR

Empleando uno de los cromatogramas obtenidos, para Signal
{ Compound 1 Compound 2

cada uno de los componentes determinar: 'R2

e Eltiempo de retenciéon tg

e Eltiempo de retencién ajustado tg’= tg — ty

|
ey
o
r
1
|
|
1
|
t
|
|
|
|
|
'
|
|

Room Elmmmmm e e

o Elfactor de retencion k = (tg / ty) — 1 [ tw ; :
e Elndmero de platos teéricos N =16 (tg / w})>? S

4 r '
e Laalturadeplato H=L/N Sample injection "



OTROS CALCULOS A REALIZAR

Calcular también:

La selectividad entre benceno y heptano, y entre

heptano y tolueno
o= k(2)/ k(1)
e La resolucion entre benceno y heptano, y entre heptano

y tolueno
tr(2) - tr(1)

(wb(z);wbm))

e El caudal de gas portador a la salida de la columna :

FO = I:medido (TcoIITamb) - : ;

e La velocidad lineal promedio de la fase movil G =L/ t,
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iMuchas gracias por su atencion!

ATP MARTN

/" L
o C
: 1
| ! | Archer John Porter Martin
Premio Nobel de Quimica (1952) junto a
Synge, por el descubrimiento de la
cromatografia de particién gas-liquido
@ » Jo

So the next time you'll use a gas chromatograph, remember
to thank Mr. A. J. P. Martin!



iMuchas gracias por su atencion!

“Accordmg to the

V.

‘gas chromatograph,
-the secret mgrednent

is.eslove? Who's' been
SCrewi m ""' ith thus jf‘
thu‘“’g’"

' —Professor Frlnk ] e




