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TEMARIO

 1. Marco del curso

 2. Enfoque

 3. Alcance

 4. Visión general del análisis cromatográfico: ejemplos



MARCO: EXPERIENCIA «REGIONAL»
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ENFOQUE: ENTORNO DE TRABAJO

4VISIÓN “PRÁCTICA”



ALCANCE: CRONOGRAMA RESUMIDO
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Fecha Duración Sesión Profesor Lugar

25-oct, 1-

nov
2 -4 Hs Preparación de muestras  Millán/Azcárate Lab ATQ

8-nov 2 HS
Validación de métodos en la industria 

Veterianaria
Sallovitz Aula graduados

15-nov 2 HS
Validación de métodos en la  industria 

Farmacéutica
Ambrogio Aula graduados

18-oct  2 HS Preparación de muestras  SIlva Aula graduados

22-nov 2 HS
Cromatografía acoplada a detectores de 

masa
Tagliafico Aula graduados

4-11-oct 2 -4 Hs Cromatografía Líquida de alta eficiencia Millán/Azcárate Lab ATQ

20-27-sep 2 HS Cromatografía Líquida de alta eficiencia Azcárate Aula graduados

6-13-sep 2 -4 Hs Cromatografía gaseosa Millán/Azcárate Lab ATQ

16-ago 2 HS Cromatografía: Presentacion y contexto Boschetti Aula graduados

23-30-ago 2 HS Cromatografía gaseosa  Silva Aula graduados



REGIÓN GRAN ROSARIO
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Aceiteras

Crushing

Puertos

Biodiesel

Alimenticias

Farmoquímicas

Agroquímicos

Petroquímicas

Laboratorios



HIDROCARBUROS Y DERIVADOS

 TPH (Total Petrol Hydrocarbons) – EPA 8015C: NONHALOGENATED 
ORGANICS BY GAS CHROMATOGRAPHY
(https://www.intertek.es/medioambiente/hidrocarburos/determinacion-tph/)

 Los TPH incluyen una variedad de mezclas que contienen de cientos a miles de 
compuestos de hidrocarburos, entre los que se encuentran los compuestos 
alifáticos y los aromáticos. La determinación de los hidrocarburos totales de 
petróleo (TPH) es usada para la evaluación de sitios contaminados por 
hidrocarburos. El uso de concentraciones máximas de TPH para establecer los 
niveles de limpieza de muestras de suelo o agua contaminados con hidrocarburos 
es un enfoque común implementado por autoridades reglamentarias.

 SCOPE AND APPLICATION: This method may be used to determine the 
concentrations of various nonhalogenated volatile organic compounds and 
semivolatile organic compounds by gas chromatography. This method may
be applicable to the analysis of other analytes, including triethylamine and 
petroleum hydrocarbons. The petroleum hydrocarbons include gasoline range
organics (GRO) and diesel range organics (DRO). 
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https://www.intertek.es/medioambiente/hidrocarburos/determinacion-tph/


TOTAL PETROL HYDROCARBONS
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https://www.accustandard.com/media/assets/TPH_Book_2019.pdf

TPH Pattern Recognition Standards

30M X 0.25 mm id X 0.25 um DB 5-MS

Temp 40 – 250 ºC @ 10º/min



HIDROCARBUROS Y DERIVADOS

 HEXANO

 CAA: El disolvente que se utilice para la extracción de aceites alimenticios 

deberá ser hexano, proveniente de la redestilación de naftas de “Topping”, con 

exclusión absoluta de naftas de “Cracking”. 

 Definición: Fracción de hidrocarburos parafínicos del petróleo compuesta 

principalmente por n-hexano, 2-metilpentano, 3-metilpentano, con cantidades 

menores de otros hidrocarburos parafínicos de 5, 6 y 7 carbonos, ciclohexano y 

metilciclopentano.

 Hidrocarburos aromáticos, Máx 0,2 % v/v

 Absorbancia en el ultravioleta (Hidrocarburos aromáticos polinucleares): No se 

deberán superar los siguientes límites de absorbancia para 1 cm de espesor….

 PAH: EPA 8310 (HPLC-DAD-FLD); EPA 610 (GC-FID); EPA 8270 (GC-MS) 9



HEXANO + HC AROMÁTICOS

 Especificación:  aromáticos totales 80 ppm máx. (Bz, Tol,  Arom C8)

 Método:  GC-FID, columna DB-Wax 30 m, 
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https://www.agilent.com/cs/library/

applications/5991-6144EN.pdf

isotérmico, 65°C



HIDROCARBUROS POLICÍCLICOS AROMÁTICOS
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Vasiliki Soursou, Julián Campo, Yolanda Picó,

Revisiting the analytical determination of PAHs in 

environmental samples: An update on recent advances.

Trends in Environmental Analytical Chemistry (2023), Vol 37, 

e00195, https://doi.org/10.1016/j.teac.2023.e00195.



PAH: GC VS HPLC
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SUPELCOSIL™ LC-PAH HPLC

5 μm particle size, L × I.D. 15 cm × 4.6 mm

SLB-5ms, 30 m x 0.25 mm I.D., 0.25 μm



INDUSTRIA ACEITERA

 Hexano residual – ISO 8892:1987

HEADSPACE
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Jeringa para gases, con 

émbolo de teflón y 

válvula en la aguja

(Hamilton Gastight)



INDUSTRIA ACEITERA

 Composición de triglicéridos? ----- Determination of Fatty Acids in Edible Oils and 

Fats by Capillary GLC:  AOCS Method Ce 1e-91

 FAME: ésteres metílicos de ácidos grasos

 Derivatización con KOH metanólico

 Análisis: GC-FID, columna moderadamente polar, temp. 80ºC  220ºC 14

+ MeOH (exceso)
KOH (cat)

triglicérido Mezcla de FAMEs



ANÁLISIS DE ÁCIDOS GRASOS METILADOS
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37 FAME MIX

161. Methyl Butyrate

37. Methyl cis-4,7,10,13,16,19-docosahexaenoate (C23H34O2)



BIODIESEL

 Metanol en Biodiesel – EN14110

 EN 14110 requires a headspace GC method, based on either polar or non-polar 

columns, and is applicable for a concentration range from 0.01% m/m to 0.5% m/m of 

methanol

 Mono-, di-, trigliceridos – EN14105
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intermedios

(reacción incompleta):

+  MeO- Na+ / MeOH

glicerolFAME

diglicérido monoglicérido



EN 14105 – EQUIVALENTE A ASTM D6584 
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MSTFA + alcohol libre

(del mono- o  di-glicérido)



EN 14105 - CROMATOGRAMA
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FAME

(prod. ppal)



INDUSTRIA ALIMENTICIA

 FACTORES NUTRICIONALES

 Perfil de ácidos grasos (GC-FID)

 Vitaminas, Tocoferoles,  Aminoácidos (HPLC)

 Azúcares

 Colorantes, saborizantes

 CONTAMINANTES

 Pesticidas clorados (GC-ECD)

 Piretroides (GC-ECD)

 Aflatoxinas (HPLC-FLD)

 Residuos de antibióticos (HPLC-DAD)
20



AMINOÁCIDOS (DERIVATIZACIÓN)
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o-Phthaldialdehyde

2-mercaptoethanol

Fmoc: 9-Fluorenylmethoxycarbonyl



POLIFENOLES: PREPARACIÓN DE LA MUESTRA?

22

Agilent:  Catálogo esencial de cromatografía y espectroscopía



PESTICIDAS COMO CONTAMINANTES 

ALIMENTARIOS

 PESTICIDAS: Desde GC-ECD hacia LC-MS
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PESTICIDAS ORGANOCLORADOS
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 PESTICIDAS ORGANOCLORADOS:

 Standard Methods for the Examination 

of Water and Wastewater: Method 6630 

ORGANOCHLORINE PESTICIDES

 EPA METHOD 8081B 

ORGANOCHLORINE PESTICIDES BY 

GAS CHROMATOGRAPHY

“After cleanup, the extract is analyzed by 

injecting a measured aliquot into a gas 

chromatograph equipped with either a narrow-

bore or wide-bore fused-silica capillary column, 

and an electron capture detector (GC/ECD).”



PESTICIDAS: GC-ECD
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EXAMPLE GAS CHROMATOGRAM OF ORGANOCHLORINE PESTICIDES

Organochlorine pesticides analyzed on a DB-5/DB-1701 fused-silica open-tubular column pair. The GC operating

conditions were as follows:  30-m x 0.53-mm ID DB-5 (0.83-µm film thickness) and 30-m x 0.53-mm ID DB-1701 

(1.0-µm film thickness) connected to an 8-in. injection tee (Supelco Inc.).  Temperature program:  140 EC (2 min 

hold) to 270 EC (1 min hold) at 2.8 EC/min.

patrón (catálogo)

vs

muestra (mundo real)



PESTICIDAS: QUECHERS + LC/MS
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Perestrelo, R., Silva, P., Porto-Figueira, P., Pereira, J. A., Silva, C., 
Medina, S., & Câmara, J. S. (2019). QuEChERS-Fundamentals, 
relevant improvements, applications and future trends. Analytica
chimica acta, 1070, 1-28. 

A. Santana-Mayor, R. Rodríguez-Ramos, A.V. Herrera-Herrera, B. 
Socas-Rodríguez, M.A. Rodríguez-Delgado. Updated overview of 
QuEChERS applications in food, environmental and biological
analysis (2020–2023). TrAC Trends in Analytical Chemistry, Volume 
169, 117375 (2023).

Anastassiades, M., Lehotay, S. J., Štajnbaher, 
D., & Schenck, F. J. (2003). Journal of AOAC 
International, 86(2), 412-431. 



LC-MS/MS (TQ)
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Thermo Scientific Application note 65684:

Multi-pesticide residues analyses of QuEChERS extracts using an automated online 

μSPE clean-up coupled to LC-MS/MS



GLIFOSATO

 Standard Methods for the Examination of Water and Wastewater

 6651 GLYPHOSATE HERBICIDE: HPLC con derivatización post-columna y detector FLD
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 Opción: LC-MS/MS

https://www.eurl-

pesticides.eu/userfiles/file/EurlSRM/EurlSr

m_meth_QuPPe_PO_V12.pdf



INDUSTRIA FARMACÉUTICA/FARMOQUÍMICA

 IFA (ingrediente farmacéutico activo, API): pureza, título

 Impurezas

 Limpieza de equipos

 Solvente residual

 GC, headspace-GC
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HPLC: PRODUCTIVIDAD
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Catálogo Agilent HPLC



MEDIO AMBIENTE

 AGUA, AIRE, SUELO

 Hazardous Waste Test Methods: EPA SW-846 Compendium

(https://www.epa.gov/hw-sw846/sw-846-compendium#8000series)

 Purga y trampa

 SPME
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https://www.nemi.gov/home/



COMPUESTOS ORGÁNICOS PURGABLES
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EPA METHOD 524-2
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EQUIPO PURGA Y TRAMPA

34https://www.teledynelabs.com/products/chromatography/gc-prep



SPME (SOLID PHASE MICROEXTRACTION) 
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VOC POR SPME
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ISO 17943:2016. Water quality — Determination of volatile organic compounds in 

water — Method using headspace solid phase micro-extraction (HS-SPME) followed 

by gas chromatography-mass spectrometry (GC-MS)

https://www.sigmaaldrich.com/AR/es/technical-

documents/protocol/environmental-testing-and-

industrial-hygiene/drinking-water-testing/iso17943

Environmental applications of solid-phase

microextraction, TrAC Trends in Analytical

Chemistry,  Volume 112, 2019, Pages 1-12,

https://doi.org/10.1016/j.trac.2018.12.020.



APLICACIONES SPME
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GC Analysis of Terpenes in Cannabis on 

Equity™-1 after Headspace SPME using 

50/30 μm DVB/CAR/PDMS Fiber

Volatiles in white wine

Fibra SPME de divinilbenceno/carboxeno/ polidimetilsiloxano

(DVB/CAR/PDMS)

(Sigma-Aldrich/Merck/Supelco)



CROMATOGRAFÍA BÁSICA ORIENTADA A LA 

INDUSTRIA REGIONAL
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(continuará…)


