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Cromatografia de gases (GC)

La CG involucra la separacion de una mezcla de analitos, facilitando la identificacion
y la cuantificacion.

La muestra es vaporizada en el puerto de inyeccion(inlet) y arrastrada por el gas de
transporte(carrier gas) hacia la columna calefaccionada, que contiene la fase

estacionaria.

Los compuestos eluidos, ya separados, entran a un detector, también calefaccionado,
donde se genera una sefal electronica, basada en la interaccién con el detector.
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Separacion cromatografica
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El gas es el que “empuja’ los analitos

pero la temperatura es la que resuelve




Aplicaciones de la cromatografia de gases

Industria del Petroleo Industria Quimica
-Naftas, compuestos azufrados volatiles,  -Alcoholes, Hidrocarburos Halogenados,

Gases de Refineria, Azufre en Propileno  Splventes, Fenoles, Gases Inorganicos
liquido

Ind. Farmacéutica Medio Ambiente

-Anfetaminas, Barbituricos, Narcéticos, _VOCs. PAHs. Pesticidas. PCBs. herbicidas
Alcohol en sangre, Solventes residuales  \TRE Benceno

Alimentos y Sabores

-Aceite de naranja, Aceite de Menta, Aceite
de Lavanda, patrones de fragancias,
Perfumes, Mentol, FAMEs

PAH: Polycyclic aromatic hydrocarbons

PCB: Polychlorinated biphenyl

MTBE: Methyl tert-butyl ether

VOCs: Volatile organic compound

FAMEs: fatty acid methyl ester (Ester metilico de 4cido graso)



Método Cromatografico

Es el paso a paso que se setea en el software del equipo.

Es un conjunto de parametros que describen todo el proceso cromatografico
desde la introduccion de muestra hasta la obtencion del resultado final.

Esto incluye la descripcién de:

* Gas de transporte.

* Tipo de inyeccion de muestra.

* Tipo de columna.

* Tipo de detector.

* Temperaturas de: inyector, detectory
programa de horno.

* Flujos: columna, flujos del detector.

* Ordenes de inyeccion.

* Concentraciéon del analito en la muestra.

* Forma de cuantificacion.

* Parametros de integracion.



Método Cromatografico

Es el paso a paso que se setea en el software del equipo.

Es un conjunto de parametros que describen todo el proceso cromatografico
desde la introduccion de muestra hasta la obtencion del resultado final.

Esto incluye la descripcion de:

* Gas de transporte : Helio, Hidrogeno, Nitrogeno

* Tipo de inyeccion de muestra: Split/splitless, head space, purga y trampa

* Tipo de columna: Capilar, empacada

* Tipo de detector: FID (ionizacion de llama), MS, MSMS (espectrometria de
masa-masa), TCD (conductividad térmica), ECD (captura de electrones)

* Temperaturas de: inyector, detector y programa de horno.

* Flujos: columna, flujos del detector.

* Ordenes de inyeccion.

* Concentracion del analito en la muestra: determina curva de calibracion

* Forma de cuantificacion: estdndar interno/externo, curva en matrix match

* Parametros de integracion.

La muestra y el objetivo del
analisis (analito en estudio)

determinan la configuracion
del equipo




Equipo de GC

Definiciones

Gases

Gas de transporte(Carrier Gas): Gas presurizado usado para transportar la muestra a
traves del sistema(tipicamente He, H,, N,)

Gases de los Detectores: Gases auxiliares para algunos detectores(ej: He, H,, N, en FID).

Introduccion de la Muestra(Puerto de Inyeccion) Introduce la muestra en la
corriente del gas de transporte con una minima perturbacién de la corriente del gas.

Columna Lleva a cabo la separacion de los componentes en la muestra.

Detector Reconoce y responde a los componentes de la muestra a medida que eluyen
de la columna.

Adquisicion y Analisis de datos Convierte la sefial del detector en un cromatograma
de los picos, brinda una determinacion manual o automatica de la identidad de los
picos y la cantidad de cada uno de los componentes de la muestra.
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Equipo de GC

Vista frontal de un GC
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Curso Analytical "Fundamentos de Cromatografia de Gases", 2022.
Curso Analytical "Generalidades del mantenimiento y diagnostico de fallas", 2022.



Equipo de GC
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Curso Analytical "Fundamentos de Cromatografia de Gases", 2022.
Curso Analytical "Generalidades del mantenimiento y diagnoéstico de fallas", 2022.



Equipo de GC

Vista trasera de un GC

Ducto de escape del horno

Venteo del puerto de inyeccién
y del detector

Conexiones del
suministro de gases

Cables de las _—]
conexiones electronicas

Entrada del ventilador del horno

Conexion de la energia

Conexion
a UPS

para
proteger
el equipo




Equipo de GC

Vista de Frente y de Lado del Agilent 7890
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Equipo de GC

Vista Superior de GC

Caja de valvulas,
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Equipo de GC
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GC en conjunto...
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GC tipico ‘ |
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Zonas con temperatura

GC tipico
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Tipos de Muestras para GC

Estado de muestra y modo de inyeccion

* Liquidos (Jeringa, Autosampler)
* Gases (Valvulas, Jeringas p/gases, Headspace, P&T)
» Solidos (Pirolisis, Headspace, Desorcion Térmica)

Los componentes de interés de la muestra deben ser
volatiles y térmicamente estables



Tipos de Muestras para GC

Consideraciones generales de los tipos de muestra
Requerimientos de la muestra en cromatografia de gases

eSuficiente Volatilidad: Las macro moléculas generalmente no tienen suficiente
volatilidad(no pasan a fase gas en las condiciones instrumentales).

eLibre de residuos: Esta es una extension del primer requerimiento. Las
impurezas no volatiles en la matriz de la muestra puede derivar en
contaminacidén del inyector y columna que degradara rapidamente la
cromatografia.

eEstabilidad térmica: Los compuestos de interés no se deben degradar cuando
se introducen en el inyectora alta temperatura(por encima de 300°C) o en la
columna(por encima de 350°C).



GC tipico
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Gases para GC

Los Gases deben ser elegidos considerando el tipo de detector a usar:
* Inerte

* Seco

* Puro: 99,9995% pureza(5.5)

Gas carrier Ventajas Desventajas
Nitrégeno Barato, facil Baja resolucion,
disponibilidad corridas largas
Helio Buena resolucion, Caro, dificil
seguro disponibilidad
Hidrogeno Mejor resolucion Tomar medidas de
Barato Seguridad (inflamable)

Usar los Gases Comprimidos con Seguridad
Obtener informacion de seguridad del Departamento de Seguridad
de su compaiiia 6 de su proveedor de gases.

Proveedores en Rosario
Gases Rosario e Indura



Gases para GC

Generadores
de Gases: — Nitrogeno. Generador de Aire Cero:
— Hidrégeno. Entrada a 40 - 125 psi.
— Aire. Hidrocarburos <0,1ppm
p Hidrégeno: Nitrogeno Ultra Puro:
Z : Hasta 1100 mL/min.
— Hasta 300mL/min. o
v - Pureza de 99,99999+%,. Pureza de 99,9995%.
v ’ Hidrocarburos<0,1ppm.
CO,02,H20,C02 <1,0ppm.

2 *@
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Gases para GC

Trampas de gases y filtros

Necesarios para el filtro de interferencias e impurezas presentes en el gas y en su
linea/tuberia

* Trampa de Tamiz Molecular (atrapa la humedad).
* Trampa de Oxigeno.

 Filtro de Hidrocarburos.

» Sistemas de Purificacion.




Gases para GC

Tuberia Recomendada para Gas de transporte

manometros

Regulador del cilindro

con diafragma de acero inox. :
/ 1/8” Adaptador Swagelok -'..\_PT

‘*‘t / o — Trampa de Humedad

P/N 5060-9084.

15 m Tubo de cobre

P/N 5180-4196. S o _ S
Trampa de Trampa indicadora de O,
Hidrocarburos P/NIOT-2-HP.

P/N 5060-9096.



Gases para GC

Controladores del Sistema de Gases

* Los gases suministrados deben estar regulados para i}“
proveer una presion constante al sistema de flujo del GC. :' _/ :
— Usar reguladores de dos etapas en los cilindros. ol
— El regulador de presion requiere una diferencia de 10-15 psi -@ﬂﬁ
para que controle bien la presion. " N,

* Ajustar apropiadamente las presiones de los suministros:
— Carrier: 60-100 psi.

— Aire: 60-80 psi.

— Hidrégeno: 50-60 psi.

* Pueden usarse valvulas de encendido/apagado individuales de
forma conveniente y asi aislar las lineas de suministros de los
instrumentos.

* Se pueden usar reguladores en linea y medidores para
controlar/monitorear individualmente las presiones de los grupos
de instrumentos.



Gases para GC

Reguladores y conexiones

Secondary gauge

Primary gauge

Shutoff valve

(optional) _~— Main tank valve

Regulator knob

Swagelok adapter




Gases para GC

Caneria de Suministro de Gases

» Usar caferias de cobre grado GC o acero
inoxidable.

* Usar el diametro de cafieria apropiado,
basandose en el largo del camino y en la
demanda de volumen (1/8",1/4“6 1/2"
DI).

* Pre acondicionar la caferia con solvente
de lavado (metanol, acetona y hexano) y
secarlo purgandolo con gas carrier .

* Usar conexiones de compresion y
adaptadores de calidad (Swagelock).

NO USAR cafieria de plastico.

La instalacion la llevan a cabo los proveedores




Gases para GC

Mantenimiento del Sistema de Gases

* Filtros/Trampas:

— Re acondicionar o reemplazar segun el intervalo recomendado por el
fabricante.

— El reemplazo estandar es cada 3 cilindros.

e Pérdidas:

— Cada 4 a 6 meses controlar todas las caferias externas y conexiones por si
hay perdidas.

— Se recomienda usar un detector de pérdidas electréonico para detecciones

de péerdidas internas y externas.



Gases para GC

Puntos de fuga en linea de gases




Gases para GC

Puntos de fuga en linea de gases
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Puerto de inyeccion

Definicion

Es un dispositivo que permite la insercion (inyeccion) de la
muestra dentro del cromatografo gaseoso de forma repetible y
reproducible.

La muestra inyectada deberia ser una muestra
representativa de

la muestra original y a menos que asi se lo
desee, no deberia

experimentar ningun cambio quimico.




