


Puerto de inyección 

Tipos de puerto de inyección 

• Puerto “Split/Splitless”(SS). 
• Puerto Empacado con Purga de septum 

(PP). 
• Puerto en columna, en frío (COC). 
• Vaporizador de Temperatura Programable 

(PTV). 
• Puerto para Volátiles (VI). 
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Puerto de inyección 

Modos de inyección del SSI (Puerto “Split/Splitless”) 





Puerto de inyección 

Modo split SSI (Puerto “Split/Splitless”) 

• Análisis del componente mayoritario. 
• Una fracción pequeña de la muestra va a la 

columna. 
 
Aplicaciones más utilizadas:  

• Petroquímicas (gasolinas, naftas, etc.). 
• Alimentos y Sabores (aceites esenciales). 
• Análisis de rutina para mezclas orgánicas 

simples o complejas. 
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Modo split SSI (Puerto “Split/Splitless”) 

Modo split 
Se utiliza un divisor de flujo a la entrada de la columna que desecha parte 
del analito introducido, lo que permite obtener una menor cantidad de 
volumen. Para ello, se introduce un flujo adicional de gas portador a 
través del liner de entrada, lo que acelera la migración de la muestra 
volatilizada a la columna. 



Puerto de inyección 

Diagrama de flujo “split”: Vaporización de la muestra 



Puerto de inyección 

Diagrama de flujo “split”: Mezcla de muestra/gas portador 
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Diagrama de flujo “split”: Mezcla de muestra/gas portador 



Puerto de inyección 

Que volumen se puede inyectar? 

Volumen del liner normalmente menor de 900 microlitros. Si el volumen de 
expansión del disolvente excede este volumen tendremos problemas de 
reproducibilidad. 



Puerto de inyección 

Factores de expansión 
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Modo splitless SSI (Puerto “Split/Splitless”) 

Se utiliza todo el volumen de muestra, y la válvula de split se mantiene cerrada 

durante un período de tiempo denominado Tiempo de SplitLess, que dura 

generalmente entre 15 y 60 segundos. Durante este tiempo, el componente 

mayoritario, el solvente, se evapora y llena en parte el volumen interno del 

inserto. Este método requiere inyectar la muestra más lentamente que en los 

métodos split 

• Análisis de trazas 
• Practicamente todos los analitos y solvente entran a la columna 
Usos: En general para compuestos a nivel de trazas con concentraciones de 10 
ppb a 100 ppm. Ej: Muestras ambientales, biomédicas y sabores 

 



• Desventajas 

– La temperatura inicial de la columna debe ser compatible con el 
solvente. 

– El tiempo de vida de la columna puede ser acortado debido a la 
sobrecarga de la columna. 

– El número de solventes que puede usarse es muy reducido. 

– Es dificil separar los compuestos volátiles de la muestra del 
solvente 
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Modo splitless SSI (Puerto “Split/Splitless”) 
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Splitless  
Preinyección - Purga Off 
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Splitless 
Inyección de muestra - Purge Off 
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Splitless 
Vaporización de la muestra - Purge Off 
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Splitless 
Transferencia de muestra a la columna - Purge Off 
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Splitless 
Purga On 
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Cuerpo de puerto de inyección 
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Cuerpo de puerto de inyección 
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Cuerpo del puerto SS 
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Septas(o septums) y microsello/tapon merlin 



Puerto de inyección 

Liners 
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Liners - mantenimiento 

Síntomas de un liner sucio: 
• Picos extraños. 
• Picos con colas de los compuestos activos. 
• Perdida de compuestos activos 
• Perdida de sensibilidad en los picos.  
 
Mejor práctica: mantener un inventario de los liners y cuando ocurre un 
síntoma de liner sucio, reemplazar septum, liner, o-ring, y recortar 3” a 
4” de la columna. Si no corrige el problema limpiar el inlet/inyector. 
 

Liners, o-rings, y septas deben manipularse con guantes. 



Puerto de inyección 

Liners - mantenimiento 

Plan B: Reemplazar Liner 



• La posición y cantidad de lana de vidrio indicadas son típicas.  Pueden 
optimizarse dependiendo de las condiciones analíticas y de la muestra. 
 
– En algunos casos puede ser mejor aumentar la cantidad de lana de vidrio, por 

ejemplo cuando se analizan muestras con alto calor específico de 
vaporización. Al contrario, se disminuirá cuando el analito tenga alta 
tendencia de adsorberse. 

– En algunos casos puede ser más conveniente no poner lana de vidrio al 
utilizar splitless o inyección directa (previene adsorción y descomposición) 

– Generalmente, se mejora la reproducibilidad cuando la lana de vidrio está 
justo debajo de la punta de la aguja 

• Sin embargo, para matrices complejas o absorbentes, la 
reproducibilidad y la recuperación se puede mejorar colocando la 
lana de vidrio en la base del inserto 

– Cuando se analiza compuestos de alto punto de ebullición la recuperación se 
suele mejorar bajando la lana de vidrio unos 10 a 20 mm. 
 

• La lana de vidrio utilizada debe estar desactivada, para prevenir 
adsorción y descomposición de los analitos en el puerto de inyección. 

Puerto de inyección 

Liners – Lana de vidrio 
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Sello de puerto de inyección 
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Sello de puerto de inyección 

-Sonicar en Solvente 
-Limpieza con pulemetales 
• Cuidar de no dejar rastros de pulemetales 
-Sonicar en Solventes 
• Para remover restos de abrasivos 
-Secar en horno 
-Desactivar con solventes no clorados y silanizar 
• HMDS 
• BSTFA 
• BSA 
• TSIM 
-Lavar con solventes 
• Primero con solvente aprótico – Tolueno 
• Segundo lavado con alcohol – Metanol 
-Secar en horno 
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Sello de puerto de inyección 
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Problemas en el puerto de inyección 

• Muestra no-Representativa (Discriminación). 
• Temperatura Incorrecta. 
• Bloqueo (acumulación de muestras no volatilizadas en 

el sello) 
• Contaminación. 
• Fugas. 

 
Detección de fugas 
• Detector electrónico de fugas. 
• Test de presión. 
• Cambios Cromatográficos (comparar corrimientos en 

los tiempos de retención y en las cuentas de las áreas). 
 



Puerto de inyección 

Mantenimiento del puerto de inyección 

• Limpiar o reemplazar el sello y su 
arandela. 

• Cambiar septum. 
• Usar la temperatura más baja 

posible. 
• Purgar con flujo. 
• Reemplazar O-rings. 
• Lavar o reemplazar liners. 
• Limpiar o reemplazar jeringas. 



Introducción de muestras 

Tipos 

• Inyección Manual 
• Muestreador Automático (ALS) 
• Muestreador Headspace (HS) 
• Microextracción en Fase Sólida (SPME) 
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Muestreador 
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Introducción de muestras 

Viales de lavado de aguja 

 
Limpiar frecuentemente o reemplazar viales de lavado 
Las trazasde muestras anteriores se pueden acumulara lo 
largo del tiempo. 
-No rellenar o “llevar a nivel” el vial.  
-Se debe vaciar, limpiarlo y luego reemplazar el solvente 
-Usar un hisopo sin pelusas para quitar partículas de la 
superficie del vidrio. 
 





Introducción de muestras 

Viales de lavado de aguja - Solventes 

Idealmente, el uso de 4 lavados con volumen máximo(80%), reduce el carryover 
en 1 parte en 10.000  



Introducción de muestras 

Headspace 

1-La muestra en vial cerrado se 
calienta en baño a 
temperatura constante hasta 
alcanzar el equilibrio. 
 
2-Un alícuota del gas en el 
headspace se toma con jeringa 
de gases o un sistema 
automático de muestreo de 
jeringa y válvula de gases. 
 
3-La muestra es inyectada o 
transferida al GC 



Introducción de muestras 

Consideraciones sobre headspace 

Útil para analizar volátiles en: 
-Muestras contaminantes para el GC. 
-Muestras sólidas (barros ,film, etc.) 
-Muestras con compuestos de alto 
punto de ebullición y no son 
de interés. 
-Muestras con alto contenido de agua. 

Viales de Headspace 
Utilice viales color ámbar en las muestras 
que son sensibles a la luz 
-Compruebe la compatibilidad de los viales 
con su inyector de HS 
-Mantenga el tamaño del vial en el método y 
secuencia 
-Evite re-utilizar viales 
-Recuerde que el vial se expondrá al calor, 
por lo que siempre utilice tinta resistente al 
calor 
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HeadSpace - Algunas aplicaciones 

Método EPA  

Acetona 
Benceno 
Cloroformo 
Dibromo metano 
Etanol 
Isopropanol 
otros... 
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Consideraciones sobre headspace 

Crimpadora Manual 
Se envía junto con cada muestreador 
Headspace 7697ª 
 
Con una presión lenta y constante, apriete 
los mangos hasta llegar al tornillo de ajuste, 
para así sellar el vial.  
 
Use la perilla de ajuste 
ajustándola/desajustándola para que la 
crimpadora funcione correctamente 
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Consideraciones sobre headspace 

Ajustar con Crimpadora manual 
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Microextracción en Fase Sólida (SPME)  



Introducción de muestras 

Muestreador  Headspace SPME  

 

• Fibra de sílice fundida recubierta en su superficie por una 
fase estacionaria polimérica, no volátil. 

• La aguja penetra el septum del vial, para exponer  la fase 
estacionaria de la fibra a los volátiles del headspace, o 
sumergirla en la muestra líquida para extraer  los no-
volátiles. 

• Los compuestos volátiles de la muestra son particionados en 
la fase estacionaria de la fibra. 

• La fibra se retira del vial. 
• La  fibra es transportada al puerto de inyección, donde la 

septa es perforada  por la aguja. 
• La fibra es expuesta en el puerto calefaccionado del CG. 
• Los compuestos volátiles son liberados por desorción 

térmica. 


