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Puerto de inyeccion

Tipos de puerto de inyeccion

* Puerto “Split/Splitless”(SS).

* Puerto Empacado con Purga de septum
(PP).

* Puerto en columna, en frio (COC).

* Vaporizador de Temperatura Programable
(PTV).

* Puerto para Volatiles (VI).




Puerto de Columna Concentracion Comentarios

Inye

ccion de la Muestra

Split/splitiess Capilar Split Alta Util para
Split pulsado Alta inyeccionas
Splitless Baja grandes
Splitless pulsado Baja
Coc Capilar nfa Baja o lahil Distincion y
descomposicién
minima
PFI Empacada n/a Cualquiera Ok. Sila
Capilar n/a Cualquiera resolucion nc es
ancha algo critica
PTV/ MIMI Capilar Split Alta Inyecciones
Split pulsado Alta mul'tiples
Splitless Baja
Splitless pulsade 2aja
Venteo del solventz  Baja
Vi Capilar Directo Baja El manor
Split Alta volumen
Splitless 2aja muerto

Puerto “Split/Splitless”(SS).

Puerto en columna, en frio (COC).

Puerto Empacado con Purga de septum (PP).
Vaporizador de Temperatura Programable (PTV).
Puerto para Volatiles (VI).

Muestra a la
columna

IWiuy poca
IMuy poca
Toda
Toda

Toda

Toda
Toda

MWuy poca
Muy poca

Toda
Tada

La mayor parte

Tada
IWuy poca
Toda



Puerto de inyeccion

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

Modo de Inyeccion

Propodsito

Split

split
Pulsado

splitless

splitless Pulsado

Analisis del compuesto mayoritarno.

Permite agregar voliumenes de
Inyeccion mayores sih que se
sobrecargue el linery con
transferencia rapida a la columna.

Analisis de trazas.

Volumenes de inyeccion grandes
sin sobrecargar el liner y con
transferencia rapida a la columna.




Vista de Frente y de Lado del Agilent 7890

Tapa del delector

Detector

Pueartos de Inyecc on

Vilvulas {no se muestran)
Pantallz

Teclade

Botan de encendico

Apertura del harne




Puerto de inyeccion

Modo split SSI (Puerto “Split/Splitless”)

* Analisis del componente mayoritario.
* Una fraccion pequena de la muestrava a la
columna.

Aplicaciones mas utilizadas:
* Petroquimicas (gasolinas, naftas, etc.).
« Alimentos y Sabores (aceites esenciales).
* Analisis de rutina para mezclas organicas
simples o complejas.



Puerto de inyeccion

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 migracion de la muestra
volatilizada a la columna.




Puerto de inyeccion

Diagrama de flujo “split”: Vaporizacion de la muestra

FLUJO TDTALF

SEPTUM

-g-_.l-]r--]---‘.q‘

* - GAS PORTADOR

¥ = MOLECULAS MUESTRA

* S NMOLECULAS
CISOLYENTE

I:!-l-}-}-!

(SEPTUM)
SALIDA DE PURGA

SALIDA DE SFLIT

o,

.l-ln"‘-!r'l‘m'-l"-!'}

o

COLUMMNA,

u\\ (ENTRADA)

VALVULA DE PURGA

La vaparizacion fiene lugar al
transferrse suficiente energia térmica a
la muestra. Esto puede ocurrir en el
gas portader, pero &5 mas probable al
contacto con una superficie sdlida,
como el alineador o el medio de
mezcla.



Puerto de inyeccion

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

SEFTUM

¥ - EAS PORTADOR
® =HMOLECULAS MUESTRA

o =MOLECULAS DE
CIZCLYEMTE

(SERTUM)
SALIDA DE PURGA

SALIDA DE SPLIT

o
!."} ap T 5 9
[ENTRADA)

VALYUILA DE PURGA

Fara gue el concepto de RELACION DE
SPLIT sea valido, la muestra (disclvente+
analito) debe mezclarse con el gas portador
suministrando una mezcla homogénea.

Al fondo del puerto de inyeccidn, una pequefia
parte de esta mezcla se transfenra a la
columna, mientras la mayor parte de la
mezcla sale del cromatografo par la SALIDA

COLUMNA - DE SPLIT.



Puerto de inyeccion

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

SEFTUM

(SEPTLM)
FLUJO TOTAL SALIDA DE PURGA
By, N o5 T 5 W - i 3 =

-
"-}'i-l'l‘-:- u&

SALIDA DE SELIT

aa T a5 B > 2 5 >
= = GAS PORTADOR \
* = MOLECULAS MUESTRA (ENTRADA)
R — VALVULA DE PURGA

LUna gran inyeccion de disolvente puede
|_q_~. _I provocar sobrecargas en &l alineador del
puerto de inveccion. Esto podrnia dar lugar a
pérdidas de muestra por la VALVULA DE
FURGA asi como contaminacion del gas
COLUMNA portador enfrante.




Puerto de inyeccion

Que volumen se puede inyectar?

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

0 Factor de expansion= 224 X AX B X C

s A= Densidad/ Pesc molecular
= B= k/k+ Presion en cabeza de columna
m C= (Temperatura del puerto de inyeccion + 273)/ 273

o Ejemplo del agua
m lul ce agua a 250°C, 15 psi

m FE= 224X 1/18 X 15/30 x 523/273 = 1192

m Por lo tanto 1 uL de aguz se expande a 1,192 ml en esas
condiciones,



Puerto de inyeccion

Factores de expansion

o Temperatura de inyector = 250 °C
o Presion en cabeza de columna = 13 psi

SOLVENTE DENSIDAD PM EXPANSION
Isooctano 0,69 114 139:1
Hexano 0,66 86 176:1
Acetato de etilo 0,90 88 235:1
Cloroformo 1,48 119 286:1
Cloruro de metileno 1,33 85 360:1
Metanol 0,79 32 567:1

Agua 1,00 18 1277:1



Puerto de inyeccion

Modo splitless SSI (Puerto “Split/Splitless”)

* Analisis 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

Se utiliza todo el volumen de muestra, y la valvula de split se mantiene cerrada
durante un periodo 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 mas lentamente que en los

métodos split



Puerto de inyeccion

Modo splitless SSI (Puerto “Split/Splitless”)

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 nimero de solventes que puede usarse es muy reducido.

Es dificil separar los compuestos volatiles de la muestra del
solvente



Puerto de inyeccion

Splitless
Preinyeccion - Purga Off
SEFTLUM ERTUM
sedmbimin b neE vENT

A y
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T — * . - WALVULA DE PURGA OFF Mo hay split
— = del gas que pasa por el inserto del
"'r inysctar.
La presicn en cabeza de columna no
4 cambia
§
¥
COLUMMA | &



Puerto de inyeccion

Splitless
Inyeccion de muestra - Purge Off

[SEPTLM)
PLRGE VENT
FLIOTOTAL 00,3 202 2 5 3 5 »
' ¥
:
o
+ +¥ SPLITVENT
> F 5 >
st -
] ..
* (INLET)
% = GAS CARRIER Y PURGE VALVE
¥
v = 50LLCION DE MUESTEA 4"1-
Il"
[ ]
' 4
Iﬁ *
&
4
L
COLUMNA |+



Puerto de inyeccion

Splitless
Vaporizacion de la muestra - Purge Off

(SEPTUM)
SURGE VENT
- == -~ = - A oy .. 'l:.'l
N ¥ **"
o ¥ wlr"
+ +¥ SPLITVENT
Y rs * 3 2
* (INLET)
. PURGE VALVE
T
» = (GAS CARRIER F
e
v =MUESTRA .
= SOLVENTE .

COLLUMMA

N



Puerto de inyeccion

Splitless
Transferencia de muestra a la columna - Purge Off
SERTUM)
FURGE VENT
FLU-\.."JT'DT.'!"._ A A -i']'*ﬂ-"' _}*4 *‘_} ‘H* . - -5 =
57 2352 W
u M
¥ N
¥ SPLITVENT
by s s
¥
. ~. (INLET)
. 4 ALIRGE vaLVE
+
+ =GAS CARRIER o7
v =MUESTRA , b
¥ .
i
$

COLURMRA



Puerto de inyeccion

Splitless
(SEFTIIM]
PURGE VEMT
FLLIC TOTAL ) -5 -
w1 A ad P > e a3
o - b -’ L 4 2 W W
¥
("
+ &
4 SFLIT WVENT
L
* i
L] .
b o {IMLET:
% =4S CARRIER & PURIGE WAlWE

r =MUESTRA
= SOLVENTE

£¥ FURGE ON : Una pequefa proporcicn
: =, de muessira v solventz salen por el split.
b Esta evita una cola axcesiva en &l pico del
solvents v “limpia” el cromatocgrama

”_ra—:-i-r-l-i-r



Puerto de inyeccion

Cuerpo de puerto de inyeccion

e Gurar la lengiieta de bloqueo
para acceder al liner y al O-
ring. No sc requicren llaves.

e No hay que adivinar cuan
tenso tiene que estar para
prevenir una perdida ya que
tiene la tension apropiada.

e Se evita ruptura de liners por
ajuste desalineado.




Puerto de inyeccion

Cuerpo de puerto de inyeccion

Flujo ST
| Tuerca de il -
il retencion "*Hr_:' FE0TUm
el
_ e | | .= Purga de Sepium =
Carrier w77 :”IR—., T e &
Liner — g T S i f
o L = Wenteo de Spit
= =
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L | i
i ] Ay
;JRH Lingr —— |
Il:u-“_—"' =ello : ]:
= Sello (\Vista lateral) 7 I
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Tuerca reductora
Ferrule [
i Columna



Montaje del SSI

Tepdn Metlin ! c Tuerca de retencisn
: " del septum
Microsellno Merlin = . Septum
Conjumo
de insetos
Arandela o
Liner
Tubo de purga
dvidido

Cuerpo de nyector
split/splitless




Puerto de inyeccion

Cuerpo del puerto SS

Montaje del SSI

-

Tepdu Metlijt—— ———— Tuerca de retencisn
pan e ¢ & sep'um
Micrasello Merlin _. o Septum C-UQI'FO del pusric
- PO
ik L - Split'Splitless
de insetos
Bloque calantador

n \
o

Tuarea da ratanclon

& del bioque ¢ calentamiento
7 o ‘l/ = % M iserca dota colmna
I—- Tuerca (contiens &l

' sallo de oro)

Liner

Cuerpo de nyector
split/splitless




Puerto de inyeccion

Septas(o septums) y microsello/tapon merlin

&

¢ Analisis a temperaturas altas. * Alternativa ce mayor duracicn.
« Disefio tipo “Duckbil!”.
« Presiones: 3-100 psi.

+ Temperaturas: 100-300"C.

e Bajo sangrado.

e Menor rotura del séptum.

e Envasado cu vidrio para
ILAILCIICT SU PUreza.

¢ Diametro de [1-mm.

El microsello Merlin requiere usar jeringas
con agujas tamano 23 con punta cénica.




Puerto de inyeccion

Liners

. :'_0‘21:_ o Hige
Liners ultra inertes con vidrio esmerilado '.‘ onalytical SRt Agilent :

/ Liner para ..aphﬂess
B )(— _—

\ e e — =
\_/
Liner para proposntos generales /”

'::'—*-f:"'““ﬁ* BEM'“

t
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IILnnuI]ni:uI ” Agilent

Liners mas usados comuanmente

Spllt Liners

=

=

L=

Splitless Liners

H

= |

P — =

Mar rumibser L)ae

ST S {32neral purposs tor split, ood precsion EVO ul
a183 4711 Garerdl purpos: o splil dillzrenl packing 8T0 ul
15975 R0540 cuner liner, ceneral pupose for spllt 1ess precls, 290 ul
18740 20910 e limesr, rocl bvpically used

1ETAN-ROE40 Cueer lineer, red tvplrally 1sed

P, nunibxn Llse

5101336 (3=reral purposs tor splitess, best nerness 300 ul
a062 3587 Ganendl puposs o spliless, Dest o dirly samples 900 ul
511X S (32neral purposs tor splitess, reatricls back Hash

o181 88318 e splilless lines, nol ypically used 280 ul
18 T40-A02400 2 AlreeT Hner far samniers kS neadspane 1&0 ul
18740- 1.5mr cirect lirer, minimal velumes

sDiescargan “Solvenl Vapor Caloulalon” del siio wovew S o agil2nl e

S0 Fondzanersd de S0




Puerto de inyeccion

Liners - mantenimiento

Sintomas de un liner sucio:

* Picos extranos.

* Picos con colas de los compuestos activos.
* Perdida de compuestos activos

* Perdida de sensibilidad en los picos.

Mejor practica: mantener un inventario de los liners y cuando ocurre un

sintoma 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 inyeccion

Liners - mantenimiento

Sin desactivar Tl - LS T2 - il B HE
LEHT R WL s 31T |

LIMPIEZA:

QUITAR LA LANA DE VIDRIO

SONICAR EN SOLVENTE , ACIDO U OXIDANTE
ENJUAGAR Y SECAR

REPONER LAMA DE VIDRIO DESACTIVADA-SILILADA
SECAR

S S

O

LINERS PARA PESTICIDAS I

LIMPIEZA:

1. QUITAR LA LANA DE VIDRIO
2. SONICAR EN SOLVENTE

3. SECAR

i i 0

Plan B: Reemplazar Liner N MG R T e




Puerto de inyeccion

Liners - Lana de vidrio

* Laposicion y cantidad de lana de vidrio indicadas son tipicas. Pueden
optimizarse dependiendo de las condiciones analiticas 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 especifico de
vaporizacion. Al contrario, se disminuira cuando el analito tenga alta
tendencia de adsorberse.

— En algunos casos puede ser mas conveniente no poner lana de vidrio al
utilizar splitless o inyeccidn directa (previene adsorcion y descomposicion)

— Generalmente, se mejora la reproducibilidad cuando la lana de vidrio esta
justo debajo de la punta de la aguja

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

— Cuando se analiza compuestos de alto punto de ebullicion la recuperacién se
suele mejorar bajando la lana de vidrio unos 10 a 20 mm.

* Lalana de vidrio utilizada debe estar desactivada, para prevenir
adsorcion y descomposicion de los analitos en el puerto de inyeccion.



Puerto de inyeccion

Sello de puerto de inyeccion
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Puerto de inyeccion

-Sonicar en Solvente

Sello de puerto de inyeccion
-Limpieza con pulemetales

e Cuidar de no dejar rastros de pulemetales i

-Sonicar en Solventes MANTENIMIENTC
e Pararemover restos de abrasivos

-Secar en horno

-Desactivar con solventes no clorados y silanizar
« HMDS

 BSTFA

« BSA

 TSIM

-Lavar con solventes

* Primero con solvente aprético - Tolueno

* Segundo lavado con alcohol - Metanol

-Secar en horno




Puerto de inyeccion
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|'1'| Thermiz Scicrt“c'H
HMDS (Hexametildisilazano)

Mimaro de catdloge: TS-34 789

- ; Aplicazionss rabadonadzys: Chesmatoqraphy
¥ 1,

| | HI_II]S Havs Crirstions? Gretartn
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« HMDS

 BSTFA

« BSA

 TSIM

-Lavar con solventes

* Primero con solvente aprético - Tolueno
* Segundo lavado con alcohol - Metanol
-Secar en horno



Puerto de inyeccion
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« BSTFA

« BSA

 TSIM

-Lavar con solventes

Comctance  Crden TRpida  omcacaen »

+ lrabescreseigslos egdiadhlici - p Tkl dbeine v eIk d Lese Tesd 2

Tharmre, Sriaetific™

Reactivo de sililacian BSTFA

MNimero de catalaga: | 5-3HEE0
Aplicedersa ralsclonadaa: Chramatagraphy
Haue Guzslions? Camtaats

[dgjor= & andliz s ce cometografia ds gases (B0 can @ reactiva de sil lzoidn BSTRA Thame Sciarsdic™. Los gadvad=s de gran
iraszabiidad moaoirimes sl ofrdlusroasstsTid= CSTT A v frf Jorcacsterida == & uve cor =) frerh= el Siso verte zam
garanbzar Lnas =xcslantes s=parasicres sromatograficas. Cei= reactive d= =il 2con reacsioia sz una 2mpliz gama d=
CofPiELEtos COMMEE Y EEUTA eapel AMents 1980 pars los S8l de 30 de S aumes dertados rrrstlell (TS da
amlncasidze v timatizill da dcdoe del ol oe Krase oIF 350 purks de azulizkén,

* Primero con solvente aprético - Tolueno
* Segundo lavado con alcohol - Metanol

-Secar en horno



Puerto de inyeccion

Problemas en el puerto de inyeccion

——

Lescompesiclén

* Muestra no-Representativa (Discriminacion). = .ngvolatilizacien
* Temperatura Incorrecta. -Reacclones
* Bloqueo (acumulacion de muestras no Volatlhzadas en
el sello)
e Contaminacion.
* Fugas.

Deteccion de fugas

* Detector electronico de fugas.

e Test de presion.

* Cambios Cromatograficos (comparar corrimientos en
los tiempos de retencion y en las cuentas de las areas).



Puerto de inyeccion

Mantenimiento del puerto de inyeccion

* Limpiar o reemplazar el sello y su
arandela.

e Cambiar septum.

* Usar la temperatura mas baja
posible.

* Purgar con flujo.

 Reemplazar O-rings.

* Lavar o reemplazar liners.

* Limpiar o reemplazar jeringas.



Introduccion de muestras

* Inyeccion Manual

* Muestreador Automatico (ALS)

* Muestreador Headspace (HS)

* Microextraccion en Fase Solida (SPME)



Introduccion de muestras

Vista frontal de un GC

Fu e Inyeccion
Muestreador
Horno S

S5sass
Jetector s s > |

. S

snER

= 'J | e

Panel de Operacian



Introduccion de muestras

Inyector Automatico Liquido del Agilent 7693A

Gripperarm «——

(brazo de
agarre)

-
™S

——— Injector
(Inyector)

Tray «
(Bandeja)

Turret
(Torreta)




Introduccion de muestras

SHIMADZU

Excellence in Science



Introduccion de muestras

ThermoFisher
SCIENTIFIC




Introduccion de muestras

Agilent 7693A: Sistema de Muestreo 24, Agilent
Automatico de Liquidos

Torre Inyectora con 16 Bandeja con 150
posiciones para Viales posiciones para Viales de 2mL

de 2 mL



Bandejas de viales ( Racks)




Introduccion 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 particulas de la
superficie del vidrio.

> . i
‘-——-—/

Fonde <de un vial de lavado contaminado

Solvete ¢35 lavads camtarinads



Viales de lavado

* las tapas de difusion son importantes

* Disminuye la difusién del solvente voldtil '
: = 2 = f Loy K -
*  Es und bueng alternaliva al seplum, el cual podria convertirse en un nickeo y . _ wi ,
luege contaminar el solvente de lavado = picos de sangrado del septum ' - ‘ ’

'3 5182-0551. 4 mL wash vials with fill markings and cags 25/pk
" 07673-30130, Diftusion inserts with black open top screw cops
" | 12/pk
': 1 ’ I
i ~N) | e
» _-” ) S~ 0 W JN-\., J.‘....... Vo
L * PR T AT TS ",_.T.-':_.:._:. F " I M A M AT Ty J

oNcs comuncs dc
moleculiss de sdonand:

147
207
281
355

La contaminacion del saptum en los viales de lavado a en el liner pueden diagnosticarse buscando polimeros
de siloxano 21 &l cromatograma de ion total. Cada pico dentro del cromatograma comresponde a una
molécula de siloxanociclado (estructura de anillo). Estos fragmentcs de mo'éculas tienen patrones muy
similares.

oot

Ejemplo de un espectro:




Introduccion de muestras

Viales de lavado de aguja - Solventes

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

Colubilidad

del analtto Washes and Pumps

Volume
Prein Posting |
Viscoslidad | | W

diel analite Solvent A Washes: 4 4 lM.:u - |

e Solvent D Washes: 0 o lMa: - |
Lipues elce

lawvarng sample Washes: 1 lhlla: - |

Wlsrnsldad Sample Pumps: 3
diel

colvente




Introduccion de muestras

1-La muestra en vial cerrado se |
calienta en bafio a Ve : - . sty
Jeringa para gases (harmetica)

temperatura constante hasta -
alcanzar el equilibrio. -

[ Headspace
2-Un alicuota del gas en el e

headspace se toma con jeringa SRS L ety
A : 1§ E | E.
de gases o un sistema Ko B
automatico de muestreo de
jeringa y valvula de gases.

Temperatura de
bafo constante

3-La muestra es inyectada o
transferida al GC



Introduccion de muestras

Consideraciones sobre headspace

Util para analizar volatiles en: Viales de Headspace

-Muestras contaminantes para el GC. Utilice viales color ambar en las muestras
-Muestras sdlidas (barros ,film, etc.) que son sensibles a la luz

-Muestras con compuestos de alto -Compruebe la compatibilidad de los viales
punto de ebullicién y no son con su inyector de HS

de interés. -Mantenga el tamafio del vial en el método y
-Muestras con alto contenido de agua. secuencia

-Evite re-utilizar viales

-Recuerde que el vial se expondra al calor;
por lo que siempre utilice tinta resistente al
calor




Introduccion de muestras

HeadSpace - Algunas aplicaciones

JOURNAL ARTICLE

Determination of Methanol in Cosmetics by
Headspace and Multidimensional Gas
Chromatography with Mass Spectrometric
Detection @&

g hiad i 2, Do g God, Xiaojun Deng, Bo Li; Xang Can, Jiza Zhe
Jowrped pFADAD T ERRANONAL, Yalurmes ¥4, lesue B, 1 Manch 2011, Hapes Gh 5550,
I lpe i g L TR e J3d 2 ARG

Published: 7 Mowsinber 3009 Article histary »

Método EPA

METHOLD 50214

WOLATILE SRGAMIC COMPOUNDS IM VARIOUS SAMPLE MATRICES
USING EQUILIERIUM HEADSPACE AMALYSIS

Acetona
Benceno
Cloroformo
Dibromo metano
Etanol
[sopropanol
otros...



BIODIESEL

B Metanol en Biodiesel = EN 4] |10

B EN 14110 rcquires a hcadspace GC methed, based on cither polar or non-polar
columns, and is applicable for a concentration range from 0.01% m/m to 0.5% m/im of

methanol
B Mono-, di-, trigliceridos — EN 14105
() 0
|l i
L e CHy=O—C—R;
O CD ":H:‘—O'.‘
(H—O—t—R; + MeO Na* { MeOH ==t CHs-O—E—R; + CH—OH
g 2 Sty
CHa—C—C—R; CHy=0—C—Ry :
FAME glicerol
: . CH2-O-CO-R, CHOH
intermedios | I
(reaccion incompleta): Cl*‘-O'CO'R: T"“OCO Rz
CH,-OH CHOH

diglicérido monoglicerido




Introduccion de muestras

Consideraciones sobre headspace

Crimpadora Manual
Se envia junto con cada muestreador
Headspace 76972

Con una presion lenta y constante, apriete
los mangos hasta llegar al tornillo de ajuste,
para asi sellar el vial.

Use la perilla de ajuste
ajustandola/desajustandola para que la
crimpadora funcione correctamente




Introduccion de muestras

Consideraciones sobre headspace

Ajustar con Crimpadora manual

=Jete

| 4L [MN3sED 50

Demasiado suelta Optima Demaslade sabreajustada
igira faciimente)  (difici' de cirar) (nC gira)
« Crmoadora manual d=2 Agident Z0mie (5020-4559) con lepas de alurmnno
« Ajusle de o enmpadora. Cne complelarnsnle o la dereches, vuelve X vaellas a la izquierda
« Poco gjustace — Compresion insuriciants, va a haber pércida
= Muy ajustaco S dofoma ia tapa de aluminin on i3 parte suponarlatora),
abultamicnio del septum
« En esle expenmentu. el ajuste oplino lue de 4 vasllas & lo cquerca




Introduccion de muestras

Microextraccion en Fase Solida (SPME)

Had
i fuli




Introduccion de muestras

Muestreador Headspace SPME
* Fibra de silice fundida recubierta en su superficie por una 9 \gl_l !rl HJ !L
fase estacionaria polimérica, no volatil. = = e

* Laaguja penetra el septum del vial, para exponer lafase % r-|; b —?—
JEoe

estacionaria de la fibra a los volatiles del headspace, o = L‘
sumergirla en la muestra liquida para extraer los no-
volatiles.

* Los compuestos volatiles de la muestra son particionados en
la fase estacionaria de la fibra.

* Lafibra se retira del vial.

* La fibra es transportada al puerto de inyeccion, donde la
septa es perforada por la aguja.

* Lafibra es expuesta en el puerto calefaccionado del CG.

* Los compuestos volatiles son liberados por desorcion
térmica.



