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Columnas

Ejemplos de corte de columnas
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Abstract

Knowing how to cut a GC column is an essential skill that all GC operators
must acquire. This guide describes the procedure of how to cut both fused
silica and metal GC columns.

Introduction

The column in a GC instrument may require regular
cutting, both prior to installation and during maintenance.
The routine maintenance of a GC instrument includes
removing short sections from the inlet end of the column

to remove contaminants that are pt‘l’ll).lllcllll}' retained on

https://assets.thermofisher.com/TFS-
Assets/CMD/Technical-Notes/tn-20778-gc-column-
cutting-tn20778-en.pdf
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Informacion

El Catalogo del fabricante brinda:

Nombre comercial de la fase.
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105 i 1 i
Substitutos o fases equivalentes. son .
Afed i
Temperatura minima y maxima |
operativas. |
Ejemplos de aplicacion. |
Tipo de Columna - |
o

Ejemplo Nota de Aplicacion:

Free Oraanic AciDs IN WATER

hily

Condiciones del C 11\
Condiciones del Hor s\‘ Cokamn:

Parametros de myeccion

Informacion de la muestra

T ——e | irjection
Parametros del Detector ——* 3:':,,*“;‘“
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HIPBROWace [Croese-Linked PEG) 300m x 035 mm o 0035 pm
|HF Psri o 190818133

Heliumn, &2 cmfsec, 24 ps: (130 "C) 1B mivein canstant o
120 °C |1 minf % 355 "C {2 minj &t 10 "Clmin

[40:1), 1 )% indal 250 °C
R %0 ¢
CL06 b3 0.13% each acd in water

Pub. No. 43-5001-6687E
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Acondicionamiento

1. Instalarla columna en el puerto y presurizar con gas portador.

Asegurase que hay flujo por la columna.

3. No conectar la columna al detector si éste es propenso a
contaminarse(FID esta bien con flujo a través de él).

4. Encender el horno a 50°C y permitir que pase el flujo por 5 minutos.

5. Incrementar la temperatura del horno a 200°C y dejar que pase flujo
por 5 minutos mas.

6. Incrementar la temperatura del horno hasta la maxima del analisis y
dejar el flujo por al menos una hora.

7. Enfriar el horno y conectarla columna al detector.

8. Llevar la temperatura del horno a la maxima del analisis y observar si la
columna esta suficientemente limpia para usar.

9. Sino, repetir el ciclo de alta temperatura por al menos una hora o
durante toda la noche, segiin convenga.

N
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Instalacion

Acondicionamiento

Método
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Manejo de temperatura de la columna

Isotérmica Temperatura programada/rampa de
* Elhorno se mantiene a temperatura
temperatura constante a lo * Se utiliza cuando los componentes
largo del analisis. tienen un amplio rango de punto de
« El tiempo final se establece a * ebullicién (>100°).
la vez que el tiempo inicial. * Disminuye el tiempo del analisis y
* Larampa se establece a produce picos mas agudos.
"zero". * Mayor sangrado de columna
* Ensanchamiento excesivo de provocando variaciones en la linea
picos que eluyen base.

posteriormente. * Puede tener multiples rampas.
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* La columna debe ser cuidadosamente manipulada y
guardada cuando no se usa.
* Hay dos precauciones importantes:

e Almacenar la columna de manera que no sea
raspada. Silo fuera, al ser calentada podria
romperse en los puntos debilitados.

* Sellar la columna en ambos extremos para
proteger a la fase liquida de la difusion del
oxigeno y otros posibles contaminantes. (se
colocan tapones)

Nota: Las columnas polares (por ej. DB-WAX) son
menos resistentes que las no-polares (por ej. DB-1) ala
degradacion del oxigeno.
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Herramienta de seleccion de columna

Agilent tiene una pagina web donde pueden buscar qué columna es la apropiada segun
su técnica/analisis/ente regulador

https://www.agilent.com/search/gn/gc-column-selector

ABOUTAGLENT ™  CONTACTUS () ARGENTINA ™  ALCDUNT

E::" Agilent | Trusted Answers
Internet?

o
PRODUCTS APPLICATIONS & INDUSTRIES TRAINING & EVENTS SERVICES SUPPORT & RESOURCES ORDER CENTER w

me > Products > GCColumns > GC Column Salector Tool

GC COLUMN SELECTOR TOOL

Welcome to Agilent

GC Column Selector Tool Select an option to find your GC Column
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AGENCY METHODS APPLICATION
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Herramienta de seleccion de columna

Agilent tiene una pagina web donde pueden buscar qué columna es la apropiada segun
su técnica/analisis/ente regulador

https://www.agilent.com/search/gn/gc-column-selector
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o
PRODUCTS APPLICATIONS & INDUSTRIES TRAINING & EVENTS SERVICES SUPPORT & RESOURCES ORDER CENTER w

iy Agilent | Tused aroves

me > Products > GCColumns > GC Column Salector Tool

GC COLUMN SELECTOR TOOL

Choose Industry

Welcome to Agilent

GC Column Selector Tool Select an option to find your GC Column

Environmental
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Food & Food Safety

PART NUMBER SEARCH . N
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Problemas tipicos en un
cromatograma

* Sin picos.

* Pocarespuesta.

* Se perdieron uno o mas
picos.

* Picos con cola.

* Deterioro de la columna
causado por un gas carrier
contaminado.



Problemas tipicos en un
cromatograma

* Sin picos.

Pérdidas.
Controlar el flujo de

operacion.
Dano o falla en la jeringa.
Problemas en el detector.




Problemas tipicos en un
cromatograma

* Pocarespuesta.

Adsorcion de la muestra por los materiales de la
columna.

Tamano de muestra muy pequeno.

Jeringa defectuosa.

Técnica de inyeccion pobre.

Pérdidas.

Puerto de inyeccion o temperatura de la columna
incorrectos.

Sensibilidad incorrecta del detector.




Problemas tipicos en un
cromatograma

* Se perdieron uno o mas
picos.

La muestra esta muy diluida.

Adsorcion en la tuberia de la columna, en su
empacado, etc.

Puerto de inyeccion o temperatura en la columna
incorrectos.

Velocidad de flujo incorrecta.




Problemas tipicos en un

cromatograma

NN

Fronting Gauss Curve Tailing
Tailing factor < 1 Tailing factor = 1 Tailing factor > 1

* Picos con cola (tailing)

* Adsorcion de la muestra por los materiales de la
columna. Interaccion fuerte.

* Mala colocacion de la columna capilar especialmente en
detector




Problemas tipicos en un
cromatograma
e Deterioro de la columna

causado por un gas carrier
contaminado.

* Contaminacion con agua u oxigeno puede
despolimerizar la fase estacionaria como carbowax,
FFAP y otras fases polares.

* El fenOmeno es menos severo en polisiloxanos
entrecruzados

* Es un problema lento pero continuo y es dificil de
asignar.




Detectores

Conductividad Térmica El Fotométrico de Llama Un

—CE:I— filamento se calienta filtro optico selecciona
iy =

cuando la muestra diluye longitudes de onda

el gas portador = o/ especificas de compuestos
dePoS
lonizacién de Llama La % Termoidénico NP
combustion  produce Los compuestos de N o P

particulas cargadas que || aumentan la corriente en

el colector convierte en / el plasma en presencia de

una corriente una sal metalica
vaporizada

Captura Electrénica La Detector Selectivo de

captura de electrones
de baja energia por la
muestra, disminuye la
corriente en la celda

Masas

La muestra ionizada es
medida en un analizador
de masas
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Comparacion

TDC: Conductividad
térmica TCD
FID: Ionizacion de FID —
llama
ECD: Captura de ECD
electrones
NPD: Termoionico de N NPD(N)
y P
FPD: fotométrico de NPD(P)
llama
MSD: masas FPD(S)

MSD

(SIM) (SCAN)

10-15 10-12 109 10-6 10-3
fg ols| ng ug mg

1 ng en 1 ul Liquido es una concentracion de 1 ppm

El Detector Selectivo de Masas es:
Selectivo(Especifico) y



TDC: Conductividad
térmica

FID: Ionizacion de
llama

ECD: Captura de
electrones

NPD: Termoionico de N
y P

FPD: fotométrico de
llama

MSD: masas

Detectores

Eleccion del detector en funcion del tipo de
analisis

Analisis de macrocomponentes:
Detectores generales o universales como FID,
TCD, MSD (modo

SCAN)

Analisis de Trazas:

Detectores selectivos como NPD, ECD, MSD
(modo SIM), FPD



Detectores

Caracteristicas de la respuesta del detector

Sensibilidad: Respuesta por cantidad de muestra, es

decir, la pendiente de la curva respuesta/cantidad. La
cantidad minima en la curva se define como el nivel
minimo detectable (MDL).

Selectividad: Es una medida de que categorias de
compuestos daran respuesta del detector.

Rango dinamico: El rango de concentraciones de la
muestra para las que el detector puede suministrar una

cuantificacion precisa.



Detectores

Sensibilidad

La sensibilidad de calibracion es igual a la pendiente de la curva de calibracién:
Indica la variacion de respuesta producida por una unidad de variacion de
concentracion del analito, y sus unidades son de sefial x concentracion.

1,4000

y =0,1109x + 0,0179
R® =0,9997

1,2000

1,0000

4= == -

0,8000 A

Absorbancia

0,6000

0,4000 -

0,2000

0,0000 + . . : .
0,000 2,000 4,000 6,000 8,000 10,000 12,000

t concentracion [mg/mL]

0
1
0



Detectores

Rango Dinamico

El rango dinamico es una medida de la Respuesta vs. Concentracion. La respuesta es la
senal producida por la concentracion medida.

Rango dinamico

La respuesta aumenta
proporcionalmente a medida que
aumenta la cantidad.

Respuesta

Cantidad

La respuesta no lineal, mientras sea reproducible, puede tratarse
utilizando técnicas de calibracién no lineal (poco comun)




Mantenimiento

B+ 401150234 S

Agilent 7890A
Cromatografo de gases

Mantenimiento del GC



= @ fisherscientific == Busca Q Estado del pedido  Pedido rapido  Soporte  Iniciar sesion

part of Thermo Fisher Scientific

Home » Products » Consumiblesd... » Herramientasp... » 13416956

Thermo Scientific™ Kit de
herramientas para GC para
instrumentos Agilent

El kit de herramientas para GC Thermo Scientific™ para instrumentos
Agilent incluye herramientas y suministros de consumibles comunes.

Marca: Thermo Scientific™ 60180-786

Detalles adicionales : Peso : 0.30000kg

Ecta artiniila nn ca nuiada Adavnlear \lan |l naliting Ada Aavaliininnac

& Imprimir
Cdodigo de 13416956
producto.
673.85€ / cada uno
Cantidad

Fecha estimada de envio: 16-09-
2024
Inicie sesion para ver el stock

https://www.fishersci.es/shop/products/gc-tool-kit-agilent-instruments /13416956



Mantenimiento

Rutinario y preventivo

Es un conjunto de tareas de servicio programadas que
se le hacen al equipo antes de que aparezcan problemas
en el sistema.

Estas tareas, programadas y realizadas
apropiadamente,

van a reducir el tiempo de inactividad y el estrés,
ademas, resultara en un ahorro de dinero.
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Rutinario y preventivo

Frecuencia Descripcion Comentarios
Cafieria de @ Presion: a diario Limpieza tubo de cobre @ Usar gases de grado 99.999% (o
Gases @ Restos: segun Trampa de humedad mejor).
necesidad Trampa de oxigeno @ Usar trampas de metal.
Puerto de Dependiendo del Septa @ Usar septums de bajo sangrado o
Inyeccion volumen Merlin Microseal Merlin Microseal.
Liners @ Usar un liner apropiado.
Arandela Viton @ Limpiar o reponer el sello .
Sello enchapado en oro
Columnas Segun necesidad HP5MS @ Usar columnas de silice fundida
Tuerca de columna (inj) ligada en cruz.
Tuerca de columna (MSD) | @ Acondicionar la columna antes de
conectar el MSD.
Ferrules @ Puerto Inyeccion.: | Puerto de inyeccion: @ {NO USAR ferrules de grafito en
segun necesidad 0.20mm: 5062-3516 interfase!
@ Interfase: cuando 0.25mm: 5181-3323 @ ;NO apretar en exceso!
se cambiala 0.32mm: 5062-3514
columna Interfase:
0.20mm: 5062-3508
0.25mm: 5062-3508
0.32mm: 5062-3506




Mantenimiento

Sugerencias para el Mantenimiento Preventivo General

* Conocer la cantidad de material en la muestra: usar la
menor cantidad posible.

o Utilizar patrones de rendimiento para evaluar la
utilidad del sistema.

* Llevar a cabo las tareas de mantenimiento preventivo
para minimizar problemas y el mantenimiento no
programado.

* Guardar un libro de registro.
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Diariamente/semanalmente

Frequencia Tareas

+ Revisar/Cambiar la septa.

+ Correr una muestra de calibracion.

+ Controlar que el liner y las tuercas de la
columna esten ajustados.

Diarlamente

Semanalmente |- Cambiar los liners de vidrio y los O-rings.
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Mensualmente/Cuatrimestralmente

Frequencia Tareas

- Lavar/reemplazar la trampa de la linea de
venteo del puerto split/splitless.

» Realizar un control de perdidas de
hidrégeno.

- Controlar todas las conexiones del

Mensualmente suministro de gases.

- Controlar péerdidas en el puerto y en las
conexiones de la columna hacia el puerto
y hacia el detector.

- Revisar/Cortar los extremos de la columna
y reemplazar sus férulas.

» Renovar los cilindros de gas (tipicamente
los cilindros tamafio A podran
suministrarles a dos cromatogrados por 3
meses).

- Volver a calcular el largo de la columna y
actualizar la configuracion de la columna.

Cuatrimestralmente
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Anualmente y Sem-anualmente

Frequencia Tareas
Semi- - Limpiar los detectores ( si corresponde).
Anualmente + Sensores de presion en cero en el EPC.

« Reacondicionar o reemplazar las trampas

Anualmente internas y externas y los filtros quimicos.
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Herramientas comunes

¢ Puntos de referencia
— Cromatograma y reportes “estandares’
— Copiar los parametros del método

e Conocer las muestras buenas para estandares

— TCD Checkout NP: 18710-60170

— FID Checkout NP: 18710-60170 & 5188-5372
— ECD Checkout NP: 18713-60040

— FPD Checkout NP: 5188-5953

— NPD Checkout NP: 18789-60060

e Jeringa nueva
¢ Columna de repuesto

e Consumibles de repuesto y la frecuencia de reemplazo de las partes
— Ferrules
— Septa
— Liners del inyector
— O-rings
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Herramientas comunes

e Llaves torx (T10 y T20).

e [Llaves fijas de boca abierta (1/4", 1/2", 3/8", 5/8", 5/16", 7/16",
9/16").

e [lave de tuerca hexagonal de 1/4".
e [lave de tuerca exagonal de 7 mm.
e Pinzas.

e Linterna.

e Voltimetro.

¢ Pinza de punta de aguja.

e Fusibles de repuesto (para controlar al instrumento en forma
manual).
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Herramientas comunes

e Correa de proteccion de descarga electrostatica (ESD).

e Kit de limpieza del FID (NP 9301-0985).

e Adaptador de medicion de corriente del FID (NP 19231-60660).
e (Cortador de columna.

e Detector electronico de pérdidas.

e Medicion de flujo electrénico o medidor con pelicula de una
burbuja de jabon.

e Solventes para limpiar las partes.

¢ Guantes de tela.
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Herramientas comunes

e Correa de proteccion de descarga electrostatica (ESD).

e Kit de limpieza del FID (NP 9301-0985).

e Adaptador de medicion de corriente del FID (NP 19231-60660).
e (Cortador de columna.

e Detector electronico de pérdidas.

e Medicion de flujo electrénico o medidor con pelicula de una
burbuja de jabon.

e Solventes para limpiar las partes.

¢ Guantes de tela.



GC-Troubleshooting

GC Troubleshooting Guide

Your guide to solving common problems and staying productive

Checking the Basics

A surprising number of problems involve fairty simple

and often overlooked components of the GC system

or analysis. Many of these items are fransparent in

the daily operation of the GC and are often taken for

granted ("set it and forget it”). The areas and tems o

check include:

~ (Gases: pressures, carrier gas average linear velocity,
and fiow rates (detector, spkt vent, septum purge)

= Temperatures: column, injector, detector, and transfer
lines

~ Systern parameters: purge activation times, detector
attenuation and range, Mass ranges, etc.

~ Gas lines and traps: cleanliness, lzaks, and expiration

= Injector consumables: septa, liners, O-rings, and
ferrules

= Sample integrity: concentration, degradation, solvent,
and storage

= Syringes: handling technique, leaks, needle sharpness,
and cleanfiness

= Data system: settings and connections

Condensation Test

Use this test whenever injector or carrier gas
contamination problems are suspected (2.g., ghost
peaks or ematic baseling).

. Leave the GC between 40 to 50 °C for 8 or
miore hours.

Run a blank analysis (e, start the GC, but with no
injection) using the normal temperature conditions
and instrument settings.
Collect the chromatogram for this biank run.

Immediately repeat the blank run when the first one
is completed Do not alow more than 5 minutes to
elapse before starting the second blank run.

Collect the chromatogram for the second blank run

and compare it to the first chromatogram.

6. If the first chromatogram contains a larger amount
of paaks and baseline instability, the incoming carrier
gas line or the carrier gas is contaminated.

7 If both chromatograms contain few peaks or little

baseline drift, the carrier gas and incoming carrier gas

Enes are relatively clean.

ra

& ow

o

Wiew the Agilent GG troubleshooting videos:
agilent.com/chem/gctroubleshooting

For Agilent Technical Support, please visit
agilent.com/chem/techsupport

Locate supplies and parts with ease:
agilent.com/chem;/partsfinder

Find the correct GC column for your application:
selectge.chem.agilent.com

Agilent GC solutions deliver the highest lavel of
analytical performance and day-after-day productivity,
with the assurance of legendary Agilent reliability and
technical support.

Learn how Agilent's innovations in GG provide the
reliability your lab needs at
www.agilent.com/chem/geproductivity
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Ghost Peaks
or Carryover

Possible Cause

Solution

Comments

Contaminants introduced
with sample

Sample or solvent cleanup

Contaminants in sample process
ar salvent

Clean Blank Rur

e~

Ghost Peaks

Inlet contamination

Clean the inlet and replace liner,
gold seal, and septum

Try a condensation test;

gas lines may also need cleaning.
Take steps to prevent sample
backflash (reduce injection volume,
lower anlet ternperature, use larger
volume liner)

Septum bleed

Replace septum

Use a high-guality septum
appropriate for the inlet
temperature

Contamination of sample before
introduction to the GC

Check sample handling steps for
potential contamination sources:
sample cleanup, handling,
transfer, and storage

Usually oceurs after changing
a gas cylinder

Semivolatile contamination
(peak widths will be broader
than sample peaks with similar
retention)

Bake-out colurnn. Solvent
rinse the column. Check for
contamination in the inlet,
carrier gas, or carrier gas lines.

Limit bake-out to 1 to 2 hours.
Only for bonded and cross-linked
phases.

Implement backflush to aveid
contamination.
Excessn{e Possible Cause Solution Comments
. . Injector contamination Clean the injector; replace liner  Try a condensation test; gas lines
Basehne NOISE and gold seal may also need cleaning
Column contamination Bake out the column. Limit the bake-out to 1 1o 2 hours
Implement backflush to avoid
| contamination.
I | I 0 J.‘I | ?'ll'.| I [IRTE Y
AL (D] 'J (I Py hedf Solvent rinse the column Only for bonded and cross-linked
' phases
Check for inlet contamination
Detector contamination Clean the detector Usually the noise increases over
time and not suddenly
Contaminated or low-quality Use better grade gases; also Usually occurs after changing a
gases check for expired Gas Clean gas cylinder
filters

Column inserted too far into

Reinstall the column

Consult GC manual for proper

the detector insertion distance

Incorrect detector gas flow Adjust the flow rates to the Consult GC manual for proper flow
rates recommended values rates

Leak when using an MS, ECD,  Create leak-free column unions  Usually at the column fittings or
or TCD with an UtiMetal Plus Flexible injector

Metal ferrule or a Self-Tightening
column nut

0ld detector filament, lamp, or
electron multiplier

Replace appropriate part



Spl It PE‘ 3 ks Possible Cause Solution Comments
Injection technique Change technique Usually related to erratic plunger
depression or having sample in
the syringe needle. Use an auto
injector
Mixed sample solvent Change sample solvent to Worse for solvents with large
a single solvent differences in polarity or boiling
points
I .y - - : ——
Poor column installation Reinstall the column Usually a large error in the inserfion
distance
Sample degradation in the Reduce the injector temperature  If the temperature is too low, peak
injector broadening or tailing may occur
Change to an on-column injection Reguires an on-column injector
Poor sample focusing Ise a retention gap For splitless and on-column
injection
Fronting Peaks Retention Time Shift Change in Peak Size
m 176
LTS BE0 ﬂ I ’ l
Loss of Resolution
Ta|||ng Peaks IDEQ(T:JBE lig’ IIEIT.'- IUSEl II‘IUTT
Separation 1
| | I
I 1|
| |

W= 0058 W= 0058 W= 0106
R=24 R=15 R=084

Decreasein bnoeasem

Separation  Peak width



https://www.thermofisher.com/ar/es/home/industrial/chromatography/chromatography-learning-
center/chromatography-consumables-resources/chromatography-troubleshooting-guides/chromatography-
troubleshooting-guides-gas-chromatography.html

Home » Industria y ciencias aplicadas » Cromatografia » Chromatography Learning Center » Chromatography Consumables Resources and |i

Troubleshooting Guides : Chromatography Troubleshoofing Guides-Gas Chromatography

Chromatography Troubleshooting Guides - Gas
Chromatography

r\ = Baseline related problems

+ Baseline related problems

Quick links
+ Peak refated problems « Baseline drifting « Baseline high standing current
« Baseline falling away slowly after a high initial « Baseline imegular shape: S-shaped
value » Baseline high frequency noise
« Baseling rising « Baseline spiking
+ Results related problems « Baseline rising under temperature program

control



GC Manuales

Agilent

Agilent 8860 Cromatografo de gases
Guia de preparacion de las instalaciones

Agilent

Cromatografo de gases de las series 8860 de Agilent

Solucién de problemas

Agilent

Agilent 8860 Cromatografo de gases
Instalacion y primer arranque

i Agilent

Agilent 8860 Cromatdgrafo de gases
Mantenimiento de su cromatdgrafo de gases (GC)



Preparacion de las instalaciones del GC

Agilent
- 1.  Preparacién de la mesa
Agilent 8860 Cromatografo de gases 2.  Longitud de cables maxima y tubos
Guia de preparacion de las instalaciones ° KltS de instalaci()n del GC
* Dimensionesy pesos
1. Dimensionesy peso

2.  Requisitos de la bomba delantera para sistemas
que incluyen un MSD

3. Dimensionesy peso del ALS

 Condiciones medioambientales

 Sistema de escape

1.  Ventilacién

* Requisitos de alimentacion eléctrica del

sistema GC

Seleccion de gases y tuberias

Suministros de gas

Requisitos de gas GC/MS

Verificacion del rendimiento

Tuberias de gas

Reguladores de presion en dos fases

Filtros y trampas

o 1w

https://www.agilent.com/cs/library/usermanuals/public/usermanual-gc-siteprep-8890-g3540-95012-es-
agilent.pdf?srsltid=AfmB0009ITh701YVrDz]6BLdI090lpHuZLbhkIkX2c_[40CHQ6FBm]gY



Muchas
gracias




