CROMATOGRAFIA DE GASES Y LIQUIDOS
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Cromatografia de gases (GC)
INSTRUMENTACION

Un cromatdografo de gases consta de:

JERINGA

MEDIDOR DE ﬁ/PUERTO DE INYECCION
PRESION - [/"’ MEDIDOR DE CAUDAL
%@ N DE POMPAS DE JABON

VALVULA DETECTOR
BYPASS
TRATAMIENTO
DE DATOS
N
BOTELLA DE GAS HORNO TERMOSTATIZADO
PORTADOR
L I




Cromatografia de gases (GC)
SISTEMAS PARA LA INTRODUCCION DE LA MUESTRA
« Inyector split/splitless: MODO SPLIT (con division de muestra)

Split/Splitless

Injector lit Mode
Septum Restrictors
\ -
7 4 . > 2 mL/min
49 mL/min total septum purge
gas flow == 46 mL/min

to split vent

Split valve

Heated

Most of
vaporized
sample goes
to split vent.

Column flow
always 1 mL

1 mL
column flow




Cromatografia de gases (GC)

SISTEMAS PARA LA INTRODUCCION DE LA MUESTRA
 Inyector split/splitless: SPLITLESS (sin division de muestra)

less Mode

Restrictors

Split/Splitless S
Injector

. > .E% 2 mL/min
49 mL./min total septum purge
gas flow 46 mL/min

to split vent

Split valve
closed

Column flow Most ?f
always 1 mL vaporized
sample goes
1 mL on to the

column flow column.




Packed and capillary columns in GC oven

Cromatografia de gases (GC)

Packed column
GC oven
with fan

COLUMNAS Y FASES ESTACIONARIAS

Capillary column

Stationary Phase
/ 2

- Fused Silica

™~ Polyimide Coating

EMPAQUETADA O DE RELLENO ABIERTAS O CAPILARES
O0=2a6mm O0=0,1a0,6 mm

L=1maébm L=10malOOm
1.000-2.000 platos tedricos/m 10.000 platos teoricos/m




Cromatografia de gases (GC)

Elucion: Isotérmica vs programa de Temperatura

Elucion de analitos depende de su P de vapor y por tanto de la Temperatura

-5 (b)
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Cromatografia de gases (GC)
v Detector de ionizacion de llama (FID)

Formacion de iones y electrones (CHO* + e-)
FUNDAME@—’ cuando se pirolizan dtomos de carbono a la
temperatura de una llama aire/hidrogeno

TCqumna 1\Columna
N,




Cromatografia de gases (6C). Aplicaciones

ANALISIS DE DROGAS
¢ Fluidos bioldgicos (sangre, orina,...)

ANALISIS DE ALIMENTOS

o Especies volatiles responsables de
olores y sabores

CROMATOGRAFIA
DE GASES
(6C)

CONTAMINANTES EN EL MEDIO AMBIENTE
» Pesticidas
e Metales en diversas muestras




Cromatografia de gases (6C). Aplicaciones

v COMPONENTES:
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Cromatografia de gases (6C). Aplicaciones
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Cromatografia de gases (6C). Aplicaciones

ANALISIS DE DROGAS

ANALTSIS DE ALIMENTOS * Fluidos biologicos (sangre, orinag,...)

o Especies volatiles responsables de
olores y sabores

N

CROMATOGRAFIA
DE GASES
(6C)

CONTAMINANTES EN EL MEDIO AMBIENTE
* Pesticidas
e Metales en diversas muestras CONTAMINACION ATMOSFERICA
+ Dibenzo-p-dioxinas policloradas (PCDD)




Cromatografia de gases (6C). Aplicaciones

« Seveso, 1976: una nube tdoxica que contenia TCDD (2,3,7,8-

tetraclorodibenzo-p-dioxina)

£ VIHVIAOHEEA VaNTT




Cromatografia de liquidos de alta eficacia (HPLC)

INSTRUMENTACION

Un cromatdgrafo de liquidos consta de:

SISTEMA DE
BOMBEO 1
— @,
Alta presion COLUMNA
JI I\ INTRODUCCION DE
LA MUESTRA

N

N R
Fase| |- FILTRO
MOVIL TRATAMIENTO DE DATOS




Cromatografia de liquidos de alta eficacia (HPLC)

INTRODUCCION DE LA MUESTRA

v’ Volimenes pequefios para evitar sobrecarga de la
columna

v’ Vdlvulas de inyeccion con bucles volumen conocido
(5-500 pl)

INYECCION DE
CARGA DE MUESTRA MUESTRA




Cromatografia de liquidos de alta eficacia (HPLC)

COLUMNAS Y FASES ESTACIONARIAS

MODOS CROMATOGRAFICOS

\/
0’0

Fase normal

Fase inversa

Cambio idnico

Pares idnicos
Exclusion por tamafios
Afinidad

Fase normal vs fase inversa

HPLC - Normal Phase HPLC vs Reverse Phase HPLC

Fases estacionarias comunes

Reversed-Phase (RPC)

Cc18 Octadecyl
c8 Octyl

CN Cyano

] Phenyl

Polar-embedded (Amide)

Normal-Phase (NPC)
Si Silica
NH, Amino

lon-Exchange (IEC)

SP Sulfo propyl

CM Carboxymethyl
DEAE Diethylaminoethyl
SAX Triethylaminopropyl

Tt vt boe. comy W Simple S cimmce

Si(CH,),- (CH,),, - CH,
Si(CHy),- CHy-CH,- CH,- CH,- CH,- CH,- CH,- CH,
Si(CHy),- CH,- CH,- CH,- CN

Si(CHy),- CeHq

Si(CHs),- (CH,),;NHCO(CH,),,CH,

Si- OH
Si(CH,),- CH,- CH, CH,- NH,

Si(CH,), - CHy- CH,- CH,- SO,
Si(CH,),-CO,

Si(CH), - CH,-CH,-CH,-NH* (C,H,),
Si(CH5),-CH,-CHy-CH,-N*(C,H.),




Cromatografia de liquidos de alta eficacia (HPLC)

MODOS DE ELUCION Flucién ISOCRATICA: fase mévil

con composicién constante

HPLC Cofumn
- _w Cmﬂwam
1 Poubn = Yipllow, led, Bim
Injecior
AuleSamplor
Samplo Manager

l‘.'.umputaf_nata Station

we L@yl W
(Mobile Phase) y Samphe i
Resarair 3 a = 1 i5 2 25 30 &5
Pump Tiempa de retencidn, min
Sohvent Manager

Sohvwent Delivary System

= | |
e Elucion EN GRADIENTE: cambio
de la composicion de la fase movil
Chromatogram =@

Pradiis = Yoltny, Toad, B

Identificacidn de pacos

Bencems
MMomoclorobencenas
Orodic lorobenoenao

1,2, 3-tricborobe ncenso

1A 5 -rricborabencemnn

1.2 d-rriclorobenceno

1,2 3 d-rerraclorobe=mceno
L, 2.4 S-rerraclormohemeeno
Prent o | orahee meen o
Hexaclorohenceno

-
=

Compular Data Station

PREAMN LWL -

F‘ump,v.. -
Sohent Manager
Solvent Delwery System




Cromatografia de liquidos de alta eficacia (HPLC)

v DETECTOR DE UV/VISIBLE

e Fundamento: absorcion de radiacion ultravioleta o visible
e Célula de flujo: volumen minimo entre 1y 10 pl

De la columna l

Ventanas
de cuarzo

Fuente EW
uv > » Detector

i

l Al desecho



Cromatografia de liquidos de alta eficacia (HPLC)

v DETECTOR DE UV/VISIBLE

* Deteccion monocromdtica  Deteccidn policromdtica

Deteccidén a una sola longitud de ("Fotodiodos®)
Sl Ldmpara de deuterio y un

monocromador para mediciones a
longitud de onda variable

Diode Array Detector

: ; Grating
Achromatic Fisidisir Dr;tlliial

Flowe Cell

Haolrmiurm \
Filter




Cromatografia de liquidos de alta eficacia (HPLC)

ormrwe yourtuber. com MirSimple Scimce

UV-VIS detection by Monochromator
St
PRISM
Deuterium lamp
A deuterium lamp Is used to generate an UV spectrum
htipa



Cromatografia liquida (HPLC): APLICACIONES

ETJEMPLO 2: HPLC CON DETECCION DE FLUORESCENCIA

v Hidrocarburos polinucleares aromaticos (PAHSs)

Naftaleno

‘e‘ Benzo[a,h]pi reno




Cromatografia liquida (HPLC): APLICACIONES

ETJEMPLO 2: HPLC CON DETECCION DE FLUORESCENCIA

v Hidrocarburos polinucleares aromadticos (PAHSs)

Combustion INCOMPLETA  petrdleo vy
FUENTES derivados y materia orgdnica (carbon, madera,
tabaco o vegetacion)




