CROMATOGRAFIA EN FASE
GASEOSA

Profesor Pedro Villanueva G.



Cromatografia: Definicion

» La cromatografia gaseosa es una técnica
analitica para la separacion y analisis de
una mezcla de sustancias en mezcla.



Cromatografia. Definicion

« es un metodo fisico de separacion en el cual los
componentes a separar, se distribuyen entre
dos fases, una solida o liguida dispuesta sobre
un soporte, de gran area superficial conocida
como fase estacionaria y la otra es un fluido que

puede ser un gas, un liquido o un fluic
supercritico, que se utiliza como portador de

mezcla y que pasa a traves o a lo largo de

0
a
a

fase estacionaria, esta fase se conoce como

fase movil



Clasificacion

Métodos Cromatograficos

Cromatografia de gases
Fase movil es gas

Cromatografia de liquidos
Fase movil es un liquido

Gas-Liquido Gas-Solido Liquido-Liquido Liquido-Solido
CGL CGS CLL CLS
Intercambio i6nico Exclusion
Cll CE
Fase Enlazada
CFE
Permeacion en
Par-i6nico Gel
CGL CPG




CROMATOGRAFIA, ES EL NOMBRE
ASIGNADO A MUCHAS TECNICAS DE
SEPARACION
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Pigmantos
Xantofilas
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INTRODUCCION

 Todas las formas de cromatografia se basan
en una soluto que se pone en contacto con
dos fases, una que se mueve en relacion a la
otra

SOLITTO

VAN

FASE MOVIL P FASE ESTACIONARIA




Interaccion

En cromatografia suceden dos fenomeno
Importantes y gque son los causantes de la
separacion:

Adsorcion

Absorcion



Fendmeno de adsorcidon

En la cromatografia de adsorcidon, las
moléculas del soluto se enlazan
directamente a los sitios activos de la
superficie de la fase estacionaria.



Dependencia del fendomeno de
adsorcion

naturaleza de la sustancia adsorbida
de la temperatura

de la naturaleza y de las caracteristicas
del adsorbente

de su concentracion del adsorbente




Cromatografia absorcion o
particion

Se utiliza una pelicula delgada de fase
estacionaria  liquida recubriendo o
enlazada a un soélido idealmente inactivo,
la retencion del soluto se debe a la
solucion del soluto en la fase estacionaria
liquida.



Regla

“Lo parecido se disuelve a lo parecido”

Una fase estacionaria polar retendria los
solutos polares y dejaria pasar

facilmente
a los no polares.
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Contenedor y medidor




Caracteristicas del gas acarreador

. Compatibilidad con el detector

Baja viscosidad

Inerte

e Seguro

Alta pureza

Economico

Abundante

Capaz de minimizar la difusion gaseosa



Gases mas usados

- H2, maxima eficiencia con columnas
capilares

* He, en sistemas acoplados
* N2, maxima eficiencia con columnas
empacadas



Propositos del gas de arrastre

* Transportar los componentes de |la
muestra

» Crear una matriz adecuada para el
detector



Material de columnas cromatograficas




Acoplo para guarda columnas

WVia de acople del adaptador del guarda colunna
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Via capilar de acople y tenedor de guarda colunma



Conexion guarda columna a columna
analitica

Inyector Detector

| O

Guarda columma Columna analitico

N




Introduccion de muestra

T _

o O

en columna Fuera de columma



AFINIDAD
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Tiene mayor afimdad por la fase
estacionaria v menor afinidad por la
tase movil

Tiene mayor afimidad por la fase
movil v menor afimidad por la fase
estacionaria



TEORIA DE LA SEPARACION
CROMATOGRAFICA

TODAS LAS SEPARACIONES CROMATOGRAFICAS ESTAN

GOVERNADAS POR EL COEFICIENTE DE PARTICION Kb,
DEL SOLUTO ENTRE LAS FASES ESTACIONARIA Y MOVIL

M E Ko Coeficiente de particion
- . [S]e Concentracion del soluto
i S 1e en fase estacionaria
K e [S]» Concentracién del soluto
D S en fase movil
= M




PICOS DE ELUCION GAUSSIANA

« Un pico de elucion ideal, en un cromatograma, tiene el
mismo aspecto que la funcién representativa de la ley de
distribucion normal de errores aleatorios o curva de
Gauss

Tiempo



CARACTERISTICAS DE UNA SENAL
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La migracion diferencial de cada componente
a través de la columna, depende de

« Composicion de la fase movil

« Composicion de la fase estacionaria
 Temperatura de la columna

* Presion dentro de la columna




Migracion diferencial

Variacion de la velocidad de movimiento
de las diferentes moléculas a traves de la
columna, como resultado del equilibrio de
distribucion de las diferentes moléculas
entre la fase estacionaria y la fase movil



Migracion diferencial

Migracion diferencial

Faze manl

Fase estacionana




Migracion diferencial




Los fendOmenos de difusidon, se deben

Difusion de Eddy
Transferencia de masa de la fase movil

Transferencia de masa por estancado o
parasitado de la fase movil

Transferencia de masa por la fase estacionaria

Difusion longitudinal, las moléculas del soluto de
mueven al azar, es decir en todas direcciones
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Difusion de Eddy




Transferencia de masa por la fase
movil

X —
X
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Banda



Transferencia de masa por
estancamiento de la fase movil
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Transferencia de masa por la fase
estacionaria
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SENAL CROMATOGRAFICA IDEAL




PARAMETROS DE RETENCION




VOLUMEN DE FASE ESTACIONARIA

« Este volumen no aparece en el
cromatograma y la forma de calcularlo es:
restando al volumen total de la columna
vacia, el volumen de la fase movil



VOLUMEN DE LA FASE MOVIL O
VOLUMEN MUERTO

* El volumen de la fase movil en la columna o
volumen muerto, corresponde al volumen
Interticial accesible y se calcula en un
cromatograma al introducir un soluto que no sea
retenido por la fase estacionaria.

Vmn= Tn* F

F es el flujo



VOLUMEN DE RETENCION

« El volumen de retencion o de elucidon Vr, de
cada soluto representa el volumen de la fase
movil necesario para que este migre de un
extremo de la columna al otro.

Vir = Tr * F

F es el flujo



VOLUMEN DE RETENCION

 El volumen de retencidon de un soluto, se

puede expresar como

V.=V_ (1+K)

V.=V_ + K*V.



TIEMPO MUERTO

Si un soluto en la fase movil, no interactia en absoluto
con la fase estacionaria, se movera con la misma
velocidad que la fase movil, entonces su tiempo se
denominard, tiempo muerto.

T1empo de retencion
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TIEMPO DE RETENCION

 Tiempo de retencidon, es el tiempo que
tarda el soluto en eluirse de una columna
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VELOCIDAD LINEAL

« La velocidad lineal promedio de movimiento
de la fase movil, se puede expresar como

- |_ L = Longitud de la columna
H — en cm

m Tm = tiempo muerto



VELOCIDAD LINEAL

 La velocidad lineal promedio de
migracion del soluto, esta dada por

. L L = Longitud de la columna
DV = — en cm
T Tr = tiempo retencion

I



VELOCIDAD DE MIGRACION

 La velocidad de migracion del soluto para
determinado pico cromatografico, se
expresa como:

1

v=p *
%
1+ K * —E




FACTOR DE CAPACIDAD

« Cuando se introduce un soluto en la
columna, la masa total m: se reparte entre
la fase movil y la fase estacionaria de
manera que durante su migracion en la
columna, estas cantidades permanecen
constantes

. m. C.V. V.
m_ C,.V,_ \Y%

IT1




FACTOR DE CAPACIDAD

« El factor de capacidad, es un parametro para
comparar las velocidades relativas de migracion
del soluto por la columna k’

T — T K" es el factor de capacidad

k’ _ r m
— Tm es el tiempo muerto

Si k’tiende a 1, la elusion sera tan rapida que sera dificil determinar con exactitud los
tiempos de retencion.

Si k“es muy grande, los tiempos de retencidn seran excesivos.



FACTOR RETENCION o DE
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FACTOR DE SEPARACION O
SELECTIVIDAD

« El factor de separacion o factor de selectividad,
permiten precisar las posiciones relativas de
dos picos adyacentes, en un cromatograma y
se definen como




FACTOR DE SEPARACION O
SELECTIVIDAD




FACTOR DE RESOLUCION

« El factor de resolucion R, define
numéricamente el qué una separacion
entre dos picos vecinos, sea apropiada
y se define

R AT
W, + W,




FACTOR DE RESOLUCION

R:Z{ AT }
Wl-I—W2

A

A

1 o .a-1, K
R:* N* * 2'
477 o 1+K,

:\/N * KZ_Kl
2 K,+K +2




FACTOR DE RESOLUCION

Existe una sobreposicion de
los picos del orden del 65 %,
el valor de la resolucion es

R=0.75




FACTOR DE RESOLUCION

Existe una sobreposicion
f\ de los picos del orden del

27%, el valor de la
resolucion es

\/ R=1.0




FACTOR DE RESOLUCION

Existe una sobreposicion
de los picos del orden del
2%, el valor de la
resolucion es

R=1.5




SIMETRIA DEL PICO GAUSSIANO

» La simetria observada en un pico, se
traduce por dos parametros denominados

» Factor de asimetria Fa
» Factor de cola Fc



SIMETRIA DEL PICO GAUSSIANO

- —— =100 %
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EFICIENCIA DE LA COLUMNA
CROMATOGRAFICA

En funcion de:
NUmero de platos tedricos N

Altura H o altura equivalente a un
plato tedrico HEPT






DISPERSION DE UN SOLUTO EN UNA
COLUMNA

Eluyente Concentracion en la colunma
__________________ -
T “ Cromatograma
L i i = A
! T a
l : m
H’ | |
e mmmmemeeaos Detector 0 Tiempo




EFICACIA DE UNA COLUMNA
NUmero de platos tedricos

 Siendo la cromatografia un proceso
continuo, es posible Imaginar que la
columna se divide en n segmentos o
platos tedricos, en cada uno de los
cuales se establece un equilibrio



NUMERO DE PLATOS TEORICOS

P[]




ALTURA EQUIVALENTE A UN PLATO

TEORICO
H=
N
L > W?
H =

16 * T?

L es la longitud de la columna



ALTURA EQUIVALENTE A UN PLATO
TEORICO REDUCIDO

dm didmetro promedio de las particulas



ALTURA EQUIVALENTE A UN PLATO
TEORICO REDUCIDO

« Ecuacion de Van Deemeter

H=A+B+C*u
u

u, es la velocidad lineal promedio
A, es el término de difusion turbulenta
B, es el termino de difusion longitudinal

C, es el término de transferencia de masa



NUMERO DE PLATOS TEORICOS

10




ISOTERMA LINEAL




N

ISOTERMA CONVEXA

k F>1




ISOTERMA CONCAVA
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Medidores de flujo
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Inyectores con y sin division
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Columnas cromatograficas







Columna capllar

» Didmetro interno mucho menor

* Longitud, significativamente mayor
« Carecen de material de empaque
* Tienen menor capacidad de carga

Estas caracteristicas, permiten que los componentes residan mayor tiempo en
la columna, lograndose picos de buena forma y bien definidos.



Columnas capilares

* Tienen mayor sensibilidad
Al ser los picos mas estrechos, la sensibilidad

mejora

N

Empacada

Capilar

Ambos picos tienen un area de 5000
unidades arbitrarias, pero como el pico en
la capilar tiene mayor altura, lo que se
obtiene es una mayor relacion sefnal/ruido



Columnas

Disponibles en dos presentaciones

« Recubierta Silice fundida con un
recubrimiento en fase

 Enlazadas Fase quimica enlazada
mediante uniones

silano

Ambos tipos se hallan recubiertas por fuera con una capa de poliimida,
para conferirles mayor flexibilidad y otras ventajas



Factores que afectan la separacion

« Longitud de la columna

« Diametro interno de la columna

« Espesor de la pelicula de |la fase estacionaria
« Tipo de gas acarreador

* Velocidad del gas acarreador

 Temperatura de la columna



Columnas capilares-Empacadas

Longitud (m) 0.5-5 5-100

D.l. (mm) 2—-4 0.1-0.53
Flujo (mL/mim) 10-600.5-15

Presion cabeza de

columna psi 10-403-40

Numero de platos 4000 250,000
Capacidad 10ug/pico 100 ng/pico

Espesor de la pelicula pm 1-10 0.1-8



Gas acarreador

* Nitrogeno

 Helio

« Hidrogeno

Logra la menor altura equivalente a
un plato tedrico, a costa de la
velocidad.

Mayor velocidad que el nitrogeno
con pequefos incrementos en la
altura equivalente a un plato teorico

el mejor, tiene mayor velocidad

menor altura equivalente a un plato
tedrico, a costa de la velocidad.



Influencia del flujo sobre el gas
acarreador

Todos determinados con la
misma columna y muestra

———

T T T
0 10 20 30 Fhyo mDifmin




Influencia del flujo sobre el gas

o

0.6 —

1
0.4 —

acarreador

Ci7z a 175°C
k=495

Columma WCOT
OV-101 0.4 mm
27mmzx 0.25 mm

Nitrogeno

Hidrogeno

50 60 70 80 a0



Resolucidon por efecto del gas

acarreador
Nitrogeno helio Hidrégeno
| h
!‘
] & \_ SV



Temperatura de la columna

Un incremento de la temperatura de la columna,
reduce los tiempos de retencidon, mas no todos los
analitos son afectados con la misma intensidad

1
Tr:L(K+1) Ka_
v T



Tiempo de retencion

Efecto de la temperatura

Temperetura del horno

Al aumentar la T, se reduce el
factor de retencion k para cada
analito

La intensidad de este efecto no
es el mismo para todos los
analitos.

La resolucion puede mejorar o
empeorar para un par critico, e
incluso el orden de elucion se
puede invertir



Dimensiones de |la columna

* Espesor de la fase estacionaria
* Diametro interno de la columna
* Longitud de la columna

El espesor de la pelicula y el diametro interno, son
los parametros que mayor impacto causan



Espesor de pelicula de fase
estacionaria y diametro interno

K — Masa del soluto en la fase liquida
Masa del soluto en el gas acarreador

_volumen delgas acarreador en la columna

Volumen defase estacionaria en la columna



Espesor de pelicula de fase
estacionaria y diametro interno

K es el factor de retencion
B es la relacion de fases
KD es la constante de distribucion

A en fase liquida
Kp =1 -
A

1 enfasegaseosa













DETECTOR DE IONIZACION DE

LLAMA
B +
Eﬂ1..1¢1'_1te N <« Atre
de la
columna

Hidrogeno



DETECTOR FOTOMETRICO DE
LLAMA

Chunenea

— Fotomultiplicador 6
]
Hidrogeno —p» Eq— Aire
<4—Eftluente
de la

columna



DETECTOR DE EMISION ATOMICA

Serie de tubos

- fotomultiplicadores
Rejlla de

difraccion

Energizador de
microondas

PLASHA bakllled |

Columna—jm

(Gas reactivo i +
Plano focal




DETECTOR DE CAPTURA DE

ELECTRONES
T ® —» Salida
=
L/

Fuente de
radiacion

f

Etluente del crpmatograto



DETECTOR DE CONDUCTIVIDAD
TERMICA

Salida

—p» de

(Fas
Entrada E Filamento

de —Ppw

(ras




Hidrocarburos ciclicos

1.- Ciclohezano

2.- Cicloheptano
3. - Ciclooctans

4 - n-Decano

Columna Heliflexr AT-1
Diametro interno
Temperatura del horno
(7as acarredor

Fhye

Temperatura del DIF
Temperatura del myector
Inyeccidn

3

L

4 &

I
8 toin

10 m

055 mim, 1.2 um

A0°C 5 100 °C a 5 *Clrmin
helio

o mLitin

200 =

200 =

1ul



Hidrocarburos halogenados

1.- Clorure de metilo
2. - Cloruro de srulo

4. - Diclorofluorometans
4. - Bromure de metilo

5 -Clorure de etilo

6. - Triclorofluorometans
7= Clorure de metileno

Colunna Heliflexr AT-1
Diadtnetro interno
Temperatura del horno
Temperatura del DIF
Temperatura del myector
(3as acarreador

Fhyo

Inyeccidn

A0 m

0,23 mtn, o 1um
A0 0

200 %2

200 %2

Helio

3 mmin

1 nL



Hidrocarburos halogenados

1 - 1,53-Declorobencens

2 - Hezacloroetano

3 - 1,2 4-Trclorobenceno

4 - Hezacloro-1,3-butadieno

Columna Heliflex AT-1
Dhametro mterno
Temperatura del horno
Temperatura del DIF
temperatura del myector
(Jas acarreador

Fhyjo

Inyeccidn 2 ul

10 m

0.5% mm, 1.2 um

A0PC a 90 %2 a 5 °Clmmn
200 =

2002

Helio

20 mLimin



Halogenados aromaticos

olumna helfles AT-1 10 m
1.- 2-Bromobutano ) .
Diametro mterno 055 mm, 1.2 um
2.- 1-Bromobutans 3 8 :
Temperatura del horno 602
3.- Clorobenceno
. Temperatura del DIF 150 °C
4. - 1 4-Diclorobutanc .
Temperatura del inyector 120°C
6.- 1-Bromohexzano 4 .
(7as acarreador Helio
7 -o-Clorotuluens & . L i
8. - Clorre de bencilo Flujo 10
Inyeccién 2ul

1 2




Alcoholes

4
4
2
1 5 6 7
Colurnna Heliflex AT-1  30m
Dhametro mterno 0.52 mm 5 um
1.- Metanol Temperaatura del horne 2072 a 120°C
2 - Etanol a 3 “C/min
4.~ 2-Propanol Temperatura delDIF 300 °C
4 - 1-Propanal Temperatura del inyector 200 7C
5. - ter-Butanol (7as acarreador MNitrégeno
f. - 130-Butanol Fhyo 0.4 mL/rmin
7.~ 1-Butanol Inyeccidn 2ul




e e T b

Nandrolona
Testosterona
Noretandrolona
Clostebol
Fluoxumesterona

Esteroides anabodlicos

I

k-

'olumna

Temp. colunmma
temp detector FID
temp myector

(Gag acarreador
Flujo

Inyeccion

Cap EC-5
J0mx0.25 mm
X0.25 um

300 °C

340 °C

320 °C

heho

0.65 mL/nun
1.0 uL.



G6-Aceticodema
0- Monoacetimorfina
Diacetidmorfina (Heroma)

Opiatos

Colmnna

[

Tenyp

(Gag acarreador
Velocidad de flyjo
Detector DIF
Liyector

1 Inyeccion

L

J0mx0.25 mm
X 0.25 mm

260 °C

Helio

0.65 mL/nun
300 °C

280 °C

(.5 nL



Sedativos

L Columma J0mx0.25 mm
AT X 0.25 um

i EE;EII?:H 2 Temperatura 270°C
(Gas acarreador Helo
Flujo (.60 ml‘min
Detector DIF 300 °C
Inyector 250°C
Inyeccion 1 uL

— N W AV

0 4 8 12 16 20 mm



Codeina y metabolito

1 Codeina Columna J0mx0.25 mm x 0.25 nm
2 Norcodeina 1 Temperatura 250°C
(Gag acareador Helio
Flujo (.75 mL/min
2 Detector DIF 280 °C
Inyector 280 °C
Inyeccion 1.2 0L




Meperidina y metabolito

1 Meperidina
2 Normeperidina

[ ]

Columna
Temperatura
(Gas acarreador
Flujo

Detector
Temperatura
Inyector
Inyeccion

(S

10 15 min

15mx0.25 nun x 0.25 nm
240 °C

Helio

0.50 mL/mun

DIF

300 =C

250 °C

1 nL
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Narcoticos Analgésicos

Colummna

Levorfanol Temperatura
Dihidrocodeina 2 Gias acarreador
TMS. Oxmorfona Flujo
Oxicodona Detector NPD
Fenazocma Tuvector
TMS-Hidromorfona Tnveccién
5
4

J

I I I I

0 8 12 16 mm

15mx 0.563 mm x 1.20 mn
240 °C

Helio

10 mL/mm

300 °C

270 °C

2ul



Acetonitrilos halogenados

Tricloroacetomtrilo
Dicloroacetonitilo
Bromocloroacetomtiilo
Dibromoacetontrilo

Columna
Temperatura
(Gag acarreador
Flujo

Detector NPD
temperatura
Iiryector
myeccion

bt

L]

Ly k

0mx032nmmx0.25 mm
50°C

Helio

2.2 mL/mm

200 °C
200 °C
1.5 L

bt —
)
—
F

|
6 1mn
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Alcohol bencilico

Alcoholes aromaticos

Alcohol o= 0t - dimetilbencilico

3-feml-1-propanol
Alcohol cianuco
Benzohidrol

[ )

Columna Heliflex AT
10 m x 0.53 mun
¥ 1.20 um

Gas acarreador helio

Velocidad de flujo 9.6 mL/min

Temperatura del hommo 140 °C
Temperatura de myeccion 140 °C
Detector FID 140 °C
Inyeccion 1.5 0L

6

8 1nun



Hipndticos

1 - Tricloroetanal Columna Eco-cap-1 A0m =032 mm oz 0.25 um
2 _ Alobarhital 5 Temperatura del horno 160 a 2200 Ca 10 *Clrn
3.- Butabarbital I Temperatura del DIF 300°C
4 - Secobarbital Temperatura del inyector 2750
6. - Ietacualona 7as acarreador Helic
Flujo 1.8 mLmin
E Inyeccidn 2l
4
&
2
J . FRNRN AN
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Estimulantes

2
Cohinna Eco-cap EC-1 12m=z033mm= 1.2 um
Temperatura del horno 120 °C
1 Temperatura del DIF 300 °C
Temperatura del yector 275 °C
1 - Arfetarming (Jas acarreador Helio
2. - Metanfetamina Flujo 8.7 mL/mmn
3. - Propilanfetamina Inyeccién 1 uL
4 - Efedrina
3
|
4




Antihistaminicos

o 4 Colurma  Econacap-EC-1 15m X053 mmX 1.2 pm
1.- femrma Temperatura del hotno 210°C
2.- Dﬁ}ﬂlma Temperatura del DIF 200 °C
3.- Drfengdxma Temperatura del myector 275 °C
4 - Metapqa]mg , 3 Gasacarreador Helo
3.- Cl-::-rf'_im_r aminz Fhyo 8.5 mLimin
6. leﬁﬂﬂpjf?bﬂa 5 Inyeccidn 2 uL
7.~ Prometazina
5
7
1
f
I I RN ;/JI l"k.h Ao




Depresivos

Columna Econo-cap EC-1
Temperatura del horno
Temperatura del DIF

16 rmun

1.- Glutetimda Temperatura del myector
2.- Metacualona (Jas acarreador
5. - Diazepan Flyo
4.- Clorpromazna 3 inyeccidn
5.- Flurazepan 4
5
L u
| | | |
0 8 12

30m X 025mmX 025 um
260 2

00 =

280 °C

Helio

065 mLfmin

2 nuL



1.- Micotma
2. - Cotimna

Nicotina y metabolito

Colomna

Fluyjo
Inveccidn

Temperatura del horno
Temperatura del DIF
Temperatura del iyector
(rar acarreador

10 rmm

S0mX025mm X 0.25 pm
180 °C

200 °C

250 °C

Heho

065 mln

1 uL



Estimulantes

Columna Eco-cap EC-1

1.- Anfetarmina Temnperatura del horno
2. - Metanfetarmna Temperatura del DIF
4 - Metilferidats Temperatura del wvector
4 - Cafeina (7as acarreador
.- Cocatha Fluje
HIVEC LG
3
5
4

L | |

| | | ! | |

0 B 12 16 20 min

S0mX (.25 mm X 0.25 um
150°C

a00°C

250°C

heho

0.65 mLimin

1ul



Azucares

’ ColumnaHelflex AT-1 15X 032 mmX0.30 pm
Temperatura del horno 100 %2 a 280 %2 a 6 °C fmin
Temperatura del DIF 500 °C
1.- fructosa Temperatura del inyector 200 °C
z.- Dextroza 2 (7as acarreadot Hidrogeno
4.- Sacarcsa 1 Flujo A vl frnin
4 - Maltosa Tnyeccidn 2l
4
uis y
| | I I I I I I
2 4 i) 3 7 8 9 10 min



Hidrocarburos aromaticos

Colurnna Multi-cap-3MC 15m X 0.2 mmX 025 um
1.- Benceno Temperatura del horno I
2.~ Toluens Temperatura del DIF 275 °C
5. - Etlbenceno Temperatura del inyector 250 °C
4 - p-Hileno 4 (7as acarreador Helio
5.- o-Hileno Flujo 62 mLdmin
f.- 1-Idetlnaptalenc Inyeccidn 2 ul.
o
&
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1.- Isobutanc

2.- Isobutlenc

a.- n-Butano

4. - trans-2-Buteno
O.- ois-2-Buteno

Hidrocarburos

Zolumna Heliflex AT-1
Tetmperatura del horno
e Temperatura del DIF
temnperatura del myector
i7as acarreador

Fhyo

Inyeccién

30m= 053 mm= 5um
29 °C

200 *C

200 =i

Heho

2 mL/min

1 nL



Parabenos

2
4
Colunna Helflex AT-1 S0m = 053 mm=E 5 um
1.- Isobutanao o
: Temperatura del horno 28 "0
2. - Isobutileno o
5 Temperatura del DIF 200 =C
3. - n-Butano A _ ]
temnperatura del inyector  200°C
4 - trans-2-Buteno Heli
5.- cis-2-Buteno Gag acarreador B
' Flujo 3 mLirnin
Inyeccidn 1 nl.
1




Alcoholes Ci-C4

23
1 Columna Helflex AT 15m=z 032 mmx5um
4 Temperatura inyecter 100 #C
1 Mletanol
5 Temperatura colummna 120 #C
2 Etanol £ 7
Temperatura detector 120 #C
3 2-Propanol L
4 1-Propanol (7as acarreador Mitrégeno
P Velocidad 0.4 i
5 ter-Butanol S
. Detector Iotuzacién de flama
6 150-Butanol Iveccid 5l
7 1-Butamol Feetion
L b A WAN DANENAY

0 4 8 la 16 20 24 mn



Alcoholes en Sangre

1 Idetancl

2 Etanol

4 Acetona

4 Z-Propanol
5 1-Propanal
& Dioxano

Columnna Heliflex 1I0m=05%mmxdum
Temperatura inyeccidn 25 %2 1Tmina 150 %C a 30 *Clin
Temperatura columna 100 °C

Temperatura Inyector 100 =

(7as Acarreador Helio

Welooidad de flyo & Lt
Inveccidn 2ul

Detector Totzacion de flama




Aromatic Amines
8

1. Aniline

. Benzylamine

. N,N-Dimethylaniline
. N-Methylaniline

. N-Ethylaniline

. 2,4-Dimethylaniline
. Diphenylamine

. Dibenzylamine

| g

| T T T

1
3 4 5 6 7Min

O~NOTU AN

Heliflex” AT"-1, 10m x 0.53mm x 1.20um
(Part No. 935110)

50°C (4min) to 150°C at 10°C/min
Nitrogen, 20mL/min

FID




2
113

6

Halocarbons

. Methyl Chloride

. Vinyl Chloride

- Dichlorofluorometha
. Methyl Bromide

. Ethyl Chloride

. Trichlorofluorometha
. Methylene Chloride

NV~ WN R

(-

5 N !
0 2 4 6 8 10Min.

Column:

Temp:
Carrier Gas:
Detector:

Heliflex” AT™-1, 30m x 0.53mm x 5.00pm
(Part No. 16843)

35°C

Helium, 3mL/min

FID



Derivados sulfurados

1 Sulfure de hidrdgeno Columna 2amx 10mmz 02 mm
2 Carboml sulfuro 4 Temperatura I
2 Anhidride sulfirose Detector DIF a0 ec
4 Metl mercaptano (ras acarreador  Helo
5 Sulfiro de dimetilo Flyo 20 mLimin
6 Disulfure de dimetilo Inyeccidn 1 mL
2
5
1
&
A 3
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1 Acetaldelide
2 IMletanal

% Etanol

4 Acetona

5 Isopropancl
& n-Propanol

1

Mezcla diversa

Columna
Temperatura
Detector DIF
terng del myector
iTas acarreador
Fhyo

Inyeccidn

A0mx 055 mmx 3 um
a0

200 %

200 %2

Helio

A0 mlin

2ul




Disolventes

3
Columna Am=058 mm=x 3 un -

1 1 d tl
temperatura 35 9C 5 min 260 °C' 35 °C7min o Cleforms
Dietector DIF 240 =

i % Benceno
Jas acarreador Helio - -
Fii 30 L 4 Trncloroetleno
1o — 5 1.4-Diozano
Temp. de columna 200 °C
Inyeccidn 1.5 ul
5
1 4
: \

B i y,
1] 2 4 £ ) 10 1z 14 16 138 20 min



Mezcla

1 Mapendina
2 Alfaprodona
3 Metadona
4 Levorfanol
Colutnna A m=z02mmx0.25um 5 Codelana
Temperatura 210°C & Hidrocadona
DetectorDi=I 200 °C 7T Morfina
Inyector 250 °C 8 Hidromotfona
Gas acarreador Helio 9 Owmicodona
Flujo A0 mlimin 10 Ommorfona
Inyeccién 2ul 11 Malorpina
10
4
9
3
2 11
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1.- Amfetarmina
2.- Fenterrmna
3.~ Fenlpropanolamina 2,3
4. - Efednna

3.- Metanfetarmma

.- Fenfluramina

7.- Paeudoetedrina

8- Metlendidmanfetamina

9 - Metlendidmmetanfetamina
10, -Metlferndato

56

Anfetaminas

Columnna
Temperatura
Detector DIF
Temp del inyector
(Fas de arrastre
Fhyo

myeccion £ ul

A0mzE 025 mmx 025 um
40 %7 5 120 °C 30%2 7 mun
27500

22590

Helio

20 mLfmin

10




Barbitales

1.- Etosm'da Columna A mz053mm=01un
2.- Bafbital_ Temperatura 100 %2 a 280 %2 10 °Cimin 1=
3.- Met:lprﬂop Detector DIF 250
4 - Aprobarbital Gas acarreador Helio 11
5.- Butalkatal Flujo A0 mldrmn
f.- Amobarbital Temp del inyector 250°C
?.- PEﬂtObrbital ].I].YECC]..'CSH 3 I]l,.
2.- Secobatbital
9 - Metrobarmato
10, -Cansoprodal
11, -Glutetirida 3 10
12 -Fenobarbital 56,8 12
13 -Metacualona 1 4
14, -Prirmidona 2
15 -Carbamarepina 3 1o
16, -Difenilhidantoina
15
14
1 -
| | | | | | | | T T T T | | | | |
10 15 20 mumn
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Mezcla

o Columna 15m=025mm= 1 um
- Amitriptilina Temperatura 225 5T
: mg;gm;”a Detector DIF  260°C
~Mortriptilina (Fas acarreador Helio
- Doxepin 3 Temp delmyector 250 °C
- Desipramina 1 5 Flujo 30 ml min
- Mapratilina 2 inyeccion 1l
- Clomipramina
s &
8
.

5 10 15 20 25 30 mun



Columna
Temperatura del horno

Derivados sulfurados

15m= 0.5 mmx 0 25um
S0% g 200" 15° Cf mun.

1.- Acido sulfidrico
2.- Diczido de amifie
3.~ Metl mercaptano

Temperatura del yector a0mC A.- Efil mercaptano
Temperatura del detector 230°C
Cias acarreador Heli 3.- Sulfuro de carbono
Fhjo BSH‘Z’U | 6.- Dimetil sulfézido
Inyeccidn = toin 12 12 - E—Propﬂ mercaptans
[ 8- All mercaptano
: . [ [ .- 1-propil mercaptano
Velocidad lineal g 9 10.- Btil sulfésido
emimin 5 11.- Butil mercaptato
. 12.- Dimetl sufifézdo
7 10 13.- Al sulfézido
3 14 - Propd sulfdsade
, 15.- Butil sulfézdo
11
1 14 15
4 !h k J _J\
S —
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