CROMATOGRAFIA GASOSA

Prof® Dr® Maria Eugénia Queiroz Nassur

Cromatografia Gasosa

< Método fisico-quimico de separagdo dos
diferentes componentes da amostra
baseado na distribuicdo destes entre uma
fase  estacionaria (sor¢do) e uma fase
movel (gasosa).
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Cromatograma Esquematico

Forma Gaussiana

t'y ajustado

Detector Recommended Dead Volume Compounds

FID methane, propane, butane

TCD air®, methane, butane

NPD acetonitrile headspace vapors, air*

.ECD air*, methylene chloride headspace vapors

ELCD dichlorodifluoromethane or methylene chloride headspace vapors
MS air*, propane, butane, argon

PID acetylene ethylense

= should be used enly at lower oven temperatures

1. EFICIENCIA DA COLUNA
plcos mais estreitos)

L T D e e

Cada “estagio” equtl/brlo de
distribuicdo - PRATO TEORICO

Fatores que afetam N

L (comprimento da coluna)
Diametro interno
Temperatura

Volume da amostra

Picos mal resolvidos
N = 5,545 (tr/wh)?

1. Eficiéncia da Coluna

Outra maneira de medir-se a eficiéncia é através da
Altura Equivalente a um Prato Tedrico, H:

L Comparagao entre

H=— (Cm) diferentes colunas

N

e H é o comprimento necessario de uma coluna para
gerar um prato teérico. Quanto maior N menor
sera H e mais eficiente a coluna.

2. Resolugdo, R

tRZ_tR]

Ry=—HR "R
% (Wbl + W/)Z)

Rs = Resolugdo entre dois picos; ty; = Tempo de
retengdo do pico 1; tz, = Tempo de retengdo do
pico 2; w,, = Largura do pico 1 na base; w,, =
Largura do pico 2 na base.




2. Resolugdo, R;

Para 2 picos adjacentes w,; = w,,, podendo-se

escrever:
R.= Tra = lri _ Aty Re=125
S " W (fins quanti)
b2 b2
Rs>1,5
Rs valerd 1 quando At = wy, (completa)

% Separagao em fungao de Rg

Rs 0,50 0,90 1,00 1,10 1,25 1,50 2,00 2,50
% 68,28 92,82 95,44 97,22 98,76 99,73 99,99 100,00
Atz (emo) 20 36 40 44 50 60 80 100

2. Resolugdo, R;

Signal

AtgR=Wpy =40

2. Resolugdo, R

2. Resolugdo, R

3. Fator de Retencdo, k

t,, = tempo que uma molécula da fase mével passa na
coluna; denominado de “hold-up time”, tempo morto ou
tempo de retengdo de um soluto ndo retido.

t’s = tempo de retencgdo ajustado ou tempo que o soluto
passa na fase estacionaria.

FATOR DE RETENCAO (1< k < 10)

Analise de miltiplos componentes (0,5< k <20)

4. Retencdo Relativa, a
seletividade da fase liquida

O fator de separagdo, a, é a relagdo existente entre
o tempo que dois picos permanecem na fase
estacionaria.

Quanto maior o valor de o, mais seletiva sera
@ a fase estacionaria para aquele par de
compostos.




4. Retencao Relativa, o

FATOR DE FATOR DE
ASSIMETRIA ALARGAMENTO
TF=(a+b)
As=b 2a
a
oo {_ . $--@--ooIe=o_oo-- e ol

| CROMATOGRAFIA GASOSA |

GASES OU SUBSTANCIAS VOLATILIZAVEIS

PONTOS DE EBULIGAO de até 300°C
TERMICAMENTE ESTAVEIS
DEMAIS SUBSTANCIAS

REAGCOES DE DERIVATIZAGAO

(reagdes de alquilagdo, acetilagdo e sililagdo)

GC analysis, compounds containing functional groups with
active hydrogens (e.g., -COOH, -OH, - NH and —SH)

intermolecular hydrogen bonds affects the inherent volatility of
compounds containing them, their tendency to interact
deleteriously with column packing materials and their thermal
stability.
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Esquema de um cromatodgrafo a gas

Gés de arraste - Fase Mével Formo
4 7 Temperatura isotérmica ou
Programada

Coluna - separagio cromatografica

Injetor

Detector
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Cromatografo a gas

Injetor Detector

. Similarity Search Results

Gas de arraste — Fase Movel

] INERTE Nao deve interagir com a amostra,
- fase estacionaria ou superficies do
1 possible library instrumento.
12P10panedcre. 1-phenyh $3 Aceliber 18 COHE02  NISTOSLIB spectra matches. . X
Erviopwetisoistpasioiitt-1-=- Ry PURO Deve ser isento de impurezas que
P beascvontams e 14 002 NeTEUB N
L Ehune 22 dydoy by 3 e 1200001 MSTISLG v possam degradar a fase estacionaria.
Tooe
& ] ADEQUADO AO DETECTOR
ol iy CUSTO E DISPONIBILIDADE
= |
S SUC TN S 11 | ST —— 4 Impurezas tipicas em gases e seus efeitos:
'
j 1.00(12000) i N ~ . 215
= o £ HZO, 02 _Omdejgao FE / hidrélise e quebra de
o] ligagbes algumas FE
ol 1| | incompativeis com ECD
"
et %1 hidrocarbonetos — ruido no sinal de FID
(estabilidade e resposta)
27 28
’

Gas de arraste - detector

*Detector Gas de arraste

*Condutividade térmica Hélio, Hidrogénio
*(resposta universal)

*lonizagdo de chama Hélio, N,
*(nimero de dtomos C)

*Captura de elétrons Nitrogénio
*(compostos halogenados)

*Espectrometro de massas He

CUSTO Gases de altissima pureza podem ser muito caros.

A =99,995 % (4.5)
c B = 99,999 % (5.0)
C = 99,9999 % (6.0)

CusTO

PUREZA




Efeito do fluxo de gas
na eficiéncia de uma coluna

Empacotadas: 30 a 80 mL/min
Capilar: 1 a 4 mL/min

Eficiéncia Regi&o
da de
coluna fluxo
6timo

Fluxo —

Coluna d.i. Espessura Fluxo Velocidade
(mm) do filme (mL/min) linear média
(um) (cmls)
0,10 0,10 02-0,5 38
0,22 0,5 0,8-2,0 36
0,32 0,5 1,7-4,0 34
0,32 1,0 1,7-4,0 28
0,53 2,0 30-50 28

Medida de fluxo do gas de arraste
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[Comn e Tompats =]
« Your temperature.
program details go here.
G
Nose 085 Thkres: 025um

Ligh 00n Dinar: 025 92

Pegon

Colunas Empacotadas

Comprimento: 1a3m
Didmetro interno: 2 a 4 mm

Aco inox ou vidro
Facil de fazer e usar

Grande variedade de
fases liquidas

Modesto No. de pratos
(maximo 8.000)

Compostos: g

£\ Y '
- AJ N=16(—R] N=5,54[ij
o Wy Wy

Colunas Empacotadas

-ADSORCAO
CGS - VOLATILIDADE
DIFERENTES

- PEQUENA FAIXA
LINEAR

- FE MAIS ESTAVEL a

ﬁ porte maiores temperaturas
fase liquida
- SIMILAR SOLUBILIZA
O, 0 A0 SIMILAR - 95%
TR car

-LIMITE DE
TEMPERATURA DAS
FASES LIQUIDAS

Esqueletos silicosos — 900°C — silica microamorfa

Suporte - Terras diatoméceas

Colunas Capilares

« Comprimento: 5-100 metros
« Diametro interno: 100-530 um
« Parede de silica fundida

« Grande variedade de
fases liquidas

« Separagdes muito eficientes
(100.000 pratos tedricos)

« Compostos: ng, pg




Silica Fundida

* Flexivel

* Cobertura de
poliimida

.m.','www','.
I
u.oms&«.‘,0.0.‘.

* Bastante inerte

WCOT - wall Coated Open Tubular
.— Tubo

Recobrimento
da fase liquida

! / de poli-imida

Silica fundida

95% das aplicagoes

Fase estaciondria

Outros Tipos de Colunas Capilares

SCOT PLOT

Suporte silica
5pum

Polimero

poroso

Néo disponivel Peneira molecular,
em Silica Fundida Alumina, Porapak

Capilar x Empacotada

O O

. Capilar Empacotada
*Comprimento (L) 60 metros 2 metros
*Pratos tedricos (N/m) 3.000-5.000 2.000

*Pratos totais (L x N/m) 180.000-300.000 4.000

COLUNA EMPACOTADA “VERSUS”
COLUNA CAPILAR
Bifenil
policlorados
Coluna empacotada

Isotérmica a 210°C
1500 pratos teéricos
16 picos

Coluna capilar

Isotérmica a 210°C
Split 30:1

150.000 pratos teéricos
65 picos

| CROMATOGRAFIA GASOSA |

GASES OU SUBSTANCIAS VOLATILIZAVEIS

PONTOS DE EBULICAO de até 300°C
TERMICAMENTE ESTAVEIS
DEMAIS SUBSTANCIAS

REAGCOES DE DERIVATIZAGAO

(reagdes de alquilagdo, acetilagdo e sililagdo)




| Parametros de Injecio |

Microsseri ngas
TEMPERATURA DO INJETOR Deve ser suficientemente
elevada para que a amostra vaporize-se imediatamente, mas AT —
sem decomposigado
Regra Geral: Ti,; = 40°C acima da temperatura de ebuligdo do StamissSte Nend e et ¢

componente menos volatil

VOLUME INJETADO Depende do tipo de coluna e do estado
fisico da amostra
Amostras Amostras ——— Gases: “gas tight”

COLUNA | Liquidas | Gasosas g g

empacotada —— Vedacio especial
o2 s (1,7 - 1pl..10uL == 04mL..10mL

Z:Cgf’z’"g’mm —>  0001ul..05uL =»  01uLl..10uL 1700 Series rm———

Solidos: convencionalmente se dissolve em um solvente 1800 Serles ] 5

adequado e injeta-se a solugdo
m

43

INJETOR AUTOMATICO

Combi Pal .

45

INSTRUMENTAGCAO
Injegdo “on-column” de liquidos

a4y

1 - Ponta da agulha da microsseringa € introduzida no inicio da coluna.

2 - Amostra injetada e vaporizada instantaneamente no inicio da
coluna.

INSTRUMENTACAO
Injetor “on-column” Convencional

1 - Septo (silicone, PTFE - politetrafluoretileno) — vazamento e
sangria — trocas periddicas

2 - Alimentagao de gas de arraste

3 - Bloco metdlico aquecido 3 - “Plug” de vapor de amostra forcado pelo gas de arraste a fluir pela

4 - Coluna cromatografica coluna.
48
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Overloaded Peaks

Detector Response
Detector Response

I [T
s i s 2 Time (min)
Time (min)

LIMITE DA CAPACIDADE DA COLUNA - volume FE

* QUANTIDADE INJETADA <1ulL
* COLUNACAPILAR25m—-10 mgFL
* COLUNAEMPACOTADA10m-2a3gFL

Injetor split/splitless

Septumnut—  —Septum
‘Septum purge line

Carrier gas line

Back pressure
regulators

Injection liner 1

Capillary column ._|

1
—

Ambiente
inerte no injetor

- Spiit line .“. Silicone (trocas periodicas)
q PTFE
' (politetrafluoretileno)

49 50
COLUNAS CAPILARES Split/Splitless @ 1ie Mode
Injetor com Divisao (Split Injector) Injector p
::9"“:‘":2‘:’:‘;""":;::". w— {— Septum Restrictors g e
‘em trés componentes: e ml./min
F, I 49 mL/min total SORIEm CRe
Vazso total 46 entrada Fo gas flow o ey 46 mI./min
Fom Split valve to split vent
open
Fc o,
S e ’ e Column flow Nogt mcd
always 1 mL bl i b
Foen [ sump!c goes
Viab'de purga do injetor 1 mL to split vent.
column flow
Viﬂo':‘lulzwnl
Fou Analitos presentes em altas concentracdes
51 52
INJETOR SPLIT
Channel A-PSS1
selected
s :/ b Temp Ready/Not ,
J ater
el Iy pE » CONTROLAR A RAZAO SPLIT
Light F o Camieras ————————————— ~ ~
— & Tw =] i « SEPARACOES DE ALTA RESOLUGAO
:::e\i::J:ll;lnu 0.0 cmisac press -t Frogran —
i o st Sl i * AMOSTRAS LIMPAS E SUJAS
bl 1 [T00 mum ~ e
B e e :i Tl * LIMITACAO — ANALISE DE TRACOS
Hot Ready S wow_
k LI:I = Tolsv
System Status = Oven
Program Siep
54




Fluxo do Split

A quantidade de amgstra introduzida na col d de do vol

injetado e da iv (fracdo da amostra nao descartada):
(Fpurga ot Fm,) SR Razdo de Divisdo
SR=1:|——]——— d Fpurga Vazio da Purga do Injetor  (split)
col col Vazdo na Coluna

F, =11 mL mind . [f4s+11) o
EXEMPLO = iasmimint W (SN le-l M SR=1:133

Se V,; = 0.5 uL, o volume de amostra introduzido na coluna é (0.5/133) = 0.0038 pL = 38 nlL 11

®  Colunas convencionais (d, = 0.25 - 0.32 mm): 1:50 ... 1:500

@ Colunas de didmetro alto (d, = 0.53 mm) ou filmes espessos de FE: 1:5 ... 1:50

Parametros Importantes

Fase Estacionaria:
—| |— Espessura do filme
Composicao

Controle

do fluxo Comprimento

Diametro interno (ID)

Diametro da Coluna

0,1mm 0,25 mm 0,32 mm 0,53 mm
(100 pm) (250 pm) (320 pum) (530 pm)

A diminuigao do ID aumenta a eficiéncia da coluna
Picos mais estreitos

Eficiéncia (N) vs Diametro Interno (ID)

*|.D. (mm) H(mm) Pratos/metro

. 053 0,47 2.100
. 0,32 0,29 3.400 L
. 0,25 0,22 4.500 H=—
. 0,10 0,09 11.000 N

Diminuindo-se o diametro, diminui-se H
e aumenta-se a eficiéncia (N)

Diametro do Tubo vs. Quantidade de amostra
injetada
(25 m; d;=0,25 um)

. 1.D. (mm) ng/pico
. 0,53 2.000
. 0,32 500

. 0,25 100

. 0,10 1

Diametro da Coluna vs

Tempo de Andlise

*d.(um)  Hy,(um) Ny, (m) L(m)para t;(min)

105 pratos
* 530 450 2200 60 100
* 320 270 3700 33 37
e 250 210 4700 26 22
* 150 130 8000 16 8

Maior transferéncia de massas

2 2 2
o) tr, t
N:(i) N:lﬁ(—'f—) N=5,54(L2)
o Wy, w,

10



Comprimento da Coluna

. Nol
. RoaNT
. tpal

*Aumentando-se o comprimento da coluna (L)
aumenta-se a Resolugdo (R), mas aumenta-se também
o tempo de andlise.

Diametro do Tubo (ID) vs Comprimento
(L) vs Custo

CONCLUSAO

« 1.Ré proporcional aN T
(2 x L dara 1,4 x R=>duplicagdo do tempo — diminui
sinal analitico e aumento de sangria => custa mais
caro)

* 2.Ré proporcional a

* (1.D./2 dard 1,3 x R => mais barato)

Estrutura Basica dos Silicones

Seletividade passou a ser menos importante

—CH, methyl
—CH,CHCHCN  cyanopropyl
—CH,CH,CF; trifluropropy!

@ phenyl

OV-1 (SE-30; SP-2100)*

"I
Ti—O—Ti—
CH; CH, /n

Dimetil Polisiloxano
Nao polar (5%)
Fase liquida mais usada em Cromatografia Gasosa
Separacgao - diferengas nas volatilidades dos compostos

100 - 350°

64

6. Bonyla
7, Varanaxfsomer 1)

0. Floraono (s 109, Hogtado
Horono (s 2

Fragrance Reference Standard

Column: ~ DB-1
122-1032

2-103;
30 mx 0.25 mm, 0.25 ym

Sedative Hypnotics

Column: DB-5ms EVDX { %
128-8522
25 m x 0.20 mm, 0.33 pm

Ethinamata T . - - :
Pyrithyldione ¢ ?ZME WV: 1 18
Talbutal
Meprobamate CH, — cn
Glutethimide ‘
Methaqualone . Lo
Propiomazine

Haloperidol ‘ ‘

Sulpiride
Droperidol Structure of Diphenyldimethylpolysiloxane

Ethchlorvynol | ‘ ] l l 1 .
T I ! !
i 6 8 10

CH, 95% CH, 5%

I A N

66
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OV-17 (SP-2250)

Organochlorine Pesticides, DB-5/DB-1701P -

Column:  DB-§
123.5032

0 mx 032 mm, 025 um
Column: DB-1701P
1231132 u
0 mx 032 mm, 025 um
et vew i oo 085 e
1. 2,458 Tetrachloro-m-xylene (15) 12. Dieldiin i il H
2 aBHC 13. pp-DDE 2 -
3. B-BHC 14. Endrin J o
4 yBHC 15. Endosulfan I L T T 7 1
5 38HC 16. ppDDD o Y ’
6. Heptachlor 17. Endein aldehyde [
7. Aldrin 18. Endosuffan sulfate HB
8. Heptachlor eposide 19. pp-00T & !
9. y-Chlordane 20. Endein ketone = H
10. Endosulfan | 21. Metharychior " N L
1. a-Chiordane 22. Decachlorobiphenyl {1S) "" o )
50% metil, 50% fenil polisiloxano i o] =
Semi-polar (21%)
Principais aplicagdes: drogas, esteroides, carbohidratos S J
S ——
67 68
5 1. Nicotine 18. Hexobarbital
Narcotics and Adulterants 2 Phenmetradne 19, Doxylamine
Column: DB-5 3. lbuprofen 20. Caffeine
123-5032 4. Procaine 21. Chlorpheniramine
30 m x 0.32 mm, 0.25 ym 5. Allobarbital 22. Methapyriene
= e 6. Aprubiarbital 23 Thenyidiamine
Helium at 40 cm/sec, measured at 140 °C 7. Butabarbita 24, Phenobarbial
o o 1. Caffeine 8. Secobarbital 25. Bromopheniramine
;gg'fcz?ﬂria';‘"z i 2. Ketamine 9. Pentobarbital 2. Chlorcyclizine
3. Lidocaine 10. Phenacstin 27. Cocaine | min |
Injection: Split, 250 °C 4. Procaine 1. Amobarbital 28. Pyrrobutamine
Split ratio 1:75 5. Cocaine 12. Benzphetamine 2. Codeine _—
. 6. Codeine 13. Acetaminophen  30. Diazepam
s HI e ) 7. Morphine 14. Hydroxyphenamate  31. Morphine
Nitrogen makaup gas at 30 mL/imin 8. 6-Acetylcodeine 15. Dimenfydrinate  32. Hydrocodone
1 pL of 0.5 pg/pL each in methanol 9. D-a_cgwlmorphone (Heroin) 16. Meprobamate 33. Oxymorphone
10. Quinine 17. Benactyzine 34. Heroin
11. Strychnine
5
Common Drug Screen min ml
Column: DB-5
122-5032
30 m x 0.25 mm, 0.25 pm
Column: DB-17
122-1732
| 19 min 30 m x 0.25 mm, 0.25 ym
69 70
.
OV-210 (QF-1; SP-2401) Carbowax 20M
Glicois poliméricos do polietileno
Polar (55%)
Trifluoropropil polisiloxano Muito usados para compostos polares
Semi-polar (36%)
Seletivo para cetonas e pesticidas
60 - 225°
7 72

12



1

Methanol 26. 1-Pentanol

Ethanol 27, 2Penten-1-ol
Isopropanol 28, 3-Methy2-buten-1-ol Alcohols Il

tert-Butanol 29, Cyclopentanol

2-Propen-1-ol (aliy akcohol] 30. 3-Hexanol Column: DB-WAXetr
1-Propanol 31. 2Hexandl 123-7354
2-Propyn-1-ol royl alcohol) 32 4-Hydroxy-4-methyl-2- 50 m x 0.32 mm, 1.00 ym
sec-Butanol 33, Furfury aloohol

2-Methy-3-buten2-0 34, cs-3Hexen1-ol

Isobutanol 35. ds-2Hexen-1-ol

2-Methoxyethanol (methyi 36. Cyclohexanol

3uten-1-ol 3.Heptanl

2-Methyi-2-butanol (tet-amyl alcohal) 2Heptanal

1-Butanol 39, 2-Butoxyethanol (buty Cellasolve)

2-Buten-1-of (roty acohol) 40, cis-4-Hepten-1-o

Ethylene glycol 41, wans:2-Hepten-1-0l

1-Penten-3ol 2. 1-Heptanol

2-pentancl 43, Benylaloohol

Blycidol 44, 2-6hyl-1-hexanal

3 Pentanol 45. 1-Octanol

2 Ethoxyethanol (Celosolve) 46, 1-Nonanal

Propyiene giycol 47. 2Phenoxyethanol

3 Methyi-1-butanol isoamyl alcohol) 48, a-Ethyiphenethyl acohol

2-Methyi-1-but ).

4-Methy-2-pentanol 50, 1-Decanol

Figure 1: Boiling Point Elution Order for Homologous Series
Column: DB-1, 15 m x 0.25 mm id, 0.25 ym
Carier Holum at 30 cm/sec [
Own: 60°C or 1 min, 60-180 °Cat 20 C/min " i
G i o

Boiling Paint (°C)

nTidecane (Cy) 234
nTetradecane (Cy) 253 ] ‘
L

%7 0 7 1 G [
Time (min)

Homolagous series of hydrocarbons, The solutes elutein orderof thei ncreasing baiing poits; however, the peaks are notspaced n proparton to their
respective boiing poits

T
73 74
a) Polidimetilsiloxano b) polietilenoglicol .
30 m x0,32 mmx 0,1 um Espessura do Filme
@ LI * “Espesso” >0,3 um
Solvente Composto abungio (0)
1| Acetona 56
| | =
8 g S| & e “Padrio 0,1um-0,3 pm
3 3 6| Butanol n7
£ £ HE o
% g 4 9 Pe:«':no\ 138
o« & 7 10 | Octano 126
H . o * “Fino” <0,1um
S | 1V U SR
4 (] 8 10 12 14 16 18
Tempo (min) Tempo (min)
5 76
. e ” . ~
Filme “Fino” (£ 0,1 um) Filme Padrdo (> 0,1 um < 0,3 um)
* Vantagens —||— * 0,25 pm: bom comego.
e Maior eficiéncia.
— ||+ * Analises em temperaturas menores * Baixa sangria.
- analise rapida.
. Menorsangria(eluigaoda fase estaciondria) . Boa resolu;éo, boa capacidade.
* Limitages
e Menor capacidade.
e Ruim para andlise de tragos.
77 78
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Filme Espesso (> 0,3 um)

* Vantagens
¢ Aumenta retengdo para volateis.

e Aumenta capacidade

* Limitagdes
¢ Menos eficiente.
¢ Requer maior temperatura.

¢ Maior sangria.

Espssurs do fime (um)

Componentes
da gasolina

DB-1, 30 m x 0.32 mm id

Helium at 38 cm/sec

Column: DB-624, 30 m
100 °C isothermal
Ry =087 5= 101
1 1
Ty 2 1
, 7.00 e T~ /z
2 0.25 pm 1. 1,3-Dichlorobenzene
2. 1,4-Dichlorobenzene
L N=58700 N=107,250
2 4 6 8
Time (min) 1. n-Decane
1 2. n-Undecane
3. n-Dodecane
2059 053 mm id, 3.0 pm 0.32mm id, 1.8 ym
2
h A 1.00 ym
5 10 15 20 25
Time (min.)
81 82
: Isotérmica X Programagdo de temperatura
Zonas Aquecidas gramag P

Géas de
arraste

Injetor |——| Coluna

Aquecido para vaporizar

Aquecida
para
Registrador controlar tg
[ 1 Detector
Tratamento Aquecido para manter limpo
de dados q P P

Temp. da
coluna

Isotérmica

Tempo

ISOTERMICA: amostras simples,
poucos componentes
PE proximos (# menor 100°C)

Tonp Tmo i
w7 [0 [100 af
7% 5 [0 [0 [ 60

N e o

N e e

150.
=
oReady 1701
R
Progr do Temp: tras |

ampla faixa de ebuligao
Ti: 50°C abaixo PE mais volatil
Tf: acima PE menos volatil

TEMP: 20 a 50° C abaixo PE dos analitos

14



Efeito da Temperatura da Coluna

Efeitos da Temperatura

ISOTERMICA
130°C

TEMPERATURA
PROGRAMADA

75-200°C

85 86
SEPARACAO DE ALCANOS Organachlorine Pestcides | EPA Method SI81A | ammtcn % e
2 {Ouodmbam (5 21, Wouropnte
. , . Column:  DB-F5ms 3 Hoachoopmaters % yOoime
(a) isotérmica (b) programada 12238 P p—] 2 v oo
30 m x0.25 mm, 025 ym 5 wraok % e
5 Do 3. ot
G Helumas 5 e, messued a0°C 7. i 2 cpmn
. —— & 2B0nsprny ) = paone
L Py Ty
L, 10 a.a Danomaers = uobmae
Tt 11 Pt . potme
. S 2 Dakioh 2. Cueprayate
; 2 Dokod Y
Decar. M0, 300 Crasr e W Hoachosbarane 1 5000
Fulsanai 250500 5 aBic &0 ot
S 1o B/l composic S0BA [T — . paon
7. yBie 2 masme
s, AcuSandr i
. Dzt 53
&5 cpml
. Nobanec
1. mamtowe
v
s
%0 rasremanin
——
" Siogan Saras
5 Soncus
z
0 4 6 10 0 2 3 5
Tempo (min) Tempo (min)
; ; ; T ;
3 13 ) % ) B3 &
T )
87 88
Essential Oils
Column:  DB-WAX
Fast Analysis of Aromatic Solvent e 21102
pliveing rhaliei Lt 20m x0.18 mm, 0.18 ym
[ Unifed aromatic solvent method 3 oume Cat: g 44 3cec Mo Sk 130,260°C
mx0.18 mm, 018 ym N ) 4 Naare Mesared8145°C 14135 odincee
. bmmne
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Perfume

Column:  HP-INNOWax
19091N-133
30 m x 0.25 mm, 0.25 ym

vl
W%

I Il
il \HL"LL

i

Suggested Supplies

Septum:
Line
Seat
Syinge:

11 mm Advanced Greensepa, 5183 4750
S, sfetape low presure drop s wo, 6183 4647
Gold platedsea, 18740 20885

5l tapered, FN 23 28/47/HP, 5181 1273

Residual Solvents, DMI Diluent
Column:  DB-624
123

1364
60 m x 0.32 mm, 180 ym

Ouen

Somple:

icion

Deecr:  AD.2RC
Nerogen makeup

Songle: 6000 ppmsncerd

Suggested Supplies

Septum: 11 mm Advenced Green seta, 6163 4769

lner.  Dirct, 15 mmid, 18740 80200
Seab  Goldpistedseal 16740 20885

1-onng

26, na Divatylomarids (OMF)

Fast Analysis of Aromatic Solvent

Column: ~ HP-INNOWax
19091N-577
20 m x 0.18 mm, 0.18 ym
Carrior Holium at 33 psi constart prassuremoda.
Oven 70°C(3 min); 45 °C/min 10 145 °C 1 min)

Injection:  Spispies t 250 °C
1001 108001 spitrato

Detector D a1250°C

Sampe: 0210101

Unified aromatic solvent method

Cyoohoiane

WHH

e i) 1. Dodecane
15 oxfene
Columa::  HP:INNOWax Optimized unified aromatic solvent method {6, hibcoe
18091N-216 1. pEdum
60 m x 032 mm, 050 ym y 18 mEytoene
2
Caror. Helum at 20 s constant presuremode 20 |l .
Oven. 75°C (10 min); 3°C/min 0 100 °C 0 min) 125 ‘ '
10+ 6-c(0 o) 2 30 Nk
Injection: it/ spifess t 250 °C o i o e M | |
1001 pitaio 5 I ’ | ‘l,‘ REHI
Deecor ADat250°C UL ek B UL U
sampl: 104L T A5 e
& ol Theresul:a tree odrd .

10:30.32 mmid colmn) with no compromise in esolution

Unleaded Gasoline

Column:

Carrir:

Oven:

Injoction

Detector:

Sample:

DB-Petro
122-10A6
100 m x 0.25 mm, 0.50 pm

Helium at 256 cm/sec

0°Cfor 15 min
050°Cat1°/min
50130 °C at 2 °/min
130-180 °Cat 4 °/min
180 °C for 20 min

Spit, 200 °C

Spi ratio 1:300

FID, 250 °C

Nirogen makeup gas
a30mbmin

1 pLof neat sample

1. Methane 12. 233 Timethypentane
2. nButane 13, 2-Methyheptane
3. lsopentane 14, & Methyheptane
4. nPentane 15, nOctane

5. nHexane 16. Ehyiberzene

6. Methyicycopentane 17. mXyene

7. Benuene 18. pXyene

8. Oychohexane 18, oXjene

9. lsooctane 2. nNonane

10, nHeptane 21. kopropylbercene
11, Toluene * 22. Propyibenzene

23. 1,24 Fimathyberzene
24, Isobuybenzene

25, secButybenzene.
26. n-Decane

27. 123 Timathyberzene

cane
30. 1.24 5Ttmmethybenzere
31. Naphthalene

32. Dodecane

33, Tdecane

Valley point with 12.= 7
ly point wih 18

ANALISE QUALITATIVA
Tempos de Retengéo

Interagées analito / I¥
Pressao de vapor do analito
Condigées operacionais (T¢o,, Fc .-.)

Fixas as condigées operacionais, o tempo de reten¢do ajustado de
um analito é uma constante

Comparacao de
cromatogramas da
amostra e de uma
solugao padrao do

analito suspeito

Analise quantitativa

Signal
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METODO CALIBRAGAO EXTERNA

A, /
AX
AZ
Ay
C G, Cy Gy

concentracio (ug/mL)

Ap
Rx
Api

Ry

R,

R,

METODO PADRONIZAGAO INTERNA

G

G C

concentracio (ug/mL)

Cs

METODO DA ADICAO DO ANALITO
Extrapolagao linear por adi¢ao de analito

A,

Al
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