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Resumen

En este trabajo se ha realizado la traduccion del texto Modern Injection
Techniques for Gas Chromatography de Nicholas H. Show en el que se
describen las técnicas modernas de cromatografia de gas. El manual
pertenece al laboratorio del Centro de Investigaciones en Contaminacion
Ambiental de la Universidad de Costa Rica en donde se realizan pruebas que
determinan la contaminacion ambiental.

En la memoria de trabajo de la traduccidon de esta guia se aberda el
tema del analisis del discurso que se debe considerar al realizar una
traduccion en un entorno particular, sea este un laboratorio, una
universidad, una empresa comercial, o una empresa privada. Dicha
escogencia tuvo sustento a la luz de la teoria de los polisistemas, y ademas
es apoyada por la teoria de la manipulacion la cual se deriva de la teoria
anterior. La memoria toma los principales temas de estas teorias y se hace
hincapié en la importancia de comprender y emplearlas pues permiten

1

adecuar las escogencias 1éxicas cuando se trabaia con traduccicnes técnicas.

cuando existen grupos de noder detras del proceso traduciclogicc v ose
procura fomentar en quien traduce un sentide de constante vigilancia ante

estos  hechos y desarrcllar un espiritu de conciliacién v continus



Descriptores: Traduccion - Traduccion cientifica — Analisis del discurso —

Teoria de los polisistemas — Teoria de la manipulacion — Cromatografia
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“Investigacion detallada de los fenomenos relacionados con los efectos solventes trae el riesgo
de crear un panorama tan complejo que asustaria a muchos cromatégrafos...”

K. Grob, Jr. J. Cromatogr 1983 279 225-32

“Considero que la inyeccion nunca antes habia sido optimizada con suficiente
profesionalismo...”

K. Grob Quim. Anal. 1994 66 1009A-19A

Prefacio

Esta guia de inyeccidn en cromatografia de gas se ha hecho tanto para los analistas
principianies asi como para los cromatografos experimentados. Las entradas son quizas ia
parte méas complicada y misteriosa de un instrumento de cromatografia. Se ofrecen no sélo
indicaciones fundamentales y practicas de cdmo escoger la técnica de inyeccion apropiada

sino también como optimizar esa técnica una vez que ha sido escogida. No pretende ser un
tratamiento compresivo, sino mas bien uno que ie brinde al analista novato un buen comienzo
en cromatograria de gas; al mismo tiempo, al analista experimentado, debe ayudarle a recordar
algunas buenas practicas. Para obtener mas informacidn, se le aconseja al lecter leer
cuidadosamente los textos y el material en linea mencionado en la bibliografia. Ademas. se
ofrece una revision breve de los aspectos mas sobresalientes.
Se espera que esta guia ayude a resolver algunos de los misterios de la inyeccion de la
cromatografia de gases y que sea de provecho cuando se preparen y utilicen {os métodos
propios.

South Orange, Nueva Jersey

Verano 2000
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Resumen

Introduccidn

Se hace un breve recuento de los métodos de muestreo en la cromatografia capilar de
gas, asi como los problemas fundamentales relacionados con la transferencia de
muestras en las columnas capilares cuando se utilizan jeringas y otros dispositivos.

Técnicas de inyeccion split

La inyeccion split es el método clasico en cromatografia capilar de gas. De hecho, la
mayor parte de los conocimientos en esta area tiene su origen en los estudios realizados
usando este método. Se hara una revision de los neumaticos de entrada y de los tipos
de técnicas adecuadas de inyeccion dividida.

Principios de la inyeccion splitless
Se analiza el desarrollo y los procedimientos basicos de la inyeccion splitless.

Perfeccionamiento y resolucidn de problemas de la inyeccidn splitless

Se revisa el mejoramiento de muchas de las variables en este tipo de inyeccidn. tales
como: la temperatura de la entrada, los flujos del gas portador, el tiempo de
purificacién, la geometria lineal, las condiciones iniciales de la columna capilar y la
escogencia del solvente.

Inyeccion en columna

La inyeccidn en columna recibe una creciente atencion y constituye, en principio, la
mejor técnica en la cromatografia de gas. OCe estudiaran los procedimientos, las
ventajas y desventajas de esta técnica.

Inyeccidn de vaporizacidn de temperatura programable

La inyeccidon de vaporizacion de temperatura programable recibe también cada vez
mas atenciéon. Se introduciran los principios de este tipo de inyeccidon con muestras de
volimenes grandes y pequeiias, junto con sus aplicaciones.

Resolucidn de problemas
Se revisara como diagnosticar y resolver los problemas relacionadcs con la entrada en

la cromatografia de gas.

Bibliografia
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I. Introduccion

La cromatografia capilar de gas es una de las herramientas mas poderosas en el moderno
equipo de quimica analitica ya que proporciona una alta resolucion de separacion, una gran
sensibilidad de deteccion y una facilidad de uso relativa. Como resultado de su accesible manejo
y enorme aceptacion, muchos investigadores la consideran una técnica eficaz, como la respaldan
las utiles columnas, el detector y la tecnologia del sistema de informacion. No obstante, el
muestreo continda siendo un problema fundamental y constante al llevar a cabo los analisis.
Examinar en forma eficiente y productiva la muestra apropiada en la columna capilar no es una
tarea facil; se requiere técnica e ingenio.

En esta guia se analizan las aplicaciones de las técnicas de muestreo en esta area y se
estudiaran los andlisis practicos, la localizacion de los problemas y los métodos que los
solucionan. Este trabajo se ha elaborado para resolver las dificultades mas complejas.

Esta guia se encuentra organizada segun las técnicas de inyeccion en cromatografia de gas y se
limita a las que se refieren a jeringas y dispositivos para extraer muestras. Otros métodos, como
las extracciones en linea, la microextraccion en fase sdlida, las valvulas de muestreo y otras
técnicas especiales estan tambi€n en la mira de este estudio. En primer iugar, se anaiizan ios
problemas fundamentales relacionados con ei muestreo en ias ceilumnas; también se hace un

repaso general dc ia disponibiiidad de las entradas. En segundo lugar, en capitulos diferentes, se

el primer método pues es la iécnica més empleada en el andlisis de muestras. Se¢ analizan ademas
las temperaturas programadas y las inyecciones de gran volumen pues, aunque su usc por lo

general es limitado, no dejan de ser métodos prometedores y con gran potencial.



Por ultimo, se ofrece una guia practica para la resolucion de problemas y para la operacion de
la cromatografia de gas. Ademas, se incluye una bibliografia con las referencias principales y las

fuentes relacionadas con el tema.

I.1. Problemas fundamentales sobre la cromatografia capilar de gas

Cuando en la década de 1950 se desarroll6 la cromatografia de gas de columna empaquetada,
la inyeccidn era un asunto bastante sencillo; de hecho, en la actualidad, su empleo lo es. La
mayoria de las agujas de las jeringas, cuando no todas coincidian con el calibre exterior de 6,64 a
0,32 centimetros de la columna, sin ninguna modificacién. Por lo tanto, al emplear una jeringa
para introducir una muestra en la columna empaquetada, la muestra total penetra en la columna y
no se requieren valvulas ni neumaticos.

Con el desarrollo de las columnas capilares, el primer problema fundamental surgid: la aguja
de la jeringa no caizaba en la columna (Ver figura I-1). Fue necesario crear una cadmara especiai
de inyeccidn para vaporizar y transferir la muestra a la columna. Sin embargo, existia un
problema de masa: las columnas empaquetadas contenian gramos de material de fase estacionaria.

Un microlitro de muestra posee un peso total de casi un miligramo, pero con una columna

empaquetada, el sobrepeso es pocas veces un problema. Este tipo de columna casi nunca se usa

para separaciones preparativas de miligramos a gramos dc analito; sdlo unos pocos miligramos de
material en fase estacionaria se encuentran en las columnas capilares. Esto significa que una
muesira iiquida de un microlitro tiene una masa totai similar a la fase estacionaria en la coiumna
entera. Al suponer que una muestra inyectada debe asentarse en el primer metro de Ia columna y

disolverse ahi, es ldgico imaginarse que si ésta se transfiere completa a la columna puede



sobrecargar con facilidad la fase estacionaria disponible. Para solucionar esta dificultad se
requeria crear una separacion en la entrada y el uso de una inyecciéon lo cual complicaba la
efectividad de los neumaticos requeridos en la cromatografia de gas. En el cvadro I-1 se hace una
comparacion de las medidas tradicionales de la muestra y la inyeccion para las columnas
empaquetadas y capilares de la cromatografia de gas que ocasionaron este problema.

La evolucion en la separacion de la entrada implico otra dificultad: el problema de masa. Una
parte por millon (ppm) de una muestra de un microlitro producia una masa de un nanogramo. Si
se asume que un detector comun tiene un limite de cuantificacion de casi 1 nanogramo, es facil
concluir que, en el mejor de los casos, la cromatografia de gas con una separacion en la entrada
tiene un limite de deteccion de concentracion de una parte por millén, lo cual supera gran parte de
las aplicaciones en las pruebas de andlisis. Para las pruebas de analisis se requiere ingenio y
extensa preparacion de muestras. Muchos de los métodos son complicados debido a dos factores:
a la cantidad de preparacion de muestras y a la interaccion del cromatografo de gas con la
automatizacion de algin método tal como la extraccion supercritica de fluido, la cromatografia de

liquido de alto desempefic o el inyector automatico.

Tipo de columna Tamafio de la muestra liquida | Tamafio de la muestra gaseosa
(uL) (mL)

Empaquetada 4" 1-10 1-5

Empaquetada 1/8” 0.1-2 0.1-10

Capiiaridad 0.53 mm | 0.1-2 0.i-10

Capilaridad 0.25 mm | 0.C1-1 con separador 0.1

Capiiaridad .10 mm | 8.605-G.1 con separador 0.01

Cuadro I-1. Volimenes de muestra tipicos en ias columnas capilares y empaquetadzas en
donde se presentan los problemas de muestreo fundamentales que llevan al mejoramiento de
ias entradas capilares.
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Figura I-1. Configuraciones comunes de entradas empaquetadas y capilares. Notese que la
jeringa calza dentro de la columna empaquetada, mientras que la columna capilar requiere

una camara de inyeccion separada.

[.2. Revisidn de las técnicas de inyeccidn en la cromatografia capilar de gas

En la actualidad existen cuatro técnicas de inyeccion en la cromatografia capilar de gas de uso

habitual. Aparte de ellas, hay muchas mas que han ganado mucha aceptacidn entre los usuarios.

Ademas, al utilizar estas cuatro técnicas, se presenta un sinnimero de técnicas de inyeccidn; las

mas conocidas se revisan en esta guia. Las entradas o técnicas representan una forma diferente de

resolver los problemas fundamentales antes mencionados. Cada una de las entradas disponibles

implica ventajas y limitaciones, por eso, para utilizarlas es necesario estudiarlas y probarlas.



[.2.1 Inyeccion split

Las inyecciones split se crearon para resolver un primer problema basico: el gran tamario de
las jeringas y de las muestras disponibles para las columnas empaquetadas. En lo esencial. una
entrada split permite ajustar una fraccion de la muestra inyectada para que llegue a la columna por
el ajuste del flujo relativo del gas portador a través de la columna y la valvula de salida. Las
entradas se calientan para garantizar que la muestra completa se evapore rapidamente conforme
sale de la aguja y se mezcie en forma homogénea con gas portador.

Las inyecciones son la técnica tradicional de inyeccion capilar de cromatografia de gas y al
mismo tiempo las mas simples cuando se cuenta con muestras relativamente concentradas (ppm o
mas alta). En una inyecciéon comun split, una muestra de un microlitro debe dividirse de manera
que 20 mL entren en la columna capilar (una proporcion split - definida en detalle después de
50:1). Este método es muy susceptible al problema de masa.

Los alios niveles de flujo de gas poitador a lo largo de la enirada permiten una mas rapida

inyeccidn y un rango de inyeccion mas estrecho. Por este motivo es {a técnica preferida.

1.2.2. Inveccidn splitless

La inveccion splitless constituye un process iniegral para mejorar la sensibiiidad medianic ia

casi total transferencia de muestra de analito a la columna. Ademas, evita el esparcimientc de la

mayor parte de la muestra en la salida sp/it de la vélvula.
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En principio, la inyeccidn splitless se ejecuta empleando !a misma entrada d

split, pero se inyecta con la valvula de salida cerrada para que el material inyectado permanezca



dentro de la columna. La salida de la valvula permanece cerrada durante un lapso de entre 30 y 60
segundos; luego se abre para eliminar el material de residuo de la entrada. Ademas, se debe
mantener la entrada a una temperatura elevada para permitir la vaporizacion de toda la muestra, de
esta forma, cerca del 95% de los materiales inyectados se transfieren a la columna capilar.

El exceso de muestra y el ensanchamiento de los picos se elimina con una compleja serie de
efectos termales y solventes, sobre lo que se trata en el Capitulo 3. La inyeccidn splitless implica
el uso de neumaticos mas complejos que la inyeccidon fraccionada y requiere una manipulacién
minuciosa del métode. No obstante, estas medidas disminuyen de sobremanera el problema de
masa. La inyeccién no separada es, por lo general, la técnica mas utilizada en el analisis de
pruebas (menos ppm y ppb de concentraciones de analito), aunque requiere preparaciones

complejas de muestras y el mejoramiento del método.

[.2.3. Inyeccién de columna

Como su nombre lo indica, en las inyecciones de columna se coioca la muestra inyectada

directamente en la columna capilar, sin que ésta contenga una camara de vaporizacion separada;

este proceso se puede realizar ahora con una jeringa especial. Al igual que con la inyeccion
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solvente por medic del solvente v de los efectos termales. La inyeccion de columna es la primera

"

técnica en ia cromatografia de gas hecha utiiizando una entrada en frio. Debido a que la muesira

se coloca directamente en 1a co

'

umna, no hay espacic para la vaporizacion (tampoce es necesaria).

.
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Tanto la entrada como la columna se calientan a una temperatura programada. Para este tipo



inyeccidn se necesitan jeringas y técnicas especiales que no son usadas por todos los analistas y en
todas las circunstancias, pero es la técnica favorita para lograr los mejores analisis cuantitativos.
Las muestras contaminadas provocan ciertas perturbaciones ya que se transfieren a la columna
y ocasionan obstrucciones y un mantenimiento adicional del sistema. Una técnica de inyeccion
modificada especialmente para la columna permite elaborar inyecciones de grandes volumenes

(maés de cientos de microlitros) de muestra diluidas.

[.2.4. Vaporizacion de temperatura programable

La idea de utilizar inyecciones en frio nacio con las inyecciones split y splitless entre 1970 y
1980, por medio de la modificacidn clasica de entrada split y splitless para ajustar la programacion
de la temperatura. De manera similar a las inyecciones de columna, este tipo de inyeccion se
ejecuta en frio, pero luego se programa la temperatura de ia entrada para transferir los anaiitos
inyectados a la columna. La inyeccién en frio tiene diversas ventajas en ei desarroile de las
transferencias de muestras cualitativas a las columnas. Ademads, permite la inyeccidn de grandes
cantidades de volimenes (mas de 100 microlitros de una sola vez). Existen varias formas de
operar las entradas de temperatura programada con el propdsito de convertirias en las més

versatiiles.

i.3. Revisidn de ios temas de desarrolio del método

écnica de inveccidén
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En la ilustracién [-2 se presenta un esquema decisivo para sels

de cromatografia de gas si se cuenta con pocos parametros de muestra. Como se puede observar,
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elegir un método de inyeccidn no es un asunto facil, de hecho, puede resultar muy complej®. De
los tres métodos clasicos: split, splitless y de columna, el dltimo es el mas popular aunque no sea
mundialmente utilizado debido a las dificultades practicas.

La técnica de inyeccion splitless suele sustituirse por la inyeccidn en columna a pesar de los
problemas que pueden surgir con la inyeccion de altos pesos molecularés, los componentes
polares o inestables técnicamente.  Varios tipos de muestra no toleran los métodos
convencionales, esta variante requiere mas preparaéién de muestras y mayor concentracion mental
o el uso de una técnica de inyeccion de gran volumen. En las inyecciones de temperatura

programada es posible mitigar los problemas con la ayuda de la inyeccion splitless; este paso

permitira también el mejoramiento de dicha inyeccion.
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[.4. Consideraciones generales para una operacion adecuada del CG

Antes de analizar el tema de las entradas especificas y las técnicas de inyeccion, es preciso
hacer un breve repaso general sobre los procedimientos adecuados de operacion para los
cromatdgrafos capilares de gas ya que varios conceptos relacionados con la operacion de
cromatografia repercuten en el funcionamiento de las entradas.

En la ilustracion I-3 se presente el diagrama de un sistema de cromatografia comun, en el que
se destacan las zonas mas importantes para realizar la operacion de entrada. Incluso, la
escogencia del detector puede repercutir ya que para manipular un detector selectivo de masas se
necesita un gran vacio en el extremo de la columna. Con este procedimiento se obtiene un mejor
efecto de las emisiones de gas.

En primer lugar, la cromatografia capilar de gas es una técnica muy limpia. La’gran cantidad
de problemas y situaciones complejas que surgen al introducir las muestras (como ios que ocurren
en lirer de la entrada y en la separacion de muestras) se convierten en filtros que garantizan gue
estas lleguen limpias a la columna capilar. Es importante garantizar que los suministros de gas
portador y detector sean de la clase mas pura disponible y que estén conectados al cromatdgrafo
mediante una regulacién de dos fases con un diafragma de acero inoxidable. No ¢s recomendabie
ei uso de ios poliméricos por ser muy susceptibies a la filtracion de contaminantes de Ja atmosiera.

Tampoco se recomienda ¢l uso de Sroop ¢ soluciones jabonosas para los sistemas capilares de

fantasmas. Con la ayuda de un depurador apropiado, se deben eliminar todas las impurezs

agua. hidrocarbonges) del suministro de gas portador.



Es preciso inspeccionar con sumo cuidado cualquier sistema depurador para asegurarse de que
no se sobrecargue o ensucie. De hecho, un depurador sobrecargado es peor que carecer de
cualquier método de purificacidn pues las impurezas absorbidas se puede liberar facilmente en el
cromatografo. Por otro lado, los depuradores se deben colocar lo mas cerca posible de los
tabiques de las instalaciones de los cromatdgrafos con el fin de eliminar cualquier riesgo de fugas
o contaminacién. En el Cuadro I-2 se detalla una lista de depuradores.

A pesar de que la mayoria de los cromatdgrafos de gas con mas de cinco afios de uso emplean
los clasicos sistemas manuales, la mayor parte de los sistemas nuevos utilizan un método de
neumaticos controlados con microprocesadores. Este método, también conocido como control
electrénico de poder (EPC) o control electrédnico de neumaticos, ofrece mas flexibilidad pues es
posible cambiar las presiones y las emisiones durante la operacion.

Con los sistemas manuales hay que conformarse con las emisiones y las presiones que se
tenian al inicio de la prueba. Este factor es significativo ya que el ritmo volumétrico de emision
de gases disminuye ccnforme aumenta la temperatura del gas debidc a un cambio en su
viscosidad. Con un sistema de control electronico de presion se recomienda inyectar con una
presion elevada y luego disminuirla hasta alcanzar el valor 6ptimo del cromatografo de gas

durante la operacion.

Es necesario dedicarles cuidado especial a las jeringas que se emplean en las inyccciones de

cromatografia de gas pues son primordiales para la ejecucion ¢ptima de ias t€cnicas de muestrec



que se presentan en esta guia. Las jeringas para muestras liquidas suelen ser de vidrio, con
componentes de acero inoxidable, y por lo general, inertes.

Antes de inyectar o iniciar una secuencia de inyecciones con un inyector automatico es
necesario asegurarse de que la jeringa no presente defectos tales como dobleces en la aguja,
fisuras o contaminacion que permitan el funcionamiento adecuado del émbolo. Se debe enjuagar

la jeringa varias veces en el solvente seleccionado antes y después de inyectar.

Regulador de Detector
dos fases Entrada

Celumna

_J

Cilindro de gas

Horno de la coiumna

Figura I-3. Esquema de un cromatografo de gas. Notese que casi todos los componentes
estén relacionados de una u otra forma para lograr el éxito del proceso de muestreo.
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Tipo de depurador Aplicacion

Tamiz molecular Elimina impurezas de bajo peso molecular
tales como aire y agua

Negro de carbon Elimina impurezas organicas como
hidrocarbonos

Agentes secadores (Drierite, etc) Elimina el agua

Purificadores eléctricos Pueden remover todas las impurezas con

una sola descarga. Por lo general son
caros. Presentan dificultad para la revision
de las sobrecargas y no son apropiados para
el hidrégeno.

Integrado Algunos distribuidores de gas ofrecen un
depurador integrado dentro del tanque de
gas, lo cual resulta muy comodo

Cuadro I-2. Resumen de los depuradores mas utilizados en la limpieza de los gases
portadores en la cromatografia de gases.

Para tomar en forma apropiada la muestra, la aguja debe estar totalmente sumergida en la
muestra liquida. Se debe mantener el frasco en posicion vertical y no invertido como lo hacen los
médicos cuando llenan una jeringa en el hospital. Para expulsar cualquier burbuja, se activa el
émbolo, con la muestra; con este procedimiento las burbujas saldran por ia aguja. No es senciiio
eliminar las burbujas invirtiendo y golpeando el vidrio pues el didmetro del cilindro es muy
reducido. Se debe nivelar la muestra liquida a un volumen mayor al necesario y retirar la aguja
del frasco de muesira. Luego, se debe invertir la jeringa y eliminar cualquier exceso de muestra.
Ademads, debe limpiarse ia aguja con una toalla seca de laboratorio.

En la mayor parte de las técnicas de inyeccion se puede inyectar rapidamenie ia muestia y
empezar a utilizar el cromatdgrafo de gases. En los capitulos siguientes se explicaran ias

consideraciones especificas para la operacion de jeringas en métodos individuales.



[.6. Consumibles

Con el proposito de facilitar la operacion y el mantenimiento de cromatografia, se recomienda
contar con una cantidad suficiente de consumibles. Muchos estan disefiados especificamente para
una entrada especifica; por este motivo, se debe tener precaucion a la hora de escoger los
apropiados. Entre la lista podemos encontrar septos, revestimientos de vidrio, cierres herméticos
en forma circular, férulas de grafito o grafitadas, fibra de vidrio y materiales para sellar {en

especial cuando se utiliza una entrada con vaporizacidon de temperatura programable).

[.7. Férulas, conexiones y adaptadores

En un sistema de cromatografia capilar de gas, una instalacién adecuada de las conexiones es
crucial y hasta una obra de arte. Al instalar una columna, hay que garantizar que las paredes
terminales tengan un corte bien definido. Alguncs proveedores de columnas tales como Agilen?
Technologies/J+ W Scientific, Restek, Supelco, Varian-Chrompack brindan asesoria en esta area.

Al hacer una conexidn utilizando férulas de grafito o grafitizadas, la tension que ejerza un
dedo es suficiente para obtener un selle libre de fugas. No se recomienda ajustar una férula de
grafito con ia presién del dedo y iuego con un giro de %, ya que se puede dafiar ei equipo de
conexion.

Por otra parte, al emplear los conectores, se debe prestar atencion a cualguier material de

ia medida de lo posible,

l:‘:
11
o

desecho que se encuentre dentro de elios. £l 4rea debe estar limpia.
las conexiones de laton y acerc inoxidable se deben ajustar con la presidn de! dedo y con un giro

de Y.
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Una vez que se instale la columna, que se conecte y se active el suministro de gas portador, se
debe detectar la presencia de fugas con un detector electronico de fugas. No se deben utilizar
soluciones jabonosas o aerosoles porque pueden esparcirse en los tubos y provocar picos
fantasmas, dafios 0 conitaminacion enr: la columna.

Mas adelante, en el Capitulo VII, se mostrara que muchos de los problemas que se presentan
en el funcionamiento del cromatografo de gases y de los cromatogramas se asocian a las
conexiones en la entrada.

Los capitulos siguientes, especialmente elaborados para los expertos que colaboran desde los
laboratorios, presentan una descripcion practica y fundamental de cada técnica de inyeccién y

cuenta con temas como el desarrollo del método, mantenimiento y deteccion de problemas.

I1. Inyeccidn split

Esta técnica se utilizo en forma exclusiva durante ios primeros diez afios del desarrolio
comercial de ia cromatografia de gas. Como resultado del trabajo con columnas empaquetadas, se
creia que eran necesarios tapones muy reducidos para las muestras de vapor. Al mismo tiempo, se
requeria que los distribuidores las entregaran rdpidamente. Sin embargo, no se han realizade
estudios numerosos y sisiemdticos sobre las invecciones splic. De hecho, gran parte de

bibliografia de investigacion describe métodos apropiados para las muestras

-
&
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=
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=
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(7]

individuales pero proveen escasas guias generaies. Por eiio, es muy comin obiener coino
resultade una gran cantidad de errores de precision v reproducibilidad cuando se realiza este tipo

de invecciones.
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En el presente capitulo se analizan las partes y la operacion bésica de las entradas split.
Ademas, se estudiara la innovacién de los métodos, los temas de resolucién de problemas y el
mantenimiento de la entrada. Por Gltimo, se brindara una ayuda especial al analista con el fin de

que logre reducir los errores cuando realiza las inyecciones split de rutina.

II.1. Revisidn de los componentes

En la ilustraciéon II-1 se observa un diagrama esquematico de la entrada spliz. El gas
portador penetra por la parte superior y debajo del septo. En este punto, la emision toma dos
caminos: el liner de la entrada y la valvula de depuracidn del septo. La vélvula, localizada bajo el
septo, es una pequefia salida (de casi 3mL/mil) que permite mantenerlo limpio. La otra via que
puede tomar el gas es la entrada del liner, lugar en donde se deposita la muestra con la aguja de la
jeringa.

Cuando se realizan inyecciones split, una gran cantidad (alrededor de 5G-100 mL-mil) de
gas emana 2 lo largo del liner; lo ideal es que la muestra se evapore y mezcle con el gas portador.
Luego, en el extremo del liner hay dos posibles salidas: la primera es la columnna del cromaiografo

de gas, la cual posee una frecuencia volumétrica de emisién relativamente baja (de casi I mL/mil};

la segunda es ia salida segmentada que tiene una alta fiecuencia de emision {(de aproximadameite

(W]

0-100 mi/min) y gue se regula con una véalvuia aguja.

E! radic de frecuencia de emision a través de ia salida da origen ai radio con divisién que

ermite ! calculo y el contre!l de la cantidad de muestra gue entra 2 la «olumna. Cuando se
spl

realizan inyecciones splits, se regulan con presion trasera, lo cua! produce una frecuencis

constante de emisidn dentro de la columna mientras que se varia el flujo en la saiida.

24



Septo

Entrada del
gas portador =gl i » Purga del septo

> Salide dividida

Liner de vidric

Columna capilar

Figura II-1. Diagrama esquematico de una entrada split

I1.2 Operacion basica

[1.2.1 Funcionamiento y mantenimiento de una entrada splif

Para operar un nuevo instrumento con una entrada split, se debe contar con una serie de

articulos que estadn incluidos en la caja de herramientas junto a la nueva adquisicién y que se

pueden comprar al fabricante o al distribuidor de repuestos originales, si se cuenta con un sistema

mas viejo.

N
h



Se debe tener presente que cada proveedor es distinio; por eso conviene consultar el
manual de instrucciones o ponerse en contacto con el fabricante para conocer los datos especificos

de los articulos apropiados.

Esta presentacion supone que la entrada se conecta a una linea depurada de gas portador y
que se dispone de gas portador flotante.

No se abordara el tema de la instalacion de las columnas.

Articulos necesarios:

Llaves de boca apropiadas (métricas o inglesas)

Septos y revestimientos de vidrio apropiados

Férulas apropiadas para la instalacion de columnas y revestimientos de vidrio

Por lo generai, el mantenimiento de las entradas es sencillo; sin embargo se recomienda

establecer un horaric regular de mantenimiento.

[1.2.2. El septo

Ei septo, que por lo generai se encuenira en el area superior y frontal de ia entrada, es ia

PN T T - 1 R AN, T~ =~
la de propicia ara la inyeccidn de

3333 H H
(LI S L1

lazar. Su funcidn e

(5]

pieza mas faci! de recm
muestras cuando se utilizan jeringas sin causar alguna ruptura o la sustitucion de valvulas
especiales en el sistema.

Se recomienda cambiarios cuando se realizan entre 30 6 50 muestras; esto dependera del

tipo de jeringa utilizada. La sustitucidn del septo se hace con mas frecuencia cuando se usa un
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inyector automatico pues las agujas son romas y mucho mas anchas que las empleadas en las
inyecciones manuales.

Solo se deben utilizar septos que soporten altas temperaturas y disefiados especialmente
para la cromatografia de gas. Los septos de mala calidad (baratos) se dafian con mayor
facilidad, al estar expuestos a las altas temperaturas de las entradas y contaminan la columna.
Esto produce picos fantasmas en los resultados.

En figura II-2 se observa la proyeccion de un cromatograma del sangrado de septo. Nétese
que un sangrado de septo es comun cuando se programan altas temperaturas, y que €ste
fendmeno por lo general sucede hacia la mitad de los rangos de temperatura.

El sangrado del septo también es un indicio del deterioro del instrumento que obliga a su
reemplazo. Ademas, para evitar fisuras se recomienda utilizar uno especialmente disefiado
para el instrumento.

Por ultimo, con la presion de ios dedos se debe ajustar la tuerca (si se usa una llave de
tuercas después de la presion ejercida por les dedos, no debe sobrepasar un cuarto de girc).
No se debe forzar la tuerca, para evitar fugas. Se recomienda ademas emplear un septo nueve
antes de iniciar una larga secuencia con un inyector automatico o cuando se vaya a dejar el
sistema sin supervision.

Las particuias de seplo iambién son capaces de absorber materiaies de anaiito reactivo.

3
[®

Cada vez gque se cambie, se recomienda revisar el vidric afiadide con el fin

[
[

pequeiias particuias de septo u otros materiales que puedan ser reactives. St se encuentra este

tipo de sustancias, e! /iner de vidric también debe reemplazarse.
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Figura 11-2. Cromatogramas que muestran el sangrado usando varios septos. Adaptado
del Catalogo de Supelco 2000 (Bellfonte, PA).

El cierre hermético Merlin es una alternativa al septo tradicional porque puede eliminar

la necesidad de ia sustitucion periddica. El Merlin consta de una valvula de boca piana (Ver

i-3) gue se ajusta a una tuerca comin del septo y la reemplaza sin

]

Figura

modificacicnes posteriores en la entrada. Su uso es muy conveniente cuando se trabaja con
inyectores automaticos que centran la a

pueden producir fugas.



Figura II-3. Valvula de boca plana que se utiliza en el dispositivo de repuesto del septo
Merlin Microseal.

[1.2.3. El revestimiento de cristal

Este componente es esencial a la hora de realizar inyecciones exitosas y por ende, para
obtener separaciones satisfactorias. En términos generales, debe ser inerte y poseer un
volumen suficiente para distribuir toda la muestra de vapor. También deben contar con un
conducto de emisicnes obstruido que permita la evaporacion e impida el paso directo de la
muestra liquida a la columna.

Cada instrumento (y algunas veces instrumentos diferentes del mismo fabricante)
necesita liners de cristal de variadas dimensiones, lo que implica procedimientos de
instaiacion con leves diferencias. Por este motivo convienc leer con detenimiento las
instrucciones y contar con los liners adecuados para cada instrumento. Cuando se realice la
instalacion, se debe utilizar el empaque circular correcto o la féruia selladora apropiada (esto

dependeré de! fabricante v del modelc del instrumento). No se debe ajustar excesivamente ia
tuerca hermética pues se puede quebrar ei vidrio.

En la parte posterior {(extremo {inal de ia entrada) hay otra tuerca que debe revisarse

con periodicidad para garantizar su limpieza pues es la Gnica superficie metalica dentro de la
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entrada y tiende a obstruirse. Si este elemento no se ve limpio y brillante, se debe reemplazar.
Ademas, si existen otros sellos herméticos, también deben sustituirse.

El liner de vidrio debe ser inerte. Con el paso del tiempo, se han disefiado, publicado y
recomendado diversos procedimientos para desactivar este material, a pesar de que muchos se
pueden adquirir con esa propiedad, lo cual es muy ventajoso. No obstante, en el cuadro II-1 se
ofrece una guia para realizar tal procedimiento.

Se debe tener precaucion con las obstrucciones de las piezas del septo, lana de cristal y
otros materiales que aparecen en los liners, dificiles de eliminar. Con mucha frecuencia la lana
es indispensable para facilitar la vaporizacion de la muestra o para proteger el revestimiento de
muestras sucias o contaminadas. Cuando se utilice este material, hay que tener mucho
cuidado porque la lana también posee superficies para la reaccion o absorcidn de analitos
labiles. Por lo general, es mejor evitar este material a menos de que las muestras estén
extremada;nente sucias.

La geometria de los liners también es significativa. Existe muy variada bibliografia
atinente a esta geometria tanto de inyecciones spiit como splitless pero muy poco cOnsensc.
En la figura II-4 se pueden apreciar diversas geometrias de mayor uso las cuales tienen sus
ventajas y limitaciones. El lecior podria sentirse limitado por ia seleccidon conveniente para el
instrumento que posee. La geometria para ios liners split tiene dus funciones: proporcionar

ue la muestra se evapore completamente v se mercle asi con

e
o

a
9

Q.

gas portador y evitar que la muestra liquida penetre en ia columna sin pasar previamente por
proceso de vaporizacion.

Dado su ampiic uso, la mejor forma es la copa invertida, segiin se ve en la frgura 11-4

ya que ofrece una extensa area de superficie de cristal que es de gran ayuda cuando se realizan
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evaporaciones y mezclas. Ademas, es muy util pues brinda un tortuoso camino que hace que
el liquido no pase directamente a la columna. La tnica desventaja del /iner de copa invertido
es su alto precio en comparacion con otros métodos y que es muy dificil de eliminar los
pedazos de septo u otros restos. En comparacion, mientras tenga un volumen adecuado, un
liner vertical permite que el liquido fluya directamente hacia el fondo o hacia la columna.

Todos los ejemplos mostrados en la figura 11-4 tienen obstrucciones disefiadas para prevenir el

paso del liquido hacia el fondo de la entrada o dentro de la columna.

1. Los liners usados se pueden almacenar en una solucion de acido nitrico y agua regia.
Esta solucion se debe guardar en un toldo. Después de un lapso, los residuos organicos
pirolizados se disuelven como resultado del acido concentrado lo cual hace que el cristal se
limpie.

2. Cuando se tengan varios liners usados y lavados, elimine el acido y lavelos con
cantidades copiosas de agua desionizada.

3. Enjudaguelos con suficiente metanol, acetona y hexano, en ese orden.

4. Los liners se pueden silatar si se colocan durante 24 horas en una solucién al 1% de
trimetilclorosilano en tolueno.

5. Enjuague los liners desactivados con hexano y coléquelos en un sitio fresco y seco.

Tabla II-1. Limpieza y procedimientos de desactivacior para los liners de vidrio

I1.2.4. Férulas e instalaciones
Las entradas poseen muchos lugares en los cuales se puede instalar ias tuberias o

columnas. Por ejemplo, ¢n un sistema EPC, la fuente de poder dei gas portador esta en ei

..

tabique del CG, asi e} controlador EPC proporciona la presién correcta y regula la presidn. En
un sistema que no sea KPC, se necesita solo un regulador separado de una etapa que dejc que

los cambios de las emisiones de gas (como cuando se empieza a trabajar con otro instrumento}
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no afecten el paso del gas portador y la presién. Se debe tener la precaucion de no ajustar

mucho el conductor de gas portador para evitar las fugas.

Cilindyro (empaguetadso)

—— :
- = ——

" 3
Wroge

Didmetro externo 78.5 mm x 6.3 mm
Cilindro (lana empagquetada)

Diametro externo 78.5 mm x 6.3 mm
Cilindro (empaguetado con 10% OV-1 en

Chromosorb-Ww HP

Di&netro intermo 78.5 mm x 6.3 mam
sSsplit/splitless
(Diametro internoc 4 mm, lana empaguetada)

_ i ] s
= Sttt

-

Diametro externo 8.5 mm x 6.3 mm

Figura II-4- Geometrias de los liners de vidrio para la inyeccion split

Se aconseja que al final de la columna quede sellada la conexidn entre la columna y la
entrada con féruia de grafito o grafitizada; este paso debe ejecutarse con sumo cuidado pues
esta area es propensa a las fisuras. Para ajustar las férulas de grafito de la columna basta con
presionar firmemente con lcs dedos, y si se quiere se puede complementar con ia ayuda de un

giro de 4 ejecutadc con una llave de tuercas. Si al estirar la columna con delicadeza ésta ne

&
=
o
(o8
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w
w

se mueve, significa que se logro un buen cierre hermétice. Se cobtienen mejores res
el calibre de la férula coincide con el de la columna. En el cuadro 11-2 se encuentra una lista
de caliores con 10S uiametros de columnas apropiados.

un tiempo prolongado para salir de la entrada, hasta que es finalmente expuisado con rapidez a través de la salida.
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Figura III-6. Pasos en el proceso de inyeccion splitless. Adaptado de K. Grob, “Inyeccion split y spiitless en
la cromatografia capilar de gas” Huthing (ahora Wiley), 1993.

I11.4.4. Condensacion de los vapores en la columna capilar

En la inyeccidn split, durante la transferencia de vapor a la columna, el horno se debe
mantener por lo general a una temperatura inferior al puntce de eoullicion del solvente de
muestra. Esto provoca la condensacion y el esparcimiento de los vapores de solvente y analito
dentro de las secciones de la columna. Puesto que las moléculas de analito son solubles, lo
hacen de la misma forma que a la largo de la extensa franja de solvente. En la figura I11-7, se
discigue an plan hipotético de este tipo de franja. En el primer caso, un solvente no polar,

como ¢l hexano, se usa con tina columna no polar, como un silaxone de polidimentil al 100%.
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La franja de solvente humedece bien la superficie de la columna y genera una distribucion
pareja de las moléculas de analito. Por ultimo, cuando se retira el solvente, se obtienen picos

de analito muy bien definidos.

Figura III-7. Esquema de los efectos solventes causando ensanchamiento de las bandas.
Adaptado de “Cromatografia de gas de alta resolucion” de K. Hyver (ed), Hewlett-
Packard, 1989.

En el segundo caso, un solvente polar como el metanol, se utiliza con columnas no
polares como el siloxano de polidimetil al 100%. En este caso, la franja se dispersa de manera
irregular con lo que se adquiere una distribucion dispareja de las moléculas de analito cuando
se retira el solvente. Este fendmeno ocasiona picos sin forma definida y que mas bien
asemejan rabos u hombros o una sucesion indefinida de picos. Por consiguiente, para escoger
un solvente se debe tener en mente la columna que se va a usar; sus polaridades deben

asemejarse.

ill.4.5. Evaporacidn dei soivente y ajusic de ias iranjas de analito
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Una vez que la muestra completa (incluyendo el solvente y el analito) se introduce en la
columna, ocurren dos mecanismos (ambos relacionados con la evaporacidon) de ajuste para
disminuir las franjas anchas: ajuste termal o “retencion en frio” de los analitos de gran peso
molecular y ajuste de los efectos del solvente para aquellas moléculas de menor peso. Para
programas de un solo analito, se puede utilizar el ajuste en frio, los efectos solventes, ¢ una

combinacion de ambos.

[11.4.5.1 Ajuste en frio

Este mecanismo se presenta en la figura III-8 y como ya se discutid, se utiliza con
analitos de mayor peso molecular. Cuando llegan a la columna, que tiene una baja
temperatura, se congelan dentro de los primeros y cortos centimetros de la columna. Las
moiéculas restantes luego tienen tiempo para “alcanzar™ al primer grupo. Esto produce una
franja de analito bien definida cerca de la parte superior de la columna.

La retencion en frio es ei mecanismo mas frecuente cuando se trabaja con analitos de
gran peso molecular (con pesos superiores a C12). Las variantes mas significativas quc

afectan ia retencion son: ia temperatura iniciai y la densidad de la peiicuia de fase estacionaria.
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Figura III-8. Esquema del efecto de ajuste en frio

[11.4.5.2 Ajuste del efecto solvente

No sorprende que las moléculas de mayor peso o los analitos con menor presion de
vapor muestren franjas definidas como resultado de la retencion en frio. Si asombra que las
bandas de menor peso molecular (con mayor presién de vapor) que no se retengan en f{rio
también sean precisas cuando se usan en las inyecciones split. Tal hecho se le atribuye a los
efectos relacionados con la evaporacion del solvente liquido inyectado. En la figura III-10 se
resalta la evaporacion del solvente liquido en la columna capilar en una inyeccion splir. En
primer lugar, el solvente se esparce a lo iargo (de casi 1 metro) de la columna, luego reviste la
fase liquida y produce una tfase estacionaria bastante gruesa. Las moiécuias de soiuto se
distribuyen a través de tal revestimiento. El gas portador circula de la entrada de la coiumna
hacia la salida. La franja solvente se evapora desde el fondo de ia entrada v disminuve su

tamafio. Los analitos permanecen disueltos en la gruesa franja solvente a pes~r de que se
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concentren conforme se reduce. Por ultimo, esta ocupa una porcion reducida de la columna y
luego desaparece y deja los analitos en una zona concentrada cerca del area superior de la
entrada.

Como se analiz6 anteriormente, la naturaleza del solvente y de la fase estacionaria son de
vital importancia para un ajuste apropiado de los efectos del solvente. La temperatura inicial
de la columna es trascendental ya que el solvente se debe condensar para que sea efectivo.
Una temperatura de 40° C o mas pero inferior al punto normal de ebullicidon del solvente es
suficiente.

En el siguiente capitulo, se hace un anélisis de la optimizacidon de los efectos del solvente

y de la temperatura inicial de la columna.




-

Figura III-16. Ajuste del efecto solvente. Adaptado del “Cromatografia de gas de alta
resolucion” de K. Hyver (ed), Hewlett-Packard, 1989.

[11.4.6. Depuracion del liner

El ditimo paso en la inyeccion split involucra la depuracion del /iner de la entrada con el
gas portador expulsado para eliminar cualquier solvente residual o analito. Si no se hace esta
limpieza, el solvente residual continiia ¢ntrando a la columna durante mas tiempo, pues hay
muchos compartimentos dentro y el solvente puede detenerse.

Esta gran emision a través del liner y fuera de la salida hace que el solvente residual sea
barrido, mientras se usa la regulacion de la presion para mantener el flujo adecuado en la

columna.
IT1.5. Consideraciones generales para el mejoramiento de las inyecciones splitiess

Cuando se perfeccionan los métodos para las inyecciones splitless (lo cual se estudiara

con mas detalle en el proximo capitulo} se deben considerar los siguientes aspectos. Primero,

analitos. Segundo, las condiciones de emision se deben adaptar para disminuir el tiempe de
transporte dentro de ia enirada (reducir el ensanchamiento de ia franja en el tiempo); ia aita
presion durante la inyeccién (ritmo de la presidn) lo puede hacer.

lLuego, la temperatura inicial de la columna se debe programar lc suficientemenie baja

para que la retencion en frio o los efectos del solvente actien cuando se ajusten las franjas de
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anaiito en la parte superior de la entrada. Por ultimo, las caracteristicas de las franjas detinidas
de observan cuando se combina la inyeccion splitless con la programacién de la temperatura.
En el capitulo siguiente se describen las técnicas para mejorar cada uno de estos

procedimientos.

IV. Innovacién del método y mejoramiento de la inyeccion splitless

En un método de inyeccion de CG, los dos objetivos primordiales son que la inyeccién
sea cuantitativa y eficiente. La inyeccion d'ebe ser cuantitativa de manera que la muestra
completa se transfiera a través de la entrada. La inyeccion tiene que ser eficiente de forma tal
que las franjas de muestras inyectadas sean lo més angostas posibles. Por consiguiente, las
franjas de analito se transfieren a la columna con precision, exactitud y con el minimo espesor.
En este capitulo se analizaran las condiciones situacionales que seradn Utiles para aicanzar estos
objetivos.

Existen diversos factores que contribuyen a conseguir inyecciones splitless exitosas; a
entrada y la columna son responsables de que esto ocurra pues el mejoramiento de la banda

sucede después que !a muestra abandona la entrada y penetra en la coiumna. Por ianto, el

proceso iotai debe miiigar ei ensanchamiento de ia franja en ei tiempo y en ei espacic. El

Cuadro IV-!

Pese a que es dificil dictar las reglas generales para mejorar las invecciones (véanse ias
notas en las primeras paginas de esta guia), se pueden cnumcrar algunos principios gue
garantizan un comienzo exitoso. ks necesaric que el guimico combine estas recomendacionss



con su buen juicio, conforme las aplica y analiza. En la inyeccidn splitless no existen reglas
Gnicas.
Mientras se perfeccicna cualquier separacién, hay que cambiar solo una variable o

condicidn al mismo tiempo y evaluar luego el efecto antes de modificar todo el resto.

Entrada Columna

Temperatura Temperatura

Presién (ritmo de emision/programa de | Presion (ritmo de emision)
temperatura)

Volumen del liner/geometria Proporcion de la fase

Escogencia del gas portador Dimensiones de la columna
Efectos adicionales : Escogencia de la fase estacionaria
Solvente Escogencia del gas portador

Tabla IV-1. Factores que repercuten en una inyeccion split exitosa en la cromatografia
capilar de gas.

iV.1 Escogencia del liner de vidrio

La primera escogencia para cjecutar una inyeccion efectiva es la del /iner de vidrio.
Debe tener un volumen suficientemente reducido de manera que el tiempo de depuracion sea
inferior o igual a 1 minuto pero debe tener la capacidad para albergar el volumen de vapor
inyectado.

En la mayoria de los casos, el finer es un tubo recto y sin obstrucciones. Si el solvente
pasa a la zona inferior y se fuga, si ia muestra contiene material no volatii o si el nicleo dei
septo tiene probiemas y su materiai cae dentrc dei /iner entonces se puede recurrir a una

obstruccidon (como lana de cristal) para evitar la contaminacion. La inyeccion se debe efectuar
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primero sin ningin obstacuio con el propdsito de eliminar, los problemas de poiucion o
reaccion con la superficie de vidrio activa.

Cuando se instala el /iner, no hay que ajustar en exceso los componentes, pues el cristal
no es flexible y se romperia si se presiona demasiado. En el Capitulo III, secciones I11.2 y
I11.4.2 se analiza las formas especificas de los liners y los volumenes de vapor solvente. La

calculadora del volumen de vapor de Agilent Technologies es muy util en dicha seccion.

IV.2 Ajuste de la temperatura de la entrada

La temperatura de la entrada se convierte siempre en uno de los asuntos mas
interesantes. La respuesta tipica que por lo general se obtiene de la mayor parte de los
instructores de libros de texto es “250° C” o “lo suficientemente caliente para vaporizar la
muestra”. Aimnbas respuestas son incompletas, pues, por lo general, la entrada debe estar
suficientemente caliente como para evaporar en forma eficiente el vapor de muestra sin
descomponer los compuestos de analito. Si se sospecha que hay descomposicion en la entrada,

entonces se debe reducir la temperatura hasta que se observe una mejoria. En la figura IV-I se

muestra el efecto de la temperatura de la entrada en una inyeccion splitiess de hidrocarburos.

Las inyecciones se han realizado a 250° C y a 100° C. Si la inyeccion a 250° C se considera un

debe usar la temperatura mas baja posible de la entrada, pues los ritmos mayores de tlujo se
pueden obtener a temperaturas menores debido al incremento en ia viscosidad del gas con ia

temperatura. No obstante, se debe tener presente de que la temperatura de la entrada es a
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menudo dificil de cambian entre corrida y corrida, pues la entrada tiene una gran masa termal
y necesita mas tiempo (posiblemente horas) para equilibrarse por completo después de un
cambio de temperatura. Esta es la razon por la cual muchos laboratorios ajustan la entrada a

cierto valor (250 grados es lo comun) y nunca lo cambian.

IV.3. Efecto de la presion de la entrada

En ios sistemas clasicos la entrada o la presion en la “cabeza” se ajusta sélo teniendo la
columna en mente. En vista de que la mayoria de los cromatdgrafos se regulan con una
presion trasera, la presion de la entrada no podria modificarse en ningin momento durante la
corrida. Este hecho se traducia en una limitacion severa pues la presion apropiada en la
cabeza para obtener un flujo dptimo no es necesariamente la presion apropiada para la
inyeccién. Cuando se usa un sistema moderno de presidon controlado electrénicamente, se
puede recurrir a un pulso de presidn para mejorar el ancho de la inyeccion. Se trata
simplemente de aumentar la presion de la entrada durante el tiempo splitless, para acelerar la
transferencia de muestra dentro de la columna.

En la figura IV-2 se distingue un diagrama de una inyeccion con el pulso de la presion.
Durante el periodo no segmentado, la presion aumenta en forma significativa para acelerar la
transferencia de analitos por la entrada. Al mismo tiempo que se abre la salida de depuracion,
la presidn se reduce a2 un nivel cercano 2 ia presidn Optima de operacién de la columna.
Notese que este diagrama dei ritmo de presion demuestra que se puede programar dentro det

controlador de presidn de la entrada.
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Figura IV-1. Efecto de la temperatura en la entrada splitless

La disminucion real puede descender y se requieren de 20 a 30 segundos para
reestablecer la presion y el equilibrio. En la figura IV-3 se observa el efecto del ritmo de
presion durante la separacion de hidrocarbonos. El primer cromatograma muestra el
funcionamiento ritmico sin presién. Se da un ensanchamiento trascendental de los primero
picos elutivos. En la segunda representacidn, el ritmo de presion permite eiiminar mas rapido
los picos de la entrada. Notese que se vislumbran pocos efectos en los ultimos componentes
elutivos ya que se retienen en frio de manera efectiva y el tiempo de inyeccion implica pocas
consecuencias. Se produce un efecto limitante en los primeros picos porque ahora necesitan
menos tiempo para abandonar la entrada; comienzan come franjas mas estrechas en la

columna y por eso aparecen con una forma mas definida en el ultimo cromatograma.
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IV.4 Efecto de la temperatura inicial de la columna

En la figura IV-4 se observa el efecto de la temperatura inicial de la columna en la

amplitud de los picos de analito que provienen de una sola retencion en frio para separar el

hexano y el heptano.

Al utilizar una microextraccion de fase sdlida con los restos de analito (sin los solventes

liquidos tradicionales) se eliminan los efectos del solvente. A 40° C, cerca del punio de

ebullicion del hexano, se da muy escasa mejoria y por consiguiente lcs picos de analito son

mas anchos. Conforme la temperatura de la columna disminuye, ios picos se vuelven mas

definidos pues los analitos se retienen en frio en la parte superior de la columna.

156G
Presién
{kPa)

50

” Tiempo de purga
encendido

Tiempo (min)
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Figura I'V-3. Efecto del pulso de presion de una inyeccion splitless-de hidrocarbonos

Por lo general, se puede esperar que la retencion en frio sea efectiva si la temperatura
inicial de la columna es de casi 80° C o mas, pero menor al punto de ebullicion normal del
analito.

El resultado de la temperatura inicial de la columna sobre los efectos solventes se ilustra
en la figura IV-5 para la separacion de una mezcla de hidrocarbono disuelta en ciclohexano.
Todas las condiciones son idénticas, con la Unica diferencia de que para el cromatograma
izquierdo, la temperatura inicial es de 40° C mientras que en la derecha es de 60° C. En vista

de que 60° C estan muy cerca del punto de ebullicion normal del ciciohexano, los picos que

ajustan bien en el cromatograma del lado dereche come sf lo estan en el lado izquierdo.
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Si se necesitan los efectos solventes que contribuyen al mejoramiento de la franja, la
temperatura inicial se debe programar por lo menos 30 6 40 grados por debajo del punto de
ebullicion del solvente. Si el ajuste en frio puede por si mismo regular las franjas. la

temperatura inicial de la columna deja de ser un asunto relevante.

IV.5 Programacioén del tiempo de depuracién

En la inyeccidn splitless, la depuracion segmentada se desactiva durante un lapso que
permita que el vapor de analito penetre en la columna en vez de escaparse por la salida. Al
final de este periodo, el area de depuracidn se abre y se eliminan los vapores restantes lo cual
conlleva a la caida bien definida del pico solvente.

El tiempo de encendido de la depuracidn se mejora cuando se inyecta la muestra con
diferentes tiempos de encendido mientras las otras variables permanecen constantes.

Hay algunas ventajas al completar este proceso con rapidez (véase la seccion de las
inyecciones con ritmo de presion). Se distingue el aumento de las areas de los picos con el
tiempo de depuracion activado a un nivel maximo, y es aqui cuando se estabilizan. EI tiempo
de encendido de depuracidn debe programarse a un valor muy corto en esta curva, después
del punio en que aicanza el nivel. Lo caracteristico es que esto produce un tiempo Ge

depuracion que va de 30 a €0 segundos.
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IV.6 Comentarios generales acerca de las dimensiones de la columna y de las fases

estacionarias

Estos dos factores tienen considerables repercusiones en las inyecciones splitless. A
menudo, es dificil variarlos ya que muchos métodos y procedimientos estandarizados de
operacion funcionan con columnas especificas.

Longitud de la columna. Es otro de los efectos que repercute en menor medida en la
caida de la presidn y que altera el ritmo de emisidn. Se debe tener cuidado de que la columna
mas larga utilice la mayor cantidad de emisidon para mantener una velocidad linear razonable
del gas portados. Por tal razon, una mayor presion necesitara producir el mismo ritmo de
emision y el mismo tiempo como con una columna mas corta pues una mayor presion eleva el
punto de ebullicion de todas las moléculas y se necesita una temperatura mas elevada en la
temperatura de la entrada.

Didametro interno de la columna. También repercute en las presiones necesarias para
alcanzar las emisiones requeridas. Los didinetros mas pequefios necesitan mayor presién. La
inyeccion split es dificil de efectuar con columnas cuyo didmetro interno mide 0.1 mm pues
se sobrecargan y pueden ser problematicas con didmetros de 0.53 mm ya que el solvente
liquido puede aicanizar el detecior y extinguirse en FID o sobrecargario.

Espesor de la pelicula de fase estacioneric Retiene con mayor firmeza los

componentes de anaiito v por eso una coiumna de pelicula mas gruesa puede ayudar en

z
z
1]

situaciones dende la retencién en frio y los efectos sclventes no miejoran por completo

icos iniciales de analito.
p
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V. Inyeccion en columna

V.1 Introduccién

Ciertos tipos de inyeccion presentan dificultades significativas relacionadas con la
vaporizacién de los materiales de muestra tanto en la entrada como en la aguja de la jeringa.
En las dos técnicas se necesita un paso “extra” de vaporizacion, transporte y condensacion
antes de que el material de muestra entre en la columna. En la seccion I-1 se revisd este
problema de la inyeccion en la CG en donde las principales dificultades eran: que la jeringa
calzara directamente con la columna y que las muestras fueran muy largas (en especial cuando
se evaporaban) para calzar en la columna.

Hemos visto que este paso adicional de evaporacion ocasiona diversos problemas
relacionados con ia quimica para obtener buenas separaciones. Entre estos se encuentran: la
discriminacidn dentro de la aguja y la entrada io cual provoca la pérdida de analitos de alto y
bajc peso melecular, la degradacion o reaccion de ios analitos en superficies metalicas
calientes y de cristal activo, la contaminacion dentro de la entrada, el exceso de volumen de
vapor solvente gue ocasiona uina nivelacion posterior del soclvente y del material de muestra

dentro de los ‘iners o fuera de ia saiida de depuracion dei septo, y por ditimo un extrano

(@]
L0

enfriamiento en la entrada y los efectos de presid

En conjunic, estos problemas conllevan a diversas va

.

Iv i Q TS, Py AlAcinac Ao 1 revee s A Diar sroimereysssmmin
éxito con las iécnicas ciasicas de INYCSCCIoN. O CONSIZUICnC,
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seria propicio inyectar las muestras sin el exceso de evaporacion que ocurre en la entrada,
como se hace con las columnas empacadas.

Como su nombre lo indica, las inyecciones de columna implican una colocacion directa
de la muestra. Dado que dentro de la columna no hay mucho espacio para que el liquido se
evapore, la inyeccion se debe realizar a una temperatura inferior al punto de ebullicion del
solvente con el propdsito de que toda la muestra entre en la columna. En vista de que las
jeringas por lo general son mas anchas que el calibre de las columnas, se necesitan medios y
procedimientos especiales para las inyecciones.

Por ultimo, el hecho de que la muestra entre por completo en la columna puede ser
ventajoso y desventajoso al mismo tiempo porque se mejora la sensibilidad, pero se expone
mas a la contaminacidn.

En este capitulo, se describird y revisara la inyeccion de columna y se prestard mayor

atencion a las técnicas practicas y a su aplicacion con muestras reales.

V.2. Equipo de instrumentos para la inyeccion en columna

En la ilustracion V-1 se muestra un diagrama esquematico de una entrada en fric de la
columna. En realidad, la entrada es muche maés simple que las que se han menciocnado con
anterioridad: split y splitless. En forma similar puede haber una valvula o septo disefiade para
permitir que la aguja entre en la coiumna sin alterar e! flujo de gas u ocasionar una fisura.
Ademads, en una inyeccion de columna es bastante ventajoso baiar el émbolo de la jeringa

Jentamente para que la vaivuia o el septo permitan un tiempo de resistencia de la aguja mas

prolongado sin causar fisuras.
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El trayecto del flujo de gas es simple y aparece como una version en miniatura del flujo
de la columna empaquetada. El gas portador circula y su temperatura queda controlada con la
cabeza de la columna; fuego, paso alrededor de la cabeza de la columna y dentro de la
columna.

El flujo de la columna se produce al mantener la entrada a una presion elevada.
Algunas entradas de este tipo incluyen un liner o una guia para la aguja que permiten

introducir delicadamente la aguja dentro de la cabeza de la columna.

j Abunice de enfriamienta

Guio de la agujo (para ingecciones manuales o

avtomdticas se usam guitas diferentes
= 9
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Figura V-1. Esquema de una entrada de columna. Adaptado dei “Manual del Usuario
HP 6890 Volumen 2: Entradas” Agilent Technelogies, 1995.

En comparacion con las entradas spiir y splitless, este tipo tiene una masa termal baja,
debe tener la capacidad de enfriaise en forma rapida y por lo generai viene equipada con un

Peltier o sistema de enfriamiento impuisado con dioxido de carbono. También debe contar
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con la capacidad de calentarse con rampas de temperatura similares a las de la columna. Los
sistemas equipados con septo poseen una linea de purgado para pasar un flujo pequeiio de gas
portador por debajo del septo y asi mantenerlo limpio. Las partes principales consumibles y
reemplazables incluyen septos y adaptadores o guias de aguja las cuaies pueden ser
reemplazadas conforme se cambia el didmetro de la columna.

La columna se instala usando accesorios de compresion métrica o de 1/16 pulgadas, y
como con las entradas split y splitless, se deben consultar las instrucciones del fabricante para
un procedimiento especifico. A menudo, para ayudar con les efectos soiventes, similares a los
de la inyeccion splitless v a los descritos mas adelante, se deja un espacio de retencion (varios
metros de silice fundida desactivada y sin revestimiento) entre la entrada y la columna
analitica y se conecta a la columna por medio de un conector de vidrio o de silice fundida. La
mayor dificultad con este sistema radica en que al conectar el espacio de retencién con la
columna analitica, usando un conector de ajuste a presion, se pueden producir fisuras y por
consiguiente, ocasionar pérdida de analito y coleo de picos.

Por lo general, una entrada en columna se mantiene a la teinperatura de columna mas
baja que se pueda usar en las pruebas analiticas y se programa a la temperatura inicial de un
programa de temperatura antes de la inyeccion. Debido a que ei volumen de la columna es
pequeiio, se debe evitar la vaporizacion rapida dei soivente durante ia inyeccion. Con la
siguiente inyeccion que se eiecute, la entrada tendrd una temperatura programada totain

independiente de la coiumna. Por lo general, lo cual es un excelente puntc de comienzo par:
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el mejoramiento de! métade, 1z entrada se puede programar pars dirigir el programa e

temperatura del horno de la columna.



V.3. Jeringas y manipulacion de jeringas

Segln se ha indicado, la dificultad de colocar las muestras directamente en el diametro
estrecho de las columnas capilares es el problema fundamental con la inyeccion en columna.
Por lo comin, se usan jeringas especiales con un tubo de silice fundida de un didametro mucho
menor, en lugar de la aguja o unidas a ella. Al mismo tiempo, sélo pueden unirse
manualmente pues son fragiles y en la mayoria de los casos se rompen después de realizar solo
una inyeccion. Ademas se eusucian y obstruyen con facilidad. Este inconveniente se mitiga si
se emplea una columna con didmetro interno de 0.53 mm (megabore), ya que las agujas de
calibre 23 calzan directamente dentro del didmetro interno de la columna, sin ninguna
modificacion. M4ds adelante, se vera que con inyecciones de columna, de gran volumen, un
espacio de retencion con diametro interno de 0.53 mm (que facilita en gran medida ia
inyeccion) es una necesidad.

En la actualidad, se dispone de jeringas para la inyeccién de coiumna que puede usarse
con inyectores automaticos. Este hecho ha ocasionado que las agujas con caiibre 26-32 (que
calzan dentro de las columnas capilares con didmetro interno de 0.32 6 0.25 mm) dejen de
usarse gradualmente. Cuando se combinan con la guia de ia aguja en la entrada es posibie
usar un inyector automatico. Cuando' se usa un inyecior automdtico, por io generai se

recomienda ajustar la insercién de la aguja v la velocidad ¢
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la columna con solvente. Necesariamente, debidc a sus complicaciones, ias jeringas de

coiumna son mas fragiles v mas costosas que las jeringas comunss v deben manipularse con

o
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cuidado extremo. La Figura V-2 muestra una jeringa de columna que se ha inseitado en la

columna capilar.

V.4. Efectos del solvente en la inyeccion de la columna

Pese a que la inyeccidn de columna puede realizarse de forma relativamente rapida (en
comparacion con la splitless con un volumen de muestra similar), la técnica es auin susceptible
al efecto de expansion de la banda que se debe mitigar para alcanzar una buena separacion. La
ilustiacidn V-3 muestra estos efectos en ia inyeccidon en columna y un espacio de retencion
(tubo sin revestimiento). Un espacio como este no es siempre un requisito, aunque si es de
mucha ayuda. Mas adelante, se daran las especificaciones relacionadas con su uso.

Primero, a medida que el tapon solvente entre en la columna, se esparce a través del
large (quizéas decenas de centimetros) y las moléculas de analito disueltas lo hacen al mismo
tiempo. Conforme el gas pasa sobre el tapdn, comienza a evaporarse y a disminuir su tamafio
desde la direccidn de la cabeza de columna. Puesto que la columna esté fria, los analitos de
alto peso molecular scn atrapados en frio en el espacio de retencidn (esto se representa con les

circulos negros).

54



Jeringa

Figura V-2. Jeringa de columna en el momento en que se inserta dentro de la columna
capilar. Adaptado del “Manual del Usuario HP 6890 Volumen 2: Entradas” Agilent
Technologies, 1995.

Los analitos de menor peso molecular viajan con el tapén solvente, se mueven a lo
largo de la columna y se van reduciendo. Los restos del tapon llegan primero a la etapa
estacionaria y depositan los analitos de menor peso molecuiar en forma de una banda estrecha.
LLos analitos de mayor peso se disuelven lentamente desde el espacio de retencidn dentro de la
fase estacionaria, donde se retienen en frio.

Como es de suponer, hay muchos factores que repercuten en la atencion del efectc
solvente y de forma similar a la inyeccidon splitless. En primer lugar, la inyecciéon debe

ealizarse con una temperatura dei solvente por debajo del punto de ebuilicidn para evitar la
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evaporacidn rdpida. La evaporacién lenta del selvente liquido ayuda a dirigir 1os componentes
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Figura V-2. Efectos solventes en una inyeccion de columna

Para obtener mejores formas de picos, el solvente debe humedecer levemente la
superficie del interior de la columna; de ahi que un solvente polar como el metanol puede dar
problemas al usarlo con una columna no polar. Muy a menudo el resultado es un burbujeo dei
tapon solvente, similar a la forma de gota del agua de lluvia en un auto acabado de encerar.
Este burbujeo es el resultado de formas de pico deficientes, que incluyen hombros y lineas
dobies. Con los solventes poiares, se pude reducir este efecto usando un espacio de retencion

ya que posee una superficie mas polar y facil de humedecer.

V.5. Temas de desarrollo dei método en la inyeccién en columna

Por io general, el desarroilo del método e¢n la inyeccién en columna es directo: ios
temas principales son si usar 6 no el espacic de retencidn, ei volumen de inyeccitn y la

programacidn de la temperatura de ia entrada. Como se ha descritc con anterioridad, se puede



garantizar un espacio de retencion cuando se usan solventes polares de muestra. La inyeccion
en columna y la separacion subsiguiente se realiza primero sin el espacio de retencidn. Si se
observa un ensanchamiento de banda en el espacio (hombros y lineas dobles en la mayoria de
los picos), hay que instalar un espacio de retencidn de 2-5 metros entre el tubo sin
revestimiento, desactivado entre la entrada y la columna analitica. Una vez mas, se debe tener
mucho cuidado cuando se emplean conectores de vidrio de ajuste a presion.

Si es significativo el volumen de muestra de la inyeccién o la temperatura inicial de la
entrada es muy alta, es preciso observar fa discriminacion de todos los picos, ya que la muestra
se vuelve a nivelar dentro de la linea de purga del septo. Ademas, se puede notar el
enfrentamiento clasico de pico, que se observa sin sobrecargar la columna capilar. En el
primer caso, se recomienda utilizar un volumen menor de muestra; en el segundo, la muestra
tiene que diluirse 1:10 y volver a inyectarse. Programar la temperatura inicial de la entrada y
el programa de temperatura son también pasos directos. La temperatura inicial debe ajustarse
con 30-50 grades por debajo del punto normal de ebullicion del selvente muesira, o hay que
ajustarlos para que coincidan con la temperatura iniciai de la columna.

Cabe recordar que al seguir la ejecucion analitica, la entrada debe enfriarse a la
temperatura inicial antes de comenzar la siguiente ejecucion. Si se ha enfriadc demasiado, el
tiempo de espere enire cada operacion se vueive excesivamenie proiongado. Por io general, ia

.. : ] i
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programacidn de la temperatura de la entrada
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e ! misme ritmo de la ¢ o b
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los analitos sean inyectados rapidamenie dentro de la columna.

programar mas rapido, esto puede mejorar la forma de los picos anchos.
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V.5.1. Ventajas

La ventajas principales de la inyeccidn en columna consiste en que elimina por
completo la discriminacion y otros problemas asociados con las inyecciones en caliente y
vaporizantes. Debido a que la aguja de la jeringa no se calienta cuando penetra la entrada, esta
fuente principal de discriminacion se elimina. Si se observa la Figura II-7, en donde las
técnicas de inyeccion y discriminacion se describen, se puede notar que la inyeccion en
columna puede scr considerada la regla, en comparacion con cualquier otra técnica juzgada.

Las otras ventajas de la inyeccidon en columna son: transferencia cualitativa de los
materiales de muestra desde la jeringa a la columna, una reproductibilidad increible, efectos

solventes para volver a ajustar los picos de analito, neumaticos directos y la operacion.

V.5.2. Desventajas

La desventaja principal de la inyeccion en columna radica en que también que la
muestra entera que ha sido inyectada entra en la columna. En las técnicas como la splitless.
split y otras quc se utilizan en la giifa, se da una medida de proteccion a la columna. La
“suciedad” de la muestra por o general se acumula en el liner, y no en la columna. En la
inyeccién en coiumna, se debe tener mucho cuidado de verificar gue las muestras esién

columnas y los espacios de retencidn se obstruiran
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»
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“limpias™ y secas. Stesten
con faciiidad. Una coiumna obstruida puede repararse, pero un espacio de retencion obstruido
debe sustituirse. Invectar una sola miuesira himeda es suficiente para que un espacic de

retencion deje de ser util. La inyeccion e columna también se usa mejor (en forma similar a



la splitless) con muestras extremadamente diluibles. Las muestras concentradas recargaran
facilmente la columna, lo cual terminard en la distorsién de los picos y una cuantificacién

pobre.

V.5.3. ;Cuando se debe usar la inyeccion en columna en vez de la splitless?

Se recomienda utilizar la inyeccion en columna en lugar de ia splitless cuando las
muestras poseen una concentracion similar, pero estan limpias y secas. En el esquema de
decisidn de inyeccion que se muestra en ¢l Capitulo I, se puede ver que la mayoria de ias
recomendaciones concluyen con la inyeccion en columna. En teoria, esto es verdad; sin
embargo, en la practica la inyeccion en columna es dificil de desarrollar en forma integral.
Surge muchisima presion tanto del analista como del instrumento cuando se utiliza este tipo de

inyeccion.

V.6. Inyecciones de gran volumen usando las entradas en columna

La entrada de la columna también proporciona los principios bésicos para ia técnica de
inyeccion de gran volumen (por esto se puede inyectar de una sola vez més de 100 pL de
muestra liquida) y también inyecciones peguefias de mililitros de muestra. Con el fin de
acomodar un gran volumen de liquido que eventuaimente ha de ser vaporizade, se requiere un
espacio de retencion, junto con una valvula de salida de vapor solvente, en frente de Ia
coiumna analitica. tn ia liustracion V-5 se muestra un esquema del sistema modificado. un

espacio de retencidn de silice fundido, desactivadc con un largo de .53 mm (por lo general es



de 5 m) de diametro interno se conecta a la entrada. Una pequefia precolumna de retencion
sigue al espacio de retencion, la cual es seguida por una conexiénen Y.

Un lado del conector en Y se acopla a la columna analitica y la otra (usando otro largo
de tubo desactivado) a una valvula solenoide, que cuando se abre, ofrece una salida para el
vapor solvente de exceso, y cuando se cierra garantiza que todo el vapor pase a la columna
analitica. Una valvula reductora de sangrado mantiene un flujo reducido y constante a través
de la linea de salida de vapor, para permitir que el material que entra en esta linea no se
desnivele dent:o de la columna analitica.

Cuando se inyecta una gran cantidad de solvente, la valvula ue salida de vapor y ei
solvente liquido cubren el interior del espacio de retencion. La salida abierta del vapor genera
un caudal muy elevado de gas portador a través del espacio de retencion, lo cual sirve para
evaporar el volumen de solvente y lo expulsa a través de la salida de vapor. Después de un
tiempo predeterminado (se debe determinar empiricamente) que permita que cerca del 95-98%
del solvente se evapore a través de la salida de vapor, la valvula se cierra y ¢l resto dei
solvente y analitos son enviados a la columna analitica.

La capacidad para realizar inyecciones de gran volumen se puede agregar a una entrada
fria en columna de forma relativamente simple; esta es una opcion disponibie muy comin en
muchos sistemas que ofrecen los vendedores.

A pesar de que en este manual no se encuentra un analisis completo de las inyecciones
en columna de gran volumen, es Gtil recalcar algunos de {os temas de desarrollo del méwodo v

mostrar algunos de los potenciales de estas técnicas.
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Ydlvulo de salida del solvenie

Puerto de desechos del _ Reductor de sangrado 50 pm
solvente .

Patte superior del hemo
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Entrada de columna en fiio
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dela
columno

Espacio de Precolumna de Columna onalitica
retencidn refencidn HP-SMS

{5M,530 pm)  (2M, 250 pum) (30M. 250 um)

Figura V-5. Esquema de la columna y entrada de columna SVE. Adaptado del “Manual
del Usuario del conjunto SVE” Agilent Technologies, 1998.

V.6.!. Cronometraje de la salida del vapor solvente

La Figura V-6 muestra el efecto del cronometraje del cierre de la valvula de salida del

vapor solvente. La vélvula sc abre durante eif momento de {a inyeccién y se cierra despucs de

maés volatiles. La figura V-6 muestra cuatre cronometrajes de las valvulas de salida de vapor.

Durante 1.25 largos minutos, la mayoria de los componentes, incluso algunos no volatiles, se

61



pierden. Esto no es de sorprender, pues el solvente se habra evaporado completamente del
espacio de retencion, dejando los analitos detras en una cantidad muy pequefia sobre la
superficie descubierta. Con un gas portador que fluya rdpidamente y sin una fase estacionaria
presente, incluso los componentes de gran valor molecular seran eliminados. Conforme se
acortan los tiempos de salida del vapor, las recuperaciones mejoran. Finalmente, sin una
salida del vapor, (con el pico del solvente, grande y deforme debido al ensanchamiento en el
espacio) los picos de analito se pueden observar. Es probable también que cuando se utilice
un FID, produzca suficiente vapor solvente (o liquido) que llegue hasta el detector para

extinguir la llama.

V.6.2. Efecto de un flujo reductor de sangrado

El reductor de sangrado es también una parte importante del sistema de inyeccidn en
columna de gran volumen. En la figura V-7 se muestra el efecto del ritmo de flijo a través de
este reductor: cuando no hay flujo o es muy bajo, el materiai fluya a la inversa (de ia linea de
salida del vapor solvente hacia la columna analitica) después de que la salida del vapor

solvente ha sido cerrada. Esto produce una referencia muy débil y que aparezcan picos en ia

<3}

parte superior del cromatograma. En la parte inferior de los dos cromatogramas, hayv un

diferencia minima.
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Figura V-6. Efecto de la medicion de ia vaivula de salida del vapor solvente. De: Miller,
McCabe y Morabito, HRC, 16, 5-12 (1993)

Si se desea conocer mas detalles de las instrucciones especificas de la instalacion de las
columnas de cada instrumento (ya que el procedimiento varia de uno a otro), se deben estudiar
cuidadosamente los folletos que suministra el fabricante.

Si en general se quiere inyectar solventes y analitos tdxices o no toxicos, se
recomienda colocar un trozo de carb6n en el conducto dividido de la salida o calocar las
emisiones provenientes de esta area dentro de un toldo para la emision de gases, asi los

vapores de! solvente y del analito seran expulsados después de cada inyeccion.

Didmetrc interno de Ja| Calibre de la férula
columna (mm)
(um) |
530 | 0.8 o o
320 0.5
250 ! 0.4
200 04
100 0.4

Tabla II-2. Diametros internos de la columna y calibres apropiades de la férula



11.3. Ajuste de ia temperatura de la entrada

La regla de oro para ajustar la temperatura dice que debe estar “lo suficientemente
caliente para vaporizar la muestra, pero sin permitir que los analitos se descompongan™.
Ademas, se debe mantener la entrada bien caliente para mantenerla limpia. Notese que solo
una pequefia parte de todo el ensamble de la entrada se calienta a la temperatura programada.
Por lo general, el sensor de temperatura se situa cerca del elemento de calefaccién casi
siempre esta en el punto medio de la entrada. Las temperaturas cerca del septo y de la térula
tabique de la columna pueden ser mucho mas bajas, y no muy reproducibles; ademas, pueden
variar de un instrumento a otro. En la ilustracién II se aprecia el perfil de temperatura de una
entrada de un cromatégrafo comun que se midié utilizando una unién térmica.

Asi como una diferencia de 10 grados en la temperatura entre entradas no es
significativa, las grandes variaciones que se observan en la [lustracién II-* lo podrian ser. No
es necesario adaptar las temperaturas de la entrada con una precision mayor de casi 10 grados.

Por ultimo, al calcular la temperatura ha de equilibrarse la entrada durante cierto
periodo, por lo menos de 30 minutos para garantizar que la entrada completa alcance su

temperatura maxima.
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Figura II-S. Perfil de temperatura de la entrada split/splitless de un cromatégrafe de gas
Hewlett-Packard 15890 (actualmente Agilent Technologies). Adapatado de: “Entradas
de cromatografia de gas: Una introduccion”, de M.S. Klee, Hewlett Packard, 1991.

I1.4. Ajuste de las emisiones y de la proporcidn split

La mayoria de los cromatdgrafos de gas cuya entrada opera de modo segmentado, se

regulan mediante presion posterior. Esto permite una presion constante en la parte superior de

la columna aunque ocurran cambios en el flujo total. Por consiguiente, ajustar la presion varia

el ritmo del flujo, mientras que el mismo en la salida segmentada se gradua con lz avuda de

una valvula aguja. La proporcion split se puede usar para calcular la cantidad de muestra que

llega a la columna y se calcula con ia siguiente férmula:

R=Fs/Fc

en donde ambos flujos se miden en mL/min.
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El flujo spiir se mide al conectar un medidor de emision con una pelicula jabonosa a la
salida. Una burbuja de jabon que se produce al colocar y luego presionar una solucién
jabonosa dentro de la esfera plastica, se desplaza hacia la corriente de gas y permite recorrer el
cristal. Si la cantidad de tiempo para 10 mL de gas que pasan dentro del medidor de flujo se

mide, entonces el flujo segmentado se puede calcular facilmente con:

FS =600 (tiempo en segundos)

Para realizar esta operacion también se puede usar un medidor electronico. En
términos generales, el medidor electronico da resultados mucho mas precisos porque se calibra
automaticamente si existen diferencias en la presiéon del aire. Con este tipo de sistemas, la
burbuja de jabon pasa por un sensor electronico que mide el tiempo riecesario para que esta se
desplace unos cuantos milimetros y luego determina y muestra en forma digital el ritmo de
emision.

Conviene indicar que la medicion del flujo split de esta manera es un estimado, de 1
2 digitos significativos. En primer lugar, €l ritmo de emision se mide a temperatura ambiente
mientras que ia entrada tiene una temperatura elevada (con una temperatura en la entrada de
298° C, el gas portador sc contrae debido a un factor de 2 mientras transcurie €l tiempo en que
llega a la salida segmentada, la cual estd a temperatura ambiente). En segunde lugar, !

enirada se encuentra a una presion elevada {de 100 kPa (caiibre)l, el gas se puede expandir por

=3

un factor de 2 mientras llega a la salida. Si bien es cierto estos errcres se compensa

medido es un estimado.
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De calcular el ritmo de emisién de la columna, no se debe utilizar un medidor de
emision con una capa jabonosa ya que produce errores debido al detector de gases y a las bajas
emisiones en la columna (menos de 1 mL/min). Ademas, la cantidad de emision de la salida
es totalmente diferente a la de la entrada, debido 2 la compresibilidad del gas. En vez de esto,
el ritmo promedio de emisidon (notablemente diferente del de la entrada) se puede medir con
mas frecuencia. Para calcular su ritmo, una sustancia no conservada tal como el aire (Detector
de Conductividad Térmico 7CD) o el metano (Detector de lonizaciéon de Llama FID a 40° C o
mas para las columnas analiticas) que se extrae de un encendedor, se inyecta y su tiempo de

retencion se calcula. Luego, el ritmo de emision se mide con la férmula:

20414

RN

.,
&l

Figaira 11-5. Medidor de flujo de pelicula jabonosa. Adaptado del Catalogo de Supelco
2000. Supelco, Bellfonte, PA.
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F. = ar*L/ty,

donde r es el radio, L es la longitud (ambos en cm) y t, es el tiempo de retencion de las
sustancias no retenidas en minutos, lo cual da origen a un ritmo de emisidn en mL/min.

Con mayor precision, la emision de la columna se debe corregir para la
compresibilidad del gas portador. Se puede utilizar la siguiente ecuacién que describid

Jennings:

Fe = 1,298/t Teo)
en donde
J=(3P-1)/(3P%1)

P es el radio de la presion de la entrada a la salida

Las proporciones split se caiculan con 1 6 2 digitos significativos como maximo. Una
proporcién split calculada como 77.8:1 se debe contar como 80:1. Siempre se promedian
teniendo en cuenta de 1-2 digitos significativos. En cuanto las emisiones del sistema
funcionen correctamente, es decir, arrojen emisiones consistentes, dicho error por lo general

no es un probiema, pues se fragmenta cuando una curva de caiibracion se genera.

11.4.1. Linealidad de ia separacién

Con el término “‘separacion lineal” se indica que todos los componentes de la muestra

dependen del mismo radio segmentado. No obstante, en la practica no todos los componentes
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responden a esta dependencia, por lo cual se debe seguir el criterio de diferenciacidn. Por lo
tanto. los analitos diferenciados se han expuesto a una mayor cantidad de radios que otros. La
separacion no lineal ha arrojado resultados inexactos y dificiles de explicar. Al principio se
creia que los componentes de gran peso molecular (que dependian dz la diferenciacién en las
agujas de las jeringas) eran propensos a la separacion no linear, pero resultd que este no era el
caso.

En vista de que algunos factores como la evaporacion completa y el curso de la
emision hacia y alrededor de la parte frontal de la columna son factores en proceso de
segmentacion, y si la evaporacion en la aguja de la jeringa se puede descartar, no se puede
atribuir una separacidn lineal a la matriz de muestra o al camino de la emision; se debe tratar
con un solvente o un liner de vidrio distinto. Finalmente, se debe tener presente que es

complicado reproducir la segmentacién no lineal.

II.5 Inyecciones de muestras

Al lievar a cabo una inyeccion split empleando una jeringa, es importante que la
muestra se introduzca con rapidez. Para un trabajo cuantitativo, se debe utilizar un inyector
automatico y ajustaric ai grado maximo de veiocidad. La consistencia es la clave del éxito
cuandoe se trata de inyecciones manuales: por o tanlo, se recomienda practicar y desarroiiar un
ritmc propio. A lo largo de los afios se han descrito muchas técnicas para ia manipuiacién de
las jeringas cuande se realizan inyecciones manuales dentro de las cuales estan: las agujas

llenas, calientes, frias y el lavado con solvente.
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En la ilustracion 11-5, en la cual se observa la discriminacion de la aguja en cada una de
las técnicas, se puede notar sin dificultad que ninguno de los métodos elimina por completo la
diferenciacion. En una inyeccion en donde la aguja esta llena, la jeringa contiene muestra
liquida. Este es el tipo de técnica que realizan los inyectores automaticos: el brazo mecanico
se nivela al volumen deseado y se inyecta.

En la técnica en frio, la muestra se inserta en el cilindro de la jeringa, la aguja se coloca
en la entrada y brazo se sumerge inmediatamente. Con este procedimiento, se supone que la
aguja no se calienta muy rapido y por eso se le llama la técnica de la “aguja fria”.

En Ia inyeccion en caliente se utiliza el mismo procedimiento, excepto en que hay un
pequeiio retraso (de unos segundos) después de insertar la aguja en la entrada caliente para que
asi se pueda calentar.

En una inyeccion nivelada con solvente, se coloca un tapdn de solvente dentro de la
jeringa antes de introducir cualquier otro tipo de material, con el fin de hacer que la muestra
corra por la aguja con rapidez mientras expulsa cualquier material de soluto que quede atrés.
La clave para evitar o limitar la discriminacién esta en que se ejecute la presion del brazo y la
inyeccion de la muestra lo mas rapido posible para evitar la evaporacién del solvente debido a
la superficie de la aguja caliente y a la consecuente retencion solutos de aito peso molecuiar en

la aguja.
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Figura II-7. Técnica por discriminacion de la entrada split. La inyeccion de columna
representa un 100% de recuperacion. Adaptado de “Inyeccion Split y Splitless”, 3
edicion, 1993 de K. Grob.

I1.6. Temas del desarrollo del método

Con el desarrollo de los métodos, por lo general se recomienda la inyeccion split
cuando se trata de muestras concentradas en el ambito de concentracion de analito de mid-ppm
o mayor. Con menores concentraciones, puede ser dificil alcanzar los limites de deteccion
necesarios. Con mayores concentraciones, la segmentacién es la unica via para evitar la

saturacion de la fase estacionaria. También csta es la mejor forma para los andlisis
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pues es una técnica rapida, v no es necesario prestarle atencién
analitos, como si ocurre con ia splitless. Ademds, este tipo de inyeccidn es mas ventajosa
" (43

cuandc se tiene muestras “sucias” o “puras”, o para expulsiones rdpidas ya que se necesita

perfeccionar muy poco el método para obtener resultados razonables. Si, en particular, las
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muestras se encuentran muy sucias, se puede afadir lana de vidrio al /iner (con cuidado de no
tocar las superficies reactivas).

La segmentacion da origen a bandas angostas inyectadas (por lo general con un ancho
inferior a los 500 ms) que no requieren particular atencién en lo térmico o en los solventes, lo
cual es muy ventajoso para lograr un trabajo de alta resolucion. Las bandas estrechas
inyectadas que se utilizan en la inyeccion split también son utiles por su rapidez.

La inyeccion segmentada se ve afectada por la capacidad limitada para los analisis de
prueba, pues la segmentacion implica que el volumen de la mayoria de muestra se pierda fuera
de la salida split. Los componentes habiles termales pueden reaccionar en la entrada caliente,
pues se evaporan y los componentes de gran peso molecular pueden perderse por la
discriminacion en la aguja de la jeringa conforme se va calentando. La discriminacién quizas
sea la mayor desventaja de la inyeccion segmentada. Ademas, los analitos pueden también ser

absorbidos irreversiblemente en el /iner 0 en el material que lo cubre.

{I1. Principios basicos de la inyeccion splitless

I11.1. introduccion

Segin lo visto hasta aqui, la inveccidn splif carece de sensibilidad debide a la separacign

%]
=]

eil 1a salida de la mayoria de ia muestra inyectlada, que finalmente se desecha. Este métodoe se
desarrollé por accidente en los afios de 1960 v se ha convertido en la solucion més utilizada

ante los problemas de sensibilidad.
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La invencidn de la inyeccion splif en 1968 por Kart Grob es un excelente ejemplo del
dicho “la suerte favorece a la mente preparada™ en ciencias y también hace recordar que todo
tipo de informacion, incluso la que surge por “error”, puede conceder informacion valiosa.
Grob habia realizado pruebas utilizando el tipo clasico de inyeccion, pero en cierta ocasidn.
mientras realizaba una serie de pruebas, inadvertidamente dejé la valvula de la salida split
cerrada por completo. Llevo a cabo las inyecciones e inici6 la grafica de registro. A los pocos
minutos descubrié su error y abrio la salida. Aunque esperaba observar un cromatograma
escueto, con un pico de solvente que alcanzara el maximo de la hoja y que necesitara un largo
periodo (quizés horas) para regresar por completo al punto de referencia, estaba alegremente
sorprendido. Pasados unos minutos, el pico descendid, con la referencia de regreso al lugar
adecuado, y ahi descubrid los esperados picos analiticos (mucho mas largos de lo sofiado, y
muy puntiagudos). De esta forma, invento la inyeccion split; desde entonces se ha estudiado
exhaustivamente aunque no se ha comprendido a fondo y no todos los cromatdgrafos la han
utilizado adecuadamente.

En este capitulo y en el siguiente, el analista encontrara una introduccidn a los principios
y a las variables relacionadas con la inyeccion segmentada asi como ejemplos de la innovacion

del método.

11.2. Hardware necesario para las entradas split
El diseiio de la entrada splir es muy similar a la splitless. De hecho, en la actualidad los
e

cromatégrafos de gas estan equipados con solo una entrada capaz de ejecutar los dos tipos

inyeccion por medio de una valvula solenoide de tres vias, ubicada en ia iinea de entrada dei



gas portador. Esto le permite a la mayor parte del flujo de gas circular por el liner de ia
entrada cuando se quiere utilizar la inyeccion split, mientras se mantiene el flujo adecuado en
la columna.

La entrada a menudo se describe segun el caso como split o splitless; se debe tener
presente que se trata de dos técnicas diferentes y nunca se deben describir como una sola: se
trata de una o de la otra, pero jamas de las dos juntas.

El liner de vidrio es la otra gran diferencia. Mientras que el que se utiliza en la
inyeccion split es de un volumen relativamente largo (alrededor de 44 mm de diametro
interno) para recibir un gran flujo de gas portador, y posee obstrucciones para facilitar la
vaporizacion, el liner split es mas angosto (de casi 2mm de didmetro interno) y no tiene
obstrucciones. En la ilustracion II-1 se hace una comparaciéon de ambos. Nétese que la lana
de cristal (que dicho sea de paso, se debe desactivar por completo) a veces se utiliza cuando
las muestras estan sucias o como ayuda durante la evaporacion.

Didmatre interae S

Diametre exterete 78 _ Semem < &. Smen
Cémnica dual

Sa 2 ’ R N S e
= —

Oldmetre externe 78 . Sanm x 6. Smm
Cénica (sin empaquetar)

Py - R - . . o

Dimensidin e>xterne 7B Gamern >x & Sesees
Cénica ( Ppaquetada cen | )

Diameatere axtaraie 78 Camsa x & . Serem
Diametres interne ¢ 7GSwmasn

Figura III-1. Liners de vidrio para ia inyeccion splitless
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En las ilustraciones I11-2 y III-3 se observan ios diagramas esquematicos de las entradas
segmentadas. En la ilustracion I1I-2 se presenta la entrada cuando se realiza una prueba
cromatografica; es muy similar a la que se muestra en la ilustracion II-1 excepto que la salida
depuradora del solvente estd cerrada; de hecho, la inyeccidn se realiza de esta manera.
Después de este lapso, se abre (segun lo demuestra la Ilustracion III-3) y la entrada obtiene la
misma configuracién que la de la split. Luego, la valvula se cierra antes de comenzar otra
inyeccion.

Dicho de otra manera, el equipo utilizado en ambas inyecciones es el mismo y se deben
emplear criterios similares. Los gases portadores han de estar limpios, el septo se debe
cambiar con frecuencia y la entrada debe tener una temperatura elevada. Mientras la
inyeccion split se usa a menudo con la cromatografia de gas isotérmica, veremos que en la
splitless casi siempre es necesario programar la temperatura, pues es crucial para alcanzar los
picos mas precisos de analito. La inyeccion splitless es mas sensible a la contaminacion de la

muestra ya que la mayoria del analito alcanza la columna analitica.

I11.3 Mecanismos para el ensanchamiento de las bandas

La inyeccidn splitless es un proceso iento. Segiiin
es uno de los parametros por modificar. Si se calcula un volumen de 0.5-1 mL del /iner, junio

con un cdicuio de emision de imi/min, se necesitaran de 30 a 60 segundos para que el ga
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portador limpie e! volumen de! /iner de una sola entrada. Por consiguiente, !

penetran en la columna analitica tienen entre 30 y 60 segundos de ancho cuande llegan. Este
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es el ensanchamiento de la banda en el tiempo, pues todas las bandas de analito comienzan
con este proceso.

Ademas, cuando el solvente se esparce dentro de la columna capilar, como se explica en
el ultimo capitulo, las moléculas de analito lo hacen dentro del ancho tapon solvente, a lo cual
se denomina ensanchamiento de la banda en el espacio. Conforme la longitud del tapon
disminuye durante la primera porcion de la prueba analitica, de la misma forma lo hacen el
ancho de estos picos. Notese que la escogencia del solvente y de la fase estacionaria puede
repercutir en su grado de concentracién. El consejo para la optimizacion de la entrada se
describio para aminorar estos dos efectos del ensanchamiento de las bandas y asi obtener

bandas reproducibles de inyeccion.

I11.4 Pasos para una inyeccion splitless

A diferencia de la inyeccidn split, en la que el proceso por lo general exige menos de un
segundo, en este tipo se necesita mas de un minuto. Muchos pasos y procesos ocurren y cada
uno tiene un efecto profundo en el éxito de la inyeccidn para alcanzar una transferencia de la

uestra (reproducible y cuantitativa) a la columna.

Si bien se conocen los procescs y las etapas particulares, las interrelaciones son
compleias y no se saben por completo. El proceso de inyeccion splitless se puede resumir de
la siguiente torma:

1. Inyeccién con la jeringa

2. Evaporacion en ei /iner de entrada
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Transferencia de los vapores a la columna capilar (ensanchamiento de la banda en

(OS]

el tiempo)

4. Condensacidn de los vapores de la columna capiiar (ensanchamiento de la banda en
el espacio)

S. Evaporacion del solvente

6. Prioridad a las bandas de analito en la columna capilar fria (retencion en frio y
efectos del solvente)

7. Depuracion del liner

En el capitulo siguiente se revisard la optimizacién de las inyecciones splitless de

acuerdo con la asimilacion de estas instrucciones y procesos.

Arco de control de la presién

de la entrada
. N Regulador de
5:": '_i“'ihdon Sansor de Soparte del septo ;' Sensor de ‘°“d°_ del septo
ujo Flujo ; prasién (no ojustable)
= = ) PS (et SPR TR
Valvuta
proporcionot 1 -&1 Valvulzs de salids

-

IS
LG

ST ITY
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Y

Pty

Modo saguro de apagado:
Vdivuia proporcionoi 1 cerrada
Véivuia grogorcicnci 2 abierta
Vélvula de salida abierta

Figura III-2. Entrada splitless con la valvula de purga desactivada. Adaptado del
Manual de Operacion del Cromatografo de Gas Serie HP 68907, Agilent Technologies,

1995.
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Arco de control

d lujo total
Frita limitadora Flujo e Soporte del septo g o de WN@&C
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Arzo de contro! de la presién de lo
cabeza de la columne

Trampa Vadlvula de Vdélwla

salida proporcional 2
abierta

Modo seguro de apagado:
Vélvwula proporcional 1 cerrada
Vaélwula proporcional 2 abierta

Hacia el
detector

Figura 1I-3. Entrada splitless con la valvula de la purga encendida. Adaptado del
Manual de Operacion del Cromatografo de Gas Serie HP 6890, Agilent Technologies,
1995.

I11.4.1. Inyeccidn con jeringa

El primer paso para ejecutar una inyeccion split implica la técnica de la jeringa. Por
ejemplo, en la inyeccidn split la aguja en frio llena de la solucion de muestra penetra en el
liner caliente y con rapidez comienza a elevarse su temperatura. Cuando la aguja se calienta,
también lo hace el soivente. En consecuencia, las moléculas solventes se evaporan dentro de

ueden disclver y depusitar
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deniro de ia aguja sin saliir de eiia. Como resuitado, se iogra ia discriminacion (pérdida) de

componenies de alto peso moiecular.
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Se han descrito muchas técnicas para la manipulacion de las jeringas como método para
corregir las dificultades que surgen; no obstante, ninguna ha resultado completamente
satisfactoria ni se han mejorado con el uso de los inyectores automaticos. Los brazos de estos
inyectores modernos realizan movimientos rapidos con e! fin de transferir las muestras lo

antes posible. En el capitulo 2 se presentan otros tipos de técnicas manuales con jeringas.

[11.4.2. Vaporizacidn en el liner de entrada
.

EL proceso mediante el cual la muestra liquida se evapora dentro del liner es quizas la
faceta mas compleja y al mismo tiempo la menos comprendida de la inyeccion splitless. E!l
modelo clasico y simple es similar al de la split.

La muestra sale de la jeringa en forma de nube aerosol y se evapora rapidamente fuera
de la aguja, como resultado de la transferencia de energia proveniente de la entrada caliente
con alta masa térmica. Posteriormente, dado gue el ritmo de emision del gas portador a través
del /iner no es réapido, los vapores se trasladan con lentitud a la columna capilar. El periodo de

transferencia culmina cuando la salida con division se activa y elimina cualquier muestra

)
V9]

residual v solvente fuera de la salida. Sin embargo, este modelo simple presenta numeros

cuando realizan este tipo de inyeccidn. En primer lugar, no se puede creer gue la muestra,

o

cuando sale de la jeringa, lo hace en forma de un aerosoi perfecto. o que se evapora d

inmediato. El brazo de un inyector automatico hace que la aguja dispare ! microlito del

liquido a una distancia de por lo menos | metro (si se duda, se puede hacer manualmente para
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comprobar qué tan lejos se puede disparar un microlitro de liquido); y es prefgribie que la
muestra liquida entre directamente en la seccion interior de la entrada.

En 1996, K. Grob presentd un video de este experimento en el Simposio Internacional
de Cromatografia Capilar La mayoria de las veces, las muestras completas se transfieren
como liquido directamente detras o en la parte posterior de la entrada y luego se evaporan
lentamente dentro de la columna. Esto significa un problema potencial, ya que el sello inferior
de la entrada por lo general es metalico lo cual lo convierte en una superficie con un gran
potencial reactivo para los compuestos habiles térmicos o quimicos. Este fendmeno se puede
mitigar colocando sellos, como lana de cristal desactivada, dentro del lirer; no obstante, los
empaques también son una fuente significativa de contaminacidn.

En la ilustracion 111-4 se detalla de forma esquematica el proceso y el resultado cuando
se “dispara” la muestra liquida en la parte inferior de la entrada. Una vez que la muestra
alcanza el sello, surgen diversos escenarios para la evaporacion subsecuente. Se debe estar
consciente de que el sello inferior, la mayoria de las veces, estd mas frio que el centro de la
entrada. EIl liquido puede ser “rechazado” y enviado sobre la parte frontal de la columna.
También puede ser absorbido por particulas de septo u otros restos que se encuentran en la
zona inferior de Ja entrada y en donde sclo ¢l solvente y algunos analitos escapan o se
evaporan lentamente. En algunas ocasioncs, estc selio inferior se convierte en un componente
vital dentro de todo el sistema.

En segunde lugar, el resuitado dei golpe dei liquido no se percibe inmediatamente.
Esto se ilustra colocando una peyuefia cantidad de agua fria en una olla freidora caliente.
(Acaso el agua se evapora por completo vy de inmediato? No, el agua parece que “haila™ sobre

la superficie mientras que el vapor surge debajo. En una situacidn similar a los efectos del
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agua caliente, los analitos disueltos y de alto peso molecular se ven obligados a estar sobre la
superficie del liner.

Por tal razdn, se requiere que el area esté limpia y desactivada; en la ilustracien I11-5 se
puede observar este fendmeno. En el primer caso, el liquido de muestra se coloca en la
superficie de cristal; se puede observar que el liquido se esparce y eventualmente el material
evaporado llega a la columna. Durante esta fase, las interacciones moleculares tales como la
adhesion del hidrégeno y las interacciones de acido base, pueden hacer que los analitos

permanezcan en la superficie de cristal. Por lo tanto, se debe contar con liners desactivados.

Jeringa

i
El liquide rochazade rogreza
hacia la catrada doe la columna

Liquide abzorbide por laz
particutasz dc zcpfo . Solo loz
vapores dol zolvaate
rcgrezan hacia la catarda
dc la columna

€l tiquide z¢ cvapera ¢en o fondse dc la camara do
vaporizacién. Selo loz vaporcs dol zelventec y do

P

faz sustancias wiadiics regroesac a ia cnirada do
ta columna

Figura III-4. Muestras se “disparan” a la parte inferior de la entrada, tres posibles
resultados. Adaptado de K. Grob, “Inyeccion split v spiitiess en cromatografia cupiiar
de gas” Hughig (ahora Wiley), 1993.
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En la segunda situacion, el solvente empieza a evaporarse antes de alcanzar la
superficie de vidrio y se produzca un amortiguamiento. En la ilustracion, se puede notar el
espacio de vapor entre el liquido y la superficie. El liquido se repele de la superficie v se
dispara a la parte inferior de la entrada.

El volumen del vapor introducido es la consideracion final. Mientras las muestras
liquidas son generalmente de 1-3 pL, dependiendo del solvente, el vapor que se produce puede
tener un volumen de 200 a 1200 mL, dependiendo de la identidad de! solvente y de otras
condiciones como la temperatura y la presion dentro del liner; por eso, se debe conocer el
volumen interno y tener cuidado de que el del vapor no exceda el del liner. Si esto ocurre, lo
vapores de muestra pueden salirse y ocasionar una pérdida de todos los componentes de la
inyeccidn aplicada. Estos componentes pueden surgir en una proxima inyeccion y aparecer

como picos fantasmas, o extinguirse para siempre.

Volumen de vapor (uL)

Solvente

Hexano 132

Metanol 428

Cloruro de metileno 270

THF 213 o
Agua 958

Iso-octano 105

Condiciones: inyeccidn de 1 pL, 250°C, presion de la entrada 150 kPa
Cuadro III-1. Volumen de vapor para varios soiventes bajo las condiciones tipicas de

una entrada de cromatografia de gas. Se calcul6 usando el calcilador de flujo y volunien
de Agiient Technoiogies.
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Figura IIi-5. Efectos en la superficie del /iner en la inyeccion splitless. Adaptado de
“Inyeccion split y splitless en la cromatografia capilar de gas” de K. Grob, Huthing

(ahora Wiley), 1993.

[11.4.3. Transferencia de los vapores a la columna capilar

Conforme la muestra se evapora, lentamente pasa a la columna capilar, y al ser ésta la
Gnica salida el ritmo de fluio se puede caicular del volumen del /iner de la entrada y del ritmo
voiumeétrico dei flujo de ia coiumna. Ei tiempo necesario para pasar ei voiumen iieno dei finer
a través de €l es por lo general el suficiente para transferir alrededor del 95% de los vapores de

muestra a la coiumna. Debido a la presencia de remoiinos y sitios compiicados dentro de ia
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entrada, el 5% restante del vapor necesita de un tiempo prolongado para salir de la entrada,

hasta que es finalmente expulsado con rapidez a través de la salida.

l/ €l gas portador J
tronsfiere los
vaperes de muestra

. deatre de la columna

[y
N
|
i

Transferencia de la muestra Sdlida del inyector

{perisds splitiess)

Figura III-6. Pasos en el proceso de inyeccion splitless. Adaptado de K. Grob, “Inyeccién
split y splitless en ia cromatografia capilar de gas” Huthing (ahora Wiley), 1993.

il1.4.4. Condensacion de los vapores en la columna capilar
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muestra. Esto provoca la condensacidn y el es
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dentro de las secciones de la columna. Puesto gque las moléculas de analite son soluble
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hacen de la misma forma que a la largo de la extensa franja de solvente. En la figura I11-7, se
distingue un plan hipotético de este tipo de franja. En el primer caso, un solvente no polar,
como el hexano, se usa con una columna no polar, como un silaxone de polidimentil al 100%.
La franja de solvente humedece bien la superficie de la columna y genera una distribucidn
pareja de las moléculas de analito. Por Gltimo, cuando se retira el solvente, se obtienen picos

de analito muy bien definidos.

——
T )
——» 7
s o® ‘b\.‘_‘ (l

Figura III-7. Esquema de los efectos solventes causando ensanchamiento de las bandas.
Adaptado de “Cromatografia de gas de alta resolucion” de K. Hyver (ed), Hewlett-
Packard, 1989.

En el segundo caso, un solvente polar como el metanol, se utiliza con columnas no
polares como el siloxano de polidimetil al 100%. En este caso, la franja se dispersa de manera
irregular con lo que se adquiere una distribucion dispareja de las moléculas de analito cuando
se retira el solvente. Este fenomeno ocasiona picos sin forma definida y que mas bien
asemejan rabos u hombros o una sucesidn indefinida de picos. Por consiguiente, para escoger

un solvente se debe tener en mente la columna que se va a usar; sus polaridades deben

asemejarse.



I11.4.5. Evaporacion del solvente y ajuste de las franjas de analito

Una vez que la muestra completa (incluyendo el solvente y el analito) se introduce en la
columna, ocurren dos mecanismos (ambos relacionados con la evaporacidn) de ajuste para
disminuir las franjas anchas: ajuste termal o “retencion en frio” de los analitos de gran peso
molecular y ajuste de los efectos del solvente para aquellas moléculas de menor peso. Para
programas de un solo analito, se puede utilizar el ajuste en frio, los efectos solventes, o una

combinacion de ambos.

[11.4.5.1 Ajuste en frio

Este mecanismo se presenta en la figura III-8 y como ya se discutid, se utiliza con
analitos de mayor peso molecular. Cuando llegan a la columna, que tiene una baja
temperatura, se congelan dentro de los primeros y cortos centimetros de la coiumna. Las
moléculas restantes luego tienen tiempo para “alcanzar” al primer grupo. Esto produce una
franja de analito bien definida cerca de la parie superior de la columna.

La retencion en frio es el mecanismo mas frecuente cuando se trabaja con analitos de

.-

ran pesc molecular {con pesos superioies a Cl12). Las variantes mas significativas que

UQ

afectan la retencidn son: la temperatura inicial y la densidad de la pelicula de fase estacionaria.
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Figura III-8. Esquema del efecto de ajuste en frio

[11.4.5.2 Ajuste del efecto solvente

No sorprende que las moléculas de mayor peso o los analitos con menor presion de
vapor muestren franjas definidas como resultado de la retencion en frio. Si asombra que las
bandas de menor peso molecular (con mayor presion de vapor) que no se retengan en frio
también sean precisas cuando se usan en las inyecciones split. Tal hecho se le atribuye a los
efectos relacionados con la evaporacion del solvente liquido inyectado. En la figura I1i-10 se
resalta la evaporacidn del solvente liquido en la columna capilar en una inyeccion split. En
primer lugar, el solvente se esparce a lo largo (de casi | metro) de la columna, luego reviste la
fase liquida y produce una fase estacionaria bastante gruesa. Las moléculas de soluto se
distribuyen a través de tal revestimiento. Ei gas portador circuia de ia entrada de ia coilumna
hacia la salida. La franja solvente se evapera desde el fondo de la entrada y disminuye su

tamano. Los analitos permanecen disueltos en la gruesa frania solvente a pesar de que se

concentren conforme se reduce. Por ultimo, esta ocupa una porcion reducida de la columna y
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luego desaparece y deja los analitos en una zona concentrada cerca del area superior de ia
entrada.

Como se analizé anteriormente, la naturaleza del solvente y de la fase estacionaria son de
vital importancia para un ajusie apropiado de los efectos del solvente. La temperatura inicial
de la columna es trascendental ya que el solvente se debe condensar para que sea efectivo.
Una temperatura de 40° C o mas pero inferior al punto normal de ebullicion del solvente es
suficiente.

En el siguiente capitulo, se hace un analisis de la optimizacion de los efectos del solvente

y de la temperatura inicial de la columna.

Figura 1i-1G. Ajuste del efecto solvente. Adaptado dei Crumawgrafia de gas de alta
resolucion” de K. Hyver (ed), Hewlett-Packard, 1989.



[11.4.6. Depuracion del liner

El altimo paso en la inyeccidn split involucra la depuracidn del liner de la entrada con el
gas portador expulsado para eliminar cualquier solvente residual o analito. Si no se hace esta
limpieza, el solvente residual continiia entrando a la columna durante més tiempo, pues hay
muchos compartimentos dentro y el solvente puede detenerse.

Esta gran emisidn a través del liner y fuera de la salida hace que el solvente residual sea
barrido, mientras se usa la regulacion de la presion para mantener el flujo adecuado en la

columna.

[11.5. Consideraciones generales para el mejoramiento de las inyecciones splitless

Cuando se perfeccionan los métodos para ias inyecciones splitless (lo cual se estudiara
con mas detalle en el proximo capitulo) se deben considerar ios siguientes aspectos. Primere,
la temperatura de la entrada se debe programar al maximo valor posible sin que se pierdan los
analitos. Segundo, las condiciones de emision se deben adaptar para disminuir el tiempo de
transporte deniro de la enirada (reducir ¢! ensanchamiento de la franja en el tiempo); la aita
presion durante fa inyeccidn (ritmo de ia presidn) io puede hacer.
uego, la temperatura inicial de la columna se debe programar lo suficientemente baja

para que la retencion en frio o los efectos del solvente actlien cuando se ajusten las franjas de

analito en la pa

de observan cuando se combina la inyeccidn splitless con la programacion de
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En el capitulo siguiente se describen las técnicas para mejorar cada uno de estos

procedimientos.

IV. Innovacién del método y mejoramiento de la inyeccion splitless

En un método de inyeccién de CG, los dos objetivos primordiales son que la inyeccion
sea cuantitativa y eficiente. La inyeccidon debe ser cuantitativa de manera que la muestra
completa se transfiera a través de la entrada. La inyeccidn tiene que ser eficiente de forma tal
que las franjas de muestras inyectadas sean lo mas angostas posibles. Por consiguiente, las
franjas de analito se transfieren a la columna con precision, exactitud y con el minimo espesor.
En este capitulo se analizaran las condiciones situacionales que seran utiles para alcanzar estos
objetivos.

Existen diversos factores que contribuyen a conseguir inyecciones splitless exitosas; la
entrada y {a columna son responsables de que esto ocurra pues ei mejoramiento de ia banda
sucede después que la muestra abandona la entrada y penetra en la columna. Por tanto, el
proceso total debe mitigar el ensanchamiento de la franja en el tiempo y en el espacio. El
Cuadro V-1 muestra ios factores mas significativos relacionados con la entrada y ia columna.

Pese a que es dificil dictar las reglas generales para mejorar las inyecciones (véanse las
garantizan un comienzo exitoso. Es necesario que el quimico combine esias recomendaciones
con su buen juicio, conforme ias aplica y anaiiza. En la inyeccidn splitiess no exisien reglas

(nicas.
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Mientras se perfecciona cualquier separacion, hay que cambiar solo una variable o

condicidn al mismo tiempo y evaluar luego el efecto antes de modificar todo el resto.

Entrada Columna

Temperatura Temperatura

Presion (ritmo de emisidén/programa de | Presion (ritmo de emision)
temperatura)

Volumen del liner/geometria Proporcion de la fase

Escogencia del gas portador Dimensiones de la columna
Efectos adicionales Escogencia de la fase estacionaria
Solvente Escogencia del gas portador

Tabla IV-1. Factores que repercuten en una inyeccion split exitosa en la cromatografia
capilar de gas.

IV.1 Escogencia del liner de vidrio

La primera escogencia para ejecutar una inyeccion efectiva es la del liner de vidrio.
Debe tener un volumen suficientemente reducido de manera que €l tiempo de depuracién sea
inferior o igual a 1 minuto pero debe tener la capacidad para albergar el volumen de vapor
inyectado.

En la mayoria de los casos, el liner es un tubo recto y sin obstrucciones. Si el solvente
pasa a la zona inferior y se fuga, si la muestra contiene material no volatil o si el nucleo del
septo tiene problemas y su material cae dentro dei liner entonces se puede recurrir a una
obstruccién {coimo iana de cristai) para evitar ia contaminacion. La inyeccion se debe efectuar
primero sin ningin obstaculo con ei propdsito de eliminar ios problemas de polucién o

reaccion con la superficie de vidrio activa.
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Cuando se instala el /iner, no hay que ajustar en exceso los componentes, pues el cristai
no es flexible y se romperia si se presiona demasiado. En el Capitulo IlI, secciones II[.2 y
[11.4.2 se analiza las formas especificas de ios liners y los volimenes de vapor solvente. La

calculadora del volumen de vapor de Agilent Technologies es muy (til en dicha seccion.

IV.2 Ajuste de la temperatura de la entrada

La temperatura de la entrada se convierte siempre en uno de los asuntos mas
interesantes. La respuesta tipica que por lo general se obtiene de la mayor parte de los
instructores de libros de texto es “250° C” o “lo suficientemente caliente para vaporizar la
muestra”. Ambas respuestas son incompletas, pues, por lo general, la entrada debe estar
suficientemente caliente como para evaporar en forma eficiente el vapor de muestra sin
descomponer Jos compuestos de analitc. Si se sospecha que hay descomposicidn en la entrada,
entonces se debe reducir la temperatura hasta que se observe una mejoria. En la figura IV-] se
muestra el efecto de la temperatura de la entrada en una inyeccién splitless de hidrocarburos.
Las inyecciones se han realizado a 250° C y a 100° C. Si la inyeccion a 250° C se considera un

estandar, entonces la recuperacion del analito con componentes de pesc moiecuiar inferior se

[4)]
(]

reduce significativamente cuando disminuye la temperatura de la entrada. Por lo general.

{1

debe usar la temperatura mas baia posible de la entrada, pues los ritmos mayores de fluic

7]
&

5

ueden obtener a temperaturas menores debido al incremento en ta viscosidad del gas con |
p g

menudo dificil de cambian entre corrida y corrida, pues la entrada tiene una gran masa terimal

y necesita mas tiempo (posiblemente horas) para equilibrarse por completo después de un



cambio de temperatura. Esta es la razon por la cual muchos laboratorios ajustan la entrada a

cierto valor (250 grados es lo comun) y nunca lo cambian.

IV.3. Efecto de la presion de la entrada

En los sistemas clasicos la entrada o la presion en la “cabeza™ se ajusta sélo teniendo la
columna en mente. En vista de que la mayoria de los cromatografos se regulan con una
presion trasera, la presion de la entrada no podria modificarse en ningin momento durante la
corrida. Este hecho se traducia en una limitacion severa pues la presion apropiada en la
cabeza para obtener un flujo 6ptimo no es necesariamente la presion apropiada para la
inyeccion. Cuando se usa un sistema moderno de presion controlado electrénicamente, se
puede recurrir a un pulso de presiéon para mejorar el ancho de la inyecciéon. Se trata
simplemente de aumentar la presion de la entrada durante el tiempo splitless, para acelerar la
transterencia de muestra dentro de ia columna.

En la figura 1V-2 se distingue un diagrama de una inyeccion con el pulso de la presién.
Durante el periodo no segmentado, la presion aumenta en forma significativa para acelerar la

transferencia de analitos por la entrada. Al mismo tiempo que se abre la salida de depuracion,

=
cu
(¢f]
&
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o
c
)

la presidon se reduce a un nivel cercano a la presion Optima de operacior
Notese que este diagraina dei riumo de presidn demuestra guc se puede programar dentro del

controlador de presidn de la entrada.
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Temperatura: inicial 40°C, 1 min, 10°C/min

Figura IV-1. Efecto de la temperatura en la entrada splitless

La disminucion real puede descender y se requieren de 20 a 30 segundos para
reestablecer la presion y el equilibrio. En la figura IV-3 se observa el efectc del ritmo de
presion durante la separacion de hidrocarbonos. El primer cromatograma muestra el
funcionamiento ritmico sin presion. Se da un ensanchamiento trascendental de los primero
picos elutivos. En la segunda representacion, el ritmo de presion permite eliminar mas rapido
los picos de la entrada. Notese que se vislumbran pocos efectos en los tltimos componentes
elutivos ya que se retienen en frio de manera efectiva y el tiempo de inyeccidon implica pocas
consecuencias. Se produce un efecto limitante en los primeros picos porque ahora necesitan
menos tiempo para abandonar la entrada; comienzan como franjas mas estrechas en la

columna y por eso aparecen con una forma mas definida en el ultimo cromatograma.
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IV.4 Efecto de la temperatura inicial de la columna

En la figura IV-4 se observa el efecto de la temperatura inicial de la columna en la
amplitud de los picos de analito que provienen de una sola retencidon en frio para separar el
hexano y el heptano.

Al utilizar una microextraccion de fase solida con los restos de analito (sin los solventes
liquidos tradicionales) se eliminan los efectos del solvente. A 40° C, cerca del punto de
ebullicion del hexano, se da muy escasa mejoria y por consiguiente los picos de analito son
mas anchos. Conforme la temperatura de la columna disminuye, los picos se vuelven mas

definidos pues los analitos se retienen en frio en la parte superior de la columna.

Tiempo de purga
encendido

150
Presion
(kPa)

S0

0.75 20

Tiempo (min)

Figura IV-2. Diagrama esquematico del pulso de presién
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-

Presion avmentada a 15 psig durante un periodo splitless
TP: 80°C initial, 1 min, 10°C/min

Figura IV-3. Efecto del pulso de presion de una inyeccion splitless de hidrocarbonos

Por lo general, se puede esperar que la retencion en frio sea efectiva si la temperatura
inicial de la columna es de casi 80° C o mas, pero menor al punto de ebullicion normal del
analito.

El resultado ce la temperatura inicial de la columna sobre los efectos solventes se ilustra
en la figura V-5 para la separacion de una mezcla de hidrocarbono disuelta en ciclohexano.
Todas las condiciones son idénticas, con la unica diferencia de que para el cromatograma
izquierdo, la temperatura inicial es de 40° C mientras que en la derecha es de 60° C. En vista
de que 60° C estan muy cerca del punto de ebullicion normai del ciclohexano, los picos que
requieren estar perfilados por los efectos de! solvente no lo estan. Se recomienda examinar los
primeros picos en cada cromatograma (con excepcién del pico solvente). Dichos picos no se
ajustan bien en el cromatograma del lado derecho como si lo estdn en el lado izquierdo.

Obsérvese que (0s ultimos picos no sufren aiteracion.
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Si se necesitan los efectos solventes que contribuyen al mejoramiento de la franja, la
temperatura inicial se debe programar por lo menos 30 6 40 grados por debajo del punto de
ebullicion del solvente. Si el ajuste en frio puede por si mismo regular las franjas, la

temperatura inicial de la columna deja de ser un asunto relevante.

IV.5 Programacién del tiempo de depuracion

En la inyeccion splitless, la depuracion segmentada se desactiva durante un lapso que
permita que el vapor ae analito penetre en la columna en vez de escaparse por la salida. Al
final de este periodo, el area de depuracién se abre y se eliminan los vapores restantes lo cual
conlleva a la caida bien definida del pico solvente.

El tiempo de encendido de la depuracién se mejora cuando se inyecta la muestra con
diferentes tiempos de encendido mientras las otras variables permanecen constantes.

Hay algunas ventajas al completar este proceso con rapidez (véase la seccidn de las
inyecciones con ritmo de presion). Se distingue el aumento de las areas de los picos con el
tiempo de depuracion activado a un nivel maximo, y es aqui cuando se estabilizan. El tiempo
de encendido de depuracidon debe programarse a un valor muy corto en esta curva, después
dei punto en que alcanza e! nivel. Lo caracteristico es que esto produce un tiempo de

depuracion que va de 30 a 60 segundos.
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IV.6  Comentarios generales acerca de las dimensiones de la columna y de las fases

estacionarias

Estos dos factores tienen considerables repercusiones en las inyecciones splitiess. A
menudo, es dificil variarlos ya que muchos métodos y procedimientos estandarizados de
operacion funcionan con columnas especificas.

Longitud de la columna. Es otro de los efectos que repercute en menor medida en la
caida de la presion y que altera el ritmo de emision. Se debe tener cuidado de que la columna
mas larga utilice la mayor cantidad de emision para mantener una velocidad linear razonable
del gas portados. Por tal razoén, una mayor presion necesitara producir el mismo ritmo de
emisidon y el mismo tiempo como con una columna mas corta pues una mayor presion eleva el
punto de ebullicion de todas las moléculas y se necesita una temperatura mas elevada en la
temperatura de la entrada.

Didmetro interno de la columna. También repercute en las presiones necesarias para
alcanzar las emisiones requeridas. Los didmetros mas pequefios necesitan mayor presidén. La
inyeccion split es dificil de efectuar con columnas cuyo didmetro interno mide 0.1 mm pues

se sobrecargan y pueden ser probieméticas con didmetros de 0.53 mm ya que e! solvente

Espesor de la pelicula de fase estacionaric.  Retiene con mayor firmeza los
compoenentes de anaiito v por eso una coiumna de peiicula méas gruesa puede ayudar en

situaciones donde la retencion en fric v los efectos solventes no meioran por comneleto los

picos iniciales de analito.
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Figura IV-4. Efecto inicial de la temperatura de columna usando una inyeccion SPME.
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V. Inyeccién en columna

V.1 Introduccidn

Ciertos tipos de inyeccion presentan dificultades significativas relacionadas con la
vaporizacion de los materiales de muestra tanto en la entrada como en la aguja de la jeringa.
En las dos técnicas se necesita un paso “extra” de vaporizacion, transporte y condensacion
antes de que el material de muestra entre en la columna. En la seccidn I-1 se reviso este
problema de la inyeccidn en la CG en donde las principales dificultades eran: que la jeringa
calzara directamente con la columna y que las muestras fueran muy largas (en especial cuando
se evaporaban) para calzar en la columna.

Hemos visto que este paso adicional de evaporacion ocasiona diversos problemas
relacionados con la quimica para obtener buenas separaciones. Entre estos se encuentran: ia
discriminacion dentro de la aguja y la entrada lo cual provoca la pérdida de analitos de alto y
bajo peso molecular, la degradacién o reaccion de los analitos en superficies metalicas
calientes y de cristal activo, la contaminacién dentro de la entrada, el exceso de volumen de
vapor solvente que ocasiona una nivelacion posterior del soivente y del material de muestra
dentro de los liners o fuera de la salida de depuracion del septo, y por Gitimo un extrafio
enfriamiento en la entrada y los efectos de presién gue afectan los radics con division ¢ la
variacion del analito.

En conjunto, estos problemas conllevan a diversas variables interrelacionadas gue se

pueden superar para alcanzar el éxito con las técnicas clasicas de inveccidn. Por consigiiiente,
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seria propicio inyectar las muestras sin el exceso de evaporacion que ocurre en la entrada,
como se hace con las columnas empacadas.

Como su nombre lo indica, las inyecciones de columna implican una colocacién directa
de la muestra. Dado que dentro de la columna no hay mucho espacio para que el liquido se
evapore, la inyeccion se debe realizar a una temperatura inferior al punto de ebullicién del
solvente con el proposito de que toda la muestra entre en la columna. En vista de que las
jeringas por lo general son mas anchas que el calibre de las columnas, se necesitan medios y
procedimientos especiales para las inyecciones.

Por ultimo, el hecho de que la muestra entre por completo en la columna puede ser
ventajoso y desventajoso al mismo tiempo porque se mejora la sensibilidad, pero se expone
mas a la contaminacion.

En este capitulo, se describird y revisard la inyeccion de columna y se prestard mayor

atencion a las técnicas practicas y a su aplicacion con muestras reales.

V.2. Equipo de instrumentos para la inyeccién en columna

En la ilustracidén V-1 se muestra un diagrama esquematico de una entrada en fric de la
columna. En rcalidad, la entrada es mucho mas simple gue las que se han mencionadc con
anterioridad: spliz y splitless. En forma similar puede haber una valvula o septo disefiado para
permitir que la aguja entie en la columna sin alterar el flujo de gas u ocasionar una fisura.
Ademas, en una inyeccién de celumna es bastante ventajoso bajar el émbolo de la jeringa

lentamente para que la valvula o el septo permitan un tiempo de resistencia de la aguja mas

prolongado sin causar fisuras.
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El trayecto dei flujo de gas es simple y aparece como una version en miniatura del flujo
de la columna empaquetada. El gas portador circula y su temperatura queda controlada con la
cabeza de la columna; luego, paso alrededor de la cabeza de la columna y dentro de la
columna.

El flujo de la columna se produce al mantener la entrada a una presion elevada.
Algunas entradas de este tipo incluyen un /iner o una guia para la aguja que permiten

introducir delicadamente la aguja dentro de la cabeza de la columna.

I—‘_—_—q Abunico de enfriamiento

Lg Guic de la agujo (pare inyeccicnes manuales o
— % avtomdticas se usan guias diferentes

—

fo——

septo 1 el i Resorte
Salida del septo =5 _:iﬁh:_ . Entﬂdu del gas partador
Enfriamieato \ [“3,{ { Entrada
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‘]}1 S “ i} R sloque de_

L4 i ! % i calentamienta
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Columna

Figura V-1. Esquema de una entrada de columna. Adaptado del “Manual del Usuario
HP 6890 Volumen 2: Entradas” Agilent Technologies, 1995.

En comparacion con las entradas split y splitless, este tipo tiene una masa termal baja,
debe tener la capacidad de enfriarse en forma rapida y por lo general viene equipada con un

Peltier o sistema de enfriamiento impulsadoe con didéxide de carbono. También debe contar
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con la capacidad de calentarse con rampas de temperatura similares a las de la columna. Los
sistemas equipados con septo poseen una linea de purgado para pasar un flujo pequerio de gas
portador por debajo del septo y asi mantenerlo limpio. Las partes principales consumibles y
reemplazables incluyen septos y adaptadores o guias de aguja las cuales pueden ser
reemplazadas conforme se cambia el diametro de la columna.

La columna se instala usando accesorios de compresion métrica o de 1/16 pulgadas, y
como con las entradas split y splitless, se deben consultar las instrucciones del fabricante para
un procedimiento especifico. A menudo, para ayudar con los efectos solvenies, similares a los
de la inyeccidn splitless y a los descritos mas adelante, se deja un espacio de retencion (varios
metros de silice fundida desactivada y sin revestimiento) entre la entrada y la columna
analitica y se conecta a la columna por medio de un conector de vidrio o de silice fundida. La
mayor dificultad con este sistema radica en que al conectar el espacio de retencion con la
columna analitica, usando un conector de ajuste a presion, se pueden producir fisuras y por
consiguiente, ocasionar pérdida de analito y coleo de picos.

Por lo general, una entrada en columna se mantiene a la temperatura de columna més
vaja que se pueda usar en las pruebas analiticas y se programa a la temperatura inicial de un
programa de temperatura antes de la inyeccién. Debido a que el volumen de la columna es
pequeiio, s debe evitar la vaporizacion rapida del solvente durante ia inyeccion. Con ia
siguiente inyeccidn que se ejecute, la entrada tendra una temperatura programada totaimente
independiente de ia columna. Por io general. io cuai es un excelente punto de comienzo para
el mejoramiento de! método, la entrada se puede programar para dirigir @ programa de

temperatura de! horno de la columna.
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V.3. Jeringas y manipulacion de jeringas

Segun se ha indicado, la dificultad de colocar las muestras directamente en el diametro
estrecho de las columnas capilares es el problema fundamental con la inyeccién en columna.
Por lo comun, se usan jeringas especiales con un tubo de silice fundida de un diametro mucho
menor, en lugar de la aguja o unidas a ella. Al mismo tiempo, s6lo pueden unirse
manualmente pues son fragiles y en la mayoria de los casos se rompen después de realizar solc
una inyeccién. Ademas se ensucian y obstruyen con facilidad. Este inconveniente se mitiga si
se empiea una columna con didmetro interno de 0.53 mm (megabore), ya que las agujas de
calibre 23 calzan directamente dentro del didmetro interno de la columna, sin ninguna
modificacion. Mas adelante, se vera que con inyecciones de columna, de gran volumen, un
espacio de retencion con didmetro interno de 0.53 mm {que facilita en gran medida la
inyeccion) es una necesidad.

En la actualidad, se dispone de jeringas para la inyeccion de columna que puede usarse
con inyectores automaticos. Este hecho ha ocasionado que las agujas con calibre 26-32 (que
calzan dentro de las columnas capilares con didmetro interno de (.32 6 0.25 mm) dejen de

usarse gradualmente. Cuando se combinan con ia guia de la aguja en la entrada es posible

A

usar un inyector automatico. Cuando se usa un inyector automéaticc, poi 10 general
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recomienda ajustar la insercion de la aguja v la velocidad del émbole en
posible. para no doblar ia aguja (ia abertura es muy PEQUENA) o para no rebasar ia cabeza de

la columna con solvente. Necesariamente, debidc a sus complicaciones, las jeringas de
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cuidado extremo. La Figura V-2 muestra una jeringa de columna que se ha insertado en la

columna capilar.

V.4. Efectos del solvente en la inyeccion de la columna

Pese a que la inyeccidn de columna puede realizarse de forma relativamente rapida (en
comparacion con la splitless con un volumen de muestra similar), ia técnica es aun susceptible
al efecto de expansion de la banda que se debe mitigar para alcanzar una buena separacién. La
ilustracion V-3 muestra estos efectos en la inyeccion en columna y un espacio de retencidn
(tubo sin revestimiento). Un espacio como este no es siempre un requisito, aunque si es de
mucha ayuda. Mas adelante, se daran las especificaciones relacionadas con su uso.

Primero, a medida que el tapén solvente entre en la columna, se esparce a través del
largo (quizas decenas de centimetros) y las moléculas de analito disueltas lo hacen al mismo
tiempo. Conforme el gas pasa sobre el tapdn, comienza a evaporarse y a disminuir su tamafio
desde la direccion de la cabeza de columna. Puesto que la columna esté fria, los analitos de
alto peso molecular son atrapados en frio en el espacio de retencion (esto se representa con los

circulos negros).
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Jeringa

Entrada

Figura V-2. Jeringa de columna en el momento en que se inserta dentro de la columna
capilar. Adaptado del “Manual del Usuario HP 6890 Volumen 2: Entradas” Agilent
Technologies, 1995.

Los analitos de menor peso molecular viajan con el tapén solvente, se mueven a lo
largo de la columna y se van reduciendo. Los restos del tapon llegan primero a la etapa
estacionaria y depositan los analitos de menor peso molecular en forma de una banda estrecha.
Los analitos de mayor peso se disuelven lentamente desde el espacio de retencion dentro de la
fase estacionaria, donde se retienen en frio.

Como es de suponer, hay muchos factores que repercuten en la atencion del efectc
solvente y de forma similar a la inyeccion splitless. En primer lugar, la inyeccion debe

realizarse con una temperatura del solvente por debajo del punto de ebullicion para evitar la

evaporacidn rapida. La evaporacidn lenta del solvente liquido ayuda a dirigir ios componentes

solvente y de ia fase estacionaria.
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Figura V-2. Efectos solventes en una inyeccion de columna

Para obtener mejores formas de picos, el solvente debe humedecer levemente la
superficie del interior de la columna; de ahi que un solvente polar como el metanol puede dar
problemas al usarlo con una columna no polar. Muy a menudo el resultado es un burbujeo del
tapon solvente, similar a la forma de gota del agua de lluvia en un auto acabado de encerar.
Este burbujeo es el resultado de formas de pico deficientes, que incluyen hombros y lineas
dobles. Con ios solventes polares, se pude reducir este efecto usando un espacio de retencion

ya que posee una superficie mas polar y facil de humedecer.

V.5. Temas de desarrollo del método en la inyeccién en columna

Por lo general, el desarrollo del método en la inyeccidén en columna es directo: los

temas nrincinales son <i usar o no el espacio de retencion, el volumen de inyeccion v la

programacién de la temp ratura de la entrada. Como se ha descrito con anterioridad, se puede
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garantizar un espacio de retencion cuando se usan solventes polares de muestra. La inyeccion
en columna y la separacion subsiguiente se realiza primero sin el espacio de retencion. Si se
observa un ensanchamiento de banda en ei espacio (hombros y lineas dobles en la mayoria de
los picos), hay que instalar un espacio de retencién de 2-5 metros entre el tubo sin
revestimiento, desactivado entre la entrada y la columna analitica. Una vez mas, se debe tener
mucho cuidado cuando se emplean conectores de vidrio de ajuste a presion.

Si es significativo el volumen de muestra de la inyeccidn o la temperatura inicial de la
entrada es muy alta, es preciso observar la discriminacién de todos los picos, ya que la muestra
se vueive a nivelar dentro de la linea de purga del septo. Ademds, se puede notar el
enfrentamiento clasico de pico, que se observa sin sobrecargar la columna capilar. En el
primer caso, se recomienda utilizar un volumen menor de muestra; en el segundo, la muestra
tiene que diluirse 1:10 y volver a inyectarse. Programar la temperatura inicial de la entrada y
el programa de temperatura son también pasos directos. La temperatura inicial debe ajustarse
con 30-50 grados por debajo del punto normal de ebullicidon del solvente muestra, o hay quc
ajustarlcs para que coincidan con la temperatura inicial de la columna.

Cate recordar que al seguir la ejecucion analitica, la entrada debe enfriarse a la
temperatura inicial antes de comenzar ia siguiente ejecucion. Si se ha enfriado demasiado, ei
tiempo de espera entre cada operacidn se vuelve excesivameiie proiongado. Por io general, la
programacion de la temperatura de la entrada se ajusta para regisirar
muchos instrumentos brindan un modo para registrar ia columna de la entrada y que la
pregrama al mismo ritmo de la columna, sé¢lc que con algunos gradcs més aitos, para que asi
los analitos sean inyectados réapidamente dentro de !a columna. Lz entrada también se puede

programar mas rapido, esto puede mejorar la forma de los picos anchos.
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V.5.1. Ventajas

La ventajas principales de la inyeccion en columna consiste en que elimina por
completo la discriminacion y otros problemas asociados con las inyecciones en caliente y
vaporizantes. Debido a que la aguja de la jeringa no se calienta cuando penetra la entrada, esta
fuente principal de discriminacidn se elimina. Si se observa la Figura 1I-7, en donde las
técnicas de inyeccion y discriminacidn se describen, se puede notar que la inyeccién en
columna puede ser considerada la regla, en comparacion con cualquier otra técnica juzgada.

Las otras ventajas de la inyeccion en columna son: transferencia cualitativa de los
materiales de muestra desde la jeringa a la columna, una reproductibilidad increible, efectos

solventes para volver a ajustar los picos de analito, neumaéticos directos y la operacidn.

V.5.2. Desventajas

La desventaja principal de la inyeccion en columna radica en que también gque la
muestra entera que ha sido inyectada entra en la columna. En ias técnicas como la splitless,

split y otras que se utilizan en la guia, se da una medida de proteccién a la columna. La

liner, y no en la coiumna. En ia

suciedad” de la muestra por 1o general se acumula ein el

inyeccion en columna, se debe tener mucho cuidade de verificsr que las mucstra

wn

“limpias™ y secas. Si estc no se cumple, ias columnas y los espacios de retencion se obstritiran

con facilidad. Una columna obstruida puede repararse, pero un espacio de retencidn obsiruids

debe sustituirse. Inyectar una sola muestra humeda ¢s suficiente para que un espacio de

w

retencion deje de ser util. La inyeccion en columna también se usa mejor (en forma similar a

109



la splitless) con muestras extremadamente diluibles. Las muestras concentradas recargaran
facilmente la columna, lo cual terminara en la distorsién de los picos y una cuantificacion

pobre.

V.5.3. ;Cuando se debe usar la inyeccion en columna en vez de la splitless?

Se recomienda utilizar la inyeccion en columna en lugar de la splitless cuando las
muestras poseen una concentracion similar, pero estan limpias y secas. En el esquema de
decision de inyeccién que se muestra en el Capitulo I, se puede ver que la mayoria de las
recomendaciones concluyen con la inyeccion en columna. En teoria, esto es verdad; sin
embargo, en la practica la inyeccion en columna es dificil de desarrollar en forma integral.
Surge muchisima presion tanto del analista como del instrumento cuando se utiliza este tipo de

inyeccion.

V.6. Inyecciones de gran volumen usando las entradas en columna

La entrada de la columna también proporciona los principios basicos para la técnica de

inyeccion de gran volumen {por esto se puede inyectar de una soia vez mas de {00 pi de

muestra liquida) y también inyecciones peguefias de mililitros de muestra. Con e} fin de

[

acomodar un gran volumen de liquido que eventuaimente ha de ser vaporizado, se requiere un
espacio de retencion, juntoc con una valvula de salida de vapor sclvente, en frente de la
columna analitica. En la lustracién V-5 se muestra un esquema del sistema modificado. Un

espacio de retencion de silice fundido, desactivado con un largo de .53 mm (por lo general es
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de 5 m) de didmetro interno se conecta a la entrada. Una pequeiia precolumna de retencidn
sigue al espacio de retencidn, la cual es seguida por una conexién en Y.

Un lado del conector en Y se acopla a la columna analitica y la otra (usando otro largo
de tubo desactivado) a una valvula solenoide, que cuando se abre, ofrece una saiida para el
vapor solvente de exceso, y cuando se cierra garantiza que todo el vapor pase a la columna
analitica. Una valvula reductora de sangrado mantiene un flujo reducido y constante a través
de la linea de salida de vapor, para permitir que el material que entra en esta linea no se
desnivele dentrd de la columna analitica.

Cuando se inyecta una gran cantidad de solvente, la valvula de salida de vapor y el
solvente liquido cubren el interior del espacio de retencion. La salida abierta del vapor genera
un caudal muy elevado de gas portador a través del espacio de retencion, lo cual sirve para
evaporar el volumen de solvente y lo expulsa a través de la salida de vapor. Después de un
tiempo predeterminado (se debe determinar empiricamente) que permita que cerca del 95-G8%
del solvente se evapore a través de la salida de vapor, la véalvula se cieira y el reste dei
solvente y analitos son enviados a la columna analitica.

La capacidad para realizar inyecciones de gran volumen se puede agregar a una entrada
ria en columna de forma relativamente simple; esta es una opcion disponible muy comin en

muchos sistcmas que ofrecen los vendedores.
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A pesar de que en este manual no se encuentra un analisis comple

en coiumna de gran volumen, es Gtil recalcar aigunos de los temas de desarrolio dei métode v

mostrar algunos de los potenciales de estas técnicas.
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Vdlvula de salida del solvente

Puerto de desechos del Reducfor de sangrado 50 ym
solvente .

Paste superior del homo

a— —— ¢ — — CE D G T ———— ———

(SS) Linega de transterencio

Entrada de columna en frio ( . Deteclor
’ (SS) Union
linea de tranderencia
320 ym
AN - —
Separodor
dela
columnno
Espacio de Precolumna de Columna andlitica
retoncién retencién HP.5MS

{(5M, 530 pm}  (2M, 250 pm) (30M. 250 pm)

Figura V-5. Esquema de la columna y entrada de columna SVE. Adaptado del “Manual
del Usuario del conjunto SVE” Agilent Technologies, 1998.

V.6.1. Cronometraje de la salida del vapor solvente
La Figura V-0 muestra el efecto del cronomeiraje dei cierre de ia valvuia de salida del

que airededor dei 95-98% de vapor scivente ha sido

Este cronometraje se optimiza si Se examina {a recuperaci

R’

mas volatiles. La figura V-6 muestra cuatro cronometrajes de las valvulas de saliaga de vapor.



Durante 1.25 largos minutos, la mayoria de los componentes, incluso algunos no volatiles, se
pierden. Esto no es de sorprender, pues el solvente se habra evaporado completamente del
espacio de retencion, dejando los analitos detrds en una cantidad muy pequeiia sobre la
superficie descubierta. Con un gas portador que fluya rdpidamente y sin una fase estacionaria
presente, incluso los componentes de gran valor molecular seran eliminados. Conforme se
acortan los tiempos de salida del vapor, las recuperaciones mejoran. Finalmente, sin una
salida del vapor, (con el pico del solvente, grande y deforme debido al ensanchamiento en el
espacio) los picos de analito se pueden observar. Es probable también que cuando se utilice
un FID, produzca suficiente vapor solvente (o liquido) que llegue hasta el detector para

extinguir la llama.

V.6.2. Efecto de un flujo reductor de sangrado

-

El reductor de sangrado es también una parte importante del sistema de inyeccidn cr

columna de gran volumen. En la figura V-7 se muestra el efecto del ritmo de flujo a través de
este reductor: cuando no hay flujo o es muy bajo, el material fluya a la inversa (de la linea de
salida del vapor solvente hacia la columna analiticaj después de que la saiida dei vapor
soivente ha sido cerrada. Esto produce una referencia muy débil y que aparezcan picos en la
parte superior de! cromatograma. En la parte inferior de los dos cromatogramas, hay una

diferencia minima.
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INTRODUCCION

REFERENCIA AL TEXTO

Dentro del ambito de la tecnologia contemporanea, la cromatografia
de gas es una técnica quizas poco conocida por muchos, pero sumamente
importante para todos. El libro Modern Inyection Techniques for Gas
Chromatography: A Practical Guide, de Nicholas H. Snow, ofrece técnicas
innovadoras en esta area. La cromatografia de gas es una técnica 1til usada
en la quimica analitica la cual permite conocer la composicion quimica
(contaminantes, insecticidas, pesticidas) que conti=nen los alimentcs, agua y
otros elementos con los cuales el ser humano tiene estrecho contacto.

Las técnicas que se describen en el texto traducido son un estudio
exhaustivo para mejorar las practicas y los resultados. Es una propuesta
para contribuir con las politicas y tendencias ambientales, pues es bien
sabide que la cuestion ambiental es un tema de interés mundial v gque
organismos internacionales y nacionales aportan presupuestos y esfuerzos
para este tipo de investigaciones.

Por este motivo, en el marco internacional, la ONU! tamwién
coniribuye con la investigacion en asuntos de impacto ambiental, pues. han

sido muchios jos efectos adversos que el planeta verde ha tenido en ios

1
‘ o ~ie o | o AtA sy 2a 1. (P .y S P N : ce i a0 rraaiyiverTisy it
Lz Agencia Internacional de Energia Atdmica de la Organizacion de ias Naciones Unidas pabooing i

publicacidn de la guia practica.
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ultimos anos como parte de los avances en la tecnologia que no
necesariamente se han desarrollado de la mano con la naturaleza (ver Anexo
). Por io tanto, las grandes, medianas y pequenas entidades se preocupan
por la proteccion del ambiente. De hecho, los estudios nos han indicado que
muchos de lcs recursos que antes se consideraban inagotables, ya no io son
(como es el caso del agua). De ahi que las investigaciones en asuntos
ambientales tengan tanta relevancia e impacto en la actualidad y que estén
presentes en todas las esferas del quehacer humano.

En Costa Rica también existe un gran interés politico y educativc en
este campo; son varios los entes que se preocupan por investigar, desarrollar
y contribuir en la conservacion y proteccion de las especies. Las técnicas de
cromatografia no son ampliamente utilizadas. Su uso esta casi limitado a los
laboratorios que realizan pruebas a rios, suelos, aires para asi determinar el
nivel de contaminantes que ponen en peligro la vida de lcs ecosistemas y de

los seres humanos en particular.

ANTECEDENTES Y JUSTIFICACION

La razon principal para la traduccion del manual ha sido tratar de

sera un valioso aporte para los estudiantes e investigaderes del Centro de

invesugacion en Contarminacion Ambiental [CICA) de la Universidad de Costa
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Rica (ver Anexc III). El perfeccionamiento de dichas técnicas repercutira en
un mejor aprovechamiento del equipo. EIl desarrollo cientifico y tecnologico
también se puede observar en la formacion académica de los profesionales de
hoy; muchos de los potenciales lectores son bilingiies y entre su vocabulario
ya integran comc regla general! las palabras en inglés. No obstante, el
usuario meta al cual esta destinada esta traduccion es el profesional que
tiene poco o ningun conocimiento de este idioma extranjero. Por otra parte,
la mayor parte de la bibliografia que se encontr6 a lo largo de esta
investigacion esta en inglés. Las pocas traducciones existentes en nuestre
pais son publicaciones viejas que han sido realizadas mayormente en México
y Espana. Para ilustrar este punto, cabe mencionar que se consultaron libros
sobre el tema de la cromatografia en dos universidades estatales (Universidad
Nacional y de Costa Rica) y las fuentes que se encontraron son de
publicaciones efectuadas entre 1965 y 1981.

La traduccion de la guia de cromatografia tiene implicaciones técnicas,

politicas, cientificas y culturales:

a) TECNICAS: El texto, por tratarse de un manual del usuario, pretende
aportar nuevos conocimientos a los novatos en el area de la cromatografia.
Al mismo tiempo, se convierte en una valiosa herramienta para ias persomnas
que va tienen experiencia pues se hace una revision de las técnicas, se les

recomienda nuevas técnicas y bibliografia de reciente publicacion. Al mismo
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tiempo, tode este bagaje tendra sus frutos a la hora de poner en practica las

técnicas y obtener los resultados.

b) CIENTIFICAS: El texto es una ayuda para mejorar las practicas
cromatograficas, con la cual quedan demostrados los avances que se han
venido obteniendo conforme mas y mas personas las realizan. La ciencia no
siempre trae consigo efectos negativos, y la cromatografia es un vivo ejemplo
de ello. Se trata de una técnica desarrollada por cientificos para colaborar

con la proteccion del medio ambiente.

c) POLITICAS: La publicacién de la guia forma parte de las nuevas
politicas ambientalistas en donde el hombre mismo trata de enmendar todos
los danos ocasionados a la naturaleza. Por ejemplo, entre los objetivos del

CICA estan: “propiciar investigacicnes tendientes al mejcramiento o a la

ot

sustitucion de productos quimicos de accion ambiental”. La naturaleza de
centro de investigacion en donde se utilizara el texto tiene como proposito
investigar, determinar y recomendar soluciones para detener los factores

contaminantes que atenten contra la salud nacional.

al CULTURALES: La {raduccion del texio estd inmersa en varios muaiidos:

cientificos, sociales, linguisticos y politicos que no se pueden pasar por alto.

Eil impacto cuiturai es intrinseco a ia traduccion misma del texto. El manual
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y los equipos han sido desarrollados en paises que van a la vanguardia en
este tipo de tecnologias, y las transferencia de dicha tecnologia en nuestro
pais trae consigo una serie de consecuencias culturales, como casi todo lo
que ocurre en este mundo globalizado. A proposito de este tema, el CICA, en
su pagina electronica www.cica.ucr.ac.cr, tiene muy claro el declarar como
otro de sus objetivos: "desarrollar metodologias propias, evaluar y adaptar
métodos internacionales para el analisis de contaminantes, para adecuarlos
a las condiciones de trabajo de los laboratorios de Latinoameérica”(ver Anexo
I1).

En cuanto a los APORTES A LA TRADUCTOLOGIA, la traduccion del texto
Técnicas modernas de inyeccion para la cromatografia de gas: Una guia
practica pone al descubierto los aspectos técnicos, cientificos, politicos y
culturales que se conjugan al realizar la traduccién de un texto cientifico en
un entorno en particular. Como aclara Gentzler cuando se refiere a la teoria
de los polisistemas de Itamar Even-Zohar: “Although the analysis of
translated literature is just one aspect of his investigacion, it proves more
than mnarginal, for his data shows that translated literature functions
differently depending upon the age, strength, and stability of the particular
literary “polysystem™(1985: 115)".

La traduccion de textos que describen las Lécnicas de cromatografia es
un campo de estudio poco desarroliado en el medio costarricense pero. sin

embargo, es importante pues gracias a €l se realizan investigacicnes
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cientificas que responden a las politicas ambientalistas de gran interés
mundial. Los paises desarrollados invierten en tecnologia para rescatar los
ecosistemas en paises en vias de desarroilo, que aunque no cuentan con la
tecnologia suficiente y los recursos economicos, poseen una biodiversidad
invaluable y personal!l con conocimiento. Por lo tanto, una constante
capacitacion en materia cientifica e investigativa traera consigo bienestar en

todos los niveles.

SITUACION DE LA TRADUCCION SEGUN EL CONTEXTO

El analisis del discurso segun el entormo en el que se realice una
traduccion nos lleva a la Teoria de la Manipulacion en donde el contexto
cientifico, en efecto, se ve inmerso en un mundo de poder. Tal y como lo
afirma Dora Sales Salvador en su ensayo La relevancia de la documentacién en
teoria literaria y literatura comparada para los estudios de traduccion:
"Ademas, el estudio de las traducciones y otras reescrituras nos ayuda a
observar mecanismos y procesos de canonizacion, integracion, exclusion y

manipulacion, a diversos niveles, no solo en la literatura, sino en la sociedad y

la cultura en general, v por elloc es relevante inclusc mas alla de la esfera de

<

los estudios literarios™.
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Por lo tanto, segun se vera, no es lo mismo realizar la misma

traduccion para:

. La Real Academia Espaiola: Si el destinatario del texto fuera esta
entidad, se deberia usar la menor cantidad de anglicismos posibles
porque no pertenecen al léxico castellano. Y para incorporarlos a
nuestro idioma, habria que someterlos a un largo proceso de

investigacion para buscar equivalentes o crear terminologia nueva.

- Universidades: En el ambito universitario, como es el caso dc este
manual, existe una tendencia a utilizar vocabulario en inglés pues los
equipos y la tecnologia provienen del extranjero. Otro dato
importante es que las instrucciones se encuentran en inglés. Por otra

parte, los usuarios estan familiarizados con este tipo de vocabuiario.

. Empresas:

Alta tecnologia: La traduccion de este tipo de manuales permitira el

uso de calcos y présiamos porque el personal que labora en estas
companias y el publico meta estan familiarizadcs con los procesos y
partes. En muchos de los casos, o es ni siquiera necesario recurrir a

una traduccion, sino mas bien, utilizar el texto en inglés.



Meramente comercial: Para la empresa meramente comercial seria

mas efectivo dejar la mayoria del manual en inglés, esto le da mayor
atractivo al producto pues parece innovador. Y en el caso de que
contara con alguna traduccion, se trataria de un resumen traducido
de los pasos que se deben seguir, tal y como ocurre con muchos de
los productos importados que contienen un resumen traducido del
manual en inglés, o tan solo una pequena etiqueta de los pasos
basicos de uso. Tal es el caso de algunos aparatos eléctricos (como
maquinas de fax, teléfonos) y articulos comestibles (como aderezos,

cosmeéticos).

APORTES PARA EL TRADUCTOR

Asimismo, uno de los objetivos de este estudio es aconsejar al
traductor a comc desenvolverse cuando tenga que enfrentarse a un entormo
en vias de globalizacion, en donde se debe contar con fortalezas lingtiisticas y
extralingliisticas para desempenar un papel exitoso en el ambito
traductoliogico. Asi lo confirma Garcia Yebra en el iibro En tomo a la
traduccion: Y en las instituciones destinadas a formar traductores c
intérpretes se ha establecido firmemente ia conviccion de gue no ies basia a
sus alumnos una formaciéon puramente practica, simplemente pragmatica,

pues el futuro traductor debe estar capacitado para dominar



linguisticamente un proceso eminentemente linguistico, que implica la
atentisima confrontacion de dos lenguas y la valoracion de la potencia o
capacidad expresiva de dos textos o manifestaciones de ambas (1984: 16-
17)".

Esto nos llevo a buscar soluciones ante los dilemas que se presentan
en el campo de la traduccion. De hecho, en el mismo libro. el autor realiza
una diferenciacion muy clara entre un traductor conocedor de la teoria y uno
que no. El que conoce la teoria puede comprender porqué se usa un CALCO, O
porqué se utiliza un PRESTAMO DE TERMINOS de la tecnologia, porqué debe
existir una tolerancia del DISCURSO TECNICO ESCRITO Y ORAL en cuesticnes de
traduccion y el porqué de este tipo de movimientos dinamicos que van mas
alla del contexto linguistico.

Por lo tanto:

(...) la Escuela de la Manipulacion intenta que el traductor
adopte una postura critica ante el mundo, concretamente frente
a aquellas instituciones que son, aparentemente, neutrales €
independientes. Considera que el traductor debe ser capaz de
descubrir los procesos sociales (...) que han dado lugar a un texto
concreto y a su significado en vez de a otro. En realidad, nos
ensena las relaciones entre discurso y poder (...) Hay que ser

conscientes de la importancia de preguntarse ‘;Quién habla? ’,
‘2 Quién escribe?’, ‘s Quién traduce?’ (Vidal, 1995: 88).

En la traduccion del texto técnico hemos procurado aplicar toda esta

filtra hasta los textos y se convierte en una necesidad. A propdésito de esto
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Georges Mounin nos dice: "Los problemas tedricos de la traduccion no
pueden ser comprendidos, y quizas resueltos, mas si se aceptan en lugar de
eludirlos, de negarlos, a veces incluso de ignorar estos hechos aparentemente

destructores de toda posibilidad de traducir (1971: 76)".

OBJETIVOS GENERALES Y ESPECIFICOS DE LA MEMORIA

A. Aplicar los principios fundamentales que la Teoria de los Polisistemas

tiene en la traduccion de textos técnicos.

A.l1 Analizar los principios de dicha teoria que respaldan la repercusion

de los Polisistemas en la traduccion técnica.
A.2 Explicar las repercusiones que un mundo en vias de globalizacion
tiene en la traduccion de un manual de un laboratorio costarricense

de cromatografia de gas.

B. Demostrar el grado de influencia que la Escuela de la Manipulacion tiene

en la traduccion de textos cientificos.

B.1 Explicar lo que se conoce como Escuela de 1a Manipulacion.
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B.2 Diferenciar los registros utilizados cuando existen grupos de poder

detras de la traduccion de textos cientificos.

C. Aplicar el principio de teoria y practica en la traduccion de textcs

cientificos (Garcia Yebra).

C.1 Reafirmar el proceso de constante vigilancia ante los cambios

globales que repercuten en la traduccion.

C.2 Aceptar que el perfil profesional del traductor supone un
conocimiento medianamente aceptable de tecnologias de Ila
informacion y ademas, una renovacion constante de dichos

conocimientos.

D. Comprobar la necesidad de crear un texto hibrido cuando se traducen

textos técnicos.

D.1 Reconocer la necesidad de recuirir al calco y al préstanio de

terminologia cuando se traduce términos técnicos.

D.2Z Demostrar que a la hora de traducir textos técnicos, atender el uso

predominante se convierte en una necesidad.



A MODO DE SUMARIO

De la misma manera en que un prisma refleja la luz y los colores del
mundo en el que esta inmmerso, asi mismo la traduccion de un manual de
técnicas de cromatografia refleja los matices, variantes y situaciones que se
mezclan en un laboratorio universitario de Costa Rica.

Este estudio ha querido demostrar la fuerza moldeadora que la
sociedad y el mundo contemporaneo tienen en el proceso de traduccién en
todos los ambitos.

Por un lado, surgen situaciones cotidianas tales come los cambios en
la tecnologia y las politicas mundiales que no podemos detener. Con la
Escuela de la Manipulacion reafirnaremos que no estamos exentos de recibir
este tipo de influencias, y que, a pesar de que el estudiante esté muy

apegado a las tecrias que se ensenan en los pupitres, nuestro mundo cxterior

los grupos de poder que estan detras de la traduccion. Por otro lado,
precisamerte, es imperativo reconocer las estrategias adecuadas para poder
aceptar las nuevas corrientes y recordar el movimiento evolutivo que conlleva
el proceso de traduccion. A mocdo de conclusién, Kiraly nes dice:

Today, most translation schoiars wouid agree that acts of
tion involve an intricate interplay of sccial, cognitive and
cultural as well as lingustic processes. Many of us now believe
that the translator’s basis tools include intuition, creativity,
muiti-cuitural experience, and the awareness of his or her own
mental problem-scolving strategies, along with collaborative skills
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of negotiating with clients, coordinating and participating as a
team member in a large-scale project, and seeking out expert
assistance as necessary (2003: 13).
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Capitulo I

BASES TEORICAS Y METODOLOGICAS

El proceso que experimenta un traductor a la hora de trabajar con un
texto en un laboratorio de cromatografia costarricense puede compararse con
la metamorfosis que sufre la larva en su capullo. Es un cuerpo atrapado en
varios mundos que se mezclan, que chocan y que al final, debe engendrar la
mas bella obra pues son muchos los espectadores de tal acto de creacion.

Si lo vemos desde una especie de figura concéntrica, el traductor es un
individuo que lleva consigo una serie de valores y experiencias que lo han de
acompanar desde su gestacion. Realiza una traduccion en un laboratorio,
lugar que se caracteriza por ccentar con su propio cédigo y sus reglas. Este
laboratorio recibe influencias de las culturas, la propia y las extranjeras. A
esto se debe agregar que el laboratorio pertenece a una instituciéon estatal
que también determina las politicas y medidas que en €l se toman. Por otro
lado, dicha institucion estatal universitaria pertenece a un pais con toda una
idiosincrasia. Finalmente, este pais pertenece a un mundo que esta en vias
de globalizacion y cuyos cambios se pueden percibir en todos los rincones de!

planeta. Esta realidad, puede observarse en el siguiente grafico:
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Traductor
(individuo)

Laboratorio
{entomo
académico)

Universidad
(entomo
académico)

Pais (entomo
socio-cultural
"propio")

Mundo
(entomo
global)

Ante esta combinacién de mundos y fuerzas que no son ajenas, el
traductor puede experimentar una etapa de autoreflexion que facilmente
puede convertirse en conflicto intermo: scéomo debo traducir?; ¢debo seguir
mi instinto, mi formacidén o las exigencias sociales?; sdebo ser ieal a mi
pensamiento?; jdebo aplicar lc que aprendi en las aulas ¢ mas bien obedecer
los canones de ciertas entidades publicas o privadas?; ¢debo desistir en mii

intentc de traducir? Muchas han sido ias personas que en deterniinado

momento de sus vidas han experimentado esta misma situacion y no sojo en
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esta década, sino desde anos y generaciones atras. Han existido estudiosos
que se han cuestionado los “caos” relacionados con la traduccién y que se
han dado a la tarea de luchar por el espacio que, como disciplina, merece ia

traductologia.

En tormo a la teoria de los polisistermas

Para comprender esta situacion existencialista, vale la pena echar un
vistazo al pasado y navegar entre las mareas de las recientes teorias de
traduccion. Un expositor que ha defendido la posiciéon de dichos estudios es
el israeli Itamar Even-Zohar con su teoria de los polisistemas, con la cual
pretende primordialmente resolver asuntos relacionados con las teorias de
traduccion, asi como la estructura histérica de la literatura hebrea.

Dicha teoria tiene sus bases en el Forrmalismo Ruso? de la década de

1920 y en el estructuralismo checo, que buscaba dar soluciones a los

? Escuela estética y de critica literaria del llamado Circulo Lingiiistico de Moscii que se impuso entre diversos
estudiosos rusos durante el primer tercio del siglo XX y que sirvi6 de inspiracion, sobre todo a través de Roman
Jakobson, para la elaboracion de algunos principios representativos del Circulo Lingiiistico de Praga (19Z6). En
esencia, se trataba de aplicar un método inmanentista sobre la obra literaria, con lc que ésta era concebida conw
un mundo independiente formalmente auténomo conmipuesto por elementos consiituiivos sinidcticamente
ordenados cuya interpretacion no requeria referencias 2 la historia de la época, a la psicologia del autor ¢ a otros
factores exiernos a ia obra misma. El formaiismo ruso reunid a una decena de investigadores de Leningrado y
iMoscli entre 1913 y 1930. Se constituye a pariir del rechazo a considerar la literatura como la transposicion de
cualquier otra serie {sea cua! fuere la naturaleza dc ia serie: biografia del autor, sociedad coniemporanea, teorias
filosoficas o religiosas). Los formalistas se atienen a 1o que ia obra tiene de especificamente iiterario {ia
"literaridad"). Es Jakobson quien formula en 1919 el punto de partida de toda poética: "Si los estudios literarios
quieren llegar a ser una cienciz, debei: reconocer en el procedimiento su personaje tinico". Sus investigaciones,
por consiguiente, no se concentrardn en la nhra indjvidual sipa en las estructuras narrativas (Shklovski,
Tomashevski, Propp), estilisticas {Eichenbaum, Tinianov, Vinogradov, Bashtin, Veioshinov}, ritmicas { Brik,
Tomashevski), sonoras (Brik, Jakobson}, sin excluir ia evelucidn literaria (Shklovski, Tinianov), la relacion enire
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problemas de “la literatura como un conjunto de sistemas (o polisistemas)
jerarquicamente estructurados que, a pesar de que se imbrican cual las
escamas de los peces, estan en conflicto permanente y en continua
transformacion.

Conlflictos entre €l centro del sistema y el margen o periferia, entre los
estratos canonizados y los no canonizados (que luchan por salir de los
margenes donde se han movido para ocupar el centro del sistema), entre los
tipos primarios o innovadores y los secundarios o conservadores” (Moya,
2004: 13b).

Pero como el mismo autor lo dice, esta teoria no se puede confinar
solamente a la teoria literaria, sino que se debe aplicar también a la
traduccion que por mucho tiempo no se consideraba un area de estudio.
Durante décadas se penso que la teoria literaria tampoco lo era, y de hecho
los funcionalistas dinamicos habian querido demostrar que la teoria literaria
es una ciencia, con la gran diferencia que sus leyes parecen ser pseudoleyes
debidc al campo de accion en el que se desenvuelve. El autor, ademas,
considera que las nuevas teorias y métodos que surgen son una negociacion
intelectual para plasmar conceptos abstractos y situaciones locales
abstractas. Por lo tanto, Itamar Even-Zohar propone aceptar la teoria de los

polisistemas pero sin encasillarla en una teoria rigida y estatica.

literatura y sociedad (Tinianov, Voloshinov), etcétera".l [Ducrot Oswal y Todorov, Tzvetan: Diccionario

1 1N

enciclopédico de las ciencias del lenguaje. Buenns Aires: Siglo XXI, 1974, S. 101-102]



Si la teoria se usa solamente para clasificar textos y escritores o solo
dentro de un marco de trabajo conceptual el cual identifica la literatura
exclusivamente con sus productos textuales y no establece la correlacion
entre repertorio y sistema o entre produccion, productos y consumo, o entre
un marco de trabajo que asigne la nocion de relaciones de conexiones, se
convertira en una teoria inutil. Por este motivo, Even-Zohar considera que la
literatura y las lenguas deberian estar exentas de los requisitos que se les
piden a otras ciencias. De todas formas, se ha perdido el interés en la teoria,
no solo en el area de la literatura, también en lingiistica y en estudics
culturales en general: la ciencia se ha dedicado a crear reglas y leyes en vez

de producir actividad.

¢Qué es la teoria de los polisistemas?

Even-Zohar propone que los modelos semi6ticos (modelos de
comunicacion humana regidos por signos como la cultura, la literatura, la
sociedad y el lenguaje) se comprendan y estudien en forma de sistemas en
vez de conglomerados para asi detectar leyes que dirijan la diversidad y
complejidad de Jos fendmenos por encima del registrc v la ciasificacion de
estos.

Por lo tanto. la Teoria de los Polisistemas se opone a la Teoria de los

Sistemas Estaticos.



v Teoria de los Sistemas Estaticos (o doctrina de Saussure): que emana de
la Escuela de Ginebra y que “se concibe como una red estatica de
relaciones, en la que el valor de cada elemento es una funcion de las
relaciones especificas en que toma parte" (Even-Zohar 01).

v" Teoria de sistemas dinamicos: cuyo proposito es hacer expiicita una
concepcion del sistema como algo dinamico y heterogéneo, opuesta al

enfoque sincronistico (Even-Zohar 01).

En la teoria también se hace referencia a la estabilidad e inestabilidad de
los sistemas al afirmar que para que un sistema sociocultural pueda operar
sin necesidad de depender de sistemas extranos (esto es, de sistemas
paralelos de otras comunidades), deben satisfacerse varias condiciones como
la ley de proliferaciéon (inventario creciente de opciones alternativas (Moya,
2004: 16). De lo contrario, la unica solucion o la mas decisiva, es la
transferencia intersistémica. Por lo tanto, el uso de calcos o préstamos se
convierte en una necesidad, en vez de mantener el idioma © repertorio
estatico. Esta necesidad es mas tangente en ciertos ambitos que en otros. En

el Capitulo II veremos con mas detalles dichas aplicaciones.
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La teoria de los polisistermas aplicada a la traduccién técnica

Esta dinamicidad es el mayor aporte que se le reconoce a dicha teoria
pues pone al descubierto un complejo mundo de jerarquias que compiten por
convertirse en el centro (o centros) de un sistema. Es esta dinamica la que
permite enriquecer el terreno de la literatura y en particular de la traduccion.
A partir de este hecho, se empieza a hablar de estratos canonizados (normas
y obras que en una cultura se aceptan como legitimas y se preservan para
que formen parte de la herencia historica) y no canonizados (normas y textos
aceptados como ilegitimos), los cuales son universales y complementarios el
uno de otro. Las tensiones dinamicas entre ambos estratos, segun el autor,
permite que los sistemas culturales no se estanquen: "Como un sistema
natural que necesita, por ejemplo, regulacion térmica, los sistemas culturaies
necesitan también un equilibrio regulador para no colapsar o desaparecer
(Even-Zohar 7)". Para ejemplificar este punto, podriamos pensar en la Real
Academia Esparniola, la cual siempre ha sido percibida como una institucion
canonizada, cuyas reglas y normas trascienden la barrera historica. La
institucion fue creada precisamente para controlar y preservar “la pureza” dei
lenguaje, en la pagina electrénica de dicha institucion (www.drae.com) se

explica esta realidad:
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La Real Academia Espanola se fundé en 1713 por iniciativa de Juan
Manuel Fernandez Pacheco, marqués de Villena. Felipe V aprobo su
constitucion el 3 de octubre de 1714 y la coloc6 bajo su "amparo y Real
Proteccién". Su proposito fue el de "fijar las voces y vocablos de la
lengua castellana en su mayor propiedad, elegancia y pureza". Se
represento tal finalidad con un emblema formado por un crisol al fuego
con la leyenda Limpia, fija y da esplendor, obediente al proposito
enurnciado de combatir cuanto alterara la elegancia y pureza del
idioma, y de fijarlo en el estado de plenitud alcanzado en el siglo XVI.
La institucion ha ido adaptando sus funciones a los tiempos que le ha
tocado vivir. Actualmente, y segun lo establecido por el articulo
primero de sus Estatutos, la Academia «tiene como mision principal
velar porque los cambios que experimente la Lengua Espanola en su
constante adaptacion a las necesidades de sus hablantes no quiebren
Ia esencial unidad que mantiene en todo el ambito hispanicon».

Al mismo tiempo, podemos ver con la rigidez bajo la cual la Real Academia
operaba y como ha tenido que “abrirse a los cambios”, pues las exigencias
léxicas durante todos los tiempos asi lo han exigido. Por ejemplo, en el
pasado dicha Academia veia con ojos despectivos los americanismos pues

‘ consideraba que no pertenecian al “castellano puro”. Hoy dia, la realidad es

otra v asi lo muesiran las estadisticas que se encuentran en la piaginz

electronica de dicha institucion:
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SFHACION DEL NUMEFRO DE ACEFCIGNE S AMERICANAS

DRAE 1987 DRAE 260F

Tomado de: www.drae.com

Las esladisticas que el cuadro presenta pueden considerarse como el
triunfo del uso sobre las reglas y los canones que una élite escoge como
puras. Ademas, podemos notar cémo la acepcién de americanismes va en
aurmento pues una cantidad significativa de hispanohablantes se encuentra
en todo el continente americano.

En el cuadro siguiente vemnos este aumento pero cuantificade de acuerdo

a los paises:
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Es importante rescatar en el cuadro anterior el papel protagomnicc gue
comienzan a tener los paises latinoamericanos en la consolidacion de las

bases de datos que conforman los diccionarios de uso cotidiano. Este hecho

a parte de la apertura que ha mostrado tener la Academia Espaficla, parece

ser un evento sin precedentes.
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cultural. Se somete la canonizacion de los textos como algo subjetivo pues
dependera mucho de quién selecciona dicha literatura y a qué grupo
pretende satisfacer determinada traduccion.

Por lo tanto, es en este punto en donde podemos corroborar en forma
tangible la aplicabilidad de la teoria de los polisistemas a la traduccion
técnica. La creacion y utilizacion de un texto hibrido (con sus calcos y
préstamos) responde a una necesidad que exige el laboratorio de
cromatografia. Dicha literatura traducida ocupa una posicién primaria
dentro del polisistema, y no una secundaria o no canonizada. Cemo lo dice
José Lambert en su ensayo Aproximaciones sistémicas: “Incluso aquellos
grupos mas aislacionistas (y tradicionalistas: el aislamiento va parejo a la
tradicion) no pueden evitar plegarse a las reglas basicas de la nueva
sociedad” (Pag. 68).

Al mismo tiempo, podemos agregar las apreciaciones que Virgilio Moya
ha hecho sobre la teoria de los polisistemas en relacion con el espacio que
debe ocupar la traduccion literaria y que también le concierne a ia
traduccion técnica:

“El mejor caldo.de cultivo para que las sistémicas traducciones
ocupen un lugar de privilegic en el polisistema literario receptor

es el siguiente: a} que la literatura de un pais esté todavia por
a

cristalizar, es decir, que sea {oven» ¢ en procesg de desarrollo; hl

* : A g X - 4 s
que sea «periférica» (con arreglo a otrasj o «débil», o ambas cosas
a la vez; y ¢} que pase por momentos criticos ¢ vaciocs literarics”

(1990, 47).
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Por lo tanto, dicho espacio de privilegio que ocupe la traduccion técnica
del texto de cromatografia de gas va a depender en gran medida de los
usuarios del texto que en este caso se convierten en el grupo de poder que va

a regir los canones a los cuales el traductor se debe adaptar.

En tomo a la teoria de la manipulaciéon

Con lo anterior en mente, se introduce todo un movimiento en torno a

la llamada teoria de la manipulacién que explica los movimientos de poder

que hay detras de las traducciones en todos los contextos culturales. En
Espana, donde los estudios contemporaneos de traduccion son toda una
realidad, ya se empiezan a elaborar estudios de investigacion en torno a esta
teoria. De acuerdo con Dora Sales, en su ensayo “Traduccion y polisistema.
Escuela de la manipulacion”, "la denominada escuela de la manipulaciéon
(Manipulation School) “entiende los estudios de traduccién como una rama de
la Literatura Comparada: ...el grupo esta formado en realidad por los
representantes de los llamados Translation Studies3 {(James S. Holmes) de los

Paises Bajos y los de la teoria ce los polisistemas (Ithamar Even-Zohar y

* A raiz de ia pubiicacion del iibro editado por Theo Hermans, The Manipuiation of Literature: Studies in
Literary Transiation, y dadas las semejanzas entre las teorias sistémicas y los primeros estudios de traduccion, se
comienza a ilamar a ambos enfoques Escuela de la Marnipulacion, aunque los traducidlogos de Tel Aviv no esién
muy de acuerdo con que se les encasille bajo el mismo epigrafe. De todas formas, también existen divergencias
entre las dos corrientes. Uno de ios punios de divergencia, por ejemplo, entre los discipulos de los estudios de
traduccion v los representantes de las tesis pelisistémicas es que, mientras los primeros no creen sinc 2n la
habilidad subjetiva del traductor para producir un texto equivalente que, a su vez, influya en 1as rnnvenninpec
literarias y culturales de una sociedad particular, los segundos apuestan por k: contrario, a saber, que lo gue
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"

Gideon Toury, entre otros) desde Tel Aviv..." No obstante, parece que el
desarrollo de la teoria de la manipulacién comienza a finales de la década de
1980 en donde se apunta la conveniencia de adoptar un modelo menos
formal y mas cultural, especialmente atento a las articulaciones de poder en
el seno de todo polisistema o cultura. Esta teoria pretende crear en el
traductor un instinto de constante vigilancia ante los cambios globales que
repercuten en la traduccion. Como lo explica Hurtado:
Se incide ahora en el papel de la ideologia y del mecenazgo,
entendido como las personas o instituciones (editores, medios de
comunicacion, partidos politicos, clases sociales, elc.) que
promueven o impiden la lectura, escritura o reescritura de la
literatura y que ejercen como mecanismo regulador del papel que
ocupa la literatura de una sociedad. Se pone de relieve la
importancia de la traducciéon como elemento configurador de una
cultura, se cuestiona el concepto de universalismo, se incide en
la idea de la traduccion como reescritura, en la intervencion de
los aspectos ideologicos, culturales y de las relaciones de poder,
en el papel de instituciones y de todos los mecanismos de control
(2001: 566).

Por lo tanto, el traductor debe reconocer que no esta inmune a estlas
fuerzas que pueden "manipular” ei proceso traductolégico, a pesar de que no
esté de acuerdo con tales cambios. Por suerte, también existen estudios en
esta area que dan un aporte de como aplicar el principio de teoria y practica

en la traduccion de textos (v en este caso la traduccion de textos cientificos

en un entorno particular).

mediatiza las decisiones traslatorias son las normas sociales y convencionales lilerarias vigenies en la culiure
meta v en el traductor. como participe que es de esa cuitura (cfr. Gentzler, 1993. 107).
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Muchos de los aportes del profesor Garcia Yebra, por ejemplo, estan
orientados a brindar un respiro al traductor que se tope con tales
circunstancias. Su consejo primordial va dirigido principalmente a los
traductores formados académicamente en esta area de estudio y es el de
transmitir un sentimiento de tolerancia ante las “agresiones” que sufren las
traducciones cuando son manipuladas por grupos de poder o por traductores
empiricos.

En su libro En torno a la traduccion, Garcia Yebra narra sus experiencias
como traductor de las obras de Aristoteles. A partir de este hecho
trascendental, el autor recalca la importancia que tiene para el traductor
conocer las teorias que alimentan los procesos de traduccion pues asi el
traductor contara con bases soélidas para comprender las situaciones,
cambios y movimientos que ocurren en entormos diversos cuando se debe
trabajar con textos de diferentes naturalezas y en diferentes contextos:

“Creemos, sin embargo — prosigue -, que el saber y el entender
pertenecen mas al arte [es decir, a la teoria] que a la experiencia, v
consideramos mas sabios a Ios conocedores del arte que a los expertos,
pensando que la sabiduria corresponde, en todos, al saber. Y esto,
porque unos [es decir, los conocedores del arte o de la teoria] saben la
causa, y los otros no. Pues los expertos, [los que solo tienen
experiencia o practica] saben el qué, pero no el porqué. Aquélles, en
cambic [es decir, los conocedores del arte o de la tecria] conocen ei
porqué y la causa” {Garcia Yebra. 1989: 18).

Por lo tanto. el traductor debe estar preparado para hacer suyvo el

conocimiento y convertirlo en una carta a su favor. El mundo en vias de

globaiizacion caige camnbios acelerados que hasta incluso pueden varecer
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vertiginosos. No s6lo es preciso conocer las teorias en traduccion, también es
importante informarse de otros campos del saber tales como las tecnologias
de la informacion. El traductor debe ser una especie de esponja que succione
los temas de actualidad mundial. Y utilizando una analogia que Aristételes
hace para comparar la relacion entre hombre-maquina y arte-teoria nos dice:
Y asi como el hombre con sus propias fuerzas puede levantar
cuarenta, setenta, algunos hasta cien, pero no mil kilos, y levanta en
cambio este o mayor peso valiéndose de un polispasto, del mismo
modo el traductor simplemente experto podra resolver dificultades
de cierto peso, pero no otras que excedan a su experiencia. El «arte»,
la teoria (téchné), puede proporcionarle maquinas (méchandas).
instrumentos intelectuales con que dominar lo que por naturaleza,
es decir, atacado con la sola fuerza natural desarrollada por su
experiencia, sin duda le venceria {Garcia Yebra, 1989: 20).

Con esta cita podemos respondermos la pregunta del porqué muchos
traductores rechazan las teorias. La razén principal podria entonces
encontrarse en el hecho de que para muchos, este acto no es trascendentali.
Es cierto que existen traductores empiricos que realizan trabajos
excepcionales en esta area, sin embargo, son incapaces de explicar los
cambios que ocurren en sus traducciones o la razén de sus escogencias
léxicas. Al mismo tiempo, no se dan cuenta de que si lograran complementar
y enriquecer su quehacer con la teoria, la convertirian en una ayuda valiosa.
como lo demuestra el caso del hombre v la maquina.

A manera de recapitulacién, cabe recalcar que en este informe se

aplicaron las propiedades cualitativas de dichas teorias para obtener una

traduccion que se adaptara a ias iiecesiaades de los usuarios. Aunque esias



teorias se han aplicado por lo general al estudio de la literatura, podemos
aplicarlas a la traduccion del lenguaje técnico.
Por otra parte, la traduccién de un texto de esta indole ofrece su aporte
a la traductologia cuando se incorpora en el campo de estudio de la tecria de
los polisistemas y la teoria de la manipulacion. En este momento se irata de
explicar las fuerzas que se combinan cuando una traducciéon se convierte en
una herramienta para demostrar el poder de un grupo. Muchas veces estas
manifestaciones pueden ser involuntarias y perceptibles solo a los ojos del
traductor, mientras que en ctros casos, las intenciones son evidentes y
obvias, especialmente cuando se trata de factores comerciales que luchan
por lograr un puesto importante en un mundo en vias de globalizacion. Para
apoyar esta idea, Even-Zohar afirma:
“Evidentemente, para un individuo cualquiera, lo que importa es
el producto ultimo de cualquier actividad: para el consumidcr
individual el unico objeto de interés son normalmente los
productos industriales, antes que los factores que rigen la
industria que hace los productos. Es evidente, con todo, que
para cualquiera que se interese por entender la industria como
una  actividad compleja, ésta no puede analizarse
exbaustivamente por medio de sus productos, incluso aunque
los productos puedan parecer la razéon de ser misma de sus
operaciones. En el sistema literario, los textos, mas que
desempenar un papel en los procesos de canonizacion, son el
resultadc de estos procesos. S6lo en su funcién de
representantes de modelos son los textos factor activo en las
relacicnes sistémicas” (p. 9).

Por su parte, la teoria de los polisistemas demuestra que dentro de las

sociedades existen centros o sisteinas que se rigen por patrones muchas
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veces perpetuados de generacion en generacion dentro de las cuales existen
jerarquias que luchan por convertirse en el centro del sistema y dominarlo
con todo un conjunto de “leyes”. A raiz de estas luchas internas, la
traduccion encuentra su dinamicidad y enriquecimiento pues hay grupos de
poder que influyen en los modelos tradicionaiistas y los hacen cambiar,
quieran o no y adaptarse a las exigencias contemporaneas. Esto lo podemos
visualizar mejor si pensamos en algun producto que ha existido durante
mucho tiempo en el mercado y de repente, sale a la venta una version
innovadora del mismo producto. Al poco tiempo vemos como los fabricantes
originales buscan como mejorar su tradicional producto y luchar porque sus
compradores no se vayan con la competencia.

La teoria de los polisistemas es muy fructifera y una de sus hijas es la
teoria de la manipulacion, que estudia precisamente los tentaculos de poder
que existen en todo polisistema. Esta teoria le ayudara a quien traduce a
reatirmar su posicion ante lo que va a ser traducido y a prestar atencion a los
grupos de poder o fuerzas que exisien detras de cada traduccion. Tail y como
lo senala Dora Sales:

“Gracias a los aportes de la escuela de la manipulacion, se
contextualiza la traduccién en su espacio historice y sociclégico,
se cuestiona y al tiempo se desarrolla tanto la reflexion tedrica
como la investigacion de casos. se potencia la conciencia critica
(y también la ética), en definitiva, se presta atencion tanto a las

palabras como a! sisiema que se encarga de olorgaries sentids”
(2003).
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Capitulo II

DE LA TEORIA A LA PRACTICA

Procedimiento anecdotico

Erase una vez, una estudiante de traduccién que se topé con la suerte
de traducir un manual de técnicas de cromatografia para un laboratorio
universitario. Muchas fueron las peripecias por las que tuve que atravesar
para obtener un trabajo satisfactorio. En la primera version de la traduccion
que realizo, se aseguro6 de traducir al pie de la letra desde la primera palabra
hasta el ultimo punto final. Se tomé el tiempo de elaborar un glosario en el
cual habia traducido todas las palabras técnicas.

Como parte de su método de traduccion, concerté una cita con ia
encargada del laboratorio de cromatografia para corroborar la escogencia
léxica de los términos técnicos de su trabajo. Antes de liegar ai iugar de ia
entrevista, la estudiante traia ideas preconcebidas acerca de la encargada,
sabia que era una persona instruida y con amplio conocimiento en el area de
la cromatografia. por lo tanto, tuvo la cautela de usar un registro muy formal
y que se adaptara a las reglas del espanol tanto gramatical como
linguiisticamente. Pero cual fue su sorpresa al conversar con la experta.

cuannidu nuid yue eila incorporaba palabras del inglés en su discurso teciiico.
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En este momento comprendié que el entorno linguistico en aquel laboratorio
ya estaba contaminado, y lo reafirmé cuando la encargada le presenté un
manual del usuario de un equipo que presentaba las mismas caracteristicas
de contaminacion. Fue en ese momento en que comprendié que sus
prejuicios de traductora inexperta no le habian permitido visualizar aquel
panorama. Después de esta experiencia, la estudiante entro en una etapa de
aceptacion y negociacion que le permitiera brindar una version de aquella
traduccion con un nuevo discurso acorde a las necesidades del centro de
investigacion.

Pero también surgieron otras cuestiones como el formato del manual
que requeria el uso de otros programas de computo para plasmar los graficos
que en €l se mostraban. Por lo tanto, se dio a la tarea de investigar un poco
acerca de los diversos programas existentes en la actualidad gque le
permitieran lograr una traduccion que se adaptara a las exigencias. La
misma encargada del laboratorio le recomendoé utilizar un programa de
escaneo y otro llamado Paint Brush. Con ambos programas informaticos
pudo reproducir las figuras que se detallan en el manual. Asi, la traductora
comprendié que el proceso traductolégico conlleva diversas facetas que
muchas veces no se consideran pero que. afortunadamente, existen

soluciones teodricas y practicas.
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Andlisis del discurso de acuerdo al contexto

“Es obvio que estos fendmenos no son especificos de los estudios de
traduccion, ni de los de Literatura Comparada, ni siquiera de los
estudios literarios. Esta es precisamente la cuestion. No existen
bases solidas para que los estudios de traduccion y los literarios se
aisien de los estudios de la cultura y las sociedades, especialmente
en los casos en los que existe una fuerte evidencia de que la
traduccion y la literatura (y la literatura traducida) se encuentran en
una interaccion continua con los marcos culturales” (Lambert, 1999:

271).
Por lo ya anunciado, la traduccién de Modemn Inyection Technics for
Gas Chromatografphy: A Practical Guide no puede encasillarse solamente en
un ambiente cientifico pues su alcance y campo de accion sobrepasan esta
barrera. Lambert apoya esta afirmacion, pues nos transporta a una
concepcion global de la traduccion en donde no podemos confinarla a una
sola area de trabajo o a una unica actividad linguistica. Las repercusiones
del trabajo del traductor pueden alcanzar escalas inimaginables, que si
dependeran del contexto en donde el proceso se realice, como ya lo hemos

mencionado en el Capitulo I, con las teorias de los polisistemas y de la

manipulacion.

La Real Academia Espanola

Para demostrar esto podriamos pensar que si el publico meta de la

traduccidu {ucsc la neal Academia, en el texto traducido no se podrian
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incluir tan facilmente los anglicismos, ni con la misma facilidad que si se
tratase de una traduccion para una empresa comercial pues habria menos
flexibilidad debido a los canones que rigen el idioma “castellano”. La
situacion seria muchisimo mas grave si la traduccion se hubiese tenido que
entregar anos atras pues no solo hubiese sido sancionado por los
anglicismos, calcos y la escogencia léxica debido a la rigidez con la que dicha
institucion aceptaba los términos en el pasado, como se ha explicado con
mayor detalle en el Capitulo I. No obstante, en la época actual vemos una
Academia mas flexible y abierta a acoger los cambivs, en especial aquellos
que surgen como parte del progreso tecnologico. Un ejemplo de esto es la
aceptacion de términos como: clic, escaner, estandar, entre otros.

Por mucho tiempo, la Real Academia, como grupo de poder, ha vigilado
los repertorios orales y escritos en castellano. Pero poco a poco, esta
institucion ha tenido que aceptar cambios que anteriornente hubiesen sido
inconcebibles, tal y como lo hemos visto en la inforrnacién proporcionada en
la pagina electronica de dicha institucion. Itamar Even-Zohar, en su
publicacion Teoria de los Polisistemas, ha notado este papel controlador de la
institucionalidad cuando nos dice que:

“la institucién se define como el conjunto de factores implicados
en el control de la cultura. La institucién regula las normas.
sancionando y rechazando otras. También remunera y reprime a
productores y agentes. Determina qué modelos-y qué productos
cuando éstos son relevantes-seran conservados por una
comunidad por un largo pericdo de tiemps. En pocas palabras,

la insucucionn puede verse al igual que el mercado, como la
ermediaric entre las fuerzas sociales y los repertorios de la
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cultura. Pero a diferencia del mercado, tiene el poder de tomar
decisiones que perviven durante mayor tiempo” (1995: 49).
Por lo tanto, aplicando estos principios a la traduccion técnica del texto
en cuestion, la escogencia léxica para dos ejemplos particulares hubiese

quedado plasmada de la siguiente manera:

Terminologia en inglés | Traduccion actual Traduccion  tentativa
para la Real Academia
Espafiola

split inyection inyeccion split inyeccion dividida,
segmentada,
fragmentada

splitless inyection Inyeccion splitless inyeccion sin division,
no fragmentada, no
segmentada

Como podemos ver en este cuadro, si el contexto fuera un texto dirigido
a un ente que vela por proteger la riqueza del espanol, muy probablemente
los términos split y splitiess deberian traducirse, pues en espanol existe un
equivalente del término en inglés. No obstante, si el publico meta de esta
misma frase fuera la universidad en cuestion, se conservarian los términos
en inglés debido al contexto y a los canones como se vera con mas detalle en
la seccion La Universidad.

Otro ejemplo lo encontramos en el titulo III.2 Hardware for Splitless

Inlets:
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Real Academia Universidad Empresa

Equipo fisico para las|Hardware para las| Hardware  para las
entradas sin division entradas splitless entradas splitless

Todas las palabras que aparecen en el titulo tienen una traduccion
aceptada en espanol, que incluso podemos encontrar en los diccionarios; por
lo tanto, existe un equivalente en nuestro idioma. Sin embargo, por las
razones que se han venido mencionando, el panorama cambia para los
entornos universitarios y empresariales, en donde en este caso, la traduccion

resulta ser la misma.

La Universidad

Si por otra parte delimitamos la misma traduccion a un contexto
universitario, existiria la posibilidad de encontrar mas tolerancia a la hora de
incorporar palabras en inglés dentro de la traduccion. Esto quedoé
comprobado cuando se entrevisto a la encargada del area de plaguicidas del
CICA pues cuando se referia a términos comunes en la cromatografia de gas,
las decia en inglés: split, splitless, liner, snoop. Al mismo tiempo, en el
Manual de Agilent Technologies {en su version en espanol), también los

términos técnicos venian en inglés.
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Un ejemplo de esta situacion la podemos ver con la traduccion del
titulo VI 2 Instrumentation for PTV Inlets, en donde para dos contextos

distintos se traduciria de la siguiente manera:

Real Academia Laboratorio de plaguicidas

Equipo de instrumentos para las|{Equipo de instrumentos para las
entradas de vaporizacion de | entradas PTV
temperatura programable

En este ejemplo, vemos como se usa un acronimo en inglés para
sustituir una palabra que tiene un equivalente en espanol. Pero, ademas, hay
que destacar que se debe hacer también una adaptacion fonética pues en el
laboratorio se pronuncia [pe-te-be] en vez de [pe-te-uve].

De esta formma, los entes universitarios tienen la autonomia y autoridad
de convertirse también en moldeadores del lenguaje pues cuentan con poder
gracias al factor conocimiento. Esto lo confirma Even-Zohar en su
publicacion Dependencias en la cultura:

“Los intelectuales en general, y especialmente los hombres de
letras, han conseguido en algunas sociedades la condicion de
productos legitimos de repertorics, y hasta de productores
oficiales autorizados para el conjunto de la sociedad. Esto
significa que a menudo se espera de ellos, y en todo caso se les
permite, que proporcionen nuevas opciones, incluso si éstas no

son regueridas explicitamente ni continuadas en ultim

(1999: 47).
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Ademas, las universidades reciben el impacto de un mundo en vias de

globalizacion; ejemplo de ello es que la mayoria de lios instruimenios
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tecnologicos que ahi se manipulan provienen del extranjero. De hecho, los
especialistas en usar estas maquinas tienen que recibir capacitaciones en el
extranjero pues en Costa Rica algunos procedimientos son totalmente
Nnuevos.

Otro ejemplo del proceso de hibridacion del lenguaje lo vemos en la

traduccion de la siguiente oracion:

Version en inglés
5. Rinse the deactivated liners with hexane and place them in a cool, dry
place.

Version en funcion de la Real Academia
5. Enjuague los alineadores desactivados con hexano y coléquelos en un
sitio fresco y seco.

Version para la universidad
5. Enjuague los liners desactivados con hexano y coléquelos en un sitio
fresco y seco.

Version para una empresa comercial
5. Enjuague los liners desactivados con hexano y coléquelos en un sitio
fresco y seco.

En mucho de los casos podemos notar como el léxico utilizado por los
universitarios se asemeja mucho al del personal de empresas privadas que
tienen contacto con instrumentos tecnolégicos importados.

Otro factor importante por considerar es que la mayoria del personal
que utiliza estos instrumentos tiene conocimiento, aunque sea basico, de
cierto vocabulario técnico en el idioma inglés por lo que se les hace msas
sencillo incorporar la terminologia en ese idioma, en vez de darse a la tarea
de traducir todo. Ademas. insistimos en que si un sisterna no cuenta con el

repertorio léxico due supla las necesidades, la ley de proliferacion permite
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que se den las transferencias intersistémicas, “que se lleven a cabo a pesar

de las resistencias” (Even-Zohar, 1990: 16).

Proceso ulilizado para el uso de préstamos y calcos

A la hora de trabajar con el texto cientifico, se encontré6 una gran
cantidad de términos de la tecnologia (tecnolectos) los cuales le dan a la
traduccion un nivel de mayor dificultad pues el traductor debe realizar un
proceso minucioso de investigacion para encontrar un significado légico a
tales términos. A continuacion se mencionan los pasos principales que se

siguieron para trabajar con estos acertijos:

1. La mayor incidencia de uso de calcos y préstamos se da comn los
tecnolectos. Por esta razon, el método empleado en el desarrollo de
esta traduccion fue la elaboracién de un glosario con estas frases y

palabras.

2. Posteriormente se realiz6 una busqueda en fuentes primarias y
secundarias. Se buscaron textos paralelcs en bibliotecas y via
electronica.

3. Se cred una traduccion tentativa y se realizdé una entrevista al

espeCidiis a.
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4. Una vez que se descartaron los vocablos que no respondian al uso

predominante, se incorporaron los que si lo hacian en otra traduccion.

5. El especialista o investigador verificé su validez y lo aprobé.

Para ejemplificar este procedimiento, podemos utilizar la palabra
septum.  Si bien los diccionarios de inglés al esparol la traducen como
diafragma, al consultar textos paralelos y al conversar con el personal del
laboratorio que utiliza este tipo de instrumentos, se detecté que resultaba
mas apropiado mantener la palabra septo. Al mismo tiempo, surgié otra
duda con la palabra en plural pues el personal del laboratorio dice septa y
septos para referirse al término en plural. La traductora decidié utilizar la
palabra septos por dos motivos: los textos paralelos también lo emplean y el
personal del laboratorio la comprende y la usa, al igual que lo hace con
septa.

Estos pasos no pretenden ser una guia rigida o exciusiva para los
traductores, sino mas bien un procedimiento modelo que funcioné en el caso
de la traduccion de un texto técnico. Conforme el traductor complemente
sus conocimientos con mas practica, los métodos y las técnicas para obtener
vocabulario mejoran. Por lo tanto. queda en manos de quien traduce mejorar

los pasos que en esta memoria se mencionan.
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Empresas comerciales

Cuando hablamos de empresas de alta tecnologia o meramente
comerciales, es facil que a nuestra mente vengan ideas de las grandes
companias multinacionales que compiten por ser competitivas dentro de un
mundo en vias de globalizacion. La globalizacion supone una union del
mundo tanto en términos de mercado como de lenguaje. En estos mornentos,
la potencia mundial es Estados Unidos, pais cuya influencia se hace presente
en todas las esferas. El lenguaje es uno de los rasgos de dominacion y el
inglés se convierte en un instrumento de poder.

Si este manual fuera traducido para una empresa de alta tecnologia,
su traduccioén no seria necesaria si todo el personal fuese bilingtie. Tal como
ocurre con muchas multinacionales que operan en nuestro pais en donde la
documentacion y los mensajes se transmiten solo en inglés; algunos ejemplos
son empresas como Intel, Western Union, Maersk Sealand, entre otras. Para
asegurarse de que esto sea asi, a la hora de la contratacion se realizan
pruebas del dominio de dicho idioma. Por otra parte, en empresas en donde
se deben realizar procesos de ensamblaje, al estilo de las maquilas, y en
donde el personal que realiza la manufactura no conoce el idioma inglés,
entonces la informacion debe traducirse para que los empleados puedan
realizar sus funciones. En el caso de companias que realizan procesos muy

especializados, como implantes 1namarws, prouductos farmaceuticos v
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microchips, las traducciones estaran llenas de préstamos, calcos y
tecnolectos debido al tipo de tecnologia que se utiliza en los laboratorios.
Para ilustrar esta siluacion, podemos tomar como ejemplo el

encabezado del manual:

Version en inglés
FAO/IAEA Training and Reference Center for Food and Pesticide Control

Version en funcion de la Real Academia (o la universidad)
Centro de Capacitacion y Referencia para el Control de los Alimentos y
Plaguicidas FAO/OIEA

Version comercial (o la universidad)
FAO/IAEA Training and Reference Center for Food and Pesticide Control

Dependiendo del publico que va a utilizar el manual. resulta innecesario
realizar una traduccion del titulo, pues si los usuarios estan familiarizados
con la terminologia o con la institucion, no se requerira de una incorporacion
al espanol. Ademas, existe una tendencia a creer que los titulos de
instituciones en inglés tienen mas prestigio que las que estan en espanol.

Para la empresa meramente comercial también seria mas atractive
utilizar manuales en inglés, debido al “boom” tecnolégico pues esto crea un
efecte psicologico de avance, progreso, innovacion y tecnologia de punta en el

consumidor. Probablemente si en Costa Rica no existiese una ley que exige la

L

traduccidn de las etiquetas y manuales de los productos importados. v de que
ne toda la poblacion es bilinglie, este tipo de informacién permaneceria por
siempre en inglés. Esto lo podriamos visualizar también en la portada dei

manual, que dependiendo del publico meta se conservaria en ingiés por

cuestiones de mercadeo:
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Nicholas H. Snow
Department of Chemistry and Biochemistry
Center for Analytical Research and Education
Seton Hall University
400 South Orange Avenue
South Orange, NJ 07079
Snownich@shu.edu

La version para el laboratorio de cromatografia se tradujo al espanol, pues
se considero el publico al cual esta dirigido el manual. La version quedé de la
siguiente manera:

Nicholas H. Show
Departamento de Quimica y Bioquimica
Centro para la Investigacion Analitica y la Educacion
Universidad Seton Hall
400 South Orange Avenue
South Orange, NJ 07079
Snownich@shu.edu

Ante esta realidad, el traductor debe comprender que, tal y como lo
afirma José Lambert:

“Las modernas multinacionales constituyen una clara ilustracion
de la manera eciéctica de colonizar: el comercio internacional y
las redes internacionales de exportacion no requieren
necesariamente de un poder politico (aunque puede ayudar),
pero los mercados econdmicos se encuentran bastante
inevitablemente ligados a la importacion moral, lingiistica, social
y artistica.” {1999: 276).

Por lo tanto. en los textos traducidos para empresas comerciales no es

de extranar encontrarse con gran cantidad de términos en inglés, a pesar de

yuc >c 1es pucde cuconirar iraduccion en espanol.
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Aplicando estas ideas a la traduccion del manual de cromatografia, en

el siguiente cuadro se muestra un ejemplo de esta situacion:

Version en inglés

Figure II-3. Duckbill Valve used in Merlin Microseal septum replacement
device

Traduccion actual

Figura II-3. Valvula de boca plana que se utiliza en el dispositivo de
respuesto del septo Merlin Microseal

Posible traduccién para una empresa comercial

Figura II-3. Valvula Duckbill que se utiliza en el dispositivo de repuesto del
septum Merlin Microseal

El cuadro muestra que si la traduccion fuese para una empresa
comercial, muchos de los términos se dejarian en inglés, aun y cuando existe
una palabra en espanol.

Con este ejempio y con hechos que vemos a diario en nuestro entorno
(centros comerciales, en supermercados, en el lenguaje de los jovenes. en la
television, en los periddicos y en la publicidad), podemos comprender gue la
hibridacion del lenguaje es una realidad constante que nc podemos pasar
por alto. A propodsito de esto, Even-Zohar afirma lo siguiente: “Si la élite
reclama sofisticacion y excentricidad (o lo contrario, esto es, "sencillez" y

usto v controlar el centro del sistema

7

conforrnismo) para satisfacer su

o

cultural, el repertorio canonizado se adherira a estos rasgos tan {immemente

como le sea posible (1999: 9)°
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Ante este panorama el traductor, como ente social, debe contar con la
preparacion y el criterio para comprender la metamorfosis que ocurre en los
polisistemas y contar con los mecanismos de adaptacion y las fortalezas
léxicas y técnicas que le permitan salir airoso de un proceso global que cada
dia toma mas dimensiones comerciales.

Por otra parte, no se puede negar que las teorias de los polisistemas y
la manipulacion aplicadas, en este caso, a un contexto cientifico vienen a dar
una explicacion cientifica a los procesos de adaptaciéon linguisticos que se
presentan en los diferentes canones. Dichos cambios ya de por si no pueden
ignorarse pues dia tras dia son mas acelerados y repercuten de una u otra
forma en todas las areas del quehacer humano, pero quizas ahora con
muchas mas fuerza en un mundo en vias de globalizacion. Por consiguiente,
resulta valioso conocer tales procesos y entenderlos para lograr un proceso

de adaptacion satisfactorio.
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CONCLUSIONES

La traduccion del texto Técnicas modermas de inyeccion para la
cromatografia de gas: Una guia prdactica muestra varios crisoles que surgen
en una sociedad del siglo XXi, en un contexto costarricense. El manual
desenmascara técnicas de laboratorio que se utilizan en otros paises, pero
que, afortunadamente, no son ajenas a nuestro acontecer cientifico,
especialmente en los campos universitarios (las técnicas de cromatografia
surgen como una herramienta auxiliar para detectar los contaminantes que
existen en el medio ambiente). Al mismo tiempo, refleja el interés de la
ciencia en abordar los temas de impacto ecologico a escala intermacional; por
lo tanto, la traduccion de este tipo de textos repercute en las esferas
cientificas, politicas y culturales, como se mencioné en la introduccién. Por
este motivo, los organismos internacionales patrocinan este tipo de
investigaciones porque es una forma de buscar soluciones al dano que el
mismo hombre (con su mismo ambicion de conquistar ios mercados], le ha
causado a los ecosistemas poniendo en peligro su propia existencia.

El traductor debe estar capacitado para explicar las escogencias
linguisticas y apoyarlas con hechos y teorias, a pesar de que ai final el cliente
sea el que escoja el producto final, pues “en cualquier caso, aquellos que
encargan u ordenan también pagan, v los que pagan y estan a cargo de la

cuestion por lo general también vrdena.;:” {(Lauuci, 269).
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Al mismo tiempo, es importante saber que los traductores no pueden
permanecer estaticos ante los cambios que ocurren en los idiomas (en este
caso, en el inglés y el espanol); deben conocerlos, entenderlos y aceptarlos
(en vez de rechazarlos a toda costa) pero eso si, como Lambert también lo
recomienda, la importacion debe ser mas selectiva en vez de impuesta. En
este punto podemos retroceder a los principios de Garcia Yebra y valorar la
importancia de los cambios que surgen en el lenguaje y aceptarlos como
una herramienta a nuestro favor, en vez de desecharlos. Podemos
remontarnos también a la historia y recordar la transicion pluma-pluma
fuente-maquina de escribir-maquina de escribir eléctrica-computadora. Los
cambios que se asocian a ella no fueron faciles, pero si lo es recordar la
lucha por el poder que surgio detras de cada herramienta.

A todo esto, debemos agregar que la preparacion en tecnologia hace al
traductor mas competente y mejor capacitado para enirentarse a una lucha
en igualdad de condiciones. Para ilustrar este punto, debemos temner preseiiie
que por mas destrezas idiomaticas que tenga el traductor, si no cuenta
también con conocimientos de computacion y de otras areas del saber (como
un tercer idioma, mecanografia, entre otros) sus posibilidades de encontrar

un empleo se reducen. Al mismo tiempo, es importante recordar que las

traductores e intérpreiesj cuentan con recursos tecnologicos muy novedosos
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y si el traductor posee las destrezas y los conocimientos para trabajar con

estos medios, todo esto se convertira en un as bajo su manga.

Al mismo tiempo, el contar con este bagaje de conocimiento en

tecnologias de la informacion, hace que el traductor sea independiente y no

tenga que pagarle a terceros para que realicen estos trabajos. Esto le da a su

trabajo una plusvalia. Por ejemplo, en el caso de la traduccion del manual

de cromatografia, si no se cuentan con los recursos para reproducir los

graficos, el traductor debera incurrir en gastos que repercuten en el valor

totai de la traduccion y que lo hace menos competitivo en el mercado.

A modo de sumario

A. Sobre los objetivos generales

poed
.

.[\D

Se aplicaron en lo que correspondia los principios [undameniaies que

traduccién de los texics

p—
oV

la teoria de los polisisternas tiene en

técnicos.

Se considero el grado de influencia que la escuela de la manipulacion

ejerce en la traduccion de textos cientificos.
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3. Se organizo6 y aplico el principio de teoria y practica de Garcia Yebra en

la traduccion de textos cientificos, segiin Garcia Yebra.

4. Se confirmo la necesidad de crear un texto hibrido cuando se traducen

textos técnicos.

B. Sobre los resultados especificos

5. Se analizaron los principios fundamentales de la teoria de los
polisistemas, los cuales se aplican no solo a la literatura, sino también

a lq traduccion técnica.

6. Se explicaron las repercursiones que un mundo en vias de
globalizacion tiene en la traduccion de un manual de un laboratorio

costarricense de cromatografia de gas.

7. Se acudio, en lo pertinente a los conceptos de la escuela de la

manipulacion, a sus potenciales aplicaciones en la traduccion de

textos técnicos.

164



8. Se delimitaron las variaciones de un mismo discurso cuando existen
grupos de poder detras de la traduccion de un texto cientifico (Real

Academia, Universidad, empresas comerciales, entre otros).

9. Se explico por qué el traductor debe mantenerse en constante
vigilancia ante los cambios globales que repercuten en las sociedades y

por ende, en la traduccion.

10. Se explico por qué el perfil profesional del traductor requiere dei
conocimiento de las tecnologias de la infornacion, asi como de un

deseo constante de renovacion de conocimientos.

11. Se demostr6 la necesidad de acudir a los préstamos y calcos de

terminologia cuando se traducen términos técnicos.

12. Se comprobd que para traducir textos técnicos, dependiendo dei

contexto, se debe atender el uso en un entorno cultural, social v

linguistico especifico.
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C. De las aportaciones

13. Se consigui6 incorporar la teoria de los polisistemas a la practica de

traduccion.

14. Se aplicaron los principios de la teoria de la manipulacion en la

traduccion de un texto cientifico.

p—i
Sjl

Se emplearon, en lo pertinente, dos teorias destinadas a la literatura

al lenguaje de la tecnologia avanzada.

16. Se propuso una traduccion aceptable a un contexto costarricense

particular: un laboratorio de cromatografia.

17. Se “negocid” un texto hibrido en un contexto universitario.

18. Se demostro que el lenguaje técnico no es neutro; mas bien, esta

modificado por el contexto.

i9. Se hizo conciencia de que en el proceso de traduccion intervienen los

grupos de poder que existen detras de una traduccion.
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20. Se hizo hincapié en la importancia de conocer a los grupos de poder
para asi poder comprender los procesos que experimentan las

traducciones.

21. Se recomendo al traductor instruirse en areas tecnolégicas y de

informacion con el fin de que sea mas competente.

22. Se aconsejo al traductor tener un espiritu conciliador, tolerante y

negociador cuando esté en el campo laboral.
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ﬂ ’ Umvers:dad de Costa Rla

IPAL HISTORIA SITIO DE LAUCR ORGANIZACION INTERNA

Centro en Investigacion en
Contaminacion Ambiental (CICA)

CONTACTENOS

AREAS DE INVESTIGACION
OBJETIVOS
SERVICIOS QUE OFRECE

INFRAESTRUCTURA TECNICA

SERVICIOS DE INFORMACIGN

Fundado en 1982

.CONTACTO . L.
Area académica:
REAS DE INVESTIGACION CIENCIAS BASICAS
Calidad de aguas.
Lluvia acida. * Residuos de plaguicidas en matrices ambientales.
Evaluacion de aguas de desecho. » Biodegrabilidad de plaguicidas.
Cuerpos de agua superniciaies. e HResistencia ce ias plagas a los piaguicidas.
Aguas subterraneas. « Emisiones de fuentes fijas (chimeneas).
Trazas de metales en aguas y suelos. + Poscosecha de productos perecederes.

Quimica y andlisis de piaguicidas. Manejo de desechos sdlidos.

¢ Aseguramienio de calidad de los laboratorios

OBJETIVOS

Determinar mediante la investigacion cientifica, el grado de contarminacion ambiental
antropogénica y de origen natural.

Realizar investigacion basica relativa a los campos de estudio del Centro.

Desarrofiar metodoiogia propias, evaluar y adaptar métodos internacionaies para ei analsis de
contaminantes. para adecuarlos a fas condiciones de {rabajo de los laboratorios de
Latinoamérica.

Participar en programas mundiales de calibracion de métodos.

Progiciar y coordinar per medio de su participacion efectiva, la investigacion cientifica que en
sucampe de accion se lieve acabo en ia Universidad, de acuerdo con los lineamientos de ia
Vicerrectoria de Investigacion.

Propiciar investigac
de accion ambienial.

ones tendientes al mejoramiento o a la sustitucion de producios quimicos

Procurar mediante la suscripcion de convenios, ei apoyo y la coiaboracion de otras
Instituciones de ensenanza superior, del Estado y de {os organisinos internacionales.

Promover la formacién v capacitacién de cientificas, proporcionands ias faciidades para s
adlemrqmmmn

Ligar 13 investigacion a k. cc
y academica.

nie z ia divuigacion cientifica

RALYS \I‘lyj\l nwer ac cvleanternclaina lhtaal

q

SISTEMAS

* Sistema Editorial y de
Divulgacion de ia Investigacion

- Sistema de Bibliotecas,
documentacion e Informacion

+ Sistema de Estudios de Posgrado
UNIDADES DE
INVESTIGACION

* Centros

= Estaciones y fincas experimentales
* Institutcs

* Laboratorios

* Programas
FINANCIAMIE[‘JTO PARA
INVESTIGACION

* Becas y Financiamiento

* Fundacion de 2 Universidad de
Costa Rica para {2 Investigacion

INFORMACION Y SERVICIOS
* Girasol Digital

* Formulaciéon de Proyectos

* Formularios

* Sitios de Interés

* Suplementos Especiales

* Contactenos

Direccion:
Ciudad Universitania
“Rodrigo Facio”,
detras de ia Facultad de Medicina
SandJosé. Costa Rica.

Correc electronico:
ecarazo@cariari.ucr.ac.cr
Teltéfono:
i808; 207-4479
5081 267-4731

(50‘0) 253-1363
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SERVICIOS Qut OFRECE

Servicios técnicos repetitivos

Ensayos de resistencia a plaguicidas.

Determinacion de DL50 y CL50 en insectos y otros organismos.
Analisis de metales pesados en aguas y suelos.

Efectos de plaguicidas en parasitoides.

Tratamiento de aguas residuales.

Pruebas de eficacia bioldgica de plaguicidas.

Analisis de agua de riego. de desecho, de proceso y para consumo humano.
Analisis de residuos de plaguicidas en suelos, plantas y vegetales.
Control de emisiones.

Determinacion de contaminantes atmosféricos.

Control de aguas de piscina.

Asesoria y consultoria

Estudios de degradacion y metabolismo de piaguicidas en los compartimentos ambientales,

como suelos, aguas y vida silvestre.

Estudios de eficacia biologica de plaguicidas.

Estudios de laboratorio en problemas relacionados con contaminacion ambiental con
trazadores -adioactivos.

RAESTRUCTURA TECNICA

Laboratorio de analisis de residuos (CG y ECD, FPD; NPD, MS; CIAR, etc.).
Laboratorio de andlisis de calicad de aguas (VAA, CIAR, VV/VIS, etc.).

Laboratorio de metabolismo y degradacion de plaguicidas usando radiotrazadores.
Laboratorio de analisis de contaminacion del aire.

Ojiam de aseguramiento de caiidad.

Laboratorio de inmunoensayos.

Labciatorio de desechos solidos.

Laboratorio microbiologia de aguas.

SERVICIOS DE INFORMACION

ONTACTO
Correo electronico:

Dieccidn: _ec§razo@car|ar|.ucr.ac.cr
-u2d Universitaria ! erlefon-g.
H e ) 207-

20ngo Facic”. (239 gf;jéi?
a5 de fa Facuitad de tedicina (900} £97-413

nJosg, Costa Rice

Facsimil
(506) 253-1363

g Centros Estaciones v Fincas Institutos Laboratorios Programas

;INCIPAL HISTORIA SITIO DE LAUCR  ORGANIZACION INTERNA CONTACTENOS
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