
UNIVERSIDAD NACIONAL 
FACULTAD DE FILOSOFÍA Y LETRAS 

ESCUELA DE LITERATURA Y CIENCIAS DEL LENGUAJE 

MODERN INJECTION TECHNIQUES FOR GAS CHROMATOGRAPHY: 
A PRACTICAL GUIDE, 

DE NICHOLAS H. SNOW 

Traducción y Memoria 

Trabajo de graduación para aspirar el grado de 
Licenciada en Traducción 

(Inglés - Espariol) 

presentado por 

RUTE CRISTINA HERNÁNDEZ CHING 

2006 



Hoja del tribunal 

TÉCNICAS MODERNAS DE INYECCIÓN PARA LA CROMATOGRAFÍA DE 
GAS: UNA GUÍA PRÁCTICA de Nicholas H.Snow. Traducción y Memoria. 

Trabajo de Graduación para aspirar al grado de 
Licenciada en Traducción (Inglés-Español), 

presentado por Ruth Cristina Hernández Ching, 
el día 

20 de abril de 2006 

ante el tribunal calificador integrado por 

M.A. Jorge Alfaro Pérez 
Decano 
Facultad de Filosofia y Letras 

Dr. Carlos Francisco Monge Meza 
Profesor guía 

M.A. Magaly Chaves Solano 
Lectora 

M.A. Margarita Novo Díaz 
Lectora 

Postulante: 

Ruth Cristina Hernández Ching 



La traducción que se presenta en este tomo se ha realizado para 
cumplir con el requisito de obtener el grado académico en el Plan de 
Licenciatura en Traducción de la Universidad Nacional. 

Ni la Escuela de Literatura y Ciencias del Lenguaje de la Universidad 
Nacional, ni la traductora, tendrán ninguna responsabilidad en el uso 
posterior que de la versión traducida se haga, incluida su publicación. 

Corresponderá a quien desee publicar esa versión gestionar ante las 
entidades pertinentes la autorización para su uso y comercialización, sin 
perjuicio del derecho de propiedad intelectual del. que es depositaria la 
traductora. En cualquiera de los casos, todo uso que se haga del texto y de 
su traducción deberá atenerse a los alcances de la Ley de Derechos de Autor 
y Derechos Conexos, vigentes en Costa Rica. 



Resumen 

En este trabajo se ha realizado la traducción del texto Modem Injection 

'Techniques for Gas Chromatography de Nicholas H. Show en el que se 

describen las técnicas modernas de cromatografía de gas. El maIlual 

pertenece al laboratorio del Centro de Investigaciones en Contaminación 

Ambiental de la Universidad de Costa Rica en donde se realizan pruebas que 

determinan la contaminación ambiental. 

En la memoriR de trabajo de la traducción de esta guía se aborda el 

tema del análisis del discurso que se debe considerar al realizar una 

traducción 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 teoría de los polisistemas, y además 

es apoyada por la teoría de la manipulación la cual se deriva de la teoría 

anterior. La memoria toma los principales temas de estas teorías y se hace 

hincapié en la importancia de comprender y emplearlas pues permiten 

adecuar las escogencias léxicas cuando se trabaja con traducciones técnicas. 

Por otr�t parte, hace una distinción de las ,rariaciones de un misma discurso 

cuando exjsten grupos de poder detrás del proceso traduct.ológico y se 

procura fomentar en quien traduce un senlido de constante vigilancia ante 

estos hechos )T desarrollar un espíritu de conciliaciór¡ 

preparaclOn. 



Descriptores: Traducción - Traducción científica - Análisis del discurso 

Teoría de los polisistemas - Teoría de la manipulación - Cromatografia 
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"Invest igación detal lada de los fenómenos relacionados con los efectos solventes trae el riesgo 
de crear un panorama tan complejo que asustaría a muchos cromatógrafos . . . " 

K. Grob, Jr. .J Cromatogr 1983279225-32 

"Considero que la inyección nunca antes había sido optim izada con suficiente 
profesional i smo . . .  " 

K. Grob Quím. Anal. 199466 1009A-19A 

Prefacio 

Esta guía de inyección en cromatografía de gas se ha hecho tanto para los anal istas 
principiantes así como para íos cromatógrafos experimentados. Las entradas son quizás ia 
parte más compl icada y m isteriosa de un instrumento de cromatografía. Se ofrecen no sólo 
indicaciones fundamentales y prácticas de cómo escoger la técnica de inyección apropiada 

sino también cómo optim izar esa técnica una vez que ha sido escogida. No pretende ser un 
tratamiento compresivo, s ino más bien uno que le brinde al anal ista novato un buen comienzo 
en cromatograña de gas; al mismo tiempo, al anal i sta experimentado, debe ayudarle a recordar 

algünas buenas prácticas . Para obtener más información, se le aconseja al lector leer 
cuidadosamente los textos y el material en l ínea mencionado en la b ib l iografia. Además, se 

ofrece una revisión breve de los aspectos más sobresal ientes. 
Se espera que esta gu ía ayude a reso lver algunos de los m isterios de la inyección de la 

cromatografía de gases y que sea de provecho cuando se preparen y util icen los métodos 
propiOS . 

South Orange, Nueva Jersey 

Verano 2000 
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Resumen 

1. Introducción 
Se hace un breve recuento de los métodos de muestreo en la cromatografía capilar de 
gas, así como los problemas fundamentales re lacionados con la transferencia de 
muestras en las co lumnas capi lares cuando se uti l izan jeringas y otros di spositivos. 

11. Técnicas de inyección split 
La inyección split es el método clásico en cromatografía cap i lar de gas. De hecho, la 
mayor parte de los conocimientos en esta área tiene su origen en los estud ios realizados 
usando este método. Se hará una revis ión de los neumáticos de entrada y de los t ipos 
de técn icas adecuadas de inyección d ivid ida. 

I I I .  Principios d e  l a  inyección splitless 
Se anal iza el desarrol lo y los proced imientos básicos de la inyección splitless. 

IV .  Perfeccionam iento y resolución de  problemas de  la inyección splitless 
Se revi sa el mejoramiento de muchas de las variables en este tipo de inyección, tales 
como : la temperatura de la entrada, los flujos del gas portador, el tiempo de 
purificación, la geometría l ineal , las condiciones in ic iales de la columna capi lar y la 
escogencia del solvente. 

V .  Inyección en columna 
La inyección en columna recibe una creciente atención y constituye, en principio ,  la 
mejor técn ica en la cromatografía de gas . �.;! estud iarán los proced im ientos, las 
ventajas y desventajas de esta técnica. 

VI. Inyección de vaporización de temperatura programable 
La inyección de vaporización de temperatura programable recibe también cada vez 
más atención . Se introducirán los princip ios de este tipo de inyección con muestras de 
vo lúmenes grandes y pequeñas, junto con sus apl icac iones. 

VII. Resolución de problemas 
Se revisará cómo d iagnosticar y resolver los problemas relacionados con la entrada en 
la cromatografía de gas . 

VIII. Bibliografía 



1. 
I.l. 
1.2. 
1.2.1. 
1.2.2 
1.2.3. 
1.2.4. 
1.3. 
1.4. 
1.5. 
1.6. 
1. 7. 
11. 
II.I. 
11.2. 
11.2.1. 
11.2 .2. 
11.2.3. 
11.2.4. 
11.3. 
11.4. 
11.4.1. 
11.5. 
11.6 
1lI. 
I1I.I. 
I11.2. 
I11.3. 
1Il.4. 
I11.4.1. 
I11.4.2. 
I11.4.3. 
111.4.4. 
1I1.4.5. 
111.-+.5.1. 
111.4.5.2. 
111.4.6. 
III.5. 

IV. 
IV .\. 
IV.2. 

Tabla de contenidos 

Introducción 
Problemas fundamentales sobre la inyección en la CCG 
Revisión de las técnicas de inyección en la CCG 
Inyección splitless 
Inyección split 
Inyección en columna 
Vaporización de temperatura programable 
Revisión de los temas de desarrollo del método 
Consideraciones generales para una operación adecuada en la CG 
Jeringas 
Consumibles 
Férulas, conexiones y adaptadores 
Inyección split 
Revisión del equipo fisico 
Operación básica 
Instalación y mantenimiento de la entrada split 
El septo 
El liner de vidrio 
Férulas e instalaciones 
Ajuste de la temperatura de la entrada 
Ajuste de los flujos y de la proporción split 
Linealidad del ajuste 
Muestras inyectables 
Temas del desarrollo del método 
Fundamentos dt: la inyección splirless 
Introducción 
Hardware para las entradas splitless 
Mecanismos para el estiramiento de la banda 
Pasos en una inyección splitless 
Inyección por medio de jeringa 
Vaporización en el liner de entrada 
Transferencia de vapores a la columna capilar 
Condensación de vapores en la columna capilar 
Evaporación del so!vt:nte y concentración de las bundas de anaiito 
Condensación de frío 

6 
6 
8 
8 
9 
9 
9 
10 
I 1 
11 
13 

13 
14 
14 
15 
15 
16 
17 
18 
20 
20 
23 
23 
24 
25 
25 
25 
27 
27 
29 
29 
32 
33 
34 
34 

Concentración del efecto solvente 35 
Limpieza del liner 3ó 
Consideraciones generales para el mejoramiento de ¡as inyecciones 36 
:,plitless 
Desarrollo del método y mejoramiento de las inyecciones ¿,plilless 37 
Escogencia de la liner de vidrio 38 
Ajuste de la temperatura de la entrada 38 

7 



IV.3. 
IVA. 
IV.5. 
IV.6. 

V. 
V.1. 
V.2. 
V.3. 
V.4. 
V.5. 
V.5.1. 
V.5.2. 
V.S.3. 
V.6. 
V.6. 1. 
V.6.2. 
V.6.3. 
V.6.4. 
VI. 
Vl.l. 
V1.2. 

V I.3. 
V1.3.1. 
VI.3.2. 
VI.3.3. 
V I.3.4. 
V1.4. 
VI.4.1. 
Vf.4.2. 
VI.4.3. 
Vi.4.4. 
V I.4.4. 1 . 
V1.4.4.2. 

\':J YIL 

ViI. 1. 
VII.2. 
V11.3. 
V 11.4. 
VIL5. 
VII.5.Í. 
VII.5.2. 

Efectos de la presión de la entrada 39 
Efecto de la temperatura inicial de la columna 40 
Ajuste del tiempo de purga 41 
Comentarios generales sobre las dimensiones de la columna y las fases 41 
estacionarias 
Inyecciones de columna 
Introducción 
Equipo de instrumentos para la inyección de columna 
Jeringas y manipulación de jeringas 
Efectos del solvente en la inyección de columna 
Temas de desarrollo del método en la inyección de columna 
Ventajas 
Desventajas 
¿Cuándo se debe usar la inyección de columna en vez de la splitless? 
Inyecciones de gran volumen usando las entradas de columna 
Cronometraje de la salida del vapor solvente 
Efecto de un flujo reductor de sangrado 
Efecto de un espacio de retención sucio 
Resumen de la inyección de columna de gran volumen 
Vaporización de temperatura programable 
Introducción 

43 
43 
43 
45 
45 
47 
47 
48 
48 
48 
50 
50 
51 
51 
52 
52 

Equipo de instrumentos para las entradas de PTV (Vaporización de 53 
Temperatura Programable 
Modos de inyección de PTV 
Revisión 
Inyección split en frío 
Inyección splitless en frío 
Inyección splitless en frío con salida de solvente 
Inyección de gran volumen con PTV 
Introducción 
Eliminación del solvente 
Manipulación de la jeringa 
Método de desarrollo de inyecciones de gran volumen con PTV 
Empaques de los liners de vidrio 

55 
55 
56 
58 
58 
59 
59 
59 
60 
61 
62 

Ajuste del flujo de ventilación, temperatura inicial de la entrada y 63 
tiempo de ventilación 
Resolución de probiemas en la CG - Problemas reiaciünadüs con ia 64 
entrada 
Revisión del mantenimiento de la entrada 64 
Calificaciones generales 
Problemas básicos 
PICOS fantasmas 
Problemas con la forma de los picos 
Sin picos o con picos muy pequeños 
Coleo del pico 

8 

65 
65 
01 
68 
68 
69 



VI1.5.3. 
VI1.5.4. 
VIII. 

Adelantamiento del pico 
Formas del pico: doble, split o con alguna otra forma inusual 
Bibliografía 

9 

70 
7\ 
73 



1. Introducción 

La cromatografia capilar de gas es una de las herramientas más poderosas en el moderno 

equipo de química analítica ya que proporciona una alta resolución de separación, una gran 

sensibilidad de detección y una facilidad de uso relativa. Como resultado de su accesible manejo 

y enorme aceptación, muchos investigadores la consideran una técnica eficaz, como la respaldan 

las útiles columnas, el detector y la tecnología del sistema de información. No obstante, el 

muestreo continúa siendo un problema fundamental y constante al l levar a cabo los análisis. 

Examinar en forma eficiente y productiva la muestra apropiada en la columna capilar no es una 

tarea fácil; se requiere técnica e ingenio. 

En esta guía se analizan las aplicaciones de las técnicas de muestreo en esta área y se 

estudiarán los análisis prácticos, la localización de los problemas y los métodos que los 

solucionan. Este trabajo se ha elaborado para resolver las dificultades más complejas. 

Esta guía se encuentra organizada según las técnicas de inyección en cromatogiafía de gas y se 

limita a las que se refieren a jeringas y dispositivos para extraer muestras. Otros métodos, como 

las extracciones en línea, la microextracción en fase sólida, las válvulas de muestreo y otras 

técnicas especiales están también en la mira de este estudio. En primer lugar, se analizan los 

problemas fundamentales relacionados con el muestreo en ias coiumnas; también se hace un 

repaso general de ia disponibiiidad de las entradas. En segundo lugar, en ca¡1ítu!os diferen!es� se 

presentan los métodos de inyección splitless, �plil y de columna; se estudia con más detenimiento 

el pr imer método pues es la técnica más empleada en el análisis de í!luestras. Se analizan 8dem¿s 

las temperaturas programadas y las inyecciones de gran volumen pues , aunque su uso por lo 

general es limitado, no dejan de ser métodos prometedores y con gran potencial. 
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Por último, se ofrece una guía práctica para la resolución de problemas y para la operación de 

la cromatografía de gas. Además, se incluye una bibliografía con las referencias principales y las 

fuentes relacionadas con e l  tema. 

1.1. Problemas fundamentales sobre la cromatografía capilar de gas 

Cuando en la década de 1950 se desarrolló la cromatografía de gas de columna empaquetada, 

la inyección era un asunto bastante sencillo; de hecho, en la actualidad, su empleo lo es. La 

mayoría de las agujas de las jeringas, cuando no todas coincidían con el calibre exterior de 6,64 a 

0,32 centímetros de la columna, sin ninguna modificación. 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 válvulas ni neumáticos. 

Con el desarrol lo de las columnas capilares, el primer problema fundamental surgió: la aguja 

de la jeringa no calzaba en la columna (Ver figura 1-1). Fue necesario crear una cámara especiai 

de inyección para vaporizar y transferir la muestra a la columna. Sin embargo, existía un 

problema de masa: las columnas empaquetadas contenían gramos de material de fase estacionaria. 

Un microlitro de muesira 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; sólo ünos pocos miligramos de 

material en fase estacionaria se encuentran en las columnas capilares. Esto s ign ifica que una 

muestra ¡íquida de un microlitro tiene una masa total similar a la fase estacionaria en la columna 

entera. Al suponer que una muestra inyectada debe asentarse en el primer metro de ia columna y 

disolverse ahí, es lógico imaginarse que si ésta se transfiere completa a la columna puede 
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sobrecargar con facilidad la fase estacionaria disponible. Para solucionar esta dificultad se 

requería crear una separación en la entrada y el uso de una inyección lo cual complicaba la 

efectividad de los neumáticos requeridos en la cromatografia de gas. En el cl�adro 1-1 se hace una 

comparación de las medidas tradicionales de la muestra y la inyección para las columnas 

empaquetadas y capilares de la cromatografia de gas que ocasionaron este problema. 

La evolución en la separación de la entrada implicó otra dificultad: el problema de masa. Una 

parte por millón (ppm) de una muestra de un microlitro producía una masa de un nanogramo. Si 

se asume que un detector común tiene un límite de cuantificación de casi I nanogramo, es fácil 

concluir que, en el mejor de los casos, la cromatografia de gas con una separación en la entrada 

tiene un límite de detección de concentración de una parte por millón, lo cual supera gran parte de 

las aplicaciones en las pruebas de análisis. Para las pruebas de análisis se requiere ingenio y 

extensa preparación de muestras. Muchos de los métodos son complicados debido a dos factores: 

a la cantidad de preparación de muestras y a la interacción del cromatógrafo de gas con la 

aütomatización de algún método tal como la extracción supercrítica de fluido, la cromatografía de 

líquido de alto desempeño o el inyector automático. 

Tipo de columna Tamaño de la muestra líquida Tamaño de la muestra gaseosa 
(�L) (mL) 

f---------+-, .>!...I-IO I 1 -5 
f-----'---L..-_____ �.I-2 I 0.1-10 
'Ca iiaridad 0.53 mm iO.i-2 10.i-IO 
I Capilaridad 0.25 mm 0.01-1 con seoarador 0.1 i 
�I., �r-_�'·"�_-_·'���_�'�.��.�l�.".-_--_--+I ���----

�'L-
----�--------t.�. A-��.

l
�--------------------- �. -'p - .. " -'Q • .  -----. . (\ 0(\<;: {\ ! ""� s"""'a ... ,rlo" ;, . I "--'Q 11(.!.11U(.l · \...". 1  V JIU11 I v.v\...!-'-v . .l ,",,'VII "".1-' I.UU 1. i v.U i 

Cuadro 1-1. Volúmenes de muestra típicos en las columnas capilares y empaquetadas en 
donde se presentan los problemas de muestreo fundamentales que llevan al mejoramiento de 
las entradas capilares. 
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TeSIS (5 b 2 
F.I 112/:2. 

Figura 1-1. Configuraciones comunes de entradas empaquetadas y capilares. Nótese tjue la 
jeringa calza dentro de la columna empaquetada, mientras que la columna capilar requiere 
una cámara de inyección separada. 

1.2. Revi sión de las técn icas de inyección en la cromatografía capi lar de gas 

En la actual idad existen cuatro técnicas de inyección en la cromatografía cap i lar de gas de uso 

habitual. Aparte de e l las, hay muchas más q ue han ganado mucha aceptación entre los usuarios. 

Además, al uti l izar estas cuatro técn icas, se presenta un s innúmero de técn icas de inyección; las 

más conoc idas se rev i san en esta guía. Las entradas o técnicas representan una forma d iferente de 

resolver los problemas fundamentales antes mencionados. Cada una de las entradas d i sponibles 

implica ventajas y limitaciones, por eso, para ut i l i zarlas es necesario estudiarlas y probarlas. 
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1.2.1 Inyección splil 

Las inyecciones spUI se crearon para resolver un primer problema básico: el gran tamaño de 

las jeringas y de las muestras disponibles para las columnas empaquetadas. En lo esencial. una 

entrada spUf permite ajustar una fracción 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 válvula de salida. Las 

entradas se calientan para garantizar que la muestra completa se evapore rápidamente conforme 

sale de la aguja y se mezcle en forma homogénea con gas portador. 

Las inyecciones son la técnica tradicional de inyección capilar de cromatografia de gas y al 

mismo tiempo las más simples cuando se cuenta con muestras relativamente concentradas (ppm o 

más alta). En una inyección común spUI, una muestra de un microlitro debe dividirse de manera 

que 20 mL entren en la columna capilar (una proporción spUt - definida en detalle después de 

50: 1 ). Este método es muy susceptible al problema de masa. 

Los altos niveles de flujo de gas portador a lo largo de la entrada permiíen una más rápida 

inyección y un rango de inyección más estrecho. Por este motivo es la técnica preferida. 

1.2.2. Inyección splitless 

La inyección :,plitless constituye un proceso integral para mejorar la scnsibiiidad mediame la 

casi total transferencia de muestra de analito a la columna. Además, evita el esparcimiento de la 

mayor parte de ia muestra en la salida split de la válvuia. 

En principio, la inyección splitless se ejecuta empleando la misma entrada de la inyección 

split, pero se inyecta con la vá lvula de salida cerrada para que el material inyectado permanezca 
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dentro de la columna. La salida de la válvula permanece cerrada durante un lapso de entre 30 y 60 

segundos; luego se abre para eliminar el material de residuo de la entrada. Además, se debe 

mantener la entrada a una temperatura elevada para permitir la vaporización 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 Capítulo 3. La inyección spliiless implica 

el uso de neumáticos más complejos que la inyección fraccionada y requiere una manipulación 

minuciosa del método. No obstante, estas medidas disminuyen de sobremanera el problema de 

masa. La inyección no separada es, por lo general, la técnica más utilizada en el análisis de 

pruebas (menos ppm y ppb de concentraciones de analito), aunque requiere preparaciones 

complejas de muestras y el mejoramiento del método. 

1.2.3. Inyección de columna 

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

directamente en la columna capilar, sin que ésta contenga una cámara de vaporización separada; 

este proceso se puede realizar ahora con una jeringa especial. Al igual que con la inyección 

spliiíess, se deposita una muestra entera dentro de la columna capilar y los analitos se separan del 

solvente por medio de! solvente y de los efectos tenna!es. La inyección de columna es la primera 

técnica en ia cromatografía de gas hecha utilizando una entrada en frío. Debido a que la muesira 

se coloca diiectamente en la columna, no hay espacio para la vaporización (tampoco es necesaria). 

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

modificada especialmente para la columna permite elaborar inyecciones de grandes volúmenes 

(más de cientos de microlitros) de muestra diluidas. 

1 .2.4. Vaporización de temperatura programable 

La idea de utilizar inyecciones en frío nació con las inyecciones split y splitless entre 1970 y 

1980, por medio de la modificación clásica de entrada split y splitless para ajustar la programación 

de la temperatura. De manera similar a las inyecciones de columna, este tipo de inyección se 

ejecuta en frío, pero luego se programa la temperatura de ia entrada para transferir los anaiitos 

inyectados a la columna. La inyección en frío tiene diversas ventajas en el desarrollo de las 

transferencias de muestras cualitativas a las columnas. Además, permite la inyección de grandes 

cantidades de volúmenes (más de 100 microlitros de una sola vez). Existen varias formas de 

operar las entradas de temperatura programada con el propósito de convertirlas en las más 

versátiles. 

i.3. Revisión de ios temas de desarrolio de! método 

En la ilustración 1-2 se presenta un esquema dec isivo para seleccionar la técnica de inyección 

de cromatografía de gas si se cuenta con pocos parámetros de muestra. Como se puede observar, 
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elegir un método de inyección no es un asunto fácil, de hecho, puede resultar muy compleje. De 

los tres métodos clásicos: split, splitless y de columna, el último es el más popular aunque no sea 

mundialmente utilizado debido a las dificultades prácticas. 

La técnica de inyección sp!itless suele sustituirse por la inyección en columna a pesar de los 

problemas que pueden surgir con la inyección de altos pesos moleculares, los componentes 

polares o inestables técnicamente. Varios tipos de muestra no toleran los métodos 

convencionales, esta variante requiere más preparación de muestras y mayor concentración mental 

o el uso de una técnica de inyección de gran volumen. En las inyecciones de temperatura 

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

permitirá también el mejoramiento de dicha inyección. 

r 
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Figura 1-2. Árbol de decisión para la inyección ue cromatogralla capilar de gas. Cortesía 
del Di. Ir. Hans-Gerd Janssen, Labo¡"atorlos de hiVcstigación UnHever. 
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1.4. Consideraciones generales para una operación adecuada del CG 

Antes de analizar el tema de las entradas específicas y las técnicas de inyección, es preciso 

hacer un breve repaso general sobre los procedimientos adecuados de operación para los 

cromatógrafos capilares de gas ya que varios conceptos relacionados con la operación de 

cromatografía repercuten en el funcionamiento de las entradas. 

En la ilustración 1-3 se presente el diagrama de un sistema de cromatografía común, en el que 

se destacan las zonas más importantes para realizar la operación de entrada. Incluso, la 

escogencia del detector puede repercutir ya que para manipular un detector selectivo de masas se 

necesita un gran vacío en el extremo de la columna. Con este procedimiento se obtiene un mejor 

efecto de las emisiones de gas. 

En primer lugar, la cromatografía capilar de gas es una técnica muy limpia. La' gran cantidad 

de problemas y situaciones complejas que surgen al introducir las muestras (como ¡os que ocurren 

en finer de la entrada y en la separación de muestras) se convierten en filiros que garantiza..'1 que 

estas lleguen limpias a la columna capilar. Es importante garantizar que los suministros de gas 

portador y detector sean de la clase más pura disponible y que estén conectados al cromatógrafo 

mediante una regulación de dos fases con un diafragma de acero inoxidable. No es recomendabie 

. . .  .. , . " b ' I fi' . , d " , • J . ' r  el uso oe íOS pOilmencos por ser muy suscepu les a a IItraclOn e comammames ae a atmoslt::ra. 

Tarrlpoc,o se recomienda el uso de Sn001J o soluciones jabonosas para los sistemas capilares de 

pruebas de fiitración porque se pueden disoiver con ia emisión de gas y aparecer como picos 

fantasmas. Con la ayuda de un depurador apropiado, se deben eliminar todas las irnpürezas (<lire; 

agua, hidrocarbonos) del suministro de gas portador. 
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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 purificación pues las impurezas absorbidas se puede liberar fácilmente en el 

cromatógrafo. Por otro lado, los depuradores se deben colocar lo más cerca posible de los 

tabiques de las instalaciones de los cromatógrafos con el fin de eliminar cualquier riesgo de fugas 

o contaminación. En el Cuadro 1-2 se detalla una lista de depuradores. 

A pesar de que la mayoría de los cromatógrafos de gas con más de cinco años de uso emplean 

los clásicos sistema� manuales, la mayor parte de los sistemas nuevos utilizan un método de 

neumáticos controlados con microprocesadores. Este método, también conocido como control 

electrónico de poder (EPC) o control electrónico de neumáticos, ofrece más flexibilidad pues es 

posible cambiar las presiones y las emisiones durante la operación. 

Con los sistemas manuales hay que conformarse con las emisiones y las presiones que se 

tenían al inicio de la prueba. Este factor es significativo ya que el ritmo volumétrico de emisión 

de gases disminuye conforme aumenta la temperatura del gas debido a un cambio en sü 

viscosidad. Con un sistema de control electrónico de presión se recomienda inyectar con una 

presión elevada y luego disminuirla hasta alcanzar el valor óptimo del cromatógrafo de gas 

durante la operación. 

1.5. Jeringas 

Es necesario dedicarles cu idado especial a las jeringas que se emplean en las inyecciones de 

cromatografía de gas pues son primordiales para la ejecución qptima de las técnicas de muestreo 
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que se presentan en esta guía. Las jeringas para muestras líqu idas suelen ser de vidrio, con 

compol)entes de acero inoxidab le, y por lo general ,  inertes. 

Antes de inyectar o i'"liciar una secuencia de inyecciones con un inyector automático es 

necesano asegurarse de que la jeringa no presente defectos tales como dobleces en la aguja, 

fisuras o contaminación que permitan el funcionamiento adecuado del émbolo. Se debe enj uagar 

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

Regulador de 
dos fases 

Cilindro de 90s 

Columna 

Horno de la coiumna 

DI[] 

Figura 1-3. Esquema de un  cromatógrafo de gas. Nótese que casi todos los componentes 
estén relacionados de una u otra forma para lograr el éxito del proceso de muestreo. 

20 



Tipo de depurador 
Tamiz molecular 

Negro de carbón 

Agentes secadores (Drierite, etc) 
Purificadores eléctricos 

Integrado 

I I Aplicación 
n 

El imina impurezas de bajo  peso molecular I tales como aire y agua 
El imina Impurezas orgánicas como I 
hidrocarbonos I 
El imina el agua I 
Pueden remover todas las impurezas con 
una sola descarga. Por lo general son 
caros. Presentan d ificu ltad para la revisión 
de las sobrecargas y no son apropiados para 
el h idrógeno. 
Algunos d istribu idores de gas ofrecen un I 
depurador integrado dentro del tanque de I gas, lo cual resulta muy cómodo I 

Cuadro 1-2. Resumen de los depuradores más utilizados en la l impieza de los gases 
portadores en la cromatografía de gases. 

Para tomar en forma apropiada la muestra, la aguja debe estar totalmente sumergida en la 

muestra líquida. Se debe mantener el frasco en posición vertical y no invertido como lo hacen los 

méd icos cuando l lenan una jeringa en el hospital. Para expulsar cualqu ier burbuja, se activa el 

émbolo, con la muestra; con este procedimiento las burbujas saldrán por la aguja. No es senci i io 

el iminar las burbujas invirtiendo y golpeando el vidrio pues el diámetro del cil indro es muy 

reducido.  Se debe n ivelar la muestra l íqu ida a un volumen mayor al necesario y retirar la aguja 

del  frasco de muestra. Luego, se debe invertir la jeringa y e l iminar cualqu ier exceso de muestra . 

Además, debe limpiarse ia aguja con una toal la seca de laboratorio. 

En la mayor parte de ias técnicas de inyección se puede inyectar rápidamente ia mUestra y 

empezar a uti l izar el cromatógrafo de gases. En los capítu los s iguientes se explicarán ¡as 

consideraciones específicas para ia operación de jeringas en méiodos indiv iduales . 
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1.6 . Consumib les 

Con e l  propósito de faci l itar la operación y el mantenimient0 de cromatografla, se recomienda 

contar con una cantidad sufic iente de consumibles. Muchos están d i señados específicamente para 

una entrada específica; por este motivo, se debe tener precaución a la hora de escoger los 

apropiados .  Entre la lista podemos encontrar septos, revestimientos de vidrio, c ierres herméticos 

en forma circu lar, férulas de grafito o grafitadas, fibra de vidrio y materiales para sel lar (en 

especial cuando se uti l i za una entrada con vaporización de temperatura programable). 

1 .7. Férulas, conexiones y adaptadores 

En un s istema de cromatografia cap i lar de gas, una instalación 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. Algunos proveedores de columnas tales como Agilent 

Technologies/J+ W Scientific. Restek, Supelca, Varian-Chrompack brindan asesoría en esta área. 

Al hacer una conexión uti l izando férulas de grafito o grafitizadas, la tensión que ejerza un 

dedo es suficiente para obtener un sel lo libre de fugas. No se recomienda ajustar una féru la  de 

grafito con ia presión del dedo y juego con un g iro de YI, ya que se puede dañar ei equipo de 

conexión. 

Por otra parte, a l emplear los conectores, se debe prestar atención a cualquier material de 

desecho que se encuentre dentro de ellos. tI área debe estar limpia. En la medida de lo posible, 

las conexi ones de latón y acero inoxidable se deben ajustar con la presión de! dedo y con un giro 

de Y4. 
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Una vez que se instale la  col umna, que se conecte y se active el suministro de gas portador, se 

debe detectar la presencia de fugas con un detector electrónico de fugas . No se deben uti 1 izar 

soluciones jabonosas o aerosoles porque pueden esparcirse en los tubos y provocar p icos 

fantasmas, daños o contaminación en la columna. 

Más adelante, en e l  Capítu lo VI I ,  se mostrará que muchos de los problemas que se presentan 

en el funcionamiento del cromatógrafo de gases y de los cromatogramas se asocian a las 

conexiones en la entrada. 

Los capítulos s igu ientes, especialmente elaborados para los expertos que colaboran desde los 

laboratorios, presentan una descripción práctica y fundamental de cada técnica de inyección y 

cuenta con temas como e l  desarrol lo del método, mantenimiento y detección de problemas.  

II. Inyección split 

Esta técnica se utilizó en forma exclus iva durante ios primeros diez años de! desarrolio 

comercial de la cromatografía de gas. Como resultado del trabajo con columnas empaquetadas, se 

creía q ue eran necesarios tapones muy reducidos para las muestras de vapor. Al  mismo tiempo, se 

requería que los d istribu idores las entregaran rápidamente. Sin embargo, no se han realizado 

estudios numerosos y sistemáticos sobre las inyecciones .)]Jlit. De hecho, gran parte de la 

bibliografía de investigación descrihe métodos apropiados para las muestras y los problemas 

ind ividuales pero proveen escasas guías generales. Por dio, es muy común ohtener como 

resultado una gran cantidad de errores de precisión y reproducibi!idad cuando se realiza este tipo 

de inyecciones. 
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En el presente capítulo se anal izan las partes y la operación básica de las entradas �plit. 

Además, se estudiará la innovación de los métodos, los temas de resolución de problemas y el 

manten im iento de la entrada. Por último, se brindará una ayuda especial al anal i sta con el fin de 

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

1 1 .1. Revisión de los componentes 

En la i lustración 1 1-1 se observa un d iagrama esquemático de la entrada spfit. El gas 

portador penetra por la parte superior y debajo  del septo. En este punto, la emisión toma dos 

caminos: e l  finer de la entrada y la válvula de depuración del septo. La válvula, local izada bajo el 

septo, es una pequeña sal ida (de casi 3mLlmi l )  que permite mantenerlo l impio. La otra vía que 

puede tomar el gas es la  entrada del finer, lugar en donde se deposita la muestra con la aguja de la 

Jermga. 

Cuando se real izan i nyecciones split, una gran cantidad (alrededor de 50-! 00 rnL-mi!) de 

gas emana a lo largo del finer; lo idea! es que la muestra se evapore y mezcle con e l  gas portador. 

Luego, en e l  extremo del finer hay dos posibles sal idas : la primera es la columna del cromatógrafo 

de gas, la cual posee una frecuencia volumétrica de emisión relativamente baja  (de casi 1 mL/mii); 

ia segunda es ia sal ida segmentada que tiene una alta f¡-ecucncia de emisión (de aproximadamente 

50-100 mL!min) y que se regula con una válvula aguja. 

El radio de frecuencia de emisión a través de ia salida da origen ai rad io con división que 

perm ite el cálculo y el contra! de la cantidad de muestr& que entra a la ,-olumna. Cuando se 

realizan inyecciones splits, se regu lan con presión trRsera, lo cual produce una frecuencia 

constante de emis ión dentro de la columna mientras que se varía ei flujo en la saiida. 
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Entrada del 
gos poñGdor �.==:;-1-�;;b:= 

Purga del sep-t-o 
SalIdG. dividida 

1:+--- Llner de vidrio 

Columl'lCl capilar 

Figura 11- 1 .  Diagrama esquemático de una entrada split 

I I .2 Operación bás ica 

I I .2.1 Func ionam iento y manten imiento de una entrada split 

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

artículos que están incluidos en la caja de herramientas junto a la  nueva adqu i sición y que se 

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

más viejo .  
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Se debe tener presente que cada proveedor es distinto ; por eso conviene consultar el 

manual de  instrucciones o ponerse en contacto con el fabricante para conocer los datos espec íficos 

de los artículos apropiados. 

Esta presentación supone que la entrada se conecta a una l ínea depurada de gas portador y 

que se d i spone de gas portador flotante. 

No se abordará e l  tema de la instalación de las columnas. 

Artículos necesarios :  

Llaves de boca apropiadas (métricas o inglesas) 

Septos y revestimientos de vidrio apropiados 

Férulas apropiadas para la  instalación de columnas y revestimientos de vidrio 

Por lo general, e l  mantenimiento de las entradas es sencillo; sin embargo se recomienda 

establecer un horario regular de mantenimiento. 

1 1 .2 .2 .  El septo 

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

pieza más fácil de reemplazar. Su función es la de piOpiciar un medio para la inyección de 

muestras cuando se utilizan jeringas sin causar alguna ruptura o la sustitución de válvulas 

especiales en el sistema. 

Se recomienda cambiados cuando se real izan entre 30 ó 50 muestras; esto dependerá del 

tipo de jeringa uti l izada. La sustitución del septo se hace con más frecuencia cuando se usa un 
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inyector automático pues las agujas son romas y mucho más anchas q ue las empleadas en las 

inyecc iones manuales. 

Sólo se deben uti l izar septos que soporten alt::\s temperaturas y diseñados especialmente 

para la cromatografía de gas . Los septos de mala cal idad (baratos) se dañan con mayor 

fac i l idad, al estar expuestos a las altas temperaturas de las entradas y contaminan la columna. 

Esto produce p icos fantasm�s en los resultados.  

En figura 1 1 -2 se observa la proyección de un cromatograma del sangrado de septo. Nótese 

que un sangrado de septo es común cuando se programan altas temperaturas, y que éste 

fenómeno por lo general sucede hacia la m itad de los rangos de temperatura. 

El sangrado del septo también es un indicio del deterioro del instrumento que obl iga a su 

reemplazo . Además, para evitar fisuras se recomienda uti l izar uno especialmente diseñado 

para el instrumento . 

Por ú ltimo, con la presión de ios dedos se debe aj ustar la tuerca (si se usa una l lave de 

tuercas después de la presión ejercida por los dedos, no debe sobrepasar un cuarto de giro) .  

No se debe forzar la tuerca, para evitar fugas . Se recomienda además emplear un septo nuevo 

antes de in ic iar una larga seGuencia con un inyector automático o cuando se vaya a dejar el 

s istema sin supervis ión. 

Las part ícu ias de seplo también son capaces de absorber materia ies de ana i ito react ivo .  

Cada vez que  s e  cambie:- s e  recomienda reV I sar e l  vidrio añad ido con el  fin d e  detectar 

pequeñas partícu ias de septo u otros materiales que puedan ser react ivos .  Si se encuentra este 

tipo de süstancias, e l liner de v idrio tamb ién debe reemplazarse . 
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Figu l"a ll-2. Cromatogramas que muestran el sangrado usando varios septos. Adaptado 
del Catálogo de Supelco 2000 (Bellfonte, PA). 

El cierre hermético Merlín es una alternativa al septo trad icional porque puede e l im inar 

la necesidad de ia sustituc ión periód icao El ]\1erlín consta de una válvu la de boca piana (Ver 

F ¡o a u r,," T i  _ < )  a u po. se aOI ust" ., una tl l er,...", ,... ,-.... " u' n del' spnto " 1 ",  rpennp 'a7'" c in  nrflrl " c i r  .... e, .... .... -' -J -- _ u "" 1 1  \" "" .L -- """ "' • .I. '  . 1  -t" J . _ " """ 1 ..  .. L... ","" "J . . .  y" - - - . ..  

mod i fi caciones posteriores en la entradao Su uso es muy conveniente cuando se trabaja  con 

inyectores automáticos que centran la aguja� Cuando se real izan sesiones manuales, se 

pueden producir  fugas o 
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Figura 11-3. Válvula de boca plana que se utiliza en el dispositivo de repuesto del septo 
Merlin Microseal. 

11 .2 3 .  El revest imiento de cristal 

Este componente es esencial a la hora de real izar inyecciones exitosas y por ende, para 

obtener separaciones satisfactorias . En términos generales, debe ser inerte y poseer un 

volumen suficiente para d i stribuir toda la muestra de vapor. También deben contar con un 

conducto de emisiones obstru ido que permita la evaporación e impida el  paso d irecto de la 

muestra l íqu ida a la columna. 

Cada instrumento (y algunas veces instrumentos d iferentes del mIsmo fabricante) 

necesita finers de cristal de variadas d imensiones, lo que impl ica proced im ientos de 

instalación con leves d i ferencias. Por este motivo conviene leer con deten imiento las 

in struc12iones y contar con los liners adecuados para cada instrumento , Cuando se rea l ice la 

instalación, se debe util izar ei empaque circu iar correcto o ia féru ia sei iadora aprop iada (esto 

dependerá del fabricante y del modele dei i nstrumento). Ne se debe aj ustar excesivamente ia 

tuerca hermética pues se puede quebrar ei vidrio. 

En la pane posterior (extremo final de ia entrada) hay otra tuerca que debe rev i sarse 

con period icidad para garantizar su l impieza pues es la única superficie metál ica dentro de la 
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entrada y tiende a obstrui rse. S i  este elemento no se ve l impio y bril lante, se debe reemplazar. 

Además, si existen otros sel los herméticos, también deben sustitu irse. 

El !;ner de vidrio debe ser inerte. Con el  paso del t iempo, se han d iseñado, publ icado y 

recomendado d iversos proced imientos para desact ivar este material, a pesar de que muchos se 

pueden adqu irir con esa propiedad, lo cual es muy ventajoso. No obstante, en el cuadro I I  - 1  se 

ofrece una guía para real izar tal procedimiento. 

Se debe tener precaución con las obstrucciones de las p iezas del septo, lana de cristal y 

otros materiales que aparecen en los finers, d ifíci les de e l iminar. Con mucha frecuencia la lana 

es indispensable para faci l itar la vaporización de la muestra o para proteger el  revestimiento de 

muestras sucias o contaminadas. Cuando se uti l i ce este material ,  hay que tener mucho 

cu idado porque la lana también posee superficies para la reacción o absorción de anal itos 

láb i les .  Por  lo general ,  es  mejor evitar este material a menos de que las muestras estén 

extremadamente sucias. 

La geometría de los finers también es significativa. Existe muy variada bibl iografía . . 

at inente a esta geometría tanto de inyecciones split como splitless pero muy poco consenso . 

En la figura 1 1 -4 se pueden apreciar d iversas geometrías de mayor uso las cuales tienen sus 

ventajas y l imitaciones . El  iector podría sentirse l imitado por la selecc ión conveniente para el  

i nstrumento que posee .  La geometría para ios tiners split t iene dus fu,,(;iun�s : proporc ionar 

un vol unlen suficiente para qUe la muestra se evapore completanlente y se l11ezcle así con el 

gas portador y evitar que la  muestra l íqu ida penetre en ia  columna sin pasar prev iamente por el  

proceso de vaporización . 

Dado su amp l io uso,  la mejor forma es la copa invertida, según se ve en la t !gura ! l -4 

ya que  ofrece una extensa área de superfic ie  de cristal que es de gran ayuda cuando se rea l i zan 
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evaporaciones y mezclas. Además, es muy úti l  pues brinda un tortuoso camino que hace que 

el l íq u ido no pase d irectamente a la columna. La ún ica desventaja  de l  tiner de copa invertido 

es su  alto precio en comparación con otros métodos y que es muy d ific i l  de el iminar los 

pedazos de septo u otros restos. En comparación, mientras tenga un volumen adecuado, un 

tiner vertical permite que el  l íquido fluya d irectamente hacia el fondo o hacia la columna. 

Todos los ejemplos mostrados en la figura 11-4 tienen obstrucciones d iseñadas para preven i r  el 

paso del l íqu ido hacia el fondo de la entrada o dentro de la columna. 

1. Los liners usados se pueden almacenar en una solución de ácido n ítrico y agua regia. 
Esta solución se debe guardar en un toldo. Después de un lapso, los residuos orgánicos 
piro l izados se d isuelven como resultado del ácido concentrado lo cual hace que el cristal se 
l impie .  
2. Cuando se tengan varios liners usados y lavados, e l imine el ácido y lávelos con 
cantidades copiosas de agua desionizada. 
3. Enj uáguelos con suficiente metanol ,  acetona y hexano, en ese orden . I 
4. Los finers se pueden s i latar si se colocan durante 24 horas en una solución al 1 % de 
trimet i lclorosi lano en tolueno. 
5. Enj uague los tiners desactivados con hexano y colóquelos en un sitio fresco y seco. 
Tabla 11-1 .  Limpieza y procedimientos de desactivación para los liners de vidrio 

1 I .2 .4 .  Féru las e instalaciones 

Las entradas poseen muchos lugares en los cuales se puede instalar las tü berías o 

co lumnas. Por ejemplo, en un sistema EPe, la fuente de poder dei gas ponador está en e l  

tabique de l  CG,  as !  el  controlador EPC proporciona la presión COiiccta y rCfü la la  presión . En 

un s i stema que no sea EPe, se necesita solo un regulador separado de una etapa q ue deje  que 

los cambios de las emisiones de gas (como cuando se empieza a trabajar con otro instrumento) 

3 1  



no afecten el paso del gas portador y la pres ión . Se debe tener la precaución de no aj ustar 

mucho el conductor de gas portador para evitar las fugas . 

D .i. á._oat r<> oa::x:t oarn<> 7 8 . 5  __ ::x: 6 . 3  _ 
C .i. 1 .i.n.dr<> ( 1 an a emp aquet ada ) 

D iá._et r<> e::x:tern.<> 7 8 . 5  __ ::x: 6 . 3  __ C .i. .l.. ind:r<> ( e_p aq�-et ad<> c<>n 1 0 %  OV - 1  -en 
C::h:r<>JR<> :s <>r b -W HP 

D .i. á.  __ tr<> in.t-ern.<> 7 8 . 5  __ � 6 . 3  __ S p 1 .i. t / S p 1 .i. t 1-e s s  ( D i á._et r<> int ern<> 4 _ ,  1 an. a  -e_paq�et ad a )  

t ·  . � . 

Figura 11-4- Geometrías de los liners de vidrio para la inyección split 

Se aconseja que al final de la co lumna quede sel lada la conexión entre la columna y la 

entrada con féru ia de grafito o grafitizada; este paso debe ejecutarse con sumo cuidado pues 

esta área es propensa a las fisuras . Para ajustar las férulas de grafito de la columna basta con 

presionar firmemente con los dedos, y si se qu iere se puede complementar con la ayuda de un 

giro de I/� ejecutado con una l lave de tuercas. Si al esti rar la  co l umna con del icadeza ésta no 

se mueve, s ignifica que se logró un buen c ierre hermético. Se obtienen mejores resu ltados s i  

e l  cal i bre de  la férula coincide con el de la  co lumna. E n  el  c W 'ldro I I -2 s e  encuentra u n a  l i sta 

Oe l;<1i i ores WIl íos ú iámetros de coiumnas aprop iados. 

un tiempo prol ongado para sal i r  de la entrada, hasta que es final mente expuisado con rap idez a través de l a  sa l ida.  
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Figura 111-6. Pasos en el proceso de inyección splitless. Adaptado de K. G rob, " I n yección split y splitless en 
la cromatografia capilar de gas" Huthing (ahora Wiley), 1 993. 

111.4.4. Condensación de los vapores en la columna capilar 

En la inyección split, durante la transferencia de vapor a la co l umna, el horno se debe 

mantener por lo general a una temperatura inferior a l punto de ebul l ición del solvente de 

muestra. Esto provoca la condensación y el esparcimiento de los vapores de so lvente y anal ito 

dentro de las secc iones de la col umna . Puesto que las moléculas de ana l ito son solub les ,  lo 

hacen de la m isma forma que a la largo de la extensa franja de so lvente . En la "fi gura I I I  -7 , se 

d i s . :  . .  gut ull  t" :  ... . .  h ipotético de este tipo de franja. En el primer caso, un so lvente no polar, 

como el hexano , se usa con una columna no po lar, como un s i laxone de pol id iment i l  ai 1 00%. 
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La franja de solvente humedece bien la superficie de la columna y genera una d i stri bución 

parej a  de las molécu las de anal ito .  Por últ imo, cuando se retira e l  so lvente, se obtienen picos 

de anal ito muy b ien definidos .  

Figura 111-7. Esquema de los efectos solventes causando ensanchamiento de las bandas. 
Adaptado de "Cromatografía de gas de alta resolución" de K. Hyver (ed), Hewlett
Packard, 1989. 

En el segundo caso, un solvente polar como el metanol, se uti l iza con co lumnas no 

po lares como el si loxano de pol id imeti l  al 1 00%. En este caso, la franja se dispersa de manera 

i rregular con lo que se adqu iere una d istribución d ispareja  de las moléculas de anal i to cuando 

se reti ra el solvente . Este fenómeno ocas iona picos sin forma definida y que más b ien 

asemej an rabos u hombros o una sucesión indefin ida de p icos . Por consiguiente, para escoger 

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

asemeJarse. 

í l I .4 . 5 .  Evaporación dei soivente y aj uste de ¡as ¡ ¡anjas de anai i to 

3 4  



Una vez que la muestra completa ( incluyendo el solvente y el anal ita) se introduce en la 

co lumna, ocurren dos mecani smos (ambos relacionados con la evaporación) de ajuste para 

d isminu i r  las franjas anchas : aj uste termal o "retención en frío" de los anal itos de gran peso 

molecu lar y ajuste de los efectos del solvente para aquel las moléculas de menor peso . Para 

programas de un solo anal ita, se puede uti l izar el ajuste en frío, los efectos solventes, o una 

combinación de ambos. 

1 1 1 .4 . 5 . 1  Ajuste en frío 

Este mecani smo se presenta en la figura I I I-8 y como ya se d iscutió, se uti l iza con 

anal itos de mayor peso molecular. Cuando l legan a la columna, que tiene una baja 

temperatura, se congelan dentro de los  primeros y cortos centímetros de la columna. Las 

molécü ias restantes luego tienen tiempo para "alcanzar" al primer grupo. Esto produce una 

franja de anal ito bien definida cerca de la parte superior de la columna. 

La retención en frío es ei mecanismo más frecuente cuando se trabaja  con anal itas de 

gran peso moiecu lar (con pesos superiores a e 1 2) .  Las variantes más s ignificativas que 

afectan ia retenc ión son : ia temperatura in iciai y la dens idad de la pei ícuia de fase estac ionaria. 
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Figu ra 111-8. Esquema del efecto de aj uste en frío 

1 I l .4 .5 .2  Ajuste del efecto solvente 

No sorprende que las molécu las de mayor peso o los anal itos con menor pres ión de 

vapor muestren franjas definidas como resultado de la retención en frío . S í  asombra q ue las 

bandas de menor peso molecular (con mayor presión de vapor) que no se retengan en frío 

también sean precisas cuando se usan en las inyecciones split. Tal hecho se le atribuye a los 

efectos relacionados con la evaporación del solvente l íqu ido inyectado. En la figura I 1 I - l O se 

resalta la evaporación del solvente l íquido en la columna capi lar en una inyección split . En 

primer lugar, el solvente se esparce a lo ¡argo (de cas i 1 metro) de la co lumna, luego rev iste la 

fase l íqu ida y produce una tase estacionaria bastante gruesa. Las m o i écu ias de so i uto se 

distribuyen a través de tal revestimiento . El gas portador c i rcula de la entrada de la co iumna 

hac ia la sal ida. La franja  solvente se evapora desde ei fondo de ia entrada v d i s m i n u ye su 

tamaño .  Los ana! itos permanecen d í sueltos  en la gruesa franj a  sol vente a pes" "  de  q ue se 
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concentren conforme se reduce. Por ú ltimo, esta ocupa una porción reducida de la co lumna y 

luego desaparece y deja  los anal itos en una zona concentrada cerca del área superior de la  

entrada.  

Como se anal izó anteriormente, la naturaleza del  solvente y de la fase estac ionaria son de 

vital importancia para un aj uste apropiado de los efectos del solvente. La temperatura in icial 

de la co lumna es trascendental ya que el solvente se debe condensar para que sea efectivo. 

Una temperatura de 40° C o más pero inferior al punto normal de ebul l ición del solvente es 

suficiente . 

En el s igu iente capítulo, se hace un anál is i s  de la optimización de los efectos del sol vente 

y de l a  temperatura inicial  de la columna. 

l' . .  L" :D 6 '. -;W� 
t¡¡ , • S u;:, . UI " é ,  t:, · w¡ • s:z:, 

C���� __ ����-P. _...;.�_�_ . ..;¡:;.....,..,;,:=:�.;. . .... '.,¡� ... _l"í·..,¡��'r..¡_._!_:á.""? t'. · : .: . A :.

' • • •  
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Figura 111-10. Aj uste del efecto solvente. Adaptado del "Cromatografía de gas de alta 
resolución" de K. Hyver (ed), Hewlett-Packard,  �989. 

I1I .4 .6 .  Depuración del liner 

El último paso en la inyección split involucra la depuración del liner de la entrada con el  

gas portador expulsado para el iminar cualqu ier solvente res idual o anal ito . S i  no se hace esta 

l impieza, el solvente res idual continúa ..!ntrando a la columna durante más t iempo, pues hay 

muchos compartimentos dentro y el solvente puede detenerse. 

Esta gran emis ión a través del liner y fuera de la sal ida hace que e l  solvente residual sea 

barrido, mientras se usa la regulación de la presión para mantener e l  fl ujo  adecuado en la 

columna. 

m .5 ,  Consideraciones generales para el mejoramiento de las inyecciones splitless 

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

con más detal le en e l  próximo capítu lo) se deben considerar los sigu ientes aspectos. Primero,  

la temperatura de la entrada Se debe pmgramar al máximo valor posible s in que s e  pierdan ¡os  

analitos. Segundo, las condiciones de emisión se deben adaptar para d isminuir  e l  t iempo de 

transporte dentro de ia entrada (reducir el ensanchamiento de ia franja en e i  tiempo) ; ia aita 

presión duran!e la inyección (ritmo de la  presión) lo puede hacer. 

Luego, la  temperatura in icial de la columna se debe programar lo suficientemente baja 

para que la retención en frío o los efectos del  solvente actúen cuando se ajusten las franjas de 

3 8  



anai ito en la parte superior de la entrada. Por ú ltimo, las características de las franjas defin idas 

de observan cuando se combina la inyecc ión splitless con la  programación de la temperatura. 

En el capítulo s igu iente se describen l<'ls técnicas para mejorar cada uno de estos 

proced imientos. 

IV. Innovación del método y mejoramiento de la inyección splitless 

En un método de inyección de eG, los dos objetivos primordiales son que la inyección 

sea cuantitativa y eficiente. La inyección debe ser cuantitativa de manera que la muestra 

completa se transfiera a través de la entrada. La inyección tiene que ser eficiente de forma tal 

que las franjas de muestras inyectadas sean lo más angostas posibles. Por consiguiente, las 

franjas de anal ito se transfieren a la columna con precisión, exactitud y con el mínimo espesor. 

En este capítulo se anal izarán las cond iciones s ituacionales que serán útiles para aicanzar estos 

objetivos. 

Existen diversos factores que contribuyen a consegu ir inyecc iones 5plitless exitosas; la  

entrada y la columna son responsables de que esto ocurra pues el mejoramiento de la banda 

sucede después que la muestra abandona la entrada y penetra en la coi ümí1a. Por tamo, ei 

proceso total debe mitigar el ensanchamiento de la franja en el tiempo y en ei  espac ¡ o _  E l  

Cuadro IV - 1  muestra l o s  factoí'::s más sign i fi cativos re lacionados con la entrada y la co l umna.  

Pese a que es d i fk i í  dictar las regias genera ies para mejorar las i nyecc iones (véanse l as 

no! ;::, s en las primeras páginas de esta gu fa)� se pueden cnürnc.rar a lgu nos pr inc ip ios  q ue 

garantizan un cOln ienzo exitoso , r: s necesari o  que el qU Í ln ico cornbine est a s  re(;otriendac �ones 
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con su buen ju icio, conforme las apl ica y ana l iza. En la inyección splitless no existen reglas 

ún icas. 

Mientras se perfecciona cualquier separación, hay que cambiar solo una variab le o 

cond ic ión al mismo tiempo y evaluar luego el efecto antes de modificar todo el resto . 

Entrada Columna -
Temperatura Temperatura 
Presión (ritmo de emis ión/programa de Presión (ritmo de emisión) 

¡ temperatura) 

I Volumen del liner/geometría Proporción de la fase I 

Escogenc ia del gas pOliador Dimensiones de la columna � ! Efectos ad ic ionales : Escogencia de la fase estacionaria 
Solvente Escogencia del gas portador J 
Tabla IV-l .  Factores que repercuten en una inyección split exitosa en la cromatografía 

capilar de gas. 

IV . I Escogencia del finer de vidrio 

La primera escogencia para ejecutar una inyección efectiva es la del finer de vidr io .  

Debe tener un volumen suficientemente reducido de manera que el tiempo de depurac ión sea 

inferior o igual a 1 minuto pero debe tener la capacidad para albergar el vol umen de vapor 

inyectado.  

En la mayoría de los casos, ei iiner es un tubo recto y sin obstrucc iones. S i  e l  solvente 

pasa a la zona inferior y se fuga, s i  la muestra contiene material no volát i l  o s i  e i  núc l eo del 

septo tiene problemas y su material cae dentro del finer entonces se puede recurri r  a una 

obstrucc ión (como lana de cristal ) para evitar la contam inac ión .  La i nyecc ión se debe e fectuar 
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pri mero Sin ningún obstácuio con el propós ito de e l im inar, los problemas de polución o 

reacción con la superficie de v idrio activa. 

Cuando se instala el liner, no hay que aj ustar en exceso los componentes, pues el cristal 

no es flexible y se rompería si se presiona demasiado. En el Capítulo 11 1 ,  secciones I 1 1 .2 y 

1I 1 .4 .2 se anal iza las formas específicas de los finers y los volúmenes de vapor solvente . La 

calcu ladora del vo lumen de vapor de Agiten! Technologies es muy úti l  en dicha sección. 

IV.2 Aj uste de la temperatura de la entrada 

La temperatura de la entrada se convierte sIempre en uno de los asuntos más 

interesantes. La respuesta típica que por lo general se obtiene de la mayor parte de los 

instructores de l ibros de texto es "250° C" o "lo suficientemente cal iente para vaporizar la 

muestra" . Ambas respuestas son incompletas, pues, por lo general , la entrada debe estar 

suficientemente cal iente como pam evaporar en forma eficiente el vapor de muestra sin 

descomponer los compuestos de analito .  Si  se sospecha que hay descomposic ión en la entrada, 

entonces se debe reducir la temperatura hasta que se observe una mejoría. En la figura I V-I se 

muestra ei efecto de la temperatura de la entrada en una inyección spíi;!ess de hidrocarburos .  

Las inyecciones se han real izado a 250° e y a  1 00° C .  S i  la inyecc ión a 2 50° e se considera un 

estándar, entonces la recuperación de!  ana ! ito con componentes de peso molecu lar i nferior se 

reduce s ignificat ivamente cuando disminuye la temperatura de la entrada. Por lo genera l ,  se 

debe usar !a temperatura más baja pos ib le de ! a  entrada, pues los ritmos mayores de flujo  se 

pueden obtener a temperaturas menores debido al incremento en la v i scosidad de! gas con la 

temperatura. No obstante, se debe tener presente de que la temperatura de la entrada es a 
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menudo d ifici l  de cambian entre corrida y corrida, pues la entrada tiene una gran masa termal 

y necesita más t iempo (pos ib lemente horas) para equ i l ibrarse por completo después de un 

cambio  de temperatura. Esta es la razón por la cual muchos laboratorios aj ustan la entrada a 

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

IV .3 .  Efecto de la  presión de la entrada 

En íos si stemas clásicos la entrada o la  presión en la  "cabeza" se ajusta sólo teniendo la 

col umna en mente .  En v ista de que la mayoría de los cromatógrafos se regulan con una 

presión trasera, la presión de la entrada no podría modificarse en n ingún momento durante la 

corrida. Este hecho se traduCÍa en una l im itación severa pues la pres ión apropiada en la 

cabeza para obtener un flujo óptimo no es necesariamente la presión apropiada para la 

inyección .  Cuando se usa un s istema moderno de pres ión contro lado electrón icamente, se 

puede recurrir a un pu lso de presión para mejorar el ancho de la  inyección. Se trata 

s imp lemente de aumentar la presión de la entrada durante e l  tiempo splitless, para acelerar la 

transferencia de muestra dentro de la columna. 

En la figura IV-2 se d ist ingue un diagrama de una inyección con e l  pu lso de l a  pres ión .  

Durante e l  período no segmentado, la presión aumenta en forma s ign i ficativa para acelerar la 

transferencia de anal itos por la entrada. Aí mismo tiempo que se abre la sal ida de depurac ión, 

la presión se reduce a un n ive i cercano a la presión ópt ima de operac ión de la  co lüm na. 

Nótese que este d iagrama dei ritmo de pres i ón demuestra que se puede programar dentro de! 

contro lador de presión de la entrada. 
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4 . 00 

40000 1 000C 
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T emperaturo: inicial 40°C ,  1 min, 1 0°C ¡mi" 

I 
1 4 . 00  

Figura IV- l .  Efecto d e  l a  temperatura e n  la entrada splitless 

2. decano 
3.  tridecano 
4. tefradecano 
5. pentadecano 

HP 5890-5912 
Pinj = 5.0 psi 
HP5 30m x 
O.25mm 
x 0.25 m m  
Transfer: 2800<: 

La disminución real puede descender y se reqUieren de 20 a 30  segundos para 

reestablecer la presÍón y el equ i l ibrio. En la figura IV -3 se observa el efecto del ritmo de 

presión durante la separación de h idrocarbonos. El primer cromatograma muestra el  

funcionamiento rítmico s in presión. Se da un ensanchamiento trascendental de los primero 

picos e lutivos. En la segunda representación, el ritmo de presión permite e i im inar más rápido 

los p icos de la entrada. Nótese que se vis lumbran pocos efectos en los ú lt imos componentes 

e lut ivos ya que se retienen en frío de manera efectiva y el tiempo de inyecc ión impl ica pocas 

consecuencias. Se produce un efecto l im itante en los primeros p icos porque ahora necesitan 

menos tiempo para abandonar la entrada ;  comienzan como franjas más estrechas en la 

co lumna y por eso aparecen con una forma más defin ida en el ú ltimo cromatograma. 
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IV .4 Efecto de la temperatura inic ial de la co l umna 

En la figura I V-4 se observa el efecto de la temperatura in icial de la columna en la 

ampl i tud de los picos de anal ito que prov ienen de una sola retención en frío para separar el 

hexano y el heptano. 

Al  uti l izar una m icroextracción de fase sól ida con los restos de anal ito (s in los solventes 

l íq u idos trad icionales) se el iminan los efectos del solvente . A 40° C, cerca del punto de 

ebu l l ic ión del hexano, se da muy escasa mejoría y por consiguiente les picos de anal ito son 

más anchos .  Conforme la temperatura de la columna d i sminuye, íos picos se vuelven más 

defin idos pues los anal itos se retienen en frío en la parte superior de la columna. 

Presión 
(lefa) 

0.75 

� Tiempo de purga 
encendido 

Tiempo (min) 

Figura l\l-2. Diagrama esq uemático de! pulso de presión. 

44 

20 



203m 

40 0 00, 

: t\ 1 . f\ . I , ... . .  '.':; .� 

1 
". .J. 

Sin pulso 

f a  2 
� • r ¡ . , ¡ $ . C;G 4 .  fn,: . : . !'?  

f'u1�o d o;.  1 O p�¡ 

, '1 ¡� .. . , '\ , ¡ i - c  , .. .  :)V s. . �  .�.«I 1 . (� 

I i 5 4 
( 
1 ¡ 
5 I� , ¡ , . ..  o!" • !o _ .; :.: t ( .  tI(! 

n , 
f ¡ ¡ 

t . tzc ? CO J ' '' .• !.Ie 

rresión aumentada a 1 5  psig dUlOnte un período splifleu 
TP : aooc initiaf ,  1 min, 1 QAC/min 

1 1 .  octano 
2. decano 
3 . tddecano I 4 .  telro de e ano 
5. pentadecano 

I H P  589ChS972 � 
P ínj - 5 . 0  psi 
HPS 30m x O.25m 
X 0.25 mm 
Trans1er: 2800C 

Figu ra IV-3. Efecto del pulso de presión de una inyección splitless de hidrocarbolJos 

Por lo general ,  se puede esperar que la retención en frío sea efectiva s i  la  temperatura 

in ic ia l  de la co lumna es de casi 80° e o más, pero menor al punto de ebu l l ición normal del 

anal ita . 

El resu ltado de la temperatura inicial de la columna sobre los efectos solventes se i l ustra 

en la figura I V  -5 para la separación de una mezcla de h idrocarbono d isuelta en cic lohexano . 

Todas las cond iciones son idénticas, con la ún ica diferencia de que para el cromatograma 

izqu ierdo, la temperatura inicial es de 40° e mientras que en la derecha es de 60° C. En v i sta 

de q ue 60° e están muy cerca del punto de ebul l ición normal del c ic lohexano, los picos que  

req u i eren estar perfi lados por los efectos de l  solvente no lo están.  Se recomienda exam i n ar l os 

pri meros p icos en cada cromatograma (con excepc ión del p ico solvente) .  D ichos p icos no se 

aj ustan bien en el cromatograma de! lado derecho corno sí lo están en e! lado izq u ierd o .  

Obsérvese que los ú l t imos picos no sufren alterac ión .  
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S i  se necesitan los efectos solventes que contribuyen al mejoramiento de la franja, la 

temperatura in icial se debe programar por lo menos 30 ó 40 grados por debajo del punto de 

ebu l l ic ión del solvente . S i  el aj uste en frío puede por sí mismo regu lar las franjas. la 

temperatura in icial de la co lumna deja  de ser un asunto relevante . 

IV .5  Programación del t iempo de depuración 

En la inyección splitless, la depuración segmentada se desactiva durante un lapso que 

perm ita que el vapor de anal ito penetre en la columna en vez de escaparse por la sal ida.  Al 

final de este período, e l  área de depuración se abre y se el iminan los vapores restantes lo cual 

con l leva a la caída bien definida del pico solvente. 

El tiempo de encendido de la depuración se mejora cuando se inyecta la muestra con 

d iferentes tiempos de encendido mientras las otras variables permanecen constantes . 

Hay algunas ventaj as al completar este proceso con rapidez (véase la sección de las 

inyecc iones con ritmo de presión). Se d istingue el aumento de las áreas de los picos con el  

t iempo de depuración activado a un n ivel máximo, y es aquí cuando se estab i l izan . El t iempo 

de encend ido de depuración debe programarse a un valor muy corto en esta curva , después 

del punto en que a lcanza el n ivel . Lo característico es q ue esto produce un t iempo de 

depuración que v a  de 30 a 60 segundos.  
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IV .6  Comentarios generales acerca de las d imensiones de la columna y de las fases 

estacionarias 

Estos dos factores t ienen considerab les repercus Iones en las i nyecciones splitless . A 

menudo, es d ifíci l  variarlos ya que muchos métodos y proced imientos estandarizados de 

operación funcionan con co lumnas específicas. 

Longitud de la columna. Es otro de los efectos que repercute en menor medida en la 

caída de la presión y que altera el ritmo de emis ión .  Se debe tener cuidado de que la co lumna 

más larga uti l ice la mayor cantidad de em isión para mantener una velocidad l inear razonable 

del gas portados. Por tal razón, una mayor presión necesitará producir e l  mismo ritmo de 

emis ión y el m i smo tiempo como con una columna más corta pues una mayor presión eleva el 

punto de ebu l l ición de todas las molécu las y se necesita una temperatura más elevada en la  

temperatura de la entrada. 

Diárnetro interno de la columna. También repercute en las presiones necesarias para 

alcanzar las emis iones requeridas . Los d iámetros más pequeños neces itan mayor presión.  La 

inyección split es d ifíc i l  de efectuar con columnas cuyo d iámetro interno mide 0. 1 mm pues 

se sobrecargan y pueden ser problemáticas con d iámetros de 0 . 5 3  mm ya q ue el so lvente 

l íq u i do puede alcanzar e l  detector y extingu i rse en FID o sobreL:argario .  

Espesor de la película de fase estacionarío R.et iene con tnayor fi. rrneZ;1 l o s  

componentes de ana i ito y por eso una co lumna de pel ícu la más gruesa puede ayudar e n  

s i tuaciones donde la  retención en frío y los  efectos so lventes no mejoran por  compl eh-¡ los  

picos in iciales de ana l i to .  
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V .  Inyección en co lumna 

V . l Introducción 

C iertos tipos de inyección presentan d ificu ltades s ign ificativas relacionadas con la 

vaporización de los materiales de muestra tanto en la entrada como en la aguj a  de la j er inga. 

En las dos técnicas se necesita un paso "extra" de vaporización, transporte y condensación 

antes de que el material de muestra entre en la columna. En la secc ión 1 -1 se rev i só este 

problema de la inyección en la CG en donde las principales d ificu ltades eran : que la j eringa 

calzara d irectamente 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 evaporación ocasIOna diversos problemas 

relacionados con ia qu ímica para obtener buenas separaciones. Entre estos se encuentran : la 

d i scrim inación dentro de la  aguja  y la  entrada io cual provoca la pérd ida de ana l i tos de a l to y 

bajo peso molecular. la degradación o reacción de los ana l itos en superficies metá l i cas 

cal ientes y de cristal activo, la contaminación dentro de la entrada, el exceso de volumen de 

vapor solveníe que ocasiona una n ivelación posterior del soivente y del material de m uestra 

dentro de ios finers o fuera de ia sai ida de depuración dei septo , y por ú lt imo un extrano 

enfriamiento en la  entrada y los efectos de pres ión que arectan �QS rad ios con d iv i s ión  (: la 

variac ión del  anal ito . 

En conj unto, esto s prob lemas con l levan a d i versas vanabieS .. .. ,  . �nterre íac !onadas que se 

pueden superar para alcanzar el éx ito con las ¡écnicas ciásicas de inyección .  Por cuns igü ienLc,  
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sería propICIO inyectar las muestras s in el exceso de evaporación q ue ocurre en la entrada, 

como se hace con las co lumnas empacadas. 

Como su nombre lo ind ica, las inyecciones de co lumna impl ican una colocación d irecta 

de la muestra . Dado que dentro de la columna no hay mucho espacio para que el l íq u ido se 

evapore, la inyección se debe real izar a una temperatura inferior al punto de ebul l ic ión del 

solvente con el  propósito de que toda la muestra entre en la columna. En vista de q ue las 

j eringas por lo general son más anchas que el  cal ibre de las columnas, se necesitan med ios y 

procedim ientos especiales para las inyecciones. 

Por último, el  hecho de que la muestra entre por completo en la columna puede ser 

ventajoso y desventajoso al mismo t iempo porque se mejora la sensib i l idad, pero se expone 

más a la contaminación . 

En este capítu lo, se describirá y revisará la inyección de columna y se prestará mayor 

atención a las técn icas prácticas y a su apl icación con muestras reales. 

V.2. Equ ipo de instrumentos para la inyección en columna 

En la  ¡ lustración V- I se muestra un diagrama esquemático de una entrada en frío de la 

columna. En real idad,  l a  entrada es mucho más s imple que las q ue se han mencionado con 

anteri ori dad : �piit Y split!ess. En forma simi lar puede haber una válvu la  o serto d i seí'íado par;?' 

perm it i r  q ue la aguja  entre en la co iumna s in  alterar el  tlüjo de gas ü ocas ionar una fi s u ra.  

Adem ás, en una inyecc ión de co iumna es bastante ventajoso bajar e l  émbolo de la jeringa 

lentamente para q ue la váh i.lia o el septo perm itan un t iempo de res I stenc ia  de l a  aguja  más 

pro longado sin causar tisuras. 
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El trayecto de l  flujo de gas es s imple y aparece como una versión en min iatura del flujo 

de la columna empaquetada. E l  gas portador c i rcula y su temperatura queda controlada con la 

cabeza de la columna; luego, paso alrededor de la cabeza de la coluJTIna y dentro de la 

columna. 

El  flujo de la columna se produce al mantener la entrada a una pres ión e levada. 

Algunas entradas de este tipo incluyen un finer o una guía para la aguja  que permiten 

introducir  del icadamente la aguja dentro de la cabeza de la co lumna. 

Salida d.1 septo 
f nfri a  .. ¡ •• t" 
criogénico opcional 

___ _ __ _ _ __ __ ______ � __ � v _ _  � _ _  

Columna 

Abanico de eniriamitlntCl 

fu erc a de l a  columna 

Figura V- l .  Esq uema de una entrada de columna. Adaptado del "Manual del Usuario 
HP 6890 Volu men 2:  Entradas" Agitent Techno!ogies, 1995. 

En comparación con las entradas spiit y splitless, este t ipo tiene una masa terma l  baja, 

debe tener la capacidad de enfriarse en forma ráp ida y por jo general v iene eq u i pada con un 

Pe lt ier o s i stema de enfriam iento imp u i sado con d ióx ido de carbono . También debe contar 
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con la capacidad de calentarse con rampas de temperatura s imi lares a las de la columna. Los 

s i stemas equ ipados con septo poseen una l ínea de purgado para pasar un flujo  pequeño de gas 

portador por debajo  del septo y así mantenerlo l impio. Las partes principales consumib les y 

reemplazables incluyen septos y adaptadores o gu ías de aguja  las cuales pueden ser 

reemplazadas conforme se cambia el d iámetro de la columna. 

La co lumna se instala usando accesorios de compresión métrica o de 1 / 1 6  pulgadas, y 

como con las entradas split y splitless, se deben consu ltar las instrucciones del fabricante para 

un proced imiento específico . A menudo, para ayudar con los efectos solventes, s imi lares a los 

de la inyecc ión splitless y a los descritos más adelante, se deja  un espacio de retención (varios 

metros de sí l ice fundida desactivada y sin revestimiento) entre la entrada y la columna 

anal ít ica y se conecta a la columna por medio de un conector de vidrio o de sí l ice fundida. La 

mayor d ificu ltad con este s istema rad ica en que al conectar el espacio de .retención con la 

col umna analít ica, usando un conecior de ajuste a presión, se pueden produc i r  fisuras y por 

consiguiente, ocas ionar pérd ida de anal ito y coleo de picos . 

Por lo general ,  una entrada en columna se mantiene a la temperatura de co lumna más 

baja  q ue se pueda usar en las pruebas anal ít icas y se programa a la temperatura in icia l de un 

programa de temperatura antes de la inyecc ión.  Debido a qUe ei  voiumen de la co lumna es 

peq ueño, se debe ev itar la  vaporización rápida dei soivente durante ia inyección . Con ia 

s i gu iente in yecc ión que se ejecute, la entrada tendrá una temperatura prograrnada tota! rnente 

independiente de ia co i umna . Por io genera i ,  io cuai es un excelente punto de com ienzo para 

el mejoram iento del método,  la entrada se puede programar para d ir igir  el  programa de 

temperatura del horno de la co lumna .  
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V . 3 .  Jeringas y man ipu lación de jeringas 

Según se ha ind icado, la d ificultad de co locar las muestras d i rectamente en el d iámetro 

estrecho de las co lumnas cap i lares es el problema fundamental con la inyección en co l umna. 

Por lo común, se usan j eringas especiales con un tubo de s í l ice fundida de un diámetro mucho 

menor, en lugar de la aguja o unidas a e l la .  Al m i smo tiempo, sólo pueden unirse 

manualmente pues son frági les y en la mayoría de los casos se rompen después de real izar solo 

una inyección.  Además se eJ lsucian y obstruyen con faci l idad .  Este inconveniente se mit iga si 

se emp lea una col umna con d iámetro interno de 0 .53 mm (megabore), ya que las agujas de 

cal ibre 23 calzan d irectamente dentro del d iámetro interno de la columna, sin n inguna 

modificación.  Más ade lante, se verá que con inyecciones de columna, de gran volumen, un 

espacio  de retención con diámetro interno de 0 .53 mm (que faci l ita en gran med ida la 

inyección) es una necesidad . 

En la actual idad,  se d i spone de jeringas para la inyección de co iumna que puede usaíse 

con inyectores automáticos . Este hecho ha ocasionado que las agujas con cal ibre 26- 3 2  (que 

calzan dentro de las columnas capi lares con d iámetro interno de 0 .32 ó 0 .25 mm) dej en de 

usarse gradualmente. Cuando se combinan con la gu ía de ia aguja  en la entrada es posi ble 

usar un inyector automático. Cuando se u sa un inyector automát ico, por io generai se 

recom i enda ajustar la in serción de la aguja  y la  velocidad de!  émbolo en forma lema. s i  es 

pos i b le ,  para no doblar la aguja (la abertura es muy PEQUEÑA) o para no rebasaí la cabeza de 

la colunlna con so lvente. l'Jecesariarrlente, d ebido a sus cornpi icac iont:s, ¡as jeringas de 

co l umna son más frági les y más costosas que las jeri ngas comunes y deben manipu laíse con 
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cu idado extremo. La Figura V -2 muestra una j eringa de co lumna que se ha insertado en la 

co lumna capi lar. 

VA. Efectos del solvente en la inyección de la col umna 

Pese a que la inyección de columna puede real izarse de forma re lativamente ráp ida (en 

comparac ión con la splitless con un volumen de muestra s imi lar), la técn ica es aún susceptible 

al efecto de expansión de la banda que se debe mit igar para alcanzar una buena separación . La 

i lust, ación V -3 muestra estos efectos en ia inyección en columna y un espacio de retención 

(tubo s in  revest imiento) .  Un espacio como este no es siempre un requ is ito, aunque s i  es de 

mucha ayuda. Más adelante, se darán las especificaciones relacionadas con su uso. 

Primero, a medida que el tapón solvente entre en la col umna, se esparce a través del 

largo (quizás decenas de centímetros) y las molécu las de anal ito d isueltas lo hacen al mi smo 

tiempo. Conforme el gas pasa sobre el tapón, comienza a evaporarse y a d isminuir  su tamaño 

desde la d i rección de la cabeza de columna. Puesto que la co lumna está fría, los anal itos de 

alto peso molecular son atrapados en frío en el espacio de retención (esto se representa con los 

CÍrcu los n�gros) . 
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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 Volu men 2 :  Entradas" Agilent 
Technologies, 1995. 

Los anal itos de menor peso molecu lar viajan con el  tapón solvente, se mueven a l o  

largo de la columna y se  van reduciendo. Los restos de l  tapón l legan primero a la etapa 

estac ionaria y depositan los anal itos de menor peso molecuiar en forma de una banda estrecha. 

Los anal itos de mayor peso se d isuelven lentamente desde el espacio de retención dentro de la 

fase estac ionaria, donde se retienen en frío.  

Como es de suponer, hay muchos factores que repercuten en l a  atención de l efecto 

sol 'vente y de forma s imi lar a la inyección splitless. En primer lugar, la inyección debe 

reai izarse con una temperatura dei solvente por debaj o del punto de ebu i l ic ión para evitar la 

evaporación rápida.  La evaporación lenta del solvente l íqu ido ayuda a d ir ig i ¡ los componentes 

de menor peso mo lecu lar. En segundo lu gar, se debe cons iderar la naturaleza q u ím ica dci 

sol'vente y de la  fase estac ionar ia .  
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Figura V-2. Efectos solventes en una inyección de columna 

Para obtener mejores formas de p iCOS, e l  solvente debe humedecer levemente la 

superficie del i nterior de la  columna; de ah í que un solvente polar como el metanol puede dar 

problemas al usarlo con una cl)lumna no polar. Muy a menudo el resu l tado es un burbujeo dei 

tapón solvente, s imi lar a la forma de gota del agua de l l uvia en un auto acabado de encerar. 

Este burbu jeo es el resu ltado de formas de pico deficientes, ql1e  inc luyen hombros y l íneas 

dob ies .  Con los solventes polares, se pude reducir este efecto usando un espac io  de retenc ión 

ya que posee una superficie más po lar y fáci l  de humedecer. 

V. 5.  Temas de desarro l lo dei método en la inyección en columna 

Por lo general ,  el desarrol lo del método en la i nyección en co lumna es d i recto : [OS  

temas princípales son s i  usar o no ei espacio de retención, el  volumen de i nyección y ia 

programación de la temperatura de ia  entrada .  Como se ha descrito con anter ioridad,  se puede 
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garantizar un espacio de retención cuando se usan solventes polares de muestra. La inyección 

en co lumna y la separac ión subs iguiente se real iza primero sin el espacio de retención .  Si se 

observa un ensanchamiento de banda en el espacio (hombros y l íneas dobles en la mayoría de 

los p icos) ,  hay que instalar un espacio de retención de 2-5 metros entre el tubo s i n  

revest imiento, desactivado entre la  entrada y la columna anal ít ica. Una vez más, se  debe tener 

mucho cuidado cuando se emplean conectores de v idrio de aj uste a presión. 

Si es s ign ificativo el volumen de muestra de la i nyección o la temperatura in icial de la 

entrada es muy  alta, es preciso observar la d i scriminación de todos los p icos, ya que la muestra 

se vuelve a n ivelar dentro de la l ínea de purga del septo . Además, se puede notar el 

enfrentamiento clásico de p ico, que se observa sin sobrecargar la columna capi lar. En el 

primer caso, se recomienda uti l izar un volumen menor de muestra; en el segundo, la muestra 

tiene que d i lu i rse 1 :  1 O y volver a inyectarse .  Programar la temperatura in icial de la entrada y 

ei programa de temperatura son también pasos directos .  La temperatura in icial debe aj ustarse 

con 30-50 grados por debajo  del punto norma! de ebu l l ición del solvente muestra, o hay que 

aj ustarlos para que coinc idan con la temperatura inicial de la columna. 

Cabe recordar que al seguir la ejecución anal ít ica, la entrada debe enfriarse a la 

temperatura in icial antes de comenzar ia s igu iente ejecución. S i  se ha enfriado demas iado,  el 

t iempo de espere en lre cada operac ión se vuei ve excesivamente prolongado .  Por io general ,  ia 

progranlación de l �t temperatura de la entrada se ajusta para registrar la columna; de hecho, 

m u chos i n strumentos br indan u n  modo para registrar la columna de la entrada y q ue la  

programa 3 )  rn isnl0 r itmo de la  co l u rn na :. só �c; que  c o n  algunos gradcis lnás altos, para q ue as!  

los ana! itos sean inyectados rápidamente dentro de la co l um na.  La entrada también s e  puede 

programar más rápido, esto puede mejorar la  forma de los picos anchos.  
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V.5. l .  Ventajas 

La ventajas principales de la inyección en co lumna cons iste en que e l im ina por 

comp leto la d i scrim inac ión y otros problemas asociados con las inyecciones en cal iente y 

vaporizantes. Debido a que la aguja de la j er inga no se cal ienta cuando penetra la entrada, esta 

fuente principal de d i scriminación se el imina .  S i  se observa la F igura I l-7, en donde las 

técnicas de inyección y d iscriminación se describen, se puede notar que la inyección en 

co lumna puede s�r considerada la regla, en comparación con cualquier otra técnica juzgada. 

Las otras ventajas de la inyección en co lumna son : transferencia cual itativa de los 

materiales de muestra desde la jeringa a la co lumna, una reproductib i l idad increíble, efectos 

solventes para volver a aj ustar los picos de anal ito, neumáticos d irectos y la operación . 

V.5 .2 . Desventaj as 

La desventaj a  principal de la inyecc ión en columna radica en que también que la 

muestra entera que ha s ido inyectada entra en la columna. En las técn icas como la splitless. 

split y otras que se ut i l i zan en la gu ía, se da una med ida de protecc ión a la co lumna.  La 

"suc iedad" de la muestra por lo genera l se acumula  en el finer, y no en la col u m na.  En la 

inyecc ión en co iumna, se debe tener mucho cuidado de verificar q ue las muestras estén 

" l i mpias" y secas.  S i  esto no se cumpie, las coi umnas y ¡os espacios de retención se obstru irán 

con fac i i idad . Una co i umna obstru ida puede repararse, pero u n  esp3.c io de retenció!: obstru ido  

debe sust i tu i rse . Inyectar una soia m uestra húmeda es s u fic iente para que un espac ie de 

retención dej e  de ser úti l .  La inyección en co lumna también se usa mejor (en forma s im i lar a 
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la splitless) con muestras extremadamente d i l u ib les. Las muestras concentradas recargarán 

fáci lmente la columna, lo  cual terminará en la d i stors ión de los p icos y una cuantificación 

pobre .  

V .5 . 3 .  ¿Cuándo se debe usar la inyección en columna en vez de ia splitless? 

Se recomienda uti l izar la inyección en columna en lugar de la splitless cuando las 

muestras poseen una concentración simi lar, pero están l imp ias y secas. En el  esquema de 

decisión de inyección que se muestra en el Capítulo 1, se puede ver que la mayoría de ias 

recomendaciones concluyen con la inyección en columna. En teoría, esto es verdad; sin 

embargo, en la práctica la inyección en columna es d ifici l de desarrol lar en forma integral .  

Surge muchísima presión tanto del anal i sta como del instrumento cuando se uti l iza este tipo de 

inyección. 

V.6.  Inyecciones de gran volumen usando las entradas en co lumna 

La entrada de la  columna también proporc iona ¡os principios básicos para la técnica de 

inyección de gran volumen (por esto se puede inyectar de una sola vez más de 1 00 ¡..LL de 

muestra l íqu ida) y tamb ién inyecciones peq ueñas de m i l i l i tros de m u est ra Con el fin de 

acomodar un gran vo lumen de l íqu ido que eventualmente ha de ser vaporizado, se requiere u n  

espac io de retención, j unto con una válvula de sa l ida de vapor sol vente,  en frente de la 

COiumna ana l l l ica. tn ia i ¡ustración V -5 se muestra un esquema del s istema moci ificado.  u n  

espac io d e  retención de sí i ice fund ido, desact i vado con u n  largo de . 5 3  mm (por lo generai es  
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de 5 m) de d iámetro interno se conecta a la entrada. Una pequeña precolumna de retención 

s igue al espacio de retención, la cual es segu ida por una conexión en Y .  

U n  lado del  conector en Y se acopla a l a  columna anal ít ica y l a  otra (usando otro largo 

de tubo desactivado) a una válvula so lenoide, que cuando se abre, ofrece una sal ida para el 

vapor solvente de exceso, y cuando se c ierra garantiza que todo el vapor pase a la co l umna 

anal ítica. Una válvula reductora de sangrado mantiene un flujo reducido y constante a través 

de la l ínea de sal ida de vapor, para permitir que el material que entra en esta l ínea no se 

desnivele dent:-o de la co l umna analítica. 

Cuando se inyecta una gran cantidad de solvente, la válvula ue sal ida de vapor y ei 

solvente l íqu ido cubren e l  interior del espacio de retención . La sal ida abierta del vapor genera 

un caudal muy elevado de gas portador a través del espacio de retención, lo cual s irve para 

evaporar el volumen de solvente y lo expulsa a través de la sal ida de vapor. Después de un 

tiempo predeterminado (se debe determinar empíricamente) que permita que cerca del 95 -98% 

del so lvente se evapore a través de la sal ida de vapor, la válvula se cierra y el resto dei 

solvente y anal itos son enviados a la co lumna anal ítica. 

La capacidad para real izar inyecciones de gran vol umen se puede agregar a una entrada 

fría en columna de forma relativamente s imple;  esta es una opc ión dispon ib le  muy com ún  en 

nluc.hos s istemas que ofrecen los vendedores.  

A pesar de que en este manual no se encuentí3 un anál is i s  completo de las inyec c i ones 

en co l umna de gran vo l u men,  es úti l recalcar algunos de íos temas de desarro i lo del método y 

mostrar algunos de íos potenciaíes de estas técn icas. 
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Válvula de salida del solvente 

Puerio de desechos del 
solVente 

Reductor de SCJI'1Qrado 50 ",m 

Entrada de columna en frío 
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- ,  

Parte superior del honno 
. _ - - � --- - - - - - - -

(SS) Líneo d �  tronsferencio 

(SS) Unión 

Uneo de tronsferencia 
320 ",m 

Dete ctor 

Separado< de lo 
columna 

Plecolumna de 
reteneión 

(2M. 250 flrn) 

Columna analítica 
HP.5MS 

(30M. 250 urn) 
Figura V-S. 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 sal ida del vapor solvente 

La Figura V-6 muestra e l  efecto del cronometr�je del c ierre de la válvu la  de sal ida del 

vapor solvente . La válvu la se abre durante e l  momento de la inyecc ión y se c ierra después de 

que a l rededor del 95-98% de vapor so lvente ha s ido expu lsado a través de la sal i da de vapor. 

Este cronometraje se opt im iza s i  se examina la  recuperac ión de los componentes de mücstra 

más volát i les . La figura V-6 muestra cuatro c ronometraj es de las válvu las de sal ida de vapor.  

Durante 1 . 2 5  l argos m inutos , la  mayoría de l o s  componentes, i ncl u so al gu nos no volát i les,  se 

6 1  



p ierden. Esto no es de sorprender, pues e l  so lvente se habrá evaporado completamente del  

espac io  de retención, dejando los anal i tos detrás en una cantidad muy pequei'ía sobre la 

superficie descub ierta. Con un gas portador que fluya ráp idamente y s in  una fase estac ionaria 

presente, incl uso los componentes de gran valor molecular serán e l im inados . Con forme se 

acortan los tiempos de sal ida dei vapor, las recuperaciones mejoran . F inalmente, s i n  una 

sal ida del vapor, (con el p ico del solvente, grande y deforme debido al ensanchamiento en el 

espac ;o) los p icos de anal i to se pueden observar. Es probable también que cuando se uti l ice 

un FID,  produzca suficiente vapor solvente (o ! íqu ido) que l legue hasta el detector para 

extingu i r  la l lama. 

V . 6 . 2 .  Efecto de un flujo  reductor de sangrado 

El reductor de sangrado es también una parte importante del s i stema de i nyecc ión en 

columna de gran vo lumen . En la figura V -7 se muestra el efecto del r i tmo de flujo a través de 

este reductor: cuando no hay flujo o es muy bajo,  e l  material fluya a la inversa (de la  l ínea de 

sa l ida del vapor solvente hac ia  la columna anal ít ica) después de que la sal ida del vapor 

solvente ha s ido cerrada. Esto produce una referencia muy déb i l  y que aparezcan p icos en ia  

parte superior del cromatograma . En la parte i n ferior de los dos cromatogramas, hay ü n a  

d i ferenda mín ima. 
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I 
I 

Tiempo (m in) 
Figura V -6. Efecto de h, medición de la válvula de salida del vapor solvente. De: MilIer, 
McCabe y Morabito, HRC, 1 6, 5-12 (1993) 

Si se desea conocer más detalles de las instrucciones específicas de la instalación de las 

co lumnas de cada instrumento (ya que el  proced imiento varía de uno a otro), se deben estud iar 

cuidadosamente los fo l letos que sumin istra el fabricante. 

S i  en general se quiere inyectar solventes y anal itos tóx icos o no tóxicos, se 

recom ienda co locar un trozo de carbón en el conducto dividido de la sal ida o co locar las 

emis iones provenientes de esta área dentro de un toldo para la em i s ión de gases, así los 

vapores del solvente y del  anal ito serán exp u l sados después de cada inyecc ión. 

Diámetro 
columna 

i nterno de la ! 
I ! 

Cal ibre de la féru la 
(mm) 

I (11m) 
L- ------ -.- .-?lL--------------!----- --.-----º! - ----- . . - .-. · · ·- -· ··-·· ·-- - ·- - ······ ·-· - - -- · - 1 
! 3 20 ¡ 0 . 5  ! 
I 250 

¡ --- - -··--0-.4--------1 
I 200 i 0 4  ! I 1 00 i 0:4 I 
Tabla 11-2. Diámetros inte rnos de la columna y calihres apropiados de la férula 
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1 1 . 3 .  Aj uste de la temperatura de la entrada 

La regla de oro para aj ustar la temperatura d ice que debe estar "lo suficientemente 

cal iente para vaporizar la muestra, pero s in  perm itir que los anal itos se descompongan" . 

Además, se debe mantener la entrada b ien cal iente para mantenerla l impia .  Nótese que solo 

una pequeña parte de todo el  ensamble de la entrada se cal ienta a la temperatura programada. 

Por lo  general ,  el sensor de temperatura se s itúa cerca del elemento de calefacción casi 

s iempre está en el punto medio de la entrada. Las temperaturas cerca del septo y de la teru�a 

tabique de la col umna pueden ser mucho más bajas, y no muy reproducibles ;  además, pueden 

variar de un instrumento a otro . En la i lustración II se aprecia el  perfi l de temperatura de una 

entrada de un cromatógrafo común que se mid ió uti l izando una un ión térmica. 

Así como una d iferencia de l O grados en la temperatura entre entradas no es 

s ign ificativa, las grandes variaciones que se observan en la I l ustración I I -*  lo podrían ser. No 

es necesario adaptar las temperaturas de la entrada con una precis ión mayor de casi l O grados. 

Por ú ltimo, al calcu lar la temperatura ha de equ i l i brarse la entrada durante c ierto 

período, por lo menos de 30 minutos para garantizar que la entrada completa alcance su 

temperatura máx i ma.  
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Figura 11-5. Perfil de temperatura de la entrada splitlsplitless de u n  cromatógrafo de gas 
Hewlett-Packard 1 5890 (actualmente Agilent Technologies). Adapatado de: "Entradas 
de cromatografía de gas : Una introducción", de M.S. Klee, Hewlett Packard, 1 99 1 .  

H A .  Ajuste d e  las emisiones y d e  l a  proporción split 

La mayoría de los cromatógrafos de gas cuya entrada opera de modo segmentado, se 

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

la co lumna aunque ocurran cambios en el flujo total .  Por cons iguiente, aj ustar la presión vlría 

el ritmo del flujo,  m ientras que el mismo en la salida segmentada se gradúa con l a  ayuda de 

una válvu la aguja .  La proporción split se puede usar para calcu lar la cantidad de m u estra que 

l lega a la co lumna y se calcu la con la siguiente fórmula:  

R = Fs I Fc 

en donde ambos flujos se m iden e n  mL/min .  
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El flujo  split se m ide al conectar un med idor de emis ión con una película j abonosa a la 

sal ida .  Una burbuja  de j abón que se produce al colocar y luego pres ionar una so lución 

j abonosa dentro de la esfera plástica, se desplaza hacia la corriente de gas y permite recorrer el 

cri sta l .  S i  la cant idad de tiempo para 1 0  mL de gas que pasan dentro del med idor de flujo  se 

m ide, entonces e l  fluj o  segmentado se puede calcu lar fáci lmente con :  

F S  = 600 (tiempo e n  segundos) 

Para real izar esta operación también se puede usar un med idor electrón ico .  En 

términos generales, el med idor electrónico da resu ltados mucho más precisos porque se cal ibra 

automáticamente s i  existen d iferencias en la presión del aire. Con este tipo de s istemas, la 

burbuja  de jabón pasa por un sensor electrón ico que mide el t iempo necesario para que esta se 

desplace unos cuantos m i l ímetros y luego determina y muestra en forma d igital el riimo de 

em i s i ó n .  

Conviene i nd icar que la med ición de l  flujo split de esta manera es un estimado, de l ó 

2 d íg itos s ign ificat ivos. En primer lugar, el ritmo de emis ión se m ide a temperatura ambiente 

m ientras que ia entrada tiene una temperatura elevada (con una temperatura en la entrada de 

298 0 e, e l gas portador se contrae debido a ün factor de 2 m ientras transcurre el t iempo en q Ue 

l lega a la sal ida segmentada, la cual  está a temperatura ambiente) .  En segundo l u gar, b 

entrada se encuentra a una pres ión elevada [de i OO kPa (ca i ibre) ] ,  e i  gas se puede expand i r  por 

un. factor de 2 mientras l l ega a la  sal ida.  Si  bien es cierto estos errores se compensan 

mutuamente en m uchas ocas iones, también demuestran que el flujo segmentado que ha s ido 

med ido es un estimado. 
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De calcu lar e l  ritmo de emis ión de la columna, no se debe uti l izar un med idor de 

em i s ión con una capa j abonosa ya que produce errores deb ido al detector de gases y a las bajas 

emis iones en la co lumna (menos de 1 mLlmin) .  Además, la cant idad de emis ión de la sal ida 

es tota lmente d iferente a la de la entrada, debido a la compres ib i l idad del gas. En vez de esto, 

el ritmo promedio de emisión (notablemente d iferente del de la entrada) se puede medir  con 

más frecuencia. Para calcular su ritmo, una sustancia no conservada tal como el aire (Detector 

de Conductividad Térmico TCD) o el metano (Detector de Ionización de Llama FID a 40° e o 

más para las co l umnas anal iticas) que se extrae de un encendedor, se inyecta y su tiempo de 

retención se calcu la. Luego, el ritmo de emis ión se m ide con la fórmu la :  

J ! 
. 

:..:.....;; ---� .  
..... .... � I -

.�-...: 

204 1 4  

- - -

Fi� "' i·� ::-� .  Medidor de flujo de pelícu la ja bonosa. Adaptado del Catálogo de Supeleo 
2000. Su pe!co, Bellfonte, P Á. 
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donde r es el rad io,  L es la longitud (ambo� en cm) y tl11 es el t iempo de retención de las 

sustanc ias no reten idas en minutos, lo cual da origen a un ritmo de emis ión en mLlm in .  

Con mayor prec isión, la emisión de la co lumna se debe corregir para la 

compres ib i l idad del gas portador. Se puede uti l izar la s igu iente ecuación que describ ió 

Jenn ings :  

en  donde 

P es el rad io de la presión de la  entrada a la salida 

Las proporciones split se calculan con 1 Ó 2 d ígitos s ign ificativos como máximo. Una 

proporción split calculada como 77 . 8 :  1 se debe contar como 80: 1 .  S iempre se promed ian 

teniendo en cuenta de 1 -2 d ígitos s ignificativos. En cuanto las em is iones del s istema 

funcionen correctamente, es decir, arrojen emis iones consistentes, d icho error por lo general 

no es un problema, pues se fragmenta cuando una curva de cal ibración se genera. 

H A . l .  Lineal idad de la separación 

Con el término " separación I ¡ nea l" se ind ica q ue todos íos com ponentes de la I1mestra 

dependen del mismo radio segmentado. No obstante, en la práctica no todos los componentes 
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responden a esta dependencia, por lo cual se debe segu ir el criterio de d i ferenc iación. Por lo 

tanto, los anal itos d i ferenciados se han expuesto a una mayor cantidad de rad ios que otros .  La 

separación no l ineal ha arrojado resultados inexactos y d ifíci les de expl icar. A l  princ ip io se 

creía que los componentes de gran peso molecu lar (que depend ían de la d iferenciación en las 

aguj as de las jeringas) eran propensos a la separación no l inear, pero resu ltó que este no era el 

caso . 

En vista de que algunos factores como la evaporación completa y el curso de la 

emi s ión hacia y alrededor de la parte frontal de la co lumna son factore� en proceso de 

segmentación, y si la evaporación en la aguj a  de la jeringa se puede descartar, no se puede 

atribu i r  una separación l ineal a la matriz de muestra o al camino de la emis ión; se debe tratar 

con un solvente o un finer de vidrio d i stinto .  Finalmente, se debe tener presente que es 

compl icado reproducir la segmentación no l i neal . 

11.5 Inyecciones de muestras 

A l  l levar a cabo una inyección split empleando una Jennga, es importante que la 

muestra se introduzca con rap idez. Para un trabajo cuantitativo, se debe uti l izar un inyector 

automát ico y aj ustarlo a i grado máximo de velocidad . La cons istencia es la clave del éx ito 

cuando se trata de inyecc iones ínanuales : por lo tan to, se recom ienda pract icar y desarrol l ar ün 

ritmo prop io . A lo largo de los años se han descrito muchas técn i cas para la man ipu lac ión de 

las j eringas cuando se real izan inyecciones ITlanuales dentro de las cuales están : las agüjas 

! I enas, cal ientes, frías y e l  lavado con solvente . 
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En la i l ustración U-5 ,  en la cual se observa la d i scrim inación de la aguja en cada una de 

las técn icas, se puede notar s in dificultad que n inguno de los métodos el imina por completo la 

d iferenciación .  En una inyección en donde la aguja  está l lena, la j eringa contiene muestra 

l íqu ida. Este es el tipo de técn ica que rea l izan los inyectores automáticos : el brazo mecán ico 

se n ivela al volumen deseado y se inyecta. 

En la técnica en frío, la muestra se inserta en el c i l indro de la j eringa, la aguja se coloca 

en la entrada y brazo se sumerge inmed iatamente. Con este proced imiento, se supone que la 

aguja  no se cal ienta muy rápido y por eso se le l lama la técn ica de la " aguja fría". 

En la inyección en cal iente se uti l iza el  mismo proced imiento, excepto en que hay un 

pequeño retraso (de unos segundos) después de insertar la aguja en la entrada cal iente para que 

así se pueda calentar. 

En una inyección n ivelada con solvente, se coloca un tapón de solvente dentro de la 

jeringa antes de introducir  cualqu ier otro tipo de material, con el  fin de hacer que la muestra 

corra por la aguja con rapidez mientras expu lsa cualqu ier material de soluto que quede atrás .  

La clave para evitar o l imitar la d iscrim inación está en que se ej ecute la presión del brazo y la 

inyección de la muestra lo  más rápido posible para evitar la evaporación del solvente debido a 

la superficie de la aguja cal iente y a la consecuente retención solutos de aito peso mo!ecuiar en 

la aguja .  
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Figura 11-7. Técnica por discriminación de la entrada split. La inyección de columna 
representa un  100% de recuperación .  Adaptado de "Inyección Split y Splitless", 3era 
edición, 1993 de K. Grob. 

1 1 . 6 .  Temas del desarrol lo de l  método 

Con el desarro l lo de los métodos ,  por lo general se recomienda la inyección split 

cuando se trata de muestras concentradas en el ámbito de concentración de anal ito de m id-ppm 

o mayor. Con menores concentraciones, puede ser d ific i l  alcanzar los l ímites de detecc ión 

necesanos. Con mayores concentraciones,  la segmentac ión es la ún ica vía para ev itar la 

satüíac ión  de la fase estac ionaria. También esta es la mejor fonTIa para los aná l i s i s  

isotérmicos, pues e s  una técn ica rápida, y no es necesariO prestarle atención espec ia! a los 

anal itos,  como sí  ocurre con la ::.plitless. Además , este l ipo de inyecc ión es más ventajosa 

cuando se tiene muestras " sucias" o "puras" , o para expuls iones ráp idas ya que se necesita 

perfeccíonar muy poco e l  método para obtener resu l tados razonables . Si ,  en particu lar, las 
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muestras se encuentran muy sucias, se puede añadir  lana de vidrio al liner (con cuidado de no 

tocar las superficies reactivas). 

La segmentación da origen a bandas angostas inyectadas (por lo general con un ancho 

inferior a los 5 00 ms) que no requ ieren part icu lar atenc ión en lo térm ico o en los solventes, lo 

cual es muy ventajoso para lograr un trabajo de alta resolución . Las bandas estrechas 

inyectadas que se uti l izan en la inyección split también son útiles por su rapidez. 

La inyección segmentada se ve afectada por la capacidad l im itada para los anál is i s  de 

prueba, pues la segment..lción impl ica que el  volumen de la mayoría de muestra se pierda fuera 

de la sal ida split. Los componentes hábi les terma les pueden reaccionar en la entrada cal iente, 

pues se evaporan y los componentes de gran peso molecular pueden perderse por la 

d i scrim inación en la aguja  de la jeringa conforme se va calentando. La d iscriminación qu izás 

sea la mayor desventaja de la inyección segmentada. Además, los anal itos pueden también ser 

absorbidos i rreversib lemente en el liner o en el material que lo cubre .  

m .  Principios básicos de la  inyección splitless 

m . l .  introducción 

Según lo  visto hasta aquí ,  la inyección split carece de sens ib i l idad debido a la  separac ión 

en l a  sa l ida de la  mayoría de la muestra i nyectada, que finalmente se desecha. Este método se 

desarro l l ó  por accidente e n  los años de J 960 Y se ha convertido en la solución más uti l iLada 

ante los prob lemas de sens i h i l i dad . 
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La invención de la  inyección split en 1 968 por Kart Grob es un excelente ejemp lo del 

dicho " la suerte favorece a la mente preparada" en ciencias y tamb ién hace recordar que todo 

tipo de información, inc luso la que surge por "error", puede conceder información val iosa. 

Groh hab ía real izado pruebas uti l izando el t ipo clásico de inyección, pero en cierta ocas ión .  

mientras real izaba una serie de  pruebas, inadvertidamente dejó la válvula de  la sal ida Splil 

cerrada por completo . Llevó a cabo las inyecciones e inició la gráfica de reg istro . A los pocos 

minutos descubrió su error y abrió la sal ida. Aunque esperaba observar un cromatograma 

escueto, con un p ico de solvente que alcanzara el máximo de la hoja y que neces itara un largo 

penado (qu izás horas) para regresar por completo al punto de referenc ia, estaba alegremente 

sorprendido. Pasados unos minutos, el pico descend ió, con la referencia de regreso al lugar 

adecuado, y ahí descubrió los esperados picos anal íticos (mucho más largos de lo soñado, y 

muy puntiagudos) . De esta forma, inventó la inyección split; desde entonces se ha estud iado 

exhaustivamente aunque no se ha comprend ido a fondo y no todos los cromatógrafos la han 

uti 1 izado adecuadamente. 

En este capítu lo y en el s iguiente, el anal i sta encontrará una i ntroducción a los pr in c ip ios 

y a las variables re lacionadas con la inyección segmentada as í  como ejemp los de la innovación 

del método.  

I l I . 2 .  Hardware necesario para las  entrada s  split 

El d i se¡"'ío de la entrada split es muy s im i lar a la splitless . De hecho, en la actual idad los 

cromatógrafos de gas están eq u ipados con so lo  u na entrada capaz de ej ecutar los dos t i pos de 

inyecc ión por med io de una válvula solenoide de tres vías, u b i cada en i a  i ínea de entrada dei 
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gas portador. Esto le perm ite a la mayor parte del flujo de gas c ircu lar por e l  liner de ia 

entrada cuando se qu iere uti l izar la inyecc ión split, mientras se manti ene e l  flujo adecuado en 

la col umna. 

La entrada a menudo se describe según el caso como split o splitless; se debe tener 

presente que se trata de dos técn icas diferentes y nunca se deben describ i r  como una so la :  se 

trata de una o de la otra, pero jamás de las dos juntas . 

El  finer de vidrio es la otra gran d i ferencia. Mientras que el que se uti l iza en la 

inyecc ión spfit es de un vo lumen relativamente largo (alrededol' de 44 mm de diámetro 

interno) para rec ib i r  un gran flujo  de gas portador, y posee obstrucciones para faci l i tar la 

vaporización, el  liner split es más angosto (de casi 2mm de d iámetro interno) y no t iene 

obstrucciones. En la i lustración 1 1 - 1 se hace una comparación de ambos .  Nótese que la lana 

de cristal (que d icho sea de paso, se debe desact ivar por completo) a veces se uti l iza cuando 

las muestras están sucias o como ayuda durante la evaporación . 
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. . . . 
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Fig u ra 1 1 1- 1 .  Liners de vidrio pa ra ia i nyección splitless 
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En las i l ustrac iones I l I -2 y 1 I 1-3 se observan íos d iagramas esquemáticos de las entradas 

segmentadas . En la i l ustración I l I -2 se presenta la entrada cuando se real iza una prueba 

cromatográfica; es muy s imi lar a la que se muestra en la i lustrac ión I I - l excepto que la sa l ida 

depuradora del so lvente está cerrada; de hecho, la inyección se real iza de esta manera. 

Después de este lapso, se abre (según 10  demuestra la I lustración 1 1 1-3)  y la entrada obtiene la 

misma configuración que la de la split. Luego, la válvula se cierra antes de comenzar otra 

inyección. 

Dicho de otra manera, el equ ipo uti l izado en ambas inyecciones es el m ismo y se deben 

emplear criterios s imi lares .  Los gases portadores han de estar l impios, e l  septo se debe 

cambiar con frecuencia y la entrada debe tener una temperatura elevada. Mientras la 

inyección split se usa a menudo con la cromatografía de gas i sotérm ica, veremos que en la 

splitless casi s iempre es necesario programar la temperatura, pues es crucial para alcanzar l os 

picos más precisos de anal ito . La inyección splitless es más sens ible a la contaminación de la 

muestra ya que la mayoría del anal ito alcanza la  columna anal ítica. 

1 I I . 3  Mecan i smos para e l  ensanchamiento de las bandas 

La i nyección spliíless es un proceso l ento . Según lo observado, el tiempo de depurac ión 

es uno de los parámetros por modificar. S i  se  calcu la un volumen de 0 .5- ! mL del  liner, j umo 

con un cáicuio de emis ión de i mLímin, se neces itarán de 30 a 60 segundos para que el gas 

port.ador l impie el volumen de! finer de una ::.o la entrada. Por cons igu iente, ¡as bandas q ue 

penetran en la colu mna anal ít ica t ienen entre 30 y 60 segundos de ancho cuando ! l egan . Este 

75 



es e l  ensancham iento de la banda en el tiempo, pues todas las bandas de anal ito com ienzan 

con este proceso . 

Además, cuando e l  solvente se esparce dentro de la columna capi lar, como se expl ica en 

el ú lt imo capítu lo, las molécu las de anal ita lo hacen dentro del ancho tapón solvente, a lo  cual 

se denom ina ensancham iento de la banda en el espacio. Conforme la longitud del tapón 

d isminuye durante la pr imera porción de la prueba anal ítica, de la misma forma lo hacen el 

ancho de estos p icos .  Nótese que la escogencia del solvente y de la fase estacionaria puede 

repercutir en su grado de concentración. El consejo  para la optimización de la entrada se 

describ ió para aminorar estos dos efectos del ensanchamiento de las bandas y así obtener 

bandas reproducibles de inyección . 

1 I l .4 Pasos para una inyección splitless 

A d iferencia de la inyección split, en la que el proceso por lo general ex ige menos de un 

segundo, en este t ipo se neces ita más de un minuto . Muchos pasos y procesos ocurren y cada 

uno tiene un efecto profundo en el éxito de la inyección para alcanzar una transferenc ia de la 

muestra (reproducible y cuantitat iva) a la columna. 

Si bien se conocen los procesos y las etapas particulares, las interrelaciones son 

complejas  y no se sahen por completo . El proceso de i nyecc ión splitless se pl!ede resum i r  de 

la s iguiente forma: 

l .  Inyección con l a  jer inga 

2 .  Evaporación en  e i  finer de  entrada 
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3 .  Transferencia d e  los vapores a l a  columna capi lar (ensanchamiento de la banda en 

el t iempo) 

4. Condensación de los vapores de la co lumna capi iar (ensanchamiento de la banda en 

el espacio) 

5.  Evaporación del solvente 

6. Prioridad a las bandas de anal ito en la columna capi lar fría (retención en frío y 

efectos del solvente) 

7. Depuración del finer 

En el capítu lo s iguiente se rev isará la optimización de las inyecciones splitless de 

acuerdo con la asimi lación de estas instrucciones y procesos. 

Ár'co d .. con1ro1 do ... prosión 
do ... on�o 

� s09� do apogodo : 
Vó i .... io prop...-cionoi 1 c�o 
\" é !vui.: propcrc ior.c: 2 a biart"ú 
v .. , ...... ... d .. solido a b ioMa 

Soport"o dol sop-to 
R09ulodc:>r el" 
solido d .. 1 sop1"o 
(no ojurtabl .. ) 

Hoe íe 0 1  
d ... t-ocn.r 

I / / ;' 

Figura III-2. Entrada splitless con la válvula de pu rga desactivada. Adaptado del  
Manual de O peración del Cromatógrafo de Gas Serie HP 6890" ; AgHent Tedm.ologies, 
1 995. 
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Át"Co de eonw-ol 
de flujo 101"a l 
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Modo seguro de Gpagcdo : 
Vá h'u la proporciona l 1 Cctl'T'Qda 
Vci lw la proporcional 2 abierta 

s.tnsor de 
pros ión 

Trampa VállfUla de 
sa lida 
abierta 
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proporcional 2 

Hacia e. 
del'oc:f'OC" 

Figura U-3. Entrada splitless con la válvula de la purga encendida. Adaptado del 
Manual  de Operación del Cromatógrafo de Gas Serie HP 6890, Agilent Technologies, 
1995. 

1 I l .4 . 1 .  Inyección con j eringa 

El primer paso para ej ecutar una inyección split impl ica la técnica de la jeringa. Por 

ejemplo,  en la inyección split la aguj a en frío l l ena de la so lución de m uestra penetra en el  

finer cal iente y con rap idez comienza a elev(l.fse su temperatura. Cuando la aguja se cal ienta, 

también lo hace el  so lvente .  En consecuencia, las moléculas solventes se evaporan dentro de 

la aguj a  m ientas que las de anal ito de mayor peso molecu lar se pueden d i so lver y depos i taí 

de'1lro de la aguja s in  sai i r  de eHa. Como resu i tado, se iogra ia d i scri m i nac ión (pérd ida) de 

componentes de alto peso molecu lar. 
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Se han descrito muchas técn icas para la manipulac ión de las jer ingas como método para 

corregir las d ificu ltades que surgen ; no obstante, n inguna ha resultado completamente 

sat isfactoria ni se han mejorado con el uso de los inyectores automát icos. Los brazos de estos 

inyectores modernos rea l izan movimientos rápidos con el  fin de transferir las muestras lo 

antes posib le .  En el capítu lo 2 se presentan otros tipos de técn icas manuales con jeringas . 

I l I .4 . 2 .  Vaporización en el liner de entrada 

EL proceso med iante el cual la muestra l íquida se evapora dentro del finer es qu izás l a  

faceta más complej a  y al  m i smo tiempo la menos comprendida de l a  inyección splitless. El  

modelo clás ico y s imple es s imi lar a l  de la  split. 

La muestra sale de la j eringa en forma de nube aerosol y se evapora rápidamente fuera 

de la aguja, como resu ltado de la transferencia de energía proven iente de la entrada cal iente 

con a l ta masa térm ica. Posteriormente, dado que el ritmo de emis ión del gas portador a través 

del liner no es rápido, los vapores se trasladan con lentitud a la co lumna cap i lar. El período de 

transferencia culmina cuando la sal ida con d iv is ión se activa y e l im ina cualqu ier muestra 

res idual  y so lvente fuera de la sal ida. S i n  embargo, este modelo s imple presenta numerosas 

i ncon s i stencias que conducen , en gran med ida,  a la confus ión que muchos usuarios eiiCüentran 

cuando real izan este t ipo de inyección. En primer lugar, no se puede creer q ue !a muestra, 

cuando sa le  de la jer inga,  lo hace en forma de un aeroso i perfeciO. o que se evapora de 

i nmed iato . El brazo de un inyector automático hace que la aguja d ispare ! micro! ito del 

l íq u i do a u n a  d istancia de por lo menos ! metía (s i  se duda, se puede hacer manualmente para 
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comprobar qué tan lejos se puede d isparar un micro l itro de l íqu ido);  y es preferibie que la 

muestra l íqu ida entre d irectamente en la sección interior de la entrada. 

En 1 996, K.  Grob presentó un v ídeo de este exoerimento en el S imposio Internacional 

de Cromatografía Capi lar La mayoría de las veces, las muestras comp letas se transfieren 

como l íqu ido d i rectamente detrás o en la parte posterior de la entrada y l uego se evaporan 

lentamente dentro de la columna. Esto s ign ifica un problema potencial , ya que el sel lo inferior 

de la entrada por lo general es metál ico lo cual lo convierte en una superficie con un gran 

potencial reactivo para l os compuestos hábi les térmicos o químicos. Este fenómeno se puede 

m itigar colocando sel los, como lana de cristal desactivada, dentro del  finer; no obstante, los 

empaques también son una fuente significativa de contaminación. 

En la i l ustración I 1 I -4 se detal la de forma esquemática el proceso y el resu ltado cuando 

se "d ispara" la muestra l íquida en la parte inferior de la entrada .  Una vez que la muestra 

alcanza el sel lo, surgen d iversos escenarios para la evaporación subsecuente .  Se debe estar 

consciente de que el sel lo  inferior, la mayoría de las veces, está más frío que el centro de la 

entrada.  E l  l íqu ido puede ser "rechazado" y enviado sobre la parte frontal de la co lumna. 

También puede ser absorbido por pattículas de septo u otros restos que se encuentran en la 

zona in ferior de la entrada y en donde solo  el  solvente y algunos ana l itos escapan o se 

evaporan lentamentc . En al gunas ocasiones,  este scl lo infeiior se conv ierte en un componente 

v i tal dentro de todo el s istema. 

En segundo lugar, el resu ltado del golpe del l íqu ido no se perc ibe inmediatamente. 

Esto se i l ustra colocando una peí.tueña cantidad de agua fría en una ol la fre idora cal iente . 

¿Acaso el agua se evapora por completo y de  i nmed iato? No, el agua parece que · 'bai la' ·  sobre 

la superficie mientras q ue ei  vapor surge debajo . En una situación s imi lar a los efectos del 
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agua cal iente, los anal itos d isueltos y de alto peso molecular se ven ob l igados a estar sobre la 

superficie del liner. 

Por tal razón,  se requ iere que e l  área esté l impia y desactivada; en la i l ustración I I I -S se 

puede observar este fenómeno . En el primer caso, el l íqu ido de muestra se co loca en la 

superficie de crista l ;  se puede observar que el  l íqu ido se esparce y eventualmente el material 

evaporado l lega a la col umna. Durante esta fase, las interacciones moleculares tales como la 

adhesión del hidrógeno y las interacciones de ácido base, pueden hacer que los ana l itos 

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

e ......... d .. 
dol 

M� 1  el ........... ""'�""'%4Ood . ..... gro .. ... 
heocí ... 1 ... .......... o<Ieo d .. 1 .. � .... _ .... 

- -�' ; � f L- Salíd.,. di"'did.,. 
s..p .... 'fie .... 
_ _  .0;10'400 I c.'_4oo 

Li ..... d . .... ....... ... d . ..... 1 ... .. 
peo .. he"'",,, do "'0 .... _ 5 ... a. :: 
yop .re,:. dol :oI VCft't'-o 
rcgrc:;.on hQci-.a loO cft "'ardo 
de lo, <:.Iu.....o 

ea ....... d . ..  o .. " .......... en el .,."d. de ... e ............ d.., 
v ........ iz .. ci... . S". l... v .. p."c " d... "' •• v ..... ... y d.., 
;0-:::' $OV!= .Oft<;¡�:# �.t"";� hlc� rc:::,.-e;or. CII ;0 oen .... rado -do 
lo e ....... no 

Figura 111-4. Muestras se "disparan" a la parte inferior de la entrada, tres posi bles 
¡·esu ltados. Adaptado de K. Grob, "Inyecci6n split y splitless en croma i:ograíia !.:<! piiar  
de gas" Hughig (ahora Wiley), 1993. 
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En la segunda s i tuación, el solvente empIeza a evaporarse antes de alcanzar la 

superficie de vidrio y se produzca un amortiguam iento . En la i l ustrac ión, se puede notar e l  

espac io de vapor entre el  l íqu ido y la superficie. El l íqu ido se repele de la superficie y se 

d i spara a la parte inferior de la entrada. 

El volumen del vapor introducido es la consideración final . M ientras las muestras 

l íqu idas son generalmente de 1 -3 IlL, dependiendo del solvente, el vapor que se produce puede 

tener un volumen de 200 a 1 200 mL, dependiendo de la identidad del solvente y de otras 

condi ciones como la temperatura y la presión dentro del liner; por eso , se debe conocer e l  

volumen interno y tener cuidado de que el  del vapor no exceda e l  de l  linero S i  esto ocurre, lo  

vapores de muestra pueden sal irse y ocasionar una pérd ida de todos los componentes de  la 

inyección apl icada. Estos componentes pueden surgir  en una próxima inyección y aparecer 

como p icos fantasmas, o extingu irse para s iempre. 

Volumen de vapor (IlL) I 
Solvente ! 
Hexano 1 32 i 
Metanol  428 ! 
Cloruro de metileno 270 i 
THF 2 1 3  j Agua 958 
Iso-octano 1 05 

I 
I ! 

CondIc iones: inyección de 1 IlL, 250°C, pres ión de la entrada 1 50 kPa 

Cuadro 111- 1 .  Volumen de vapor para varios solventes bajo las condiciones típicas de 
una ent.ada de cromatografía de gas. Se calculó üsando el calcülador de flüjo y vol u m en 
de AgUent Technoiogies. 

8 2  



C<> ..1.... '-1 YD..rl. a. 

L í q� id� d�p� s i t �d� �� ..1.... � 
s 1..1 p e :r- f ic::: i� 

E _ � p� � a � �ón l_�t � cl_ s d_ 1_ 
s 't...1 pe::::r- f ..i c:: ie!: 

Cn<>z:-z:-<> d �  
1 í.q'-1 .:Lcl� 

CC>:I1'l.pz:- ",,=,s .i..6 :n  dE!: 
� a. p�:r- �E!:� h � z ��d<> 
E!:..1. 'V" a. pe>::r- d..-e:: 1 a.  
p .a :r�d. 

S � l .:Lcl a.  s p 1 .:L t 

Figura 111-5. Efectos en la superficie del liner en la inyección splitless. Adaptado de 
"Inyección split y splitless en la cromatografía capilar de gas" de K. Grob, Huthing 
(ahora Wiley), 1993. 

I 1 I .4 . 3 . Transferencia de los vapores a la co lumna capi lar 

Conforme la muestra se evapora, lentamente pasa a la co lumna cap i iar, y al ser ésta ia 

única salida el ritmo de flujo  se puede caicu lar del vo lumen del tiner de la entrada y del  r i tmo 

volumétrico dd flujo de la co iumna. Ei t iempo necesario para pasar e i  vo iumen Heno del iiner 

a través de é l  es por lo general el suficiente para transferir alrededor del 95% de los vapores de 

muestra a la columna .  Debido a la presenc ia de remoi inos y s it ios compi icados dentro de ia  

8 3  



entrada, e l  5% restante del vapor neces ita de un  tiempo prolongado para sal i r  de la entrad a, 

hasta que es finalmente expu lsado con rap idez a través de la sal ida. 

El 'liS p...tClW 
.... sfieN los 
VII,....S ele .... stl'Cl 

. • .... el. la ullIIUCI 

T .... sfeNttCio ele la .... stl'Cl 
(períock spliHas) 

Figura IlI-6. Pasos en el proceso de inyección splitless. Adaptado de K. Grob, "Inyección 
split y splitless en la cromatografía capilar de gas" Huthing (ahora Wiley), 1993. 

i l I .4 .4 .  Condensación de los vapores en la co lumna capi lar 

En ia inyecc ión sp!it� durante la transferenc �a de vapor a la columna, el  horno se debe 

mantener por lo general  a una temperatura inferior al punto de ebu l l ición del solvente de 

muestra . Esto provoca la  condensación y el esparc i m iento de los vapores de soivente y ana! ito 

dentro de l as secc iones de la co lumna.  Puesto que las molécu las de anal ito son so l ub les .  lo 
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hacen de la misma forma que a la largo de la extensa franj a de solvente. En la figura 1 1 1 -7 ,  se 

d i st ingue un plan h ipotét ico de este t ipo de franja. En el primer caso , un so lvente no polar, 

como e l  hexano, se usa con una columna no polar, como un s i laxone de pol id iment i l  al 1 00%. 

La franja de solvente humedece bien la superficie de la co lumna y genera una d i stri bución 

pareja  de las moléculas de anal ito. Por últ imo, cuando se retira el solvente, se obtienen picos 

de ana l ito muy b ien definidos . 

.,¡".---.�--------�(.)¿-------------------
�."r-
� /o� 

�= ::4� ¿;":";";: :;::;;::;: :.. . " ; : \ rC  j "  • I , . . , • •  • 

Figura 111-7. Esquema de los efectos solventes causando ensanchamiento de las bandas. 
Adaptado de "Cromatografía de gas de alta resolución" de K. Hyver (ed), Hewlett
Packard, 1989. 

En el  segundo caso, un so lvente polar como el  metanol ,  se ut i l iza con co lumnas no 

po lares como el s i loxano de po l id imeti l  al 1 00%. En este caso, la franja se d ispersa de manera 

i rregu lar con lo que se adqu iere una d i stribución d ispareja de las molécu las de anal ito cuando 

se reti ra el so lvente . Este fenómeno ocas iona picos s i n  forma defin ida y que más b ien 

asemejan rabos u hombros o una sucesión indefin ida de p icos . Por cons igu iente, para escoger 

un so lvente se debe tener en mente la co l umna que se va a usar; sus polaridades deben 

asemejarse . 
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1 1 1 .4 . 5 .  Evaporación del  solvente y ajuste de las franjas de anal ito 

Una vez que la muestra completa ( inc luyendo el solvente y el anal ito) se introduce en la 

co l umna, ocurren dos mecan ismos (ambos relacionados con la evaporación) de aj uste para 

d ism inu i r  las franjas anchas : aj uste termal o "retención en frío" de los anal itos de gran peso 

molecu lar y aj uste de los efectos del solvente para aquel las molécu las de menor peso. Para 

programas de un solo anal ito, se puede uti l izar el ajuste en frío, los efectos solventes, o una 

combinación de ambos .  

1 1 1 .4 . 5 . 1  Ajuste en frío 

Este mecan Ismo se presenta en la figura I 1 I-8 y como ya se d i scutió, se uti l iza con 

anal itos de mayor peso molecular. Cuando l legan a la col umna, que tiene una baja 

temperatura, se congelan dentro de los primeros y cortos centímetros de la coiumna. Las 

molécu las restantes luego tienen tiempo para "alcanzar" al primer grupo. Esto produce una 

franj a de anal ito b ien definida cerca de la parte superior de la columna. 

La retención en frío es e l  mecanismo más frecuente cuando se trabaja  con anal itos de 

gran peso molecu lar (con pesos superiores a C 1 2) .  Las variantes más s ign ificat ivas q ue 

afectan la retenc ión son : la temperatura in ic ial y la densidad de la pe l ícula  de fase estac ionaria. 
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Figura 111-8. Esq uema del efecto de aj uste en frío 

I 1 I .4 . 5 .2  Ajuste del efecto solvente 

No sorprende que las molécu las de mayor peso o los anal itas con menor pres ión de 

vapor muestren franjas definidas como resu ltado de la retención en frío . S í  asombra que las 

bandas de menor peso molecular (con mayor presión de vapor) que no se retengan en frío 

también sean preci sas cuando se usan en las inyecciones !>plit. Tal hecho se le atribuye a los 

efectos relacionados con la evaporación del solvente l íqu ido inyectado. En la figura I I I  - l O se 

resalta la evaporación del solvente l íqu ido en la columna capi lar en una inyección split . En 

primer l ugar, el solvente se esparce a lo largo (de casi I metro) de la co lumna, luego rev i ste la 

fase l íqu ida y produce una fase estacionaria bastante gruesa. Las molécu las de so l uto se 

d i stribuyen a iravés de ial revest imiento . Ei gas portador c ircu ia de ia entrada de ía co íumna 

hac ia la sal ida. La franja  solvente se evapora desde el tondo de la entrada y d i s m i nuye  su 

tamaño .  Los anal iios permanecen d isueltos en la gruesa fran j a  solvente a pesar de que se 

concentren conforme se reduce . Por ú ltimo, esta ocupa una porc ión  reduc ida de la co l u m n a  y 
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l uego desaparece y dej a  los anal i tos en una zona concentrada cerca del área superior  de ia 

entrada. 

Como se ana l izó anteriormente, la naturaleza del solvente y de la fase estac ionaria son de 

vital importancia para un aj uste apropiado de los efectos del solvente . La temperatura i n i c ial 

de la co lumna es trascendental ya que el solvente se debe condensar para que sea efectivo.  

U na temperatura de 40° C o más pero inferior al punto normal de ebul l ic ión del solvente es 

suficiente . 

En el s igu iente capítulo, se hace un anál i s i s  de la opt imización de los efectos del so lvente 

y de l a  temperatura i n ic ia l  de la co lumna. 

)2 . .  \- :s:. 6 .... \W G:::s!JPlffiF 
® ' • S -1' · :1 : ' n .  f:a • c; • :r-:z:, 

r lg u ra Hi- I O. Aj uste del efecto solvente. Adaptado del C rum� Hu� nlfia de gas de alta 
reso l u c i ó n "  de K. Hyver (ed), Hewlett-Pac ka rd, 1 989. 
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1 1 1 .4 .6 .  Depuración del finer 

El ú lt imo paso en la inyección split i n volucra la depuración de l  finer de la entrada con e l  

gas portador expulsado para e l iminar cualqu ier solvente res idual o anal ito . S i  no se  hace esta 

l impieza, el solvente res idual continúa entrando a la columna durante más tiempo, pues hay 

muchos compartimentos dentro y el solvente puede detenerse. 

Esta gran emis ión a través del liner y fuera de la sal ida hace que el  solvente residual sea 

barrido, mientra::i se usa la regulación de la presión para mantener e l  fluj o  adecuado en la 

col umna. 

1 I I . 5 .  Consideraciones generales para el mej oramiento de las inyecciones splitless 

Cuando se perfeccionan los métodos para ¡as inyecciones spliiless ( lo cual se estudiará 

con más detalie en e l  próximo capítulo) se deben cons iderar íos s iguientes aspectos .  Primero, 

la temperatura de la  entrada se debe programar al máximo valor posib le s in que se pierdan los 

anal itos. Segundo, las cond iciones de emi sión se deben adaptar para d isminuir  el tiempo de 

transporte dentro de la entrada (reducir el ensanchamiento de la franja en el t iempo); la alta 

pres ión durante la inyecc ión (rilmo de la presión) lo puede hacer. 

Luego, la  temperatura in icia! de la col umna se debe programar lo suficientemente 

para que la retención en frío o los efectos de! solvente actúen cuando se ajusten las franj as de 

anai ito en la parte superior de la entrada. Por ú i timo, las característ icas de las franjas defi n  idas 

de observan cuando se combina la i nyección splitless con la programación de le; temperatu ra .  
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En e l  capítu lo s igu iente se describen las técnicas para mejorar cada uno de estos 

proced imientos .  

IV. Innovación del método y mejoramiento de la inyección splitless 

En un método de inyección de CG, los dos objetivos primord iales son que la inyección 

sea cuantitativa y eficiente . La inyección debe ser cuantitativa de manera que la muestra 

completa se transfiera a través de la entrada. La inyección tiene que ser eficiente de forma tal 

que las franjas de muestras inyectadas sean lo más angostas posibles. Por consiguiente, las 

franjas de anal ito se transfieren a la columna con precisión, exactitud y con el mín imo espesor. 

En este capítu lo se anal izarán las condiciones s ituacionales que serán úti les para alcanzar estos 

objetivos. 

Existen d iversos factores que contribuyen a consegu ir inyecciones splitless ex itosas ; la 

entrada y la  columna son responsables de que esto ocurra pues el mejoramiento de ia banda 

sucede después que la muestra abandona la entrada y penetra en la col umna. Por tanto, el  

proceso total debe mitigar el  ensanchamiento de la franja en el  tiempo y en e l  espacio.  El 

Cuadro IV - 1  muestra los factores más s ign ificativos relacionados con la entrada y la co lumna. 

Pese a q ue es d ifíc i l  d ictar las reglas generaíes para mejorar las inyecciones (véansc ¡as 

notas en las pri lneras páginas de esta guia), se pueden enumCíar aigünos princip ios qUe 

garant izan ün com ienzo ex itoso. Es necesario que el químico combine estas recomendac iones 

con su buen j u ic io ,  conforme ¡as apl ica y anai iza. En la inyección splitiess no ex i sten reglas 

ú n i cas .  

90 



Mientras se perfecc iona cualqu ier separac ión, hay que cambiar so lo una variable o 

cond ición al mismo tiempo y evaluar luego el efecto antes de mod ificar todo el resto. 

Entrada I Columna I 1 
Temperatura Temperatura 
Presión (ritmo de emis ión/programa de Pres ión (ritmo de emisión) 
temperatura) 
Volumen del linerlgeometría Proporción de la fase 
Escogencia del gas portador Dimensiones de la columna 
Efectos adic ionales Escogencia de la fase estacionaria 
Solvente Escogencia del gas �ortador I 
Tabla IV-l .  Factores que repercuten en una inyección split exitosa en la cromatografía 

capilar de gas. 

IV. I Escogencia del finer de vidrio 

La primera escogencia para ejecutar una inyección efectiva es la del liner de vidrio.  

Debe tener un volumen suficientemente reducido de manera que el tiempo de depuración sea 

inferior o igual a l minuto pero debe tener la capacidad para albergar el volumen de vapor 

inyectado. 

En la mayoría de los casos, el [iner es un tubo recto y s in obstrucc iones. S i  el so lvente 

pasa a la zona inferior y se fuga, si la muestra contiene material no volát i l  o si el núcleo del 

septo tiene problemas y su material cae dentro del liner entonces se puede recurri r a una 

obstrucción (como ¡ana de cr istal) para ev itar la coniaminación.  La inyecc ión se debe efectuar 

primero sin n ingún obstáculo con ei  propósito de e l iminar ios problemas de po luc ión o 

reacc ión con l a  superfic i e  de vidrio act iva .  
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C uando se instala e l  liner, no hay que aj ustar en exceso los componentes, pues el cr i sta i 

no es flexible y se rompería si se presiona demasiado. En el Capítu lo 1 l I ,  secciones I I I .2 y 

1 1 1 .4 .2  se anal iza las formas específicas de los finers y los vo lúmenes de vapor solvente . La 

calcu ladora del vo lumen de vapor de Agilent Technologies es muy úti l  en d icha sección. 

IV.2 Aj uste de la temperatura de la entrada 

La temperatura de la entrada se convierte s Iempre en uno de los asuntos más 

interesantes .  La respuesta típica que por lo general se obtiene de la mayor parte de  los 

instructores de l ibros de texto es "250° C" o "lo suficientemente cal iente para vaporizar la 

muestra" . Ambas respuestas son incompletas, pues, por lo general ,  la entrada debe estar 

suficientemente cal iente como para evaporar en forma eficiente el vapor de muestra s in 

descomponer Jos compuestos de anal ito . Si  se sospecha que hay descomposición en la entrada, 

entonces se debe reducir la temperatura hasta que se observe una  mejorí<l . En la  figura I V  -1 se 

muestra el efecto de la temperatura de la entrada en una inyección splitless de h idrocarburos .  

Las inyecciones se han real izado a 250° C y a  1 00 °  C .  S i  la inyección a 250° C se considera un 

estándar, entonces la recuperación del anal ito con componentes de peso moiecuiar i nfer ior se 

reduce. significativamente cuando disminuye la te:nperatura de la entrada. Por lo genera l .  se 

debe usar la temperatura más baja  posible de la entrada, pues los r itmos mayores de flujo se 

püeden obtener a temperaturas menores deb id o al  i ncremento en l a  v i scosidad del gas con la 

temperatura .  No obstante , se debe h.:ner presente de que la temperatura de la entrada es a 

men udo d i fic i l  de camb ian entre corrida y corr ida .  pues ia en trada t iene u n a  gran m a sa t e rma l  

y necesita más tiempo (posib lemente horas) para equ i l i brarse por  completo después de un 



cambio de temperatura .  Esta es la razón por la cual muchos laboratorios aj ustan la entrada a 

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

I V . 3 .  Efecto de la pres ión de la entrada 

En los s i stemas clásicos la entrada o la  presión en la "cabeza" se ajusta sólo ten iendo la 

co l umna en mente . En vista de que la mayoría de los cromatógrafos se regu lan con una 

pres ión trasera, la presión de la entrada no podría modificarse en n ingún momento durante la 

corrida. Este hecho se traducía en una l imitación severa pues la presión apropiada en la 

cabeza para obtener un flujo  óptimo no es necesar iamente la presión apropiada para la 

inyección. Cuando se usa un sistema moderno de presión controlado electrónicamente, se 

puede recurrir a un pu lso de presión para mejorar el ancho de la inyección . Se trata 

s implemente de aumentar la presión de la entrada durante el t iempo splitless, para acelerar la 

transferencia de muestra dentro de la columna. 

En la figura IV-2 se d istingue un d iagrama de una inyección con el  pu lso de la pres i ón . 

Durante el período no segmentado, la presión aumenta en forma significativa para acelerar la 

transferencia de anal itos por la entrada. Al  mismo tiempo que se abre la sal ida de depuración, 

la presión se reduce a un nivel cercano a ia presión óptima de opeíac ión de la  co l u mna. 

Nótese que esic d iagrama del ritmo de pres ión demuestra que se puede programar dentro de! 

contro lador de presión de la entrada. 



70000 250°C 
2. decano 
3. tridecano 
4.  te'-adecano 

J 5. penfadecano 
J I 

• 6 . 00 ' .00 lO �OO u �oo 14 . 00 4 . 00 H P  5890·5912 

40000 1 00cC Pinj = 5.0 ps i 

f HP5 30m x 
O.25mm 
x 0.25 m m  
Transfer: 2BOOC 

4 . 0(, 8 . 00  !o. oo 

T emperatura: ínicial 40°C ,  1 min, 1 0°C/min 

Figu ra IV-l .  Efecto de la temperatura en la entrada splitless 

La disminución real puede descender y se reqU Ieren de 20 a 30 segundos para 

reestablecer la pres ión y el equ i l ibrio. En la figura IV -3 se observa el efecto del ritmo de 

pres ión durante la separación de h idrocarbonos. El primer cromatograma muestra el 

func ionam iento rítm i co sin presión. Se da un ensancham iento trascendental de los pr i mero 

picos elutivos .  En la segunda representación, e l  ritmo de pres ión perm ite e l iminar más ráp ido 

los p icos de la entrada. Nótese que se vis lumbran pocos efectos en los ú ltimos componentes 

elut ivos ya que se ret ienen en frío de manera efectiva y el t iempo de inyección impl ica pocas 

consecuencias .  Se produce un efecto l imitante en los primeros p icos porque ahora neces i tan 

menos tiempo para abandonar la entrada; com ienzan como franjas más estrechas en ia 

co lumna y por eso aparecen con una forma más definida en el ú ltímo cromatograma. 
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IV .4 Efecto de la temperatura inicial de la co lumna 

En la figura I V-4 se observa e l  efecto de la temperatura in icial de la columna en la 

amp l i tud de los p icos de anal ito que prov ienen de una sola retención en frío para separar el 

hexano y e l  heptano. 

Al uti l izar una m icroextracción de fase sól ida con los restos de anal ito (sin los solventes 

l íqu idos trad icionales) se e l iminan los efectos del solvente . A 40° C, cerca del punto de 

ebu l l ic ión del hexano, se da muy escasa mejoría y por cons iguiente los picos de anal ito son 

más anchos .  Conforme la temperatura de la co lumna d isminuye, los picos se vuelven más 

defin idos pues los anal itos se retienen en frío en la parte superior de la columna. 

rresión 
(kra) 

1 50 

50 

0.75 

Tiempo de purga 
encendido 

Tiempo (min) 

Figura IV-2. Diagrama esquemático del pu lso de presión 

95 

20 



2uom 

40000� J f'uI�o d� 1 0  p"¡ 

rl , 
¡ '  � • ¡ . + . .  ..,) ? 'c. 

• 
. r J '1 . ve 
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1 .  octano 
2. decano 
3. tddecano 
4. lelrade[;0r10 
5 .  pcntadeeano 

HP 5890-5972 
P ínj - 5.0 psi 
HPS 30m x O.25nnn 
X 0.25 mm 
Trans1er: 2600C 

Figura IV -3. Efecto del pulso de presión de u na inyección splitless de hidrocarbonos 

Por lo general ,  se puede esperar que la retención en frío sea efectiva s i  la temperatura 

in icial de la columna es de casi 80° e o más,  pero menor al punto de ebu l l ición normal del 

anal ito. 

El resultado c:� la temperatura inicial de la columna sobre los efectos solventes se i l ustra 

en la figura I V-5 para la separación de una mezcla de hidrocarbono d isuelta en ciclohexano. 

Todas las cond ic iones son idénticas, con la ún ica d i ferencia de que para el cromatograma 

izqu ierdo, la temperatura in icial es de 40° e m ientras que en la derecha es de 60° C. En vista 

de que 60° e están muy cerca del punto de ebu l l ición normal del c ic lohexano, los picos que 

req u ieren estar perfi lados por los efectos del solvente no lo están . Se recomienda exam inar !os 

pri m eros p icos en cada cromatograma (con excepción del  p ico so l vente) . Dichos p icos no se 

aj ustan b ien en el cromatograma de! lado derecho como s í  lo están en el lado izq u ierdo. 

Obsérvese que lOS u lt imos picos no sufren aiterac i ó n .  
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S i  se necesitan los efectos solventes q ue contribuyen al mejoram iento de la franja, la 

temperatura in ic ial  se debe programar por lo menos 30 ó 40 grados por debajo del punto de 

ebu l l i c ión del solvente. S i  e l  aj uste en frío puede por s í  m i smo regu lar las franjas, la 

temperatura in icial de la columna deja de ser un asunto re levante. 

I V . 5  Programación del tiempo de depuración 

En la inyección splitless, la depurac ión segmentada se desactiva durante un lapso que 

permita que e l  vapor cíe anal ito penetre en la columna en vez de escaparse por la sal ida. Al 

final de este período,  el área de depuración se abre y se e l iminan los vapores restantes lo cual 

conl l eva a la caída b ien definida del pico solvente. 

El tiempo de encendido de la depuración 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 rap idez (véase ia sección de las 

inyecc iones con ritmo de presión). Se d i stingue el aumento de las áreas de los p icos con el 

tiempo de depurac ión activado a un nivel máx imo, y es aquí  cuando se estab i l izan. El tiempo 

de encend ido de depuración debe programarse a un valor muy corto en esta curva, después 

de i punto en que alcanza el n ivel . Lo caractciÍst ico es q üe esto produce un t iempo de 

depurac ión que va de 30 a 60 segundos. 

97 



IV .6  Comentar ios generales  acerca de las d imensiones de la columna y de las fases 

estac i onarias 

Estos dos factores tienen considerab les repercusIOnes en las inyecciones 5plitles �· .  A 

menudo, es d ifíc i l  variarlos ya que muchos métodos y proced imientos estandarizados de 

operac ión funcionan con columnas específicas . 

Longitud de la columna. Es otro de los efectos que repercute en menor med ida en la 

caída de la presión y que altera e l  ritmo de emisión. Se debe tener cuidado de que la cv l umna 

más l arga uti l ice la mayor cantidad de emisión para mantener una velocidad l inear razonable 

del gas portados. Por tal razón, una mayor presión necesitará producir e l  m i smo ritmo de 

emisión y e l  mismo tiempo como con una columna más corta pues una mayor presión e leva el 

punto de ebu l l ición de todas las moléculas y se neces ita una temperatura más e levada en la 

temperatura de la entrada.  

Diámetro ¡merno de la columna. También repercute en las presiones necesarias paro 

alcanzar las emis iones requeridas. Los d iámetros más pequeños necesitan mayor pres ión . La 

inyección split es d ific i l  de efectuar con co lumnas cuyo d iámetro interno mide 0 . 1 mm pues 

se sobrecargan y pueden ser probiemáticas con d iámetros de 0 . 5 3  mm ya que e l  sol vente 

l íq u ido püede alcanzar e l  detector y extingu irse en �C'ID o sobrecargarlo .  

&pesor de lo película de fase estacionario. Retiene con mayor firmeza los 

componentes de 3nal ito y por eso una co l u mna de pel icu la más gruesa puede ayudar en 

situaciones donde la retención en frío y los efectos so lventes no mejOran por com p l eto los 

p icos i n ic ia les de anal ito . 
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V .  Inyección en columna 

V . l I ntroducción 

Ciertos tipos de inyección presentan d ificu ltades s ign ificativas relacionadas con la 

vaporización de los materiales de muestra tanto en la entrada como en la aguja  de la jeringa. 

En las dos técnicas se neces ita un paso "extra" de vaporización, transporte y condensac ión 

antes de que el material de muestra entre en la columna. En la sección 1 - 1 se revisó este 

prob lema de la inyección 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 ad icional de evaporación ocaSlOna diversos problemas 

relacionados con la química para obtener buenas separaciones. Entre estos se encuentran : la 

discriminación dentro de la aguja y la entrada lo cual provoca la pérdida de ana! itos de alto y 

bajo peso molecular, la degradación o reacción de los anal itos en superficies metá l icas 

cal ientes y de cristal activo, la contaminac ión dentro d� la entrada, el exceso de volumen de 

vapor solvente que ocasiona una nivelación posterior del so ivente y del material de m uestra 

dentro de los finers o fuera de la salida de depurac ión del septo , y por ú l t imo un extraño 

en friamiento en la entrada y los efectos de presión q ue afectan los radios con d i v i s ión o la 

variación del anal ito. 

En conj unto, estos problemas con l levan a diversas variables interre lac ionadas que se 

pueden superar para alcanzar el éx i to con las  técnicas clás icas de i nyecc ión . Por cons i gu iente, 
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sería propiCIO inyectar las muestras s in el exceso de evaporación que ocurre en la entrada, 

como se hace con las columnas empacadas . 

Como su nombre lo indica, las inyecciones de columna impl ican una colocación d i recta 

de la muestra. Dado que dentro de la co lumna no hay mucho espac io  para que el l íqu ido se 

evapore, la inyección se debe real izar a una temperatura inferior al punto de ebu l l ición del 

solvente con el  propósito de que toda la m uestra entre en la col umna. En vista de que las 

jeringas por lo general son más anchas que el cal ibre de las columnas, se necesitan med ios y 

procedim ientos especiales para las ;nyecciones. 

Por último, el hecho de que la muestra entre por completo en la co lumna puede ser 

ventajoso y desventajoso al mismo tiempo porque se mejora la sens ib i l idad, pero se expone 

más a la contaminación.  

En este cap ítulo, se describ irá y revisará la inyección de co lumna y se prestará mayor 

atención a las técn icas prácticas y a su apl icación con muestras reales. 

V.2 .  Equipo de instrumentos para la inyecc ión en co lumna 

En la i l ustración V - 1  se muestra un d iagrama esquemático de una entrada en frío de la 

columna. En real idad , la entrada es mucho más simple que las que se han menc ionado con 

anterioridad : split y splitless. En forma s imi lar puede haber una válvu la o septo d iseñado para 

perm i t i r  q ue la aguj a  entie en la co l umna s i n  alterar el flujo de gas u ocas ionar una fi s u ra .  

Además, en una inyección de co lumna e s  bastante ventaj oso baj ar el émbolo d e  l a  j eringa 

lentamente para que la  válvula o e l  septo perm itan un  t iempo de res i stencia de la aguja  más 

pro longado sin causar fisuras. 
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El trayecto dei flujo  de gas es simple y aparece como una vers ión en min iatura del flujo 

de la co lumna empaquetada.  El gas portador c ircula y su temperatura queda contro lada con la 

cabeza de la co l umna; luego, paso alrededor de la cabeza de la columna y dentro de la 

co l umna. 

El flujo de la columna se produce al mantener la entrada a una presión elevada. 

A lgunas entradas de este tipo incluyen un finer o una guía para la aguja  que permiten 

introducir de l icadamente la aguja dentro de la cabeza de la columna. 

S e pfo 

Salido del septo 
Enfria .. ¡ .... o 
crlogéltlc:o opcional 

Abanico de enfriamiento 

Guía dé la aguja (para inv .. �den .. , manual .. o 
automáticas se usa .  guías difere nte s 

�---= .b:==- -- --. --

dJl �I Ih - - - Ent,:�ada del gal portador 

� 11 1 \ 1 1 . . __ .,¡;��� ;;;-� � 1 1 · J colentamiento 
V L.J j I. Qf'¡--- - --

a férutc 
. • 
� ú-- ·_·_·· ·· j 

___ .. . . . _ .. , _., . ,-.. . _ --_ . .  ---- -- ._- ... . _ .  -, ... -- -- 1 ruerco d .  la colllmlta 
I C olumna I 
I 

Figura V-l .  Esquema de una entrada de columna. Adaptado del "Manual del Usuario 
HP 6890 Volu men 2 :  Entradas" Agilent Technologies, 1 995. 

En comparación con las entradas split y splitless, este tipo tiene una masa termal baja, 

debe tener la capac idad de  enfr i arse en forma ráp ida y por lo general v iene equipada con un 

Pe l t ier o s i stema de enfriam iento ; "1pu lsado con d ióxido de carbon o .  Tam b i én debe contar 
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con la capacidad de calentarse con rampas de temperatura s imi lares a las de la columna. Los 

s i stemas equ ipados con septo poseen una l ínea de purgado para pasar un flujo  pequeño de gas 

portador por debajo  del septo y así mantenerlo l impio. Las partes principales consumi b les y 

reempl azables incluyen septos y adaptadores o gu ías de aguja  las cuales pueden ser 

reemplazadas conforme se cambia el d iámetro de la columna. 

La co lumna se instala usando accesorios de compresión métrica o de 1 / 1 6  pulgadas, y 

como con las entradas split y splitless, se deben consultar las instrucciones del fabricante para 

un proced imiento específico . A menudo, para ayudar con los efectos solvemcs, s imi lares a los 

de la inyección splitless y a los descritos más adelante, se deja  un espacio de retención (varios 

metros de sí l ice fundida desactivada y sin revestimiento) entre la entrada y la co l umna 

anal ítica y se conecta a la columna por med io  de un conector de vidrio o de s í l ice fundida. La 

mayor d ificu ltad con este s i stema rad ica en que al conectar el espacio de retención con la 

co lumna anal ítica, usando un conector de aj u ste a pres ión, se pueden producir fisuras y por 

consiguiente, ocasionar pérdida de ana! ito y coleo de picos. 

Por lo genera! ,  una entrada en co lumna se mantiene a la temperatura de co lumna más 

baja  que se pueda usar en las pruebas anal ít icas y se programa a la temperatura in icial de un 

programa de temperatura antes de la inyecc ión.  Debido a que el  volumen de la co l u m n a  es 

- rI b . I " " ' .J � l i d l '  " " I pequeno, se ue e eVitar la vaponzaCiOfi rap lua ael SOlVente urante la I nyect:lOn . I.. .on  la 

s igu iente inyecc ión que se ejecute, la entrada tendrá una temperatura progrRrrwda totalmente 

independ iente de ia co iumna. Por io generaL io cuai es un exce lente punto de comienzo para 

el mejoramiento del método, la entrada se puede programar para d i ri g ¡ r  el programa de 

temperatu ra del  horno de la co lumna. 
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V . 3 .  Jeringas y manipu lación de jeringas 

Según se ha ind icado, la d ificu ltad de co locar las muestras d irectamente en el d iámetro 

estrecho de las co lumnas capi lares es el problema fundamental con la inyecc ión en co l umna. 

Por lo  común,  se usan jeringas especiales con un tubo de s í l ice fundida de un d iámetro mucho 

menor, en lugar de la aguja o unidas a e l la .  Al mismo tiempo, sólo pueden unirse 

manualmente pues son frági les y en la mayoría de los casos se rompen después de real izar solo 

una inyección.  Además se ensucian y obstruyen con faci l idad .  Este inconven iente se mi t iga si 

se empiea una columna con diámetro interno de 0.53 mm (megabore), ya que las agujas de 

cal ibre 23 calzan d i rectamente dentro del d iámetro interno de la columna, sin n inguna 

modificación.  Más adelante, se verá que con inyecciones de columna, de gran vo lumen, un 

espacio  de retención con diámetro interno de 0 .53  mm (que faci l ita en gran medida la 

inyección) es una necesidad . 

En la actual idad, se d ispone de jeringas para la inyección de columna que puede u sarse 

C{)n inyectores automáticos . Este hecho ha ocasionado que las agujas con cal ibre 26-3 2 (que 

calzan dentro de las col umnas cap i lares con d iámetro interno de 0 .32 ó 0 .25 mm) dejen de 

usarse gradualmente. Cuando se com binan con ia guía de la aguja en la entrada es posi ble 

usar un inyector automático. Cuando se usa un i nyector automát i co, por lo general se 

recomienda aj ustar la inserc ión de la aguja y la velocidad del  émbolo en forma lenta, s i  es 

pos ib le ,  para no doblar la aguja (la abertura es muy PEQüEÑA) o para no rebasar ia cabeza de 

la columna con solvente. Necesariamente, debido a sus compl icaciones, las jeri ngas de 

co l u m na son más frági les y más costosas que l as jer i ngas c o m u nes y deben man i pu ia rsc con 
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cu idado extremo. La F igura V -2 muestra una j eringa de co lumna que se ha inseltado en la  

col umna cap i lar .  

VA. Efectos del  solvente en la inyección de la col umna 

Pese a que la inyección de columna puede real izarse de forma relativamente rápida (en 

comparación con la splitless con un volumen de muestra s imi lar) , ia técn ica es aún susceptible 

al efecto de expansión de la banda que se debe mit igar para alcanzar una buena separación . La 

i l ustración V -3 muestra estos efectos en la inyección en columna y un espacio de retención 

(tubo sin revest imiento) . Un espacio como este no es s iempre un requ isito, aunque si es de 

mucha ayuda. Más ade lante, se darán las especificaciones relacionadas con su uso. 

Primero, a medida que el tapón solvente entre en la columna, se esparce a través del 

largo (qu izás decenas de centímetros) y las moléculas de anal ito d isueltas lo hacen al m ismo 

tiempo. Conforme el gas pasa sobre el  tapón , com ienza a evaporarse y a d i sm inu ir  su tamaño 

desde la d irección de la cabeza de co lumna. Puesto que la columna está fría, los anal itos de 

alto peso molecular son atrapados en frío ¿:11 el espacio de retención (esto se representa con los 

círculos negros) .  
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Enfr«lo 

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, 1 995. 

Los anal itos de menor peso molecu lar viajan con el tapón solvente, se mueven a lo 

largo de la columna y se van reduciendo. Los restos del tapón l legan primero a la etapa 

estac ionaria y depos itan los anal itos de menor peso molecular en forma de una banda estrecha. 

Los anal itos de mayor peso se d isuelven lentamente desde el espacio de retención dentro de la 

fase estacionaria, donde se retienen en frío. 

Como es de suponer, hay muchos factores que repercuten en la atención del efecto 

solvente y de forma s imi lar a la inyección splitless. En primer lugar, la inyección debe 

reai izarse con una temperatura del solvente por debajo del punto de ebu l l ición para evitar la 

evaporación ráp ida. La evaporación lenta del solvente l íqu ido ayuda a d ir ig ir  íos componeníes 

de menür peSü iiwiee ü i ar .  En segundo lugar, se debe cons iderar ia naíuraieza química del 

solvente y de la fase estacionaria. 
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Figu ra V-2. Efectos solventes en una inyección de columna 

Para obtener mejores formas de p ICOS, el solvente debe humedecer levemente la 

superficie del i nterior de la co lumna; de ah í que un solvente polar como el metanol puede dlr 

prob lemas al usarlo con una col umna no po lar. Muy a menudo el resu ltado es un burbujeo del 

tapón solvente, s im i lar a la forma de gota del  agua de l l uvia en un auto acabado de encerar. 

Este burbujeo es el resu ltado de formas de p ico defic ientes, que inc luyen hombros y l íneas 

dob les .  Con los solventes polares, se pude reduc i r  este efecto usando un espacio de retenc ión 

ya q ue posee una superficie más po lar y fác i l  de humedecer. 

V . 5 .  Temas de desarro l lo del método en la inyección en columna 

Por lo genera l ,  el desarro l lo  del método en la  i nyección en co lumna es d irecto : los 

temas !1ri n c i :' ::1 l ps S0" ,,¡  U S ::1 r  o n o  e l  espacio de retenc ión, el vo lumen de inyección �! la 

programac ión de la  tem ¡:: ... ratura de la entrada. Como se ha descr i to con anter ioridad , Se puede 

1 0 7 



garantizar un espacio de retención cuando se usan solventes polares de muestra. La inyecc ión 

en co l umna y la separación subsigu iente se real iza primero sin el espac io de retención . Si se 

observa un ensanchamiento de banda en ei espac io (hombros y l íneas dobles en la mayoría de 

los p icos), hay que instalar un espacio de retención de 2-5 metros entre el tubo s in 

revest im iento, desactivado entre la entrada y la columna anal ít ica. Una vez más,  se debe tener 

mucho cuidado cuando se emplean conectores de vidrio de ajuste a pres ión.  

S i  es s ignificativo el volumen de muestra de la inyección o la temperatura in icial de la 

entrada es muy alta, es preciso observar la d i scriminación de todos los p icos, ya que la muestra 

se vueive a n ivelar dentro de la lmea de purga del septo . Además, se puede notar el 

enfrentamiento c lásico de p ico, que se observa s in sobrecargar la col umna capi lar. En el 

primer caso, se recomienda uti l izar un vol umen menor de muestra; en el segundo, la muestra 

tiene que d i lu i rse 1 :  1 O y vo lver a inyectarse .  Programar la temperatura in icial de la entrada y 

el programa de tempeíatura son también pasos d i rectos .  La temperatura in icial debe aj ustarse 

con 30-50 grados por debajo  del punto normal de ebu l l ición del solvente muestra, o hay que 

aj ustarlos para que coincidan con la temperatura in icial de la columna. 

Cabe recordar que al segu ir la ejecución anal ítica, la entrada debe enfriarse a la 

temperatura in icial antes de comenzar ia sigu iente ejecuc ión. Si se ha enfriado demasiado, ei 

t iempo de espera entre cada operación se vüelve excesivarnente prolol lgado .  Por io genera i ,  la 

programación de [a  temperatura de la entrada se aj usta para regi stE'\r la col umna; de hecho, 

m uchos i n strumentos brindan un modo para reg istrar ia columna de í a  entrada y qü<: la 

programa a l  m i smo ritmo de la co lumna, sólo que con algunos grados más aitos, para que así 

los ana l itos sean i nyectados rápidamente dentro de la col umna.  La entrada también se puede 

programar más rápido, esto puede mejorar la forma de los picos anchos. 
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V . 5 . 1 .  Ventaj as 

La ventajas principales de la inyección en co lumna c0ns iste en que e l im ina por 

completo la d i scrim inac ión y otros prob lemas asociados con las inyecciones en cal iente y 

vaporizantes. Debido a q ue la aguja de la jeringa no se cal ienta cuando penetra la entrada, esta 

fuente principal de d i scriminación se e l im ina. Si  se observa la Figura 1 1 -7, en donde l as 

técn icas de inyección y d i scrim inación se describen, se puede notar que la inyección en 

co lumna puede ser considerada la regla, en comparación con cualqu ier otra técn ica j uzgada. 

Las otras ventaj as de la inyección en columna son : transferencia cual itat iva de los 

materiales de muestra desde la  jeringa a la columna, una reproductib i l idad increíble, efectos 

solventes para volver a aj ustar los picos de anal ito, neumáticos directos y la operación . 

V . 5 .2 .  Desventajas 

La desventaja principal de la inyección en columna rad i ca en que también que  la 

muestra entera que ha s ido inyectada entra en la columna. En las técn icas como la splitless, 

splil y otras q ue se ut i l izan en la guía, se da una med ida de protecc ión a la co lumna . La 

"suciedad" de la muestra por lo general Se aeümula eii el liner, y no t:n ia coi umna. En ia 

inyección en columna, se debe tener mucho cu i dado de veri ficar que las muestras estén 

" l i mpias" y secas . Si esto no se cumple, ¡as columnas y íos espacios de retención se obstru i rán 

con faci l idad . Una columna obstru ida puede rt!pararse, pero un espacio de retención obstru ido 

debe sustitu i rse. I nyectar una so l a  m uestra húmeda eS sufic iente para que u n  espac i o  de 

retención deje  de ser úti l .  La inyecc ión en co lumna también se usa mejor (en forma s im i lar a 
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la splitless) con muestras extremadamente d i lu ib les. Las muestras concentradas recargarán 

fác i lmente la co lumna, l o  cual term inará en la d i stors ión de los p icos y una cuant ificación 

pobre . 

V .5 . 3 .  ¿Cuándo se debe u sar la i nyección en columna en vez de la splitless? 

Se recomienda uti l izar la inyección en columna en lugar de la splitless cuando las 

muestras poseen una concentración s imi lar, pero están l impias y secas. En el  esq uema de 

decis ión de inyección que se muestra en el Capítulo 1, se puede ver que la mayoría de las 

recomendaciones concluyen con la inyección en columna. En teoría, esto es verdad ; s in 

embargo, en la práctica la inyección en columna es d ifici l  de desarrol lar en forma integral .  

Surge muchísima presión tanto del  anal i sta como del  instrumento cuando se uti l iza este t ipo de 

inyección.  

V.6 .  Inyecc iones de gran vo lumen usando las entradas en co lumna 

La entrada de la co lumna también proporciona los principios bás icos para la técn ica de 

inyección de gran vo lumen (por esto se puede inyectar de una so ia vez más de i 00 IlL de 

muestra l íqu ida) y tamb ién i nyecc i ones pequeñas de m i l i l itros de m uestra. Con e l  fin  de 

acomodar un gran voiumen de l íqu ido q ue eventuaimente ha de ser vaporizado, se req uiere un 

espac io de retención, junto con una válvula de sal ida de vapor so l vente, en frente de la 

co l u m na ana l ít ica. En la I l u strac ión v-s se m uestra un esquema de! s i stema mod i ficado . U n  

espac io de  retención de  s í l ice fundido, desact ivado con un largo de  . 53  mm (por lo  genera l es 
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de 5 m) de d iámetro i nterno se conecta a la entrada. Una pequeña precolumna de retenc ión 

s igue al espacio de retención, la cual es segu ida por una conex ión en Y. 

Un lado del conector en Y se acopla a la co lumna ana l ít ica y la otra (usando otro largo 

de tubo desactivado) a una válvula so leno ide, que cuando se abre, ofrece una sai ida para e l  

vapor solvente de exceso, y cuando se  c ierra garantiza que todo el vapor pase a la co lumna 

anal ítica. Una válvu la  reductora de sangrado mantiene un flujo reducido y constante a través 

de la l ínea de sal ida de vapor, para permitir que el material que entra en esta l ínea no se 

desn ivele dentr.) de la col umna anal ít ica. 

Cuando se inyecta una gran cantidad de solvente, la válvula de sal ida de vapor y el 

solvente l íquido cubren el interior del espacio de retención. La sal ida abierta del vapor genera 

un caudal muy elevado de gas portador a través del espacio de retención, lo cual s irve para 

evaporar el volumen de solvente y lo expulsa a través de la sal ida de vapor. Después de un 

tiempo predeterminado (se debe determinar empíricamente) q ue permita que cerca del 95 -98% 

del solvente se evapore a través de la sal ida de vapor, la válvula se c ierra y el resto dei 

solvente y anal itos son enviados a la columna anal ítica. 

La capacidad para real izar inyecciones de gran volumen se puede agregar a una entrada 

fría en columna de forma relativamente simple; esta es una opción d ispon ib le rnuy común en 

muchos s istemas que ofrecen los vendedores . 

A pesar de que en este manual no se encuentra un anál is is  completo de las  i nyec..-; ¡ones 

en col umna de gran vol umen, es út i l  recalcar aigunos de los temas de desarrol io dei método y 

mostrar a lgunos de los potenciales de estas técnicas.  
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Figura V-S. Esquema de la columna y entrada de columna SVE. Adaptado del  "Manüal 
del Usua rio del conj unto SVE" Agilent Technologies, 1998. 

V.6. 1 .  Cronometraje  de la sal ida del vapor solvente 

La Figura V-6 muestra e l  eft::cto del cronometraje  dei cierre de ia válvula de sal ida de l  

vapor sol vente . La vá l v u la s e  abre durante ei  momento de la inyecc ión y se c ierra después de 

q ue ai rededor de l  95-98% de vapor soivente ha s i do expu l sado a través de la sal ida de vapor. 

E::,te cronomctíaje se opt i m i za s i  se examina ia recuperac ión de los componentes de m uestra 

más vo lá t i les .  La fi gura V-6 m uestra cuatro cronometrajes de las  v á l v u las de sal ida  de '. "¿¡por .  
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Durante 1 .25 largos minutos, la mayoría de los componentes, incluso algunos no vo lát i les, se 

p ierden .  Esto no es de  sorprender, pues el solvente se habrá evaporado completamente del 

espac io  de retención, dejando los anal itos detrás en una cantidad muy pequeña sobre !a 

superfic ie  descub ierta. Con un gas portador que fluya ráp idamente y sin una fase estac ionaria 

presente, incluso los  componentes de gran valor molecular serán e l im inados. Conforme se 

acortan los tiempos de sal ida del vapor, l as recuperaciones mejoran . F inalmente, s in  una 

sal ida del vapor, (con el pico del solvente, grande y deforme debido al ensanchamiento en el 

espac io) los p icos de anal ito se pueden observar. E::, probab le también que cuando se uti l ice 

un F ID,  produzca suficiente vapor solvente (o l íqu ido) que l legue hasta el detector para 

ext inguir la l lama. 

V.6.2 .  Efecto de un fl ujo  reductor de sangrado 

El reductor de sangrado es también u na parte importante del s i stema de inyecc ión en 

co lumna 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 l ínea de 

sal ida del vapor solvente hacia la columna anai ítica) después de que la sa i ida dei vapor 

solvente ha s ido cerrada. Esto prod uce una referencia m u y  déb i i  y que aparezcan p i cos en la 

parte superi or del crornatogran1H . En la parte inferior de los dos cromatogramas, hay u na 

d i ferenc ia  m ín ima . 
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Tiempo (min) 
Figu ra V-6. Efecto de ;a medición de la válvula de salida del vapor solvente. De: Miller, 
McCabe y Morabito, HRC, 16, 5-12 (1993) 
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INTRODUCCIÓN 

REFERENCIA AL TEXTO 

Dentro del áInbito de la tecnología contemporánea, la cromatograíía 

de gas es una técnica quizás poco conocida por muchos , pero sumamente 

importante para todos . El libro Modem Inyection Techniques for Gas 

Chromatography: A Practica! Guide, de Nicholas H .  Snow, ofrece técnicas 

innovadoras en esta área. La cromatografía de gas es una técnica útil usada 

en la química analítica la cual permite conocer la composición química 

(contaminantes , insecticidas , pesticidas) que conti�nen los alimentos , agua y 

otros elementos con los cuales el ser humano tiene estrecho contacto . 

Las técnicas que se describen en el teA'ÍO traducido son un estudio 

exhaustivo para mej orar las prácticas y los resultados.  Es una propuesta 

para contribuir con las políticas y tendencias ambientales , pues es bIen 

sabido que la cuestión ambiental es un tema de L.""iterés n1undial y q ue 

organismos internacionales y nacionales aportan presupuestos y esfuerzos 

para este tipo de investigaciones.  

Por este motivo, en el marco internacional , la ONUl también 

contribuye con la investigación en asuntos de impacto ambiental . pUes . han 

.. '1 "( ,  r . .. .. ... t -¡ í • . ..  , SlGO mucnos lOS erectos anversos que el plane a v erae na renlO O en iOS 

1 La ... � ... gcncia Internacional de Energía AÜ�r'n ¡ea de la Organización de las l�ac i ones U nidas tJd.ll Uciné !;;! 
publicación de la guía práctica. 
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últimos años como parte de los avances en la tecnología que no 

necesariamente se han desarrollado de la mano con la naturaleza (ver Anexo 

I) .  Por lo tanto , las grandes , medianas y pequeñas entidades se preocupan 

por la protección del ambiente . De hecho , los estudios nos han indicado que 

muchos de los recursos que antes se consideraba..Tl inagotables, ya no 10 son 

(como es el caso del agua) . De ahí 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 político y educativo en 

este CaTIlpO; son varios los entes que se preocupan por investigar, desarrollar 

y contribuir en la conservación y protección de las especies . Las técnicas de 

cromatografía no son ampliamente utilizadas. Su uso está casi limitado a los 

laboratorios que realizan pruebas a ríos ,  suelos , aires para así determinar el 

nivel de contaminantes que ponen en peligro la vida de los ecosistemas y de 

los seres humanos en particu l ar . 

ANTECEDENTES Y JUSTIFICACIÓN 

La razón principal para la traducción del manual ha sido tratar de 

aportar un texto traducido al español en Costa P.Jca que revele este tipo de 

técnicas de cromatografía tan importantes .  Más específicamente . el texto 

será un valioso aporte para los estudiantes e investigadores del Centro de 

mvesugación en Contarninación Ambiental (CICA) de la Universidad rfe Costa 

i I 7 



Rica (ver Anexo rIl) . El perfeccionamiento de dichas técnicas repercutirá en 

un mej or aprovechamiento del equipo .  El desarrollo científico y tecnológico 

tarnbién se puede observar en la formación académica de los profesionales de 

hoy; muchos de los potenciales lectores son bilingües y entre su vocabulario 

ya integran como regla general las palabras en inglés .  N o  obstante , el 

usuario meta al cual está destinada esta traducción es el profesional que 

tiene poco o ningún conocimiento de este idioma extranj ero. Por otra parte, 

la mayor parte de la bibliografía que se encontró a lo largo de esta 

investigación está en inglés . Las pocas traducciones existentes en nuestro 

país son publicaciones viej as que han sido realizadas mayormente en México 

y España. Para ilustrar este punto, cabe mencionar que se consultaron libros 

sobre el tema de la cromatografía en dos universidades estatales (Universidad 

Nacional y de Costa Rica) y las fuentes que se encontraron son de 

publicaciones efectuadas entre 1 965 y 1 98 1 .  

La traducción de la guía de cromatografía tiene implicaciones técnicas , 

políticas ,  científicas y culturales :  

a) TÉCNICAS: E l  tex-to , por tratarse d e  u n  lllanual del usuario , pretende 

aportar nuevos conocimientos a los novatos en el área de la cromatografía. 

Al mismo tiempo ,  Se convierte en una valiosa henanlienta para las personas 

que ya tienen experiencia pues se hace una revisión de las técnicas , se les 

recomienda nuevas técnicas y bibiiografía de reciente publicación. Al mismo 
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tiempo ,  todo este bagaj e  tendrá sus frutos a la hora de poner en práctica las 

técnicas y obtener los resultados . 

b) CIENTÍFICAS: El texto es una ayuda para mej orar las prácticas 

cromatográficas , con la cual queda.� demostrados los avaIlces que se han 

venido obteniendo conforme más y más personas las realizan. La ciencia no 

siempre trae consigo efectos negativos ,  y la cromatografía es un vivo ejemplo 

de ello . Se trata de una técnica desarrollada por científicos para colaborar 

con la protección del medio ambiente. 

e) POLÍTICAS: La publicación de la guía forma parte de las nuevas 

políticas ambientalistas en donde el hombre mismo trata de enmendar todos 

los daños ocasionados a la naturaleza. Por ej emplo , entre los objetivos del 

CICA están: -propiciar investigaciones tendientes al mej oramiento o a la 

sustitución de productos químicos de acción ambiental"" . La naturaleza del 

centro de investigación en donde se utilizará el texto tiene como propósito 

investigar, deternlinar y recomendar soluciones para detener los factores 

contaminantes que atenten contra la salud nacional. 

d} CULTUR..4..LES: La traducción del texto está innlersa en vados rll ul ldos : 

cientíÍicos ,  sociales , lingüísticos y políticos que no se pueden pasar por alto . 

El impacto cultural es intrínseco a la traducción misma Dei texto . El manual 
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y los equipos han sido desarrollados en países que van a la vanguardia en 

este tipo de tecnologías , y las transferencia de dicha tecnología en nuestro 

país trae consigo una serie de consecuencias culturales ,  como casi todo lo 

que ocurre en este mundo globalizado . A propósito de este tema, el CICA, en 

su página electrónica wwVV". cica. ucr. ac . cr, tiene muy claro el declarar como 

otro de sus obj etivos : " desarrollar metodologías propias , evaluar y adaptar 

métodos internacionales para el análisis de contaminantes,  para adecuarlos 

a las condiciones de trabajo de los laboratorios de Latinoamérica" (ver Anexo 

1 1) . 

En cuanto a los APORTES A LA TRADUCTOLOGÍA, la traducción del texto 

Técnicas modemas de inyección para la cromatografla de gas: Una guia 

práctica pone al descubierto los aspectos técnicos, científicos ,  políticos y 

culturales que se conj ugan al realizar la traducción de un texto científico en 

un entorno en particular. Como aclara Gentzler cuando se refiere a la teoria 

de los polisistemas de Itamar Even-Zohar: " Although Ll}e analysis of 

translated literature is j u st one aspect of his investigacion, it proves more 

than lnarginal, for his data shows that translated litera tu re functions 

differently depending upon fue age , strength, and stability of the particular 

Hterary "polysystem" ( 1 9 8 5 :  1 1 5) "" .  

La traducción de textos que describen las técnicas de cromatograÍia es 

un campo de estudio poco desarroUado en el medio costarricense pero . sin 

embargo , es importante pues aracias a él se realizan investigaciones 
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científicas que responden a las políticas ambientalistas de gran interés 

mundial. Los países desarrollados invierten en tecnología para rescatar los 

ecosistemas en países en vías de desarrollo , que aunque no cuentan con ía 

tecnología suficiente y los recursos económicos , poseen una biodiversidad 

invaluable y personal con conocimiento . Por lo tanto, una constante 

capacitación en materia científica e investigativa traerá consigo bienestar en 

todos los niveles . 

SITUACIÓN DE LA TRADUCCIÓN SEGÚN EL CONTEXTO 

El análisis del discurso según el entorno en el que se realice una 

traducción nos lleva a la Teoría de la Manipulación en donde el contexto 

científico , en efecto, se ve inmerso en un mundo de poder. Tal y com o lo 

afirma Dora Sales Salvador en su ensayo La relevancia de la documentación en 

teoría literaria y literatura comparada para los estudios de tradu.cción: 

" Además , el estudio de las traducciones y otras reescrituras nos ayu da a 

observar mecanismos y procesos de canonización, integración, exclusión y 

manipulación, a diversos niveles , no sólo en la literatura, sino en la sociedad y 

la cultura en general , y por ello es releva...'1.te incluso más allá de la esfera de 

los estudios liter8IÍos·· . 
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Por lo tanto , según se verá, no es lo miSlno realizar la misma 

traducción para: 

• La Real Academia Española: Si el destinatario del texto fuera esta 

entidad, se deberla usar la menor cantidad de anglicismos posibles 

porque no pertenecen al léxico castellano . Y para incorporarlos a 

nuestro idioma, habrla que someterlos a un largo proceso de 

investigación para buscar equivalentes o crear t�rminología nueva. 

Universidades: En el ámbito universitario , como es el caso dc este 

manual, existe una tendencia a utilizar vocabulario en inglés pues los 

equipos y la tecnología provienen del extranj ero. Otro dato 

importante es que las instrucciones se encuentran en inglés.  Por otra 

parte ,  los usuarios están fa..'TIiliarizados con este tipo de vocabulario . 

. Empresas: 

Alta tecnología: La traducción de este tipo de manuales permitirá el 

uso de calcos y préstarnos porque el personal que labora en estas 

compañías y el público meta están familiarizados con los procesos y 

pc:.u-tes . En muchos de los casos , no es ni siquiera necesario recun-ir a 

una traducción, sino más bien, utilizar el texto en inglés .  
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Meramente comercial: Para la empresa meramente comercial sería 

más efectivo dej ar la nlayoría del manual en inglés , esto le da mayor 

atractivo al producto pues parece jnnovador. Y en el caso de que 

contara con alguna traducción , se trataría 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 pequeña etiqueta de los pasos 

básicos de uso. Tal es el caso de algunos aparatos eléctricos (como 

máquinas de fax, teléfonos) y artículos comestibles (como aderezos, 

cosméticos) . 

APORTES PARA EL TRADUCTOR 

Asímismo, uno de los obj etivos de este estudio es aconsej ar al 

traductor a cómo desenvolverse cuando tenga que enfrentarse a un entorno 

en vías de globalización, en donde se debe contar con fortalezas lingüísticas y 

extralingüísticas para desempeñar un papel exitoso en el ámbito 

traductológico. Así 10 confirma García Yebra en el libro En tomo a La 

traducción: 'Y en ías instituciones destinadas a formar traductores e 

intérpretes se ha establecido Íil lllelllente la convicción de que no les basta Ci 

sus alumnos una formación puramente práctica, siInplemente pragmática, 

pues el futuro traductor debe estar capacitado para dom i n ar 
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lingüísticamente un proceso eminentemente lingüístico , que implica la 

atentísima confrontación de dos lenguas y la valoración de la potencia o 

capacidad expresiva de dos textos o manifestaciones de ambas ( 1 984: 1 6-

Esto nos llevó a buscar soluciones ante los dilemas que se presentan 

en el campo de la traducción. De hecho, en el mismo libro , el autor realiza 

una diferenciación muy clara entre un traductor conocedor de la teoría y uno 

que no . El que conoce la teoría puede comprender porqué se usa un CALCO , o 

porqué se utiliza un PRÉSTAMO DE TÉRMINOS de la tecnología, porqué debe 

existir una tolerancia del DISCURSO TÉCNICO ESCRITO Y ORAL en cuestiones de 

tradu cción y el porqué de este tipo de movimientos dinámicos que van más 

allá del contexto lingüístico . 

Por lo tanto : 

( . . .  ) la Escuela de la Manipulación intenta que el traductor 
adopte una postura crítica ante el mundo , concretamente frente 
a aquellas instituciones que son , aparentemente , neutrales e 
independientes.  Considera que el traductor debe ser capaz de 
descubrir los p¡-ocesos sociales e . . } que han dado lugar a un texto 
concreto y a su significado en vez de a otro . En realidad , nos 
enseña las relaciones entre discurso y poder ( . . .  ) Hay que ser 
conscientes de la importancia de preguntarse '¿Quién habla? ' 
'¿Quién escribe?' ,  '¿Quién traduce?' (Vidal , 1 99 5 :  88) . 

En la traducción del texto técnico hemos procurado aplicar toda esta 

teoría a la práctica, recientemente , ya se comienza a hablar sobre una 

filtra hasta los textos y se convierte en una necesidad . A propósito de esto ,  
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Georges Mounin nos dice: ··Los problemas teóricos de la traducción no 

pueden ser comprendidos . y quizás resueltos , más si se aceptan en lugar de 

eludirlos .  de negarlos . a veces incluso de ignorar estos hechos aparentemente 

destructores de toda posibilidad de traducir ( 1 97 1 :  76) ·· .  

OBJETIVOS GENERALES Y ESPECÍFICOS DE LA MEMORIA 

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

tiene en la traducción de textos técnicos .  

A .  1 Analizar los principios de dicha teoría que respaldan la repercusión 

de los Polisistemas en la traducción técnica. 

A. 2 Explicar las repercusiones que un mundo en vías de globalización 

tiene en la traducción de un manual de un laboratorio costarricense 

de cromatografía de gas . 

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

en la traducción de textos científicos .  

B . l Explicar lo  que se  conoce conlO Escuela de la  Manipulación. 
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8 . 2  Diferenciar los registros utilizados cuando existen grupos de poder 

detrás de la traducción de textos científicos . 

c .  Aplicar el principio de teoría y práctica en la traducción de textos 

científicos (Carda Yebra) . 

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

globales que repercuten en la traducción. 

C . 2  Aceptar que el perfil profesional del traductor supone un 

conociIniento medianamente aceptable de tecnologías de la 

información y además , una renovación constante de dichos 

conocimientos . 

D .  Comprobar la necesid ad de crear un texto híbrido CUd...!.ido Se traducen 

textos técr.Jcos.  

D. l Reconocer la necesidad de recurrir al calco y al préstan10 de 

D n  . ¿  

terminología cuando se traduce términos técnicos .  

Demostrar que a l a  hora d e  traducir textos técnicos .  atender e i  uso 

predorninante se convierte en una necesidad . 
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A MODO DE SUMP..RIO 

De la rnisma manera en que un prisma reflej a  la luz y los colores del 

mundo en el que está inlnerso ,  así mismo la traducción de un manual de 

técnicas de cromatografía 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 contemporáneo tienen en el proceso de traducción en 

todos los ámbitos .  

Por un lado , surgen situaciones cotidianas tales como los cambios en 

la tecnología y las políticas mundiales que no podemos detener. Con la 

Escuela de la Manipulación reafirmaremos que no estamos exentos de recibir 

este tipo de influencias , y que, a pesar de que el estudiante esté muy 

apegado a las teorías que se enseñan en los pupitres , nuestro mundo exterior 

lo hace, forzosamente, modificar su registro y adaptarlo a las exigencias de 

los grupos de poder que están detrás de la traducción. Por otro lado, 

precisamente, es imperativo reconocer las estrategias adecuadas para poder 

aceptar las nuevas corrientes y recordar el moviIniento evolutivo que conlleva 

el proceso de traducción . A modo de conclusión, Kiraly nos dice : 

Today, most translation scholars wo uld agree lhal acts of 
translation involve an inL-icate interplay of social. cognitive and 
cultural as well as lingustic processes . Many of us now believe 
t..�at L�e translator"s basis tools include L-¡tt¡ition, creativit::f, 
muiti-cuiturai ex-perience , and the awareness of his or her 0\!"7Jl 
mental problem-solving strategies ,  along with collaborative skills 
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of negotiating with clients , coordinating and participating as a 
team member in a large-scale proj ect, and seeking out expert 
assistance as necessary (2003 : 1 3) .  
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Capítulo 1 

BASES TEÓRICAS Y METODOLÓGICAS 

El proceso que experimenta un traductor a la hora de trabajar con UD 

texto en un laboratorio de cromatografía 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 

lnás bella obra pues son muchos los espectadores de tal acto de creación.  

S í  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 

acompañar desde su gestación. Realiza una traducción en un laboratorio. 

lugar que se caracteriza por contar con su propio código 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 institución estatal 

que también determina las políticas y nledidas que en él se toman. Por otro 

lado . dicha institución estatal universitaria pertenece a un país con toda una 

idiosincrasia. Finalmente, este país pertenece a un mundo que está en vías 

de globalización y cuyos cambios se pueden percibir en todos los rincones del 

planeta. Esta realidad, puede observarse en el siguiente gráfico : 
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Mundo 
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global) 

Ante esta combinación de mundos y fuerzas que no son ajenas , el 

traductor puede experimentar una etapa de autoreflexión que fácilmente 

puede convertirse en conflicto interno: ¿cómo debo traducir?; ¿debo seguir 

mi instinto , mi formación o las exigencias sociales?; ¿debo ser leal a mí 

pensamiento?; ¿debo aplicar lo que aprendí en las aulas o lnás bien obedecer 

ios cánones de ciertas entidades públicas o prtvadas?;  ¿debo desistir en mi 

intento de traducir? Muchas han sido las personas que en detenllinado 

momento de sus vidas han experimentado esta luisIna si tuación v no só l o  en 
A J 
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esta década, sino desde años y generaciones atrás . Han existido estudiosos 

que se han cuestionado los "caos" relacionados con la traducción y que se 

han dado a la tarea de luchar por el espacio que, como disciplina, merece la 

traductología. 

En t01710 a la teoría de los polisistemas 

Para comprender esta situación existencialista, vale la pena echar un 

vistazo al pasado y navegar entre las mareas de las recientes teorías de 

traducción. Un expositor que ha defendido la posición de dichos estudios es 

el israelí Itamar Even-Zohar con su teoría de los polisistemas, con la cual 

pretende primordialmente resolver asuntos relacionados con las teorías de 

traducción, así como la estructura histórica de la literatura hebrea. 

Dicha teoría tiene sus bases en el Formalismo Rus02 de la década de 

1 920 Y en el estructuralismo che�o , que buscaba dar soluciones a los 

2 Escue la estética y de crítica l iteraria del l lamado Círculo Lingüístico de M oscú que se impuso entre di \-ersos 

estudiosos rusos durante el primer tercio de l s ig lo XX y q ue s i rvió de insp i rac ión , sobre todo a iravés de  R oman 
Jakobson, para la elaboración de algunos princ ip ios representativos del Círculo Lingüístico de Praga ( 1 926) _  En 
esenc ia , se trataba de ap l icar un método inmanentista sobre la obra literaria, con lo  que ésta era conceb id a como 
un mundo independiente fOímalmcnte autón0i110 conipuesto por elelnentos cons ti tut i vus siniácticamente 
ordenados cuya interpretac ión no requería referencias a la hi storia de la época, a la psicología del autor o a otros 
factores exicmos a ia obra mi sma . El formal ismo ruso reunió a una decena de investigadores de Len t ngra do y 
ivioscú entre i 9 i 5 Y i 9 3 0 .  Se constituye a parllr del rechazo a considerar la l i teratura como la transpos i c ión de 
cualquier otra serie (sea cual  fuere la naturaleza de la serie:  biografia de! aütof, sociedad cUJ l iernporánea� teorías 
filosó ficas o rel igiosas) .  Los fonnalistas se atienen a lo que la  obra tiene de especí ficamente j i terario Oa 

" I i teraridad " ) .  Es Jakobson quien formula en 1 9 1 9  el  punto de partida de toda poética:  "Si  los estud ios l i terarios 
qu ieren l l egar a ser una ciencia, debed reconocer en el procedimiento su personaje  único " .  Sus i nvest igac i o nes, 
por cons iguiente, no se concentrarán pn 1� nhr" i nrli v i r1 " " l s ipn en 1 m;  e<:tn wturas narrativas tShkiovski ,  
Tomashevski,  Propp), esti l ísticas (Eichenbaüm, T i n ¡ a n u v ,  V i l iogradov,  Basht i n ,  Voioshinov) ,  rítll1ica� ¡ B r i k . Tornashevski) ,  so noras (Br ik ,  J akobson) ,  s in  e x c l u i r  la evnluc ión l i teraria (Shklovsk i ,  Ti!l ianav) ,  la rc l a C l n n  �mT(, 
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problenlas de "la literatura como un conjunto de sistemas (o polisistemas) 

jerárquicamente estructurados que, a pesar de que se imbrican cual las 

escanlas de los peces ,  están en conflicto pernlanente y en continua 

transformación. 

Conflictos entre el centro del sistema y el margen o periferia, entre los 

estratos canonizados y los no canonizados (que luchan por salir de los 

márgenes donde se han movido para ocupar el centro del sistema) , entre los 

tipos primarios o innovadores y los secundarios o conservadores" (Moya, 

2004: 1 36) . 

Pero como el mismo autor lo dice, esta teona no se puede confinar 

solamente a la teona literaria, sino que se debe aplicar también a la 

traducción que por mucho tiempo no se consideraba un área de estudio. 

Durante décadas se pensó que la teona literaIia tampoco lo era, y de hecho 

los funcionalistas dinámicos habían querido demostrar que la teona literaria 

es una ciencia, con la gran diferencia que sus leyes parecen ser pseudo leyes 

debido al campo de acción en el que se desenvuelve . El autor, además, 

considera que las nuevas teonas y lllétodos que surgen son una negociación 

intelectual para plasmar conceptos abstractos y situaciones locales 

abstractas . Por lo tanto , ltam.ar Even-Zohar propone aceptar la teona de los 

polisistemas pero sin encasillarla en una teoría ngida y estática. 

l i teratura y socIedad (T i n ianov, Volosh inov), etcétera " J rDl l crnt Oswal y Todorov, Tzvetan: Diccionario 
enciclopédico de las ciencias de! lenguaje. B uen"s Aire s :  S ig lo  X X I ,  1 9 74,  S. ! O 1 - 1  02J 
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Si la teoria se usa solamente para clasificar textos y escritores o solo 

dentro de un marco de trabaj o  conceptual el cual identifica la literatura 

exclusivamente con sus productos textuales y no establece la correlación 

entre repertorio y sistema o entre producción, productos y consumo, o entre 

un marco de trabaj o  que asigne la noción de relaciones de conexiones ,  se 

convertirá en una teoria inútil . 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 área de la literatura, también en lingüística y en estudios 

culturales en general: la ciencia se ha dedicado a crear reglas y leyes en vez 

de producir actividad. 

¿Qué es la teoría de los polisistemas? 

Even-Zohar propone que los modelos selnióticoG (modelos de 

comunicación humana regidos por signos como la cultura, la literatura, la 

sociedad y el lenguaj e) se comprendan y estudien en forma de sistemas en 

vez de conglomerados para así detectar leyes que dirij an la diversidad y 

complej idad de los fenómenos por encima del registro y la clasificación d e  

estos . 

Por lo tanto . l a  Teoría de los Po1 isistemas se onone ::¡ 1 8 Teoría d E'  los . . � -

Sistem as EstátJcos . 
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,/ Teoría de los Sistemas Estáticos (o doctrina de Saussure) : que emana de 

la Escuela de Ginebra y que ··se concibe como una red estática de 

relaciones , en la que el valor de cada elemento es una función de las 

relaciones específicas en que toma parte" (Even-Zohar 0 1 ) .  

,/ Teoría de sisternas dinámicos:  cuyo propósito es hacer expiícita una 

concepción del sistema conlO algo dinámico y heterogéneo, opuesta al 

enfoque sincronístico (Even-Zohar a l ) .  

En la teoría 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 extraños (esto es,  de sistemas 

paralelos de otras comunidades) , deben satisfacerse varias condiciones como 

la ley de proliferación (inventario creciente de opciones alternativas (Moya, 

2004: 1 6) .  De lo contrario , la única solución o la más 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 o repertorio 

estático. Esta necesidad es más tangente en ciertos ánlbitos que en otros .  En 

el Capítulo II veremos con más detalles dichas aplicaciones . 
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La teoría de los polisistemas aplicada a la traducción técnica 

Esta dinamicidad es el mayor aporte que se le reconoce a dicha teoría 

pues pone al descubierto un complej o  mundo de jerarquías que compiten por 

convertirse en el centro (o centros) de un sistema. Es esta dinámica la que 

permite enriquecer el terreno de la literatura y en particular de la traducción. 

A partir de este hecho , se empieza a hablar de estratos canonizados (normas 

y obras que en una cultura se aceptan como legítimas y se preservan para 

que fornlen parte de la herencia histórica) y no canonizados (normas y textos 

aceptados como ilegítimos) , los cuales son universales y complementarios el 

uno de otro . Las tensiones dinámicas entre ambos estratos, según el autor, 

pennite que los sistemas culturales no se estanquen: "Como un sistema 

natural que necesita, por ejemplo , regulación térmica, los sistemas culturales 

necesitan también un equilibrio regulador para no colapsar o desaparecer 

(Even-Zohar 7)" . Para ejemplificar este punto , podríamos pensar en la Real 

Academia Española, la cual siempre ha sido percibida como una institución 

canonizada, cuyas reglas y normas trascienden la barrera histórica. La 

institución fue creada precisamente para controlar y preservar "la pureza" del 

lenguaje,  en la página electrónica de dicha institución (www.drae .com) se 

explica esta realidad: 
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La Real Academia Española se fundó en 1 7 1 3  por iniciativa de Juan 
Manuel Fernández Pacheco ,  marqués de Villena. Felipe V aprobó su 
cons titución el 3 de octubre de 1 7 1 4 y la colocó baj o  su "amparo y Real 
Protección" . Su propósito fue el de "fij ar las voces y vocablos de la 
lengua castellana en su mayor propiedad, elegancia y pureza" . Se 
representó tal finalidad con u n  emblema formado por un crisol al fuego 
con la leyenda Limpia, fya y da esplendor, obediente al propósito 
enunciado de combatir cuanto alterara la elegancia y pureza del 
idioma, y de fij arlo en el estado de plenitud alcanzado en el siglo XVI . 
La institución ha ido adaptando sus funciones a los tiempos que le ha 
tocado vivir. Actualmente , y según lo establecido por el artículo 
primero de sus Estatutos , la Academia «tiene como misión principal 
velar porque los cambios que experimente la Lengua Española en su 
constante adaptación a las necesidades de sus hablantes no quiebren 
la esencial unidad que mantiene en todo el ámbito hispánico» . 

Al mismo tiempo ,  podemos ver con la rigidez baj o  la cual la Real Academia 

operaba y cómo ha tenido que "abrirse a los cambios" , pues las exigencias 

léxicas durante todos los tiempos así lo han exigido. Por ejemplo , en el 

pasado dicha Academia veía con ojos despectivos los americanismos pues 

consideraba que no pertenecían al "castellano puro" .  Hoy día, la realidad es 

otra y así lo muestran las estadísticas que se encuentran en la página 

electrónica de dicha institución: 
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� J  J VARlACltJN DEL NIlMERDDE ACEPCIONES AMERlt:.ANA� 

DFlAE l!l!l2 lJFlAE 2t1tl1 

Tomado de : www. drae.com 

Las esiadísticas que el cuadro presenta pueden considerarse como el 

triunfo del uso sobre las reglas y los cánones que una élite escoge como 

puras . Además, podemos notar cómo la acepción de americanismos va en 

aUlnento pues una cantidad significativa de hispanohablantes se encuentra 

en todo el continente americano. 

En
" 
el cuadro siguiente vernos este aumento pero cuantificado de acuerdo 

a los países : 
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Es importante rescatar en el cuadro anterior el papel protagónico que 

comienzan a tener los países latinoamericanos en la consolidación de las 

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

a p:::< rte de la apertura que ha mostrado tener la Acaden1ia Española , parece 

ser un evento sin precedentes.  

Por otro lado , esta interacción 

literatura traducida qúe surge como fuerza moldeadora en la dinámica 
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cultural . Se somete la canonización de los textos como algo subjetivo pues 

dependerá mucho de quién selecciona dicha literatura y a qué grupo 

pretende satisfacer determinada traducción. 

Por lo tanto , es en este punto en donde podemos corroborar en fonna 

tangible la aplicabilidad de la teona de los polisistemas a la traducción 

técnica. La creación y utilización de un texto híbrido (con sus calcos y 

préstanl0s) responde a una necesidad que exige el laboratorio de 

cromatografía. Dicha literatura traducida ocupa una posición prin1aria 

dentro del polisistenla, y no una secundaria o no canonizada. Como lo dice 

José Lambert en su ensayo Aproximaciones sistémicas : "Incluso aquellos 

grupos más aislacionistas (y tradicionalistas : el aislamiento va parej o  a la 

tradición) no pueden evitar plegarse a las reglas básicas de la nueva 

. d d" (0 - 68\ SOCIe a J. ag. J .  

Al miSIllO tiempo, podemos agregar las apreciaciones que Virgilio Moya 

ha hecho sobre la teona de los polisistemas en relación con el espacio que 

debe ocupar la traducción literaria y que también le concierne a la 

traducción técnica: 

"El mej or caldo . de cultivo para que las sistémicas traducciones 
r.r.u'"'en ' l D 11 " ..-<"....." ..... "...1 .0 T""IIon· ... ri l .o.g; o .o .... .01 .... ol.; r\ ..; t"'If-c.....,..., ..... l '; 4-c-n "-; f"'"  -c"".......,, 4- _ -v\....... P u J. U5UJ. u\.... 11.1. \. J..1.  ........ � \.....,.1. .l.  \.... P 1..::u.u l.\.....1. .l .1.U J. .i L  1. CU .iV .1. LLl-' LV.l 
es el siguiente: al que la literatu ra de u n  país esté todavía por 
cristalizar, es decir, que sea «joven)) o en proceso de desarrollo;  h) 
que sea «periférica» (con arreglo a otras) o « débil » ,  o ambas cosas 
a la vez; y e) que pase por momentos críticos o vacíos literarios;'  
( 1 990, 47) . 
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Por lo tanto , dicho espacio de privilegio que ocupe la traducción técnica 

del texto de cromatografía 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 cánones a los cuales el traductor se debe adaptar. 

En tomo a la teoría de la manipulación 

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

la llamada. teoria de la manipulación que explica los movimientos de poder 

que hay detrás de las traducciones en todos los contextos culturales .  En 

España, donde los estudios contemporáneos de traducción son toda una 

realidad, ya se empiezan a elaborar estudios de investigación en tomo a esta 

teoria. De acuerdo con Dora Sales , en su ensayo 'Traducción y polisistema. 

Escuela de la manipulación" , "la denominada escuela de la manipulación 

(Manipulation School) -entiende los estudios de traducción como una rama de 

la Literatura Comparada: . . .  el grupo está formado en realidad por los 

representantes de los llamados Translaiion Studies3 (James S. Holmes) de los 

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

, A raíz de ia pubi icac ión dei i ibro editado por Theo Hermans, The Manipuiatiol1 ofLiterature: Studic,\ in 
LIteralY hansiation, y dadas las semej anzas entre las teorías s istémicas y los primeros estudios de traducc ión, se 
com ienza ¡; l 1 amaí a ambos enfoques Escuela de la ,',{anipulación, aunque los traductólogos de Tel A , i \ '  no e s tén 
muy de acuerdo c o n  que se les encas i ! ! e  baj o  el m i s mo epígrafe.  De lodas formas, iambién exi sten d i ve,gencias 
entre las dos corrientes. U no de íos puntos de divergencia, por ej emplo, entre los discípulos de los estudios de 
traducción y los representantes de las tesis polisistémicas es que, mientras los primeros no c réen sino '� D la 
habi l idad subj etiva del traductor para producir un texto equivalente que, a su vez, i n fl uya e n  h �  {, "" " ' '' ' ' ,� i ,) j' n <' 

l i terarias y culturales de una sociedad paIlicular, los segundos apuestan por lo contrario, a saber, que 10 q ü e  
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Gideon Toury, entre otros) desde Tel Aviv . . .  " No obstante , parece que el 

desarrollo de la teona de la manipulación comienza a finales de la década de 

1 980 en donde se apunta la conveniencia de adoptar un modelo menos 

formal y más cultural, especialmente atento a las articulaciones de poder en 

el seno de todo polisistema o cultura. Esta teoría pretende crear en el 

traductor un instinto de constante vigilancia ante los cambios globales que 

repercuten en la traducción. Como lo explica Hurtado: 

Se incide ahora en el papel de la ideología y del mecenazgo, 
entendido como las personas o instituciones (editores , medios de 
comunicaclOn, partidos políticos , clases sociales ,  etc . )  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 traducción como elemento configurador de una 
cultura, se cuestiona el concepto de universalismo, se incide en 
la idea de la traducción como reescritura, en la intervención de 
los aspectos ideológicos , culturales y de las relaciones de poder, 
en el papel de instituciones y de todos los mecanismos de control 
(200 1 :  566) . 

Por lo tanto , el traductor debe reconocer que no está inmune a estas 

fuerzas que pueden "Iuanipular" el proceso traductológico, a pesar de que no 

esté de acuerdo con tales cambios . Por suerte, también existen estudios en 

esta área que dan un aporte de cónlo aplicar el principio de teona y práctica 

en la traducción de textos (y en este caso la traducción de textos científicos 

en u n  entorno particular) . 

lnediat iza las dec i s i o nes tías latorias son las  no rnlUS socia les y conv encionales ¡ i terar las v ige n tes en la cu i t ürc: 
meta y en e l traduct n l". c o m o  partíc i pe q ue es de esa c u l i ura ( C fL G entzler.  i 993 . 1 07 ) .  
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Muchos de los aportes del profesor García Yebra, por ejemplo, están 

orientados a brindar un respiro al traductor que se tope con tales 

circunstancias . Su consej o  primordial va dirigido principalmente a los 

traductores fOffi1ados académicamente en esta área 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 

empíricos . 

:t:n su libro En tomo a la traducción, García Yebra narra sus experiencias 

como traductor de las obras de Aristóteles .  A partir de este hecho 

trascendental, el autor recalca la importancia que tiene para el traductor 

conocer las teorías que alimentan los procesos de traducción pues así el 

traductor contará con bases sólidas para comprender las situaciones , 

cambios y movimientos que ocurren en entornos diversos cuando se debe 

trabaj ar con textos de diferentes naturalezas y en diferentes contextos : 

"Creemos , sin embargo - prosigue - ,  que el saber y el entender 
pertenecen más al arte [es decir, a la teoría] que a la experiencia , y 
consideramos más sabios a los conocedores del arte que a los expertos , 
pensando que la sabiduría corresponde, en todos , al saber. Y esto , 
porque unos [es decir, los conocedores del arte o de la teoría] saben la 
causa, y los otros no . Pues los expertos ,  [los que sólo tienen 
experiencia o práctica] saben el qué ,  pero no el porqué , Aquéllos ,  en 
cambio [es decir, los conocedores del fu1:e o de la teoria] conocen el 
porqué y la causa" (García Yebra, 1 989: 1 8) .  

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

conocimiento y convertirlo en una carta a su favor. El mu ndo pn vías de 

globa�.i.zaciúll cAige cambios acelerados que hasta incluso pueden parecer 
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vertiginosos . No sólo es preciso conocer las teOlias en traducción, también es 

importante informarse de otros campos del saber tales como las tecnologías 

de la información. El traductor debe ser una especie de esponja que succione 

los temas de actualidad mundial . Y utilizando una analogía que Aristóteles 

hace para comparar la relación entre hombre-máquina y arte-teoría nos dice : 

y así 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 podrá resolver dificultades 
de cierto peso , pero no otras que excedan a su experiencia. El «arte» , 
la teoría (téchne) , puede proporcionarle llláquinas (m.echanás) , 
instrumentos intelectuales con que dominar lo que por naturaleza, 
es decir, atacado con la sola fuerza natural desarrollada por su 
experiencia, sin duda le vencería (García Yebra, 1 989 : 20) . 

Con esta cita podemos respondernos la pregunta del porqué muchos 

traductores rechazan las teorías . La razón principal podría entonces 

encontrarse en el hecho de que para muchos , este acto no es trascendental. 

Es cierto que existen traductores empíricos que realizan trabajos 

excepcionales en esta área, sin embargo, son incapaces de explicar los 

cambios que ocurren en sus traducciones o ]a razón de sus escogencias 

léxicas . Al mismo tiempo, no se dan cuenta de que si lograran complementar 

y enriquecer su quehacer con la teoría, la convertirían en una ayuda val iosa . 

como lo demuestra el caso del hombre y la máquina. 

A manera de recapitu]ación , cabe recalcar que en este inforIne se 

aplicaron las propiedades cualitativas de dichas teOlias para obtener U Il i'i  

traducción que se adaptara a las l leceswades de ¡os usu ari os . Au n qu e  estas 
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teorias se han aplicado por lo general al estudio de la literatura, podemos 

aplicarlas a la traducción del lenguaje técnico. 

Por otra parte , la traducción de un texto de esta índole ofrece su aporte 

a la traductología cuando se incorpora en el campo de estudio de la teoria de 

los polisistemas y la teoria de la manipulación. En este momento se trata df" 

explicar las fuerzas que se combinan cuando una traducción 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 otros 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 vías de globalización. Para 

apoyar esta idea, Even-Zohar afirma: 

"Evidentemente, para un individuo cualquiera, lo que importa es 
el producto último de cualquier actividad: para el consumidor 
individual el único obj eto 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 
exhaustivamente por medio de sus productos , incluso aunque 
los productos puedan parecer la razón de ser misma de sus 
operaciones.  En el sistema literario, los textos ,  más que 
desempeñar un papel en los procesos de canonización ,  son el 
resultado de estos procesos . Sólo en su función de 
representantes de m odelos son los textos factor activo en las 
rplaf"'l'onpc:;: sist':'mi.ro", ,,, " (� 9) ...., ......... .... '--' ..... • .... . ... . .  Il\..,'- ," ¡:::to \.1...... . o 

Por su parte , la teoría de los polisistemas demuestra que den tro rle l a s  

sociedades existen centros o sisÍéwas que s e  rigen por pa trones muchas 
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veces perpetuados de generación en generación dentro de las cuales existen 

jerarquías que luchan por convertirse en el centro del sistema y dominarlo 

con todo un cor�unto de "leyes" . A raíz de estas luchas internas . la 

traducción encuentra su dinamicidad y enriquecimiento pues hay grupos de 

poder que influyen en los modelos tradicionalistas y los hacen cambiar, 

quieran o no y adaptarse a las exigencias contemporáneas . Esto lo podemos 

visualizar mej or si pensamos en algún producto que ha existido durante 

mucho tiempo en el mercado y de repente, sale a la venta una versión 

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 teoría de los polisistemas es muy fructífera y una de sus hijas es la 

teoría de la manipulación, que estudia precisamente los tentáculos de poder 

que existen en todo polisistema. Esta teoría le ayudará a quien traduce a 

reafinnar su posición ante lo que va a ser traducido y a prestar 8.tención a los 

grupos de poder o fuerzas que existen detrás de cada traducción. Tal y como 

lo señala Dora Sales : 

"Gracias a los aportes de la escuela de la manipulación, se 
r>nntextual 1Z' 7a la trarl1 1ccio' n ""n 5" esp"' cio h is1o' n'r>'" H C' r\r>, r\l A ñl' C" '-' '-' .L o&.  � .L .&. '- '\"A. \,A.. .1. '-' . ....... (...t. .&. .L A.  L .1.. '-.-'\J J' ..::J V ....... J. V J. v5 v ,  

se cuestiona y al  tiempo se desarrolla tanto la  reflexión teórica 
COITlO la investigación de casos . se potencia la conciencia crítica 
(y también la ética) , en definitiva, se presta atención tanto a las 
palabras como al sistema que se encarga de otorgaries sentido" 

(2003) . 
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Capítulo II 

DE LA TEORÍA A LA PRÁCTICA 

ProcediTTÚento anecdótico 

Érase una vez, una estudiante de traducción que se topó con la suerte 

de traducir un manual de técnicas de cromatografía para un laboratorio 

universitario . Muchas fueron las peripecias por las que tuvo que atravesar 

para obtener un trabaj o  satisfactorio . En la primera versión de la traducción 

que realizó , se aseguró de traducir al pie de la letra desde la primera palabra 

hasta el último punto final. Se tomó el tiempo de elaborar un glosario en el 

cual había traducido todas las palabras técnicas . 

Como parte de su método de traducción, concertó una cita con la 

encargada del laboratorio de cromatografía para corroborar la escogencia 

léxica de los términos técnicos de su trabajo .  Antes de llegar al lugar de la 

entrevista, la estudiante traía ideas preconcebidas acerca de la encargada, 

sabía que era una persona instruída y con amplio conocimiento en el área de 

la cromatografía. por lo tanto , tuvo la cautela de usar un registro muy formal 

y que se adaptara a las reglas del español tanto gramatical como 

lingüísticamente. Pero cuál fue su sorpresa al conversar con la experta. 

L Ud.l ldu l lU i..Ú y ue ella incorporaba palabras del inglés en su dl::,;curso LtCl ilCO . 
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En este momento comprendió que el entorno lingüístico en aquel laboratorio 

ya estaba contaminado , y lo reafirmó cuando la encargada le presentó un 

manual del usuario de un equipo que presentaba las mismas caracteristicas 

de contaminación. Fue en ese momento en que comprendió que sus 

prej uicios de traductora inexperta no le habían permitido visualizar aquel 

panorama. Después de esta experiencia, la estudiante entró en una etapa de 

aceptación y negociación que le permitiera brindar una versión de aquella 

traducción con un nuevo discurso acorde a las necesidades del centro de 

investigación . 

Pero también surgieron otras cuestiones como el formato del manual 

que requeria el uso de otros programas de cómputo para plasmar los gráficos 

que en él se mostraban. Por lo tanto , se dio a la tarea de investigar un poco 

acerca de los diversos programas existentes en la actualidad que le 

permitieran lograr una traducción que se adaptara a las exigencias . La 

misma encargada del laboratorio le recomendó utilizar un programa de 

eSCfu"J.eo y otro llamado Paúlt Brush.. Con arnbos programas informáticos 

pudo reproducir las figuras que se detallan en el manual . Así ,  la traductora 

comprendió que el proceso traductológico conlleva diversas facetas que 

muchas veces no se consideran pero que , afortunadamente, exi sten 

soluciones teóricas y prácticas. 
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Análisis del discurso de acuerdo al contexto 

"Es obvio que estos fenómenos no son específicos de los estudios de 
traducción, ni de los de Literatura Comparada, ni siquiera de los 
estudios literarios .  Ésta es precisamente la cuestión. No existen 
bases sólidas para que los estudios de traducción y los literarios se 
aislen de los estudios de la cultura y las sociedades , especialmente 
en los casos en los que existe una fuerte evidencia de que la 
traducción y la literatura (y la literatura traducida) se encuentran en 
una interacción continua con los marcos culturales" (Lambert, 1 999: 

27 1 ) .  

Por lo ya anunciado, la traducción de Modem Inyection Technics for 

Gas ChromatograJphy: A Practical Guide no puede encasillarse solamente en 

un ambiente científico pues su alcance y campo de acción sobrepasan esta 

barrera. Lambert apoya esta afirmación, pues nos transporta a una 

concepción global de la traducción en donde no podemos confinarla a una 

sola área de trabajo o a una única actividad lingüística. Las repercusiones 

del trabaj o  del traductor pueden alcanzar escalas inimaginables , que sí 

dependerán del contexto en donde el proceso se realice , como ya lo hemos 

mencionado en el Capítulo 1 ,  con las teorias de los polisistemas y de la 

manipulación. 

La Real Academia Española 

Para demostrar esto podríamos pensar que si el público meta de la 

traduccióu [uc:::;e la 1 \.C: ai "�caueIllia , en el texto traducido no se podrial l 
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incluir tan fácilmente los anglicismos,  ni con la misma facilidad que si se 

tratase de una traducción para una empresa comercial pues habría menos 

flexibilidad debido a los cánones que rigen el idioma "castellano" .  La 

situación sería muchísimo más grave si la traducción se hubiese tenido que 

entregar años atrás pues no solo hubiese sido sancionado por los 

anglicismos , calcos y la escogencia léxica debido a la rigidez con la que dicha 

institución aceptaba los términos en el pasado, como se ha explicado con 

mayor detalle en el Capítulo 1 .  N o  obstante, en la época actual vemos una 

Academia más flexible y abierta a acoger los cambios, en especial aquellos 

que surgen como parte del progreso tecnológico. Un ejemplo de esto es la 

aceptación de términos como: clic , escáner, estándar, 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 

institución ha tenido que aceptar cambios que anterionnente hubiesen sido 

inconcebibles , tal y como lo hemos visto en la infonnación proporcionada en 

la página electrónica de dicha institución. Itanla.r Even-Zohar, en s u  

publicación Teoría de los Polisisternas, ha notado este papel controlador de la 

institucionalidad cuando nos dice que: 

"la institución se define como el conjunto de factores implicados 
en el control de la cultura. La institución regula las nonnas . 
sancionando y rechazando otras . Tanlbién relnunera y reprime él. 
productores y agentes . Determina qué modeios-y qué productos 
cuando éstos son relevantes-serán conservados por una 
('0- nll l 'l l' dad pO'- 'un l ar.-<"o pel-{()¡� O de tl' �'n-jp() I<, '¡ P '"")'-' � q, n·-· l ab¡·aq, � - _ _  1_ .l _ - 5  1 _ U  _ c; . _ _  o 1.:.0 1 _  1-'�- --�- y a._ - � , 

la in� L� LuL.i.Úll p uede verse al igual que el mercado , como la 
intermediaria en tre 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" ( 1 995:  49) . 

Por lo tanto , aplicando estos pIincipios a la traducción técnica del texto 

en cuestión, la escogencia léxica para dos ejemplos particulares hubiese 

quedado plasmada de la siguiente nlanera: 

Tenninología en inglés Traducción actual 

split inyection inyección split 

splitless inyection Inyección splitless 

Traducción 
para la Real 
Española 
inyección 
segmentada, 
fragmentada 

tentativa I Academia 

dividida, 

inyección sin división, 
no fragmentada, no 
segmentada 

Como podemos ver en este cuadro , si el contexto fuera un texto diIigido 

a un ente que vela por proteger la Iiqueza del español, muy probablemente 

los términos split y splitiess deberían traducirse , pues en español existe un 

equivalente del ténnino en inglés .  No obstante , si el público meta d e  esta 

misma frase fuera la universidad en cuestión , se conservarían los ténninos 

en inglés debido al contexto y a los cánones como se verá con más detalle  en 

la sección La Universidad. 

Otro ejemplo lo encontramos en el título I lI .2  Hardware JOí Spliíless 
Inlets: 
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Real Academia Universidad Empresa 

Equipo físico para las Hardware para las Hardware para las 
entradas sin división entradas splitless entradas splitless 

Todas las palabras que aparecen en el título tienen una traducción 

aceptada en español,  que incluso podenl0s encontrar en los diccionruios ;  por 

lo tanto, existe un equivalente en nuestro idioma. Sin embargo, por las 

razon es que se han venido mencionando, el panorama cambia para los 

entornos universitarios y empresariales ,  en donde en este caso, la traducción 

resulta ser la misma. 

La Universidad 

Si por otra parte delimitamos la misma traducción a un contexto 

universitario , existiria la posibilidad de encontrar más tolerancia a la hora de 

incorporar palabras en inglés dentro de la traducción. Esto quedó 

comprobado cuando se entrevistó a la encargada del área de plaguicidas del 

CICA pues cuando se refería a térn1inos comunes en la cromatografía de gas, 

las decía en inglés ; split. splitless,  liner, snoop. Al mismo tiempo. en el 

Manual de Agílent Technologies (en su versión en español) , también los 

términos técnicos venían en inglés . 
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Un ejemplo de esta situación la podemos ver con la traducción del 

título VI. 2 Instrumentation for P1V Inlets, en donde para dos contextos 

distintos se traduciría de la siguiente manera: 

Real Academia Laboratorio de plaguicidas 

Equipo de instrumentos para las Equipo de instrumentos para las 
entradas de vaporización de entradas PTV 
temperatura pro�ramable 

En este ejemplo , vemos cómo se usa un acrónimo en inglés para 

sustituir una palabra que tiene un equivalente en español . Pero , además . hay 

que destacar que se debe hacer también una adaptación fonética pues en el 

laboratorio se pronuncia [pe-te-be] en vez de [pe-te-uve] . 

De esta fonna, los entes universitarios tienen la autonomía y autoridad 

de convertirse también en moldeadores del lenguaje pues cuentan con poder 

gracias al factor conocimiento . Esto lo confinna Even-Zohar en su 

publicación Dependencias en la cultura: 

"Los intelectuales en general, y especialmente 103 hombres de 
letras , han conseguido en algunas sociedades la condición de 
productos legítimos de repertorios ,  y hasta de productores 
oficiales autor.zados para el conjunto de la sociedad. Esto 
significa que a menudo se espera de ellos . y en todo caso se ies 
pennite . que proporcionen nuevas opciones .  incluso si éstas no 
son requeridas explícitaInente ni continuadas en último térmi no" 
( 1 999: 47) . 

Adenlás . las universidades reciben el impacto de un mundo en vías de 

globalización; ejemplo de ello es que la mayoría de los instrumentos 
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tecnológicos que ahí se manipulan provienen del extranjero. De hecho, los 

especialistas en u sar estas máquinas tienen que recibir capacitaciones en el 

extranj ero pues en Costa Rica algunos procedimientos son totalmente 

nuevos .  

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

traducción de la siguiente oración: 

Versión en inglés 
5 .  Rinse the deactivated liners with hexane and place them in a cool , dry 
place.  
Versión en [unción de la Real Academia 
5 .  Enjuague los  alineadores desactivados con hexano y colóquelos en un 
sitio fresco y seco . 
Versión para la universidad 
5 .  Enj uague los liners desactivados con hexano y colóquelos en un sitio 
fresco y seco. 
Versión para una empresa comercial 
5 .  Enj uague los liners desactivados con hexano y colóquelos en un sitio 
fresco y seco . 

En mucho de los casos podemos notar cómo el léxico utilizado por los 

universitarios se asemej a  mucho al del personal de empresas privadas que 

tienen contacto con instrumentos tecnológicos importados .  

Otro factor importante por considerar e s  que la mayoria del personal 

que utiliza estos instnlmentos tiene conocimiento , aunque sea básico , de 

cierto vocabulario técnico en el  idioma inglés por lo  que se les haCe m á s  

sencillo incorporar l a  terminología en ese idioma, en vez d e  darse a l a  tarea 

de trad ucir todo. Además ,  insistimos en que si u n  sistem a no cu enta con el 

repertOlio l.éxico que supla las necesidades , la ley de proliferación pem1ite 
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que se den las transferencias intersistémicas, "que se lleven a cabo a pesar 

de las resistencias" (Even-Zohar, 1 990:  1 6) .  

Proceso uíílizado para e l  uso de préstamDs y calcos 

A la hora de trabajar con el texto científico , se encontró una gran 

cantidad de términos de la tecnología (tecnolectos) los cuales le dan a la 

traducción un nivel de mayor dificultad pues el traductor debe realizar un 

proceso minucioso de investigación para encontrar un significado lógico a 

tales términos .  A continuación se mencionan los pasos principales que se 

siguieron para trabaj ar con estos acertijos :  

l .  La mayor incidencia de uso de calcos y préstamos se da con los 

tecnolectos . Por esta razón, el método empleado en el desarrollo de 

esta traducción fue la elaboración de un glosario con estas frases y 

palabras . 

2 . Posteriormente se realizó una búsqueda en fuentes prinlarias y 

secundarias . Se buscaron textos paralelos en bibliotecas y vía 

eiectrónica.  

3 .  Se creó una traducción tentativa y se realizó una entrevista al 

t;::, ¡Jecíaii:::, la . 
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4.  Una vez que se descartaron los vocablos que no respondían al uso 

predominante , se incorporaron los que sí lo hacían en otra traducción. 

5. El especialista o investigador verificó su validez y lo aprobó.  

Para ejemplificar este procedimiento, podemos utilizar la palabra 

sepium. Si bien los diccionarios de inglés al español la traducen como 

diafragma, al consultar textos paralelos y al conversar con el personal del 

laboratorio que utiliza este tipo de instrumentos , se detectó que resultaba 

más apropiado mantener la palabra septo. Al mismo tiempo,  surgió otra 

duda con la palabra en plural pues el personal del laboratorio dice septa y 

septos para referirse al término en plural. La traductora decidió 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 guía rígida o exciusiva para jos 

traductores , sino más bien un procedimiento modelo que funcionó en el caso 

de la traducción de un texto técnico .  Conforme el  traductor complemente 

sus conocimientos con más práctica, los métodos y las técnicas para obtener 

vocabulario mej oran. Por lo tanto , queda en manos de quien traduce mej orar 

los pasos que en esta memoria se nlencionan. 
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Empresas comerciales 

Cuando hablamos de empresas de alta tecnología o meramente 

comerciales , es fácil que a nuestra mente vengan ideas de las grandes 

compañías multinacionales que compiten por ser competitivas dentro de un 

n1undo en vías de globalización. La globalización supone una unión del 

mundo tanto en términos de mercado como de lenguaje .  En estos mornentos , 

la potencia mundial es Estados Unidos , país cuya influencia se hace presente 

en todas las esferas . El lenguaje  es uno de los rasgos de dominación y el 

inglés se convierte en un instrumento de poder. 

Si este manual fuera traducido para una empresa de alta tecnología, 

su traducción no sería necesaria si todo el personal fuese bilingüe. Tal como 

ocurre con muchas multinacionales que operan en nuestro país en donde la 

documentación y los mensajes se transmiten solo en inglés ;  algunos ejemplos 

son empresas con10 Intel, Western Union, Maersk Sealand, entre otras . Para 

asegurarse de que esto sea así ,  a la hora de la contratación 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 información debe traducirse para que los empleados puedan 

realizar sus funciones . En el caso de compañías que realizan procesos muy 

especiaiizados ,  como implantes wamanus , pruu udos farmaceúticos y 
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luicrochips , las traducciones estarán llenas de préstanlOs, calcos y 

tecnolectos debido al tipo de tecnología que se utiliza en los laboratOlios .  

Para ilustrar esta situación, podemos tomar como ejemplo el 

encabezado del manual: 

I Versión en inglés 
FAO j IAEA Training; and Reference Center for Food and Pesticide Control 
Versión en función de la Real Academia (o la universidad) 
Centro de Capacitación y Referencia para el Control de los Alimentos y 
Plaguicidas FAOjOIEA 
Versión comercial (o la universidad) 
FAOjIAEA Training and Reference Centerfor Food and Pesticide Control 

Dependiendo del público que va a utilizar el manual . resulta innecesario 

realizar una traducción del título , pues si los usuaIios están familiarizados 

con la terminología o con la institución, no se requeIirá de una incorporación 

al español.  Adenlás , existe una tendencia a creer que los títulos de 

instituciones en inglés tienen más prestigio que las que están en espaüo l . 

Para la empresa meramente comercial también sería más atractivo 

utilizar manuales en inglés , debido al "boom" tecnológico pues esto crea un 

efecto psicológico de avance , progreso, innovación y tecnología de punta en el 

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

traducción de las etiquetas y manuales de los productos importados ,  y de que 

no toda la población es bilingÜe, este tipo de información pc.rn.lanecerid pur 

siempre en inglés .  Esto lo podríanlos visualizar también en la portad a del 

manual , que dependiendo del público meta se conservaría en inglés 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 versión para el laboratorio de cromatografía se tradujo al español , pues 

se consideró el público al cual está dirigido el manual . La versión quedó de la 

siguiente manera: 

Nicholas H.  Show 
Departamento de Química y BioquÍlnica 

Centro para la Investigación Analítica y la Educación 
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 ilu stración 
de la manera ecléctica de colonizar: el comercio internacional y 
las redes internacionales de exportación no requieren 
necesariamente de un poder político (aunque puede ayudar) , 
pero los mercados económicos se encuentran bastante 
inevitablemente ligados a la importación moral,  lingüística, social 
y artística. " ( 1 999 :  275) . 

Por io tanto . en los textos traducidos para empresas comerciaies no es 

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

y ue ::,c ies p ucJ.e eUCUU lrar lraducción en español. 
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Aplicando estas ideas a la traducción del manual de cromatografía, en 

el siguiente cuadro se muestra un ejemplo de esta situación: 

Versión en inglés 

Figure 1 1 - 3 .  Duckbill Valve used in Merlin Microseal septum replacement 
device 
Traducción actual 

Figura 1 1 - 3 .  Válvula de boca plana que se utiliza en el dispositivo de 
respuesto del septo Merlín Microseal 
Posible traducción para una empresa comercial 

Figura 1 1 - 3 .  Válvula Duckbill que se utiliza en el dispositivo de repuesto del 
septum Merlín Microseal � 

El cuadro muestra que si la traducción fuese para una empresa 

comercial , nluchos de los términos se dejarían en inglés ,  aún y cuando existe 

una palabra en español. 

Con este ejemplo y con hechos que vemos a diario en nuestro entorno 

(centros comerciales ,  en supermercados ,  en el lenguaje de los jóvenes . en la 

televisión, en los periódicos y en la publicidad) , podemos comprender que la 

hibridación del lenguaje es una realidad constante que no podemos pasar 

por alto . A propósito de esto , Even-Zohar afirma lo siguiente : "Si la élite 

reclama sofisticación y excentricidad (o lo contrario ; esto e s ,  "sencillez" y 

conformismo) para satisÍacer su gusto y controlar el centro del sistema 

cuitural , el repertOIio canonizado se adherirá a estos rasgos tan finnemente 

como le sea posible ( 1  ���: � )" 
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Ante este panorama el traductor, como ente social , debe contar con la 

preparación y el criterio para comprender la metamorfosis que ocurre en los 

polisistemas y contar con los mecanismos de adaptación y las fortalezas 

léxicas y técnicas que le pemlitan salir airoso de un proceso global que cada 

día toma más dinlensiones comerciales .  

Por otra parte, n o  s e  puede negar que las teorías d e  los polisistemas y 

la manipulación aplicadas , en este caso,  a un contexto científico vienen a dar 

una explicación científica a los procesos de adaptación lingüísticos que se 

presentan en los diferentes cánones . Dichos cambios ya de por sí no pueden 

ignorarse pues día tras día son más acelerados y repercuten de una u otra 

forma en todas las áreas del quehacer humano, pero quizás ahora con 

muchas más fuerza en un mundo en vías de globalización.  Por consiguiente, 

resulta valioso conocer tales procesos y entenderlos para lograr un proceso 

de adaptación satisfactorio. 
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CONCLUSIONES 

La traducción del texto Técnicas rrwdemas de Ú1yección para la 

cromatografía de gas: Una guía práctica muestra varios crisoles que surgen 

en una sociedad del siglo XXI ,  en un contexto costarricense . El rnanual 

desenmascara técnicas de laboratorio que se utilizan en otros países , pero 

que , afortunadamente , no son ajenas a nuestro acontecer científico, 

especialmente en los campos universitarios (las técnicas de cromatografía 

surgen como una herramienta auxiliar para detectar los contaminantes que 

existen en el medio ambiente) . Al mismo tiempo, reflej a  el interés de la 

ciencia en abordar los temas de impacto ecológico a escala internacional; por 

lo tanto , la traducción de este tipo de textos repercute en las esferas 

científicas , políticas y culturales , como se mencionó en la introducción.  Por 

este motivo , los organismos internacionales patrocinan este tipo de 

investigaciones porque es una forma de buscar soluciones al daño que el 

luisnlO hombre (con su mismo ambición de conquistar los mercados) , le ha 

causado a los ecosistemas poniendo en peligro su propia existencia. 

El traductor debe estar capacitado para explicar las escogencias 

linguísticas y apoyarlas con hechos y teorías, a pesar de que al fin al el diente 

sea el que escoj a  el producto final . pues "en cualquier caso,  aquellos que 

encargan u ordenan también pagan, y los que pagan y están a cargo de la 

cuestión por lo general también urdenau ." (Lé::lllÚ.JC1 L ,  269) . 
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Al mismo tiempo, es importante saber que los traductores no pueden 

permanecer estáticos ante los cambios que ocurren en los idiomas (en este 

caso ,  en el inglés y el español) ; deben conocerlos ,  entenderlos y aceptarlos 

(en vez de rechazarlos a toda costa) pero eso sí, como ' Lambert también lo 

recomienda, la importación debe ser más selectiva en vez de impuesta. En 

este punto podemos retroceder a los principios de García Yebra y valorar la 

importancia de los cambios que surgen en el lenguaj e  y aceptarlos como 

una herramienta a nuestro favor, en vez de desecharlos . Podemos 

ren10ntarnos h.mbién a la historia y recordar la transición pluma-pluma 

fuente-máquina de t:scribir-máquina de escribir eléctrica-computadora. Los 

cambios que se asocian a ella no fueron fáciles , pero sí lo es recordar la 

lucha por el poder que surgió detrás de cada herramienta. 

A todo esto , debemos agregar que la preparación en tecnología hace al 

traductor más competente y mejor capacitado para enfrentarse a una lucha 

en igualdad de condiciones . Para ilustrar este punto, debemos tener presente 

que por más destrezas idiomáticas que tenga el traductoc si no cuenta 

también con conocimientos de computación y de otras áreas del saber (como 

un tercer idioma, mecanografía, entre otros) sus posibilidades de encontrar 

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

compañías multinacionales (empresas que contratan la mayor cantidad de 

trad uctores e intérpretes) cuentan con recursos tecnológicos muy novedosos 
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y si  el traductor posee las destrezas y los conocimientos para trabaj ar con 

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

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

tecnologías de la información, hace que el traductor sea independiente y no 

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

trabaj o  una plusvalía. Por ejemplo , en el caso de la traducción del manual 

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

gráficos , el traductor deberá incunir en gastos que repercuten en el valor 

total de la traducción y que lo hace menos competitivo en el mercado. 

A modo de sumario 

A. Sobre los objetivos generales 

l .  Se aplicaron en lo que correspondía los principios fundamenlales que 

la teoría de los polisistemas tiene en la traducción de los textos 

técnicos . 

2 .  Se consideró el grado de influencia que la escuela de la manipuiación 

ejerce en ia traducción de textos científicos . 
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3 .  S e  organizó y aplicó e l  principio d e  teona y práctica de García Yebra en 

la traducción de textos científicos ,  según García Yebra. 

4 .  S e  confirmó la necesidad de crear un texto híbrido cuando se traducen 

textos técnicos . 

B .  Sobre los resultados específicos 

5 .  Se analizaron los principios fundament:lles de la teoría de los 

polisistemas, los cuales se aplican no solo a la literatura, sino también 

a la traducción técnica. 

6 .  Se explicaron las repercursiones que un mundo en vías de 

globalización tiene en la traducción de un manual de un laboratorio 

costarricense de cromatografía de gas . 

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

manipulación, a sus potenciales aplicaciones en la traducción de 

textos técnicos . 
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8 .  Se delimitaron las variaciones de un mismo discurso cuando existen 

grupos de poder detrás de la traducción de un texto científico (Real 

Academia, Universidad, empresas comerciales , entre otros) . 

9 .  Se explicó por qué el traductor debe mantenerse en constante 

vigilancia ante los cambios globales que repercuten en las sociedades y 

por ende, en la traducción. 

1 0 . Se explicó por qué el perfil profesional del traductor requiere del 

conocimiento de las tecnologías de la infonnación, así como de un 

deseo constante de renovación de conocimientos .  

1 1 . Se demostró l a  necesidad d e  acudir a los préstamos y calcos de 

terrninología cuando se traducen ténninos técnicos. 

1 2 .  Se comprobó que para traducir textos técnicos ,  dependiendo dei 

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

lingüístico específico . 
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c .  De las aportaciones 

1 3 . Se consiguió incorporar la teoria de los polisistemas a la práctica de 

traducción . 

1 4 . Se aplicaron los principios de la teoria de la manipulación en la 

traducción de un texto científico. 

1 5 . Se emplearon, en lo pertinente, dos teorias destinadas a la literatura 

al lenguaje de la tecnología avanzada. 

1 6 . Se propuso una traducción aceptable a un contexto costarricense 

particular: un laboratorio de cromatografía. 

1 7 . Se "negoció" un texto híblido en un contexto universitario. 

1 8 . Se demostró que el lenguaje  técnico no es neutro; más bien , está 

modificado por el contexto. 

1 9 . Se hizo conciencia de que en el proceso de traducción intervienen los 

grupos de poder que existen detrás de una traducción. 
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20.  Se hizo hincapié en la importancia de conocer a los grupos de poder 

para así poder comprender los procesos que experimentan las 

traducciones .  

2 1 .  Se recomendó al traductor instruirse en áreas tecnológicas y de 

información con el fin de que sea más competente. 

22.  Se aconsej ó  al traductor tener un espíritu conciliador, tolerante y 

ne[3ociador cuando esté en el campo laboral . 
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U n i ve rsida d  de Costa R ica 

: rPAL HISTORIA SITIO DE  LA U C R  ORGANIZACIÓN INTERNA CONTÁCTE NOS 

Centro  en I nvest i gaci ó n e n  
Conta m i n a c i ó n  Ambienta l (CICA) 

ÁREAS DE  INVESTIGACIÓN 
OB J ETIVOS 

S E RVICIOS QUE OFRECE 

IN FRAESTRUCTURA TÉCNICA 
SERVICIOS D E  I N FO RMACI Ó N  

iEAS DE INVESTIGACIÓN 

Calidad de aguas . 
Lluvia ácida. 
Evaluación de aguas de desecho. 
Cuerpos de agua superficiaies 

Aguas subterráneas .  
Trazas de metales en aguas y suelos. 

Química y análisis de piaguicidas. 

F 
Fundado en 1 982 

Área académica: 
CIENCiAS BÁSICAS 

• Residuos de plaguicidas en matrices ambientales. 
• Biodegrabil idad de p!agu icidas . 

• Resistencia de las plagas a los plaguicidas . 

• Emisiones de fuentes fijas (chimeneas) .  

• Poscosecha de productos perecederos . 

• Manejo de desechos sólidos . 

• Aseguramiento de cal idad de los laboratorios 

OBJETIVOS 

Determinar mediante la investigación científica, el grado de contaminación ambiental 
antropogén ica y de o rigen natural .  

Real izar investigación bás ica relativa a los campos de estudio d e l  Centro .  

Desarrol lar metodología propias, eva luar y adaptar métodos inte rnacionales para el  análiSIS de 
contaminantes. para étdecuarlos a l a s  condiciones de trabajo de los laboratorios de 
Latinoamérica. 

Participar en p rogramas mu ndiales de ca l ibrac ión de métodos . 

Propiciar y coordinar po r medio de su participación efectiva, la i n vestigación científica que en 
su campo de acción se l leve a cabo e n  ía U n iversidad. de acuerdo con los l ineamientos de la  
Vicerrectoría de I nvest igación.  

Propiciar investigaciones tendientes a l  mejoramiento o a la sust : ,ución de productos qu ímicos 
de acción anlbien ta l .  

P rocura r  mediante la  suscíÍpción de convel l i os, ei a poyo y la co: aboración de ot m s  
instituciones de e nseñanza superio r,  d e l  Estado y de los organ i s nws in ternacionales. 

, .  

P romover l a  formación y capacitación de científicos , propol"cionando ¡as facil idadeS paía SÜ 
adie<:t r'lminnt('> 

Liga r la  investigac !on a !:, ,cejó n soc i a l !  especialiTiente en l u  í e f � : :·:�nte a !a  d ivu igac ión c lcn t f i í ca  
y aca démica.  

. · · c · · ·  .. · 

SISTE M A S  

• Sistema Ed itona l  y de  
Divulgación de l a  I nvestigación 

• Sistema de Bibliotecas, 
documentación e Informcción 

• Sistema de Estudios de Posgrado 
UNIDADES D E  
INVESTIGACIÓN 
• Centros 
• Estaciones y fincas experimentales 

• Institutos 
• Laboratorios 
• Programas 

FINANCIAMIE NTO PARA 
INVESTIGACIÓN 
• Becas y Financiamiento 
• Fundación de la Universidad df> 
Costa Rica para la Jnvestigación 
INFORMACIÓN y SERVICIOS 
• Girasol Di"ital 

• Formulación de Proyectos 

• Formu!arios 
• Sitios de Interés 
• Suplementos EspeCiales 

• Contáctenos 

Dirección: 
Ciudad Universitaria 

'Rodrigo Facio' ,  
detrás de ia Facu!tad de Medicina .  

San José.  Costa Rica. 

Correo electrónico: 
ecarazo@cariari. ucr.ac.cr 

Teléfono: 
(506) 2D7-4479 
(506 1 207-473i 

FacsimH 
(506) 253-1 363 



• • • •  ' '- 1 • • .  , : l l l •• , 1 ... ' . . • .  ' . •  : . :  .... , .  

S E R V I C I O S  Q U E  O F R E C E  

Se rvicios téc n i cos repetitivos 

• Ensayos de resistencia a plaguic idas. 

• Determinación de O L50 y CL50 en insectos y otros organismos.  

• Anál is is de metales pesados en aguas y suelos. 

• Efectos de plaguicidas en parasitoi des. 

• Tratamiento de aguas residuales.  

I Pruebas de ef icac ia biológica d e  p lagu ic idas . 
• Análisis de agua de riego . de desecho, de proceso y para consumo humano . 

I Anál isis de residuos de plagu icidas en suelos, p lantas y vegetales. 

I Control  de em is iones . 
I Dete rminación de contami nantes atmosféricos . 
• Control de aguas de p iscina . 

Asesoría y consu ltoría 
• Estudios de deg radac ión y metabo l ismo de piaguicidas en los compa rtimentos amb ientales , 

como suelos, aguas y vida si lvestre. 
I Estud ios de eficacia biológica de plaguicidas. 
I Estud ios de laboratorio en probl emas relacionados con contaminación ambiental con 

trazadores �adioactivos . 

rllAESTRUCTURA TÉCNICA 

• Laboratorio de a nál is is d e  res id uos (CG y ECO, FPD; NPD, MS;  CIAR,  etc . ) .  
• Laboratorio d e  anál isis de calidad de aguas (VAA, CIAR, VVNIS, etc . ) .  
• Laboratorio de metabolismo y degradación de p laguicidas usando radiotrazadores. 
• Laboratorio de anál isis de contaminación del a ire . 
• Ojiam de asegu ramiento de caiidad. 
• Laboratorio de i n m unoensayos . 
• Labc,íatorio de desechos sólidos. 
• Laboratorio microbiología de aguas. 

SERVICIOS DE INFORMACiÓN 

CONTACTO 

Dirección:  
:.Jdad Universita ria "'Xlrlgo Facio" .  
::: �as de la Facuitad ds i/¡edicinB 
:7,0 José.  Gosta R i:::a 

("ntros 
H I STO RIA 

Estaciones y Fincas 

Correo electrónico; 
ecarazo@cariari .ucr.ac.cr 
Teléfono: 
(506) 207-4479 
(506) 207-473 1 
Facsímil 
(506) 253-1 363 

Institutos La boratoríos 

SITI O  DE LA UCR ORGANIZACIÓN I NTE RNA 

Programas 

CONTÁCTENOS 

l 'ag l l 1 <t ..'. d e:  . 
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