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Hidrocarburos ligeros en el sistema
GC Agilent 9000 Intuvo con valvula
de muestreo de gases

Estudio de reproducibilidad con una valvula de
muestreo de gases y un divisor de detector de GC

Resumen

La presente nota de aplicacion describe el método de andlisis de una mezcla patron
de hidrocarburos gaseosos con un sistema GC Agilent 9000 Intuvo. El sistema
contaba con una valvula de muestreo de gases, un chip divisor de detector
postcolumna D1/D2 y deteccion por ionizacion de llama (FID) y conductividad
térmica (TCD). Los resultados fueron comparables en ambos detectores de la ruta
de flujo en términos de tiempo de retencion y respuesta de pico.



Introduccion

Las muestras pueden introducirse en
un GC por medio de varias técnicas,
como una valvula de muestreo de

gas. El sistema GC 9000 Intuvo es
apto para este tipo de muestreo y esta
disponible con una sola valvula de
muestreo de gases de seis puertos.
Esta funcionalidad reduce la superficie
requerida en los laboratorios que
analizan corrientes de proceso, gases
comprimidos u otros tipos de muestras
gue ya se encuentran en fase gaseosa.
La division de la muestra postcolumna
a un segundo detector puede aportar
un nuevo nivel de eficiencia al analisis
al ampliar el rango de calibracion

o al afadir mas selectividad al analisis.
El sistema GC 9000 Intuvo con valvula
de muestreo de gases y chip divisor
de detector D1/D2, combinado con

las columnas HP-PLOT J&W de
Agilent, ofrece una opcién de menor
tamafo y mas productiva para separar
y cuantificar las muestras de gases
con confianza.

Esta nota de aplicacion presenta

la reproducibilidad de los resultados
cuando se utiliza la valvula de muestreo
de gases con un patrén de gas
comprimido, tal como esta configurado
en la unidad central del sistema GC 9000
Intuvo.

Preparacién de muestras

Este estudio de reproducibilidad no
precisd preparar la muestra. Para

el andlisis del sistema se utilizé la
muestra de prueba de gas de refineria
Agilent (ref. 5080-8755). El cilindro que
contenia la mezcla de gases se conecto
a través de un selector de corriente
para su automatizacion. En la Tabla 1
se enumeran los compuestos y las
concentraciones aproximadas.

Experimento

Instrumentos

Configuracién Intuvo

Valvula de muestreo de gases

6 puertos, loop de 0,1 ml

Inyector

Split/splitless

Liner de inyeccion

Ultrainerte con lana de vidrio (ref. 5190-2295)

Ruta de flujo Intuvo

Guard Chip (ref. G4587-60565)
Guard Chip de inyector (ref. G4581-60031)

Columna analitica

Detector 1

Detector de ionizacion de llama (FID)

Detector 2

Detector de conductividad térmica (TCD)

Condiciones de funcionamiento del Intuvo

Valvula de muestreo de gases

) 150 °C

(Aux. Térm. N.° 1)

Tiempo de carga de loop 0,5 minutos
0,5 minutos

Tiempo de inyeccion de loop

Inyector 150 °C, split 200:1, 3 ml/min purga del séptum
Guard Chip Modo seguimiento de horno
Bus 225°C

Columna analitica

Helio a 37,3 psig (5 ml/min)

Horno de columna

75 °C, sin retencién

Tiempo total de andlisis= 7,67 minutos

Configuracién del FID

250 °C

Hidrégeno = 30 ml/min
Aire = 400 ml/min
Auxiliar (N,) = 25 ml/min

Configuracién del TCD

200 °C
Gas de referencia = 10 ml/min
Gas auxiliar = 5 ml/min

Tabla 1. Componentes de la muestra de prueba
de gas de refineria Agilent.

Compuesto

Concentracion (%)

Metano

Etano

Etileno

Propano

Propileno

Isobutano

n-butano

trans-2-buteno

1-buteno

cis-2-buteno

Isopentano

n-pentano

Hidrégeno

Nitrégeno

Dio6xido de carbono

Monéxido de
carbono

Divisor de detector de GC D1/D2 (ref. G4588-60402)
Agilent HP-PLOT J&W AL203 M, 50 m x 0,32 mm x 8,0 ym

Rampa a 15 °C/min hasta 175 °C, mantener 1 minuto




Resultados y comentarios

Para esta evaluacion, se realizaron

30 inyecciones replicadas con la
valvula de muestreo de gases y un
selector de corriente integrado para
su automatizacién. No se espera que
la columna HP-PLOT J&W AL203

M separe los gases permanentes

del patron, ni que el FID los detecte.
Por estas razones, el hidrégeno,

el nitrégeno, el didxido de carbono

y el mondéxido de carbono se excluyen
de las estadisticas. En la Figura 1

se muestran los cromatogramas para
el FID y el TCD, y en la Tabla 2 se incluyen
las estadisticas de reproducibilidad.
Los gases permanentes coeluyen

con metano en el TCD y se observa
cierta variabilidad adicional en las
estadisticas de este pico.
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Figura 1A. Cromatograma del FID con tiempo de retencion y etiquetas de compuestos.
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Figura 1B. Cromatograma del TCD con tiempo de retencion y etiquetas de compuestos.

o
[S)
=
\
2 a
5] o
© n
(o)}
2 °
< a ] a
D O 5 O
2
Qo el
' o] o
= 2 a - o
S ~ O =)
©
2 8 RF o8 O
o = N~ c 3
5 — o o va
25
o 2 & 33— 2
[ o £ 2o § 5
[ @ > do 2
I~ b Q Hh— =3 F o
a < cw [ L O
o ; 10 [ N 2 -
O © = S T L
= e o ~ 5 e Q
; S o ~ c ¢
° <@ o © T ®©
c =y ) ® g E
5 o
2 e w2 g
@ g <
— 5 o~
] @ Qo
« ~ w 2
o~ ™ ©
2 3 4 5 6
Tiempo (min)



Conclusion

El sistema GC Agilent 9000 Intuvo
configurado con una sola valvula de
muestreo de gases y columnas HP-PLOT
J&W de Agilent ofrece resultados
consistentes para los flujos de gas.

La evaluacion de un divisor de detector
postcolumna D1/D2 para la deteccion
sincrona aporta resultados comparables
en cuanto a tiempo de retencion

y respuesta de pico para ambos
detectores en la ruta de flujo. El sistema
GC 9000 Intuvo con tecnologia de llave
inteligente evita tener que configurar la
ruta de flujo, realizar calculos complejos
e instalar varias columnas, con lo que
se suma un nuevo nivel de eficiencia

al flujo de trabajo.
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Tabla 2. Resultados de reproducibilidad de compuestos de hidrocarburos en detectores TCD y FID.

Compuesto TCD-RT | TCD-Area | TCD-Altura | FID-RT FID - Area | FID - Altura
Metano 0,00 % 2,89 % 3,99 % 0,01 % 1,05 % 1,01 %
Etano 0,01 % 0,93 % 0,92 % 0,02 % 1,08 % 1,02 %
Etileno 0,02 % 3,07 % 1,25% 0,02 % 1,27 % 1,03 %
Propano 0,02 % 1,20 % 1,02 % 0,02 % 1,06 % 1,02 %
Propileno 0,04 % 3,34 % 1,29 % 0,04 % 1,06 % 1,07 %
Isobutano 0,03 % 1,26 % 1,07 % 0,03 % 1,10 % 0,88 %
n-butano 0,03 % 1,38 % 1,05% 0,03 % 1,24 % 1,03 %
trans-2-buteno 0,05 % 1,48 % 1,12 % 0,05 % 1,20 % 1,09 %
1-buteno 0,05 % 1,32 % 1,06 % 0,05 % 1,11 % 1,14 %
cis-2-buteno 0,05 % 1,78 % 1,27 % 0,05 % 1,21 % 1,26 %
Isopentano 0,04 % 2,20 % 1,38 % 0,04 % 1,26 % 1,21 %
n-pentano NA NA NA 0,04 % 1,54 % 1,49 %
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