Precolumnasy Buclesde Retencion

Bucle de Retencién, Compatibilidad Fase Solvente, Conexién, Corte de Columnas, Mini-Unién, Poliimida,
Pre Columna, Press-Fit, Resina.

Una precolumnay un bucle de retencion son el mismo tipo de accesorio pero con objetivos
diferentes. Ambos son un tubo de silice desactivada, 6 en |os sistemas més modernos, un tubo
de silice pretratada tipo metilsilicona (Fase Tipo 1), fenilmetilsilicona (Fase Tipo 5) 0
polietilenglicol (Fase Tipo Wax) de2 a5 metrosque seinstalaentre el inyector y el comienzo de
lacolumna. (ver Figura). Los tubos desactivados no contienen fase estacionaria con lo que se
minimizan las interacciones de los solutos, y los tratados con alguna fase suelen presentar
mayor inercia quimica frente acompuestos muy polares aunque presenten interaccién con los
solutos. Launion entre la precolumnay la columna principa se puede efectuar mediante co-
nexionesdevidrio 6 cuarzo (pres-fit) o mediante conexionesdetipo GLT (GlassLined Tubimg)
con sellos de vespel 6 vespel grafito.

El primer sistemaes més econdmico pero requiere unamanipul acion precisay un corte perfecto
delacolumna(ver figura) y delaprecolumnaparagarantizar un cierre hermético.
econdmicoy seguro alalarga. Escon-
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El segundo sistema (ver figura) produ-
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Si lasconexionesson del tipo mini-unién
lacalidad del corte delos extremosdelas columnasaunir no resultatan critica. Si se optapor un
press-fit, sdlo se obtendran resultados positivos si 10s cortes son los mas exactos posibles,
puesto que la columna ha de realizar un cierre hermético tras una breve compresion contrala
pared internadel tubo de cuarzo.

Si el corteesirregular el cierreestambiénirregular y es probable que se produzcan fugas, 6, lo
gue resulta més peligroso que | os solutos entren en contacto con la pared externade poliimida
delacolumna, material que es muy adecuado paralaproteccion del tubo de silice, pero queal
mismo tiempo es muy reactivo. Nunca selle las conexiones de las columnas con resina de
poliimida: no solo esun procedimientoirreversible, sino que ademasexiste el riesgo deinundar
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con resinalazonadeinterconexion de cuarzo, con loque s seguralaaparicion de problemas
deadsorcionirreversible. En lasfiguras siguientes se muestran cortes de columnas ampliados.

CortePerfecto CorteAceptable Cortelnaceptable

Cortador Circular Diamante Cortador Zafiro Cortador Ceramico

Si no se posee la debida experiencia para utilizar un cortador de zafiro, existen cortadores
especia es de diamante que garantizan un corte perfecto.

¢Cuando seutilizan precolumnas?

Las precolumnas se usan cuando las muestras contienen residuos no volétiles que puedan
contaminar lacolumna, haciendo que éstos se depositen en lacolumnainicial y no enlaprinci-
pal, permitiendo el paso de los solutos alacolumnaprincipal .

Aungue los residuos no contaminen la columna principal, un exceso de éstos puede también
ocasionar la aparicién de deformaciones en la forma de los picos: un corte 0 substitucién
periédicade laprecolumna devuel ve €l sistemaa sus condiciones éptimas.

Recuerde: la aparicidn de asimetrias, colas o la disminucién del areade al gunos solutos sensi-
bles es sintoma claro de que se ha de proceder a corte o0 ala substitucién de la precolumna.

JCuandousar buclesderetenciéon?

Loshuclesde retencidn se utilizan paramejorar laformadelos picosen cierto tipo de muestras,
columnasy condiciones cromatograficas. Usualmente se utilizan entre2 y 5 m como minimo de
tubo para obtener 1os beneficios de un bucle de retencion. Las situaciones que méas agradecen
el uso de estos accesorios son las que requieran grandes volimenes de inyeccion (>2 (L), y
existan diferencias entrelapolaridad del solventey lafase estacionariainyectando en condicio-
nes de Split-Less, On-Column 6 Inyeccién Directa. El efecto de mejoramés inmediato se en-
cuentra en los picos que eluyen cerca del solvente o de polaridad similar. Muchas veces una
precolumnatambién permite obtener |os beneficios de los bucles de retencion.

¢Quétipodefaseesconvenienteusar en un buclederetencion?

Latablasiguiente detalla cuales son las combinaci ones fase/solvente y aplicacién masimpor-
tante en el uso de bucles de retencion.

Fase Po larid ad Compatibilidad Aplicacion

100% Metil No Polar Hidrocarburos, como pentano, Uso general como bucles de
heptano, iso-octano, arométicos y retencion y precolumnas en HRGC.
solventes mixtos (n-parafinas con También se usan en aplicaciones de

halogenados). biotecnologia.
5% Fenil/95% Metil Polaridad Media Solventes halogenados, cetonas y En aplicaciones de alta temperatura
alcoholes. y separaciones de moléculas de alto

peso molecular.

Polietilénglicol (W ax) Muy Polar Muestras Acuosas Anélisis de aromaticos
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Como Usar conector esPress-Fit
1. Limpielaunion de cuarzo con acetonay deje que se evapore €l solvente.

2. Con un cortador ceramico, de zafiro o unapuntade diamante marque el tubo aunos2 cm
del extremo delacolumna.

3. Aplique unaligerapresion parapartir lacolumnaen lazonadelamarca.

4. Conunalupade 10 a20X inspeccioneel corte. Si no esregular o observafragmentos de
poliimida o de cuarzo vuelva a punto 2y repitala operacién. Si tras algunos intentos no
consigue un corte limpio cambie el tipo de cortador por uno circular de diamante.

5. Moje el extremo de la columnacon Metanol y deje que evapore.

6. Con cuidado inserte la columna en el press-fit limpio y presione ligeramente con los
dedos hasta que la columna clave en la pared interior del tubo.

7. Inspeccione launion con lalupa. Si € cierre es correcto notara que se ha formado un
anilloregular de color més claro enlazonade contacto entrelacolumnay lapared interior
del conector.

8. Puede comprobar |a ausencia de fugas introduciendo algunos L de metanol con una
microjeringa entre la parte externa de la columna y lainterna del press-fit. El cierre es
hermético cuando no se aprecian microburbujas de gas portador

9. Efectlie uno o dos ciclos de temperaturay compruebe el punto 8

10. Recuerde: no utiliceresinade poliimidaparasellar lasuniones.

Paramésinformaci én contacte con:

Cromlab S.L.

Acer 30, 32

08038 Barcelona

tel. +34 932233319
fax +34 93 223 16 37
email cid.cromlab@ctv.es
internet www.cromlab.es
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