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Las principales técnicas para análisis 
de volátiles

Espacio en Cabeza
Estático

SPME y SPME Arrow Espacio en Cabeza 
Dinámico

Twister/TF-SPME -
Extracción Sorptiva en 

Espacio de Cabeza
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Espacio de Cabeza Estático (SHS)

Baño Termostático T= Cte

Jeringa de gases

Kst =
[Cv]

[Cl]

Se toma una alícuota del gas
y se inyecta en el GC:

 SSL 

 0.5-1 mL

 Split > 1:5 (muestra llega antes a la 
columna, picos mas estrechos)

Ventajas:
 Muestra muy limpia

 Poca o ninguna preparación de muestra

Inconvenientes:
 Falta de reproducibilidad si no se 

automatiza

 Falta de sensibilidad
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Espacio de Cabeza Estático (SHS)
AUTOMATIZACION

 Jeringas 1, 2.5 y 5 mL

 Control Tª 40-150ºC (evitar condensación)

‒ > Tª incubacion
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Espacio de Cabeza Estático (SHS)
AUMENTO SENSIBILIDAD – Trampa Fría o Adsorbente

Split ratios altos  Picos mas definidos  Perdida de sensibilidad
 NO inyecta la Fase Gas

 Inyectar columna SOLO analitos 

Cooled Injention System

CIS
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 Split/splitless

 PTV 

• Rango Tª -150°C to +650°C 

• Calentamiento hasta 18 °C/sec

• On Column Frío

 Atrapa y crioenfoca los analitos 

 Interfase ideal por su bajo volumen y 
velocidad de calentamiento 
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CIS – Sistema de Inyección en Frío

Heater

Split

GRAPHPACK – column 
connector

Cooling connection

Septumless head (SLH)

La interfase con el GC
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Solvent Venting

CIS – Sistema de Inyección en Frío

Criogénico:
 LN2, LCO2, Criostato
 Tª<10ºC

 Inyección de la muestra:

• Frío
• Línea del Split Abierta

 Tras inyectar la muestra:
• Calentamiento rápidos 12ºC/s

• Línea Split Cerrada SPLITLESS

Adsorbente:
 Liner Tenax, Carbotrap…
 Tª>10ºC
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CIS – Sistema de Inyección en Frío

Criogénico
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CIS – Sistema de Inyección en Frío
Adsorbente



CIS – Sistema de Inyección en Frío
Enriquecimiento múltiple de muestras (MHSE)

 Se toman varias muestras del mismo vial. 

 Los análisis se cryo-concentran o se adsorben en el 
relleno del liner . 

LOD mejorado
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Preparación y análisis de muestra secuencial:

Time

Sample 1 Sample 2 Sample 3

Prep Ahead:  Mayor Productividad:

Sample 1

Sample 2

Sample 3

Sample 4

Sample 5

Espacio en Cabeza Estático (SHS)

Aumento de la Productividad: MAESTRO Prepahead
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Micro-Extracción en fase solida (SPME)
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Soporte Metálico

Recubrimiento
Núcleo de Sílice

 Extracción y concentración de analitos selectiva en una película de adsorbente situada en el 
extremo de una jeringa

 Diferentes materiales de Adsorción y Absorción (PDMS)



Extracción y Concentración de analitos de forma selectiva

Inmersión Head Space

Posibilidad de 
Automatización
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Micro-Extracción en fase solida (SPME)

1ª Etapa 2ª Etapa



Página 15

 PDMS (diferentes espesores)
 PDMS/DVB
 Poliacrilato
 Carbon/PDMS
 Triple (DVB/PDM/Carb )

Acondicionamiento Fibra
 En Estación Específica
 En el Portal de Inyección

Derivatización Automática 
 Pre-extracción
 Post extracción

AUTOMATIZACIÓN
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Micro-Extracción en fase solida (SPME)
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AUTOMATIZACIÓN

Acondicionamiento 

Transporte del vial

IncubaciónExtracción

Inyección

PROCESO MANUAL:
 Baja Reproducibilidad (Manual)
 Forma de Pico y Sangrado variables
 Ocupación del operador 

AUTOMATIZACION:
 Transferencia eficiente de los 

analitos
 Mejor forma de pico
 Reproducibilidad
 Acondicionamiento y Derivatización
 Productividad 

Micro-Extracción en fase solida (SPME)



 Aumentar la volatilidad
 Bloquear grupos Reactivos (OH, NH…)
 Aumentar Eficiencia de Ionización (MS)

Antes o Después de la Adsorción
 Reactivo Impregna la Fibra ANTES de la extracción  Analitos que no se EXTRAEN

sin derivatizarlos
 Reactivo Impregna la Fibra DESPUES de la extracción  Analitos que no tiene 

BUENA RESPUESTA POR MS sin derivatizarlos
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Derivatización

Micro-Extracción en fase solida (SPME)
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Té de hierbas seco de canela y manzana

PDMS, 100 μm

Micro-Extracción en fase solida (SPME)
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ARROW

 Mayor sensibilidad: el mayor volumen de adsorción 
 10 veces más sensible.

 Extracción más rápida: por la mayor superficie de 
adsorción

 Mayor robustez: por la geometría y el material 

 Gama completa de materiales de adsorción: 

Micro-Extracción en fase solida (SPME)
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ARROW

Micro-Extracción en fase solida (SPME)
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MPS-HIT: Hot Injection and Trapping

CIS

TDU

Tubo TDU

No Transfer line !

 Se pueden realizar inyecciones SHS y SPME 

 TDU Caliente

 CIS Frío

 Permite atrapar/reenfocar los analitos 

volátiles de la fibra

 Estrechar los picos iniciales 

 Incrementar la sensibilidad

 Permite cambiar rápidamente de desorción 

térmica a SPME o SHS sin retirar la TDU



HIT with CIS Cold

HIT with CIS Hot

Peak #1 = 1,1-Dichloroethene Peak #26 = 1,2-Dichlorobenzene

MPS-HIT: Hot Injection and Trapping



Olfactory Detection 
Port

ODP-4



Detector Olfativo (ODP)
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Sample Extract

GC Column

Splitter

MS 
flow restrictor

ODP 
flow restrictor

Vincula el análisis GC-MS 
a la detección sensorial 
para estudiar compuestos 
sensorialmente activos:
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Detector Olfativo (ODP)

El flujo de salida de la columna se divide en 2: una 
parte va a al MS y otra al ODP.

Ajustando la longitud y diámetro 
de los capilares  compuesto 
llega al mismo t al ODP y al MS.



Detector Olfativo (ODP)
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Sample Extract

GC 
Column

Splitter

MS 
flow restrictor

ODP 
flow restrictor

Detector Olfativo (ODP)

 El ODP es poco sensible para aromas y 
fragancias  cantidad importante de 
muestra en su canal. Una división entre 
2/1 y 4/1 (ODP/Det) es frecuente.

 El ODP resta sensibilidad sl MS por lo 
que no es recomendable que se instale 
en un equipo sobre el que se estén 
realizando análisis cuantitativos o de 
alta sensibilidad
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Detector Olfativo (ODP)Detector Olfativo (ODP)

Camara de mezcla calefactada

Linea de 
Transferencia
calefactada

Cono para la 
nariz
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Detector Olfativo (ODP)Detector Olfativo (ODP)
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Linea transferencia
flexible

Humidificación del gas 
de make-up

Superficie de 
PTFE de baja 
temperatura

Apoyo para la 
Nariz

Soporte del brazo
ajustable



Detector Olfativo (ODP)Detector Olfativo (ODP)
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El usuario huele y pulsa el botón de intensidad. Incluso 
puede indicar con la voz la identificación del olor 
(“naranja”, “cuero”, “humedad”…)



Detector Olfativo (ODP)
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Detector Olfativo (ODP)

 Realizar múltiples recolecciones de la misma región a lo largo 
de una serie de inyecciones para aumentar la cantidad de los 
analitos atrapados

 Reinyectar los compuestos atrapados en la trampa con una fase 
estacionaria diferente para separar los compuestos coeluyentes
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Detector Olfativo (ODP)
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Interpretador de Datos Olfativos (ODI)



Interpretador de Datos Olfativos (ODI)
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 ODI importa los datos registrados con el ODP (con comentario) y el cromatograma del MS.

 Muestra el cromatograma, el olfactograma y las impresiones sensoriales de una muestra 
superpuestos. 
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 Se realiza la deconvolución, integración e identificación de 
los picos del cromatográficos con el software NIST-AMDIS.

1. Análisis del Cromatograma GC-MS
Interpretador de Datos Olfativos (ODI)
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 Se alinea el cromatograma con el olfatograma aplicanto un Offset (RTs) determinado

Offset:-5s

2. Alineación cromatograma con olfatograma
Interpretador de Datos Olfativos (ODI)
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3. Resultado del Análisis
Interpretador de Datos Olfativos (ODI)
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Copiar y 
pegar

4. Creación tabla resumen
Interpretador de Datos Olfativos (ODI)



Aroma Office 2D



 Aroma Office es una completa base de datos para la identificación de compuestos aromáticos.
 La identificación se realiza empleando el Espectro de Masas y el Índice de Retención (RI)

• RI > 10000 compuestos
• Espectro de MS > 116.000 compuestos

Aroma Office 2D

 El tiempo de retención de un compuesto depende en gran medida de diversos parámetros 
cromatográficos (tipo de columna, presión de cabeza, temperatura, programa del horno, tipo 
de gas, etc.)

 No es posible comparar los tiempos de retención de distintos instrumentos y laboratorios.
 Utilizar índices de retención en lugar de tiempos de retención
 Compensar parámetros variables y eliminar escalas y unidades

¿Por qué el RI?
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Aroma Office 2D
Identificación por MS + RI
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No search result

△2 unidades

VALENCENE se 
ha identificado
por el espectro
de MS y por RI. 

alpha-Gurjunene eluye sobre 1526
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Aroma Office 2D
Identificación por MS + RI
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Aroma Office 2D
Búsqueda por aroma
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¿PREGUNTAS?


