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Ct~PITULO ! 

!NTRODUCC!Otl 

Los disolventes utili:ados en las tintas· de offset 

son, principalmente, fracciones de la destila.ción del pe -

tróleo, éstos son importantes porque influyen en el com -

porta.miento reo16gico de la tinta, por tal motivo es ne -

cesario conocer la composición intima de cada uno de los 

disclventes que intervienen en la formula. 

Los puntos de ebullición de éstos disolventes se 

encuentran en P.l intervalo 2JOOC - 35ooc. Para conocer la 

distribución de los diversos componentes del disolvente, 

ee necesario llevar a cabo, con gran exactitud, una 

deatilacl6n directa de la muel!!ltra. Desafortunadamente 

6ste útodo implica demasiado tiempo, cantidades consi -

derablel!!I de muestra y gran experiencia personal. 

Con el objeto de eliminar éeta dificultad se re-

curri6 a la cromatograria de 

separacibn y cuantificaci6n de 

gases como t&cnica de 

loa disolventes utilizodoe 

en tinte15 de offset que secan por evaporación. 
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CAPITULO II 

G7.NERALIDADES .:iOBRE T!NT1\S DE IMPRESIO?I 

AUTECEDENTES 

Loa primeros jerogl!ficos estaban escritos con tintas 

hechas de hollin, agua y gomas vegetales. La mAs antigua 

de las tintas es la egipcia, las momias encontrada.a en 

algunas de las mis antiguas tumbas estaban envueltas en 

lino rnarcadas con una tinta hecha de óxido de hierro. 

!n el siglo I a. de c. loa rorianoo elaboraban una 

variedad de tintas usando holl!n negro de lamparas y se-

pia. La sepia es el fluido negro que segregan algunos 

moluscos z:iaTinos cuan.do se asustan. La tinta sepia al B,! 

car sobro el papel se vuelve café. 

tos aonjee medievales inventaron una tinta casi igual 

a nuestra actual tinta azul oscuro. Ellos usaban agallas 

molidas (secreciones de algunos ineectoe sobre la corteza 

del árbol), ueual111ente de robles revueltas con una sal de 

6xido de hierro. 

La invenci6n y desarrollo de la prensa tipográfica 

por John Gutenberg en el siglo XV trajo como necesidad 

la elaboraei6n de una tinta para impreai6n. Al principio 

los impresores usaron las tintas ordinarias para escribir 

hechas con agua, pero ~atas rlu!an demasiado y no se 



adherlan sobre el tipo. Huy pronto los impresores apren -

dieron que las tintas rnez.cladas en aceite de linaza coci­

nado producian mejores resultados. 

TINTA 

La tinta de imprimir es una sustancia coloreada 

fluida o semiflu!da esencial para la obtencion de re-

prod11cciones impresas. Las tintaa están constituidas por 

una parte fluida llamada 11 veh!culo " y por otra s6lida que 

está formada por pigmentos insolubles o por colorantes so -

lubles y oco.eionalmente por sustancias de carga y por adi-

tivos varios. 

Los vehículos son los fluidos en los cuales se di! 

persan loa pigmentos. Tal como indica el término vehiculo, 

es el medio que transporta el pigmento a trav6s de los 

rodillos de las prensas hasta el papel u otra superficie 

que se deba imprimir. Deben secar y actuar como adhesivos 

en la pellcula de tinta impresa, ligando el pigmento a la 

superficie impresa. 

El disolvente rige !a consistencia de la cor.!binación 

pigmento - veh!culo. Los disolventes usados en la formula-

ción dependen del vehículo escogido y de las \'elocidades 

de la prensa, deben ser compatibles con el vehículo y 



tener una volatilidad adecuada al tipo de ic:rpresi6n. Se 

U!Hl a mem:do uno. combinación de disolventes para producir 

lns mejores cara.eteristicas de impresi6n, 

tos pigmentos son materias sblidas f'inamente dividi -

das que dan a la tinta color, opacidad o transparencia 

entre otras cualidades importantes.. ~l cuerpo 

des de trabajo de una tinta depende no s6lo 

._.eh!.culo y de su viscosidad sino también de 

y cflr..tidad del pigl':'lento que contiene. 

y propieda­

del tipo de 

la naturaleza 

E'l proceso de impresión 1 el tipo y la velocidad de 

la prensa, la superficie y el uao final del material im­

preso, son factores que requieren propiedades precisas y 

factores de rendimiento especifico de la tinta usada. 

En el ramo de las tintas de impreei6n existen va-

rios siatel:las de impresi6n c::oc:io: tipografia, litografia. 

(o !'fset) • rotograbsdo, flexoe;raf1a, y ae:rigrafia. 

Para los fines de éste trabajo noa dedicaremos ex -

c:lusivar.iente a las t.intns de offset que llevan un alt.o 

contenido de disolvente que es 

propiedades de ln tintn, !ste 

sificadns bttjo el término (Reat 

parte funda.l:"ental de las 

tipo de tint~s están cla­

set) que significa fijado 

por calor o secndo por evaporaci6n del disolvente. 



La tt5rcula general que describe una tinta de &ata 

clase en: 

Pigmento Azul Fto.lo 14 .O 

Resina Ftn6li~a JO.O 

Carbonato de Calcio io.o 

DieolYente 

TINTAS DE IMnIMIR PARA OFFSET. 

Son eemejantee a las tintas tipográficas, son tintas 

grasas conaietenteo. Requieren pigmentos triturados finamente 

1 no duros, para evitar el desgo.ste de la imagen sobre 

la plancha. AdemAa loe pigmentos no deben di6perearse en 

el agua de mojado, a !in de evitar el velado de la 

impree16n. 

En los barnice& es importante la ausencia de su.stan­

cias que podrían favorecer las emulsiones de tinta en 

agua o viceversa. 

Las tintas para 1mpreai6n offset requieren una elevada 

concentración de pie;mentos debido al menor espesor o densidad 

de tinta que ee obtiene en la impresi6n indirecta. 
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TirlTAS HEAT-S~T ( Secado rápido poi· calor ) • 

Las resinas sintéticas hicieron posible a partir del 

año 19)0 el descubrimiento de tintas de secado rápido por 

calor. En éstas tintas el vehículo consiste de rosina d! 

suelta en un disolvente y el secado tiene lugar principa.! 

mente por evaporación. 

su primera aplicaci6n rué en la impresi6n de publi-

cacionee en prensa de papel continuo para obtener un aec~ 

do practica.mente instantáneo del trabajo en color y permi­

te la impresión y acabado de f'olletos de forma continua. 

En la impresi6n con tintas 11beat set" el rollo im -

preso se pasa p~r unos calentadores eléctricos o a gas, 

trav6s de hornos, o sobre cilindros calientes. Estos 

deben proporcionar una temperatura suficiente al rollo para 

producir la evaporación del disolvente, dejando la resina 

para retener el pigmento. Deapu&s de éste calentador, pasa 

el rollo sobre rodillos enfriadores para posterioriñente ser 

cortado. 

Las resinas "Heat-Set" pueden ser resinas termopláat! 

cas sin nins-unii. propiedad oxidante, en cuyo caso no Se 

emplean secantes metálicos. O pueden ser resinas modificadas 
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a base de aceite secante que requieran pequeñas cantidades 

de secante. 

Loa disolventes que se eoplean en las tintas "heat­

set11 son generalmente frac<:iones de la destilac16n del pe­

tr6leo. Su punto de ebullici6n oscila entrl? 2)0!JC y 315cc 

y til disolvente eropleado depende de las condiciones de la 

1mprt'si6n. Cuando más alto es el punto de ebullici6n, 

m&.s estable es la tinta en la prensa, 

se evapora al¿;o en los rodillos de la 

pue3to que siempre 

prensa. El de más 

bajo punto de ebullici6n requiere menos temperatura para 

secar la impresi6n. Asi al disolvente que se seleccione 

dependerá de lns earo.cteristicas del calor de secado, ve­

locidad de la prensa cobertura de la tinta en el trabajo 

y receptividad de la tinta en el papel. 
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FAB'1ICACIO!I DE LA TINTA 

La producci6n actual de las tintas litográficas está 

dividida en tres tases: 

Primera, los barnices y demb aceites y compuestos 

necesarios en la fórmula son pesados en un mezclador, loa 

pesos apropiados de pigmento y extendodor se añaden des-

pues. cont 1nuaci6n, se mezclan los ingredientes hasta que 

'i!l pigmento se ha incorporado co:npletamente. Finalmente, se 

completa la dispersi6n del pigmento en el vehiculo en un 

molino de rodillos. 

Loa molinos de tinta apropiados para las tintas lit2, 

gráficas constan generalmente de J rodillos ( refrigerados ) 

de hierro o acero lisos y c¡ue giran a distintas velocida­

des tal como se ve en la figura siguiente: 
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C!Mr ___ .. _.... .. ~'*-"' .......... ....... ._,......., 

Su finalidad es la de romper todos lo::¡ grumos o 

aglomerados de pigmento y rodear l•s part!cul.:i.s fina.l':'lente 

divididas con el vehiculo. Esto se logra especialmente 

por la acción de frotado entre los rodil loa, pudiendo 

actuar sobre la intensidad de la misma mediante el 
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acercamiento o separación de los rodillos. En cada mez-

clado la tinta debe pasar a través de dos compresiones~ 

Después se separa del rodillo de mayor velocidad por 

medio de un cuchillo especial. Durante el mezclado se 

genera una. gran cantidad de calor y por ésta razón loe 

rodillos son huecos pnra ser refrigerados por agua. 

Pa.ra obtener la dispersión necesaria en el pigmento 

la tinta se hace pasar generalmente ó 3 veces por 

el mezclador. Algunos pigmentos tienen una textura suave 

y se dispersan fácilmente. Otros son mAs diticiles de 

mezclar y necesitan más pasadas para obtener una tinta 

satisfactoria. 

Antes de aprobar la tinta, oe lleva una muestra 

al laboratorio en donde se analiza la finura del moli• 

do 1 mordencia y viscosidad. 

REOLOOIA. 

Es la ciencia que estudia los ten6menos fil!!licos 

relacionados con el flujo y las deformaciones de las 

materias fluidas, muy viscosas o plásticas, llamadas 

comunmente deformables. 



,, 
Las J propiedades reol6gicas máo importantes en una 

tinta de offset son: ( 1) viscosidad, (2) tixotropía y 

(3) mordencia o pegajosidad. 

1.- La viscosidad.- En un liquido es la fricción que 

ejercen en el seno del liquido las capas interiores que 

se deslizan unas sobre otras bajo una acción 

za exterior. 

Esto deslizamiento de capas encuentra una 

mecánica ruerte en liquidos espesos dando una 

alta y en liquido• m6vilea una viscosidad baja. 

de la temperatura, a mayor temperatura mayor 

de capas y menor viscosidad. 

fuer-

resistencia 

viscosidad 

Depende 

movilidad 

2.- Tixotropia.- Propiedad de algunos materiales al-

tamente viscosos o gelatinosos de hacerse más fluidos por 

agitaci6n y de volver a tomar su consistencia 

después de un determinado periodo de reposo. 

pri•itiva 

El periodo 

necesario para volver al estado original puede variar de! 

de una fracci6n de segundos basta unos minutos; horas 

y aún dlas. Una considerable tixotropia en las tintas 

es indeseable 1 porque afecta a la distribuci6n de la ti!! 

ta y da por resultado una interrupci6n del flujo en el 

tintero de la prensa. 
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3.- Mordencia o pegajosidad.- Es la resietencia 

que la tinta opone la separaci6n de un filamento 

de la 11iema entre 2 superficies. Eeto ea, al separar­

se el papel de la tinta deepu6s de la impresi6n 1 

la pelicula de tinta ejerce una f\lerza de tracción 

sobre el papel. Si la tinta es demasiado pegajooa, 

puede arrancar particulas de l.a superficie del papel, 

fen6meno que se denomina picado 1 y puesto que las 

tintas mas viscosas son también la.a más pegajosas 

la viacoaidad debe eer moderada para evitar el 

picado. 

Una tinta de offset se puede definir como un 

fluido pl.astico y tixotr6pico. En los fluidos plasticos 

a diferencia de los fluidos newtonianoe la detormaci6n 

no ea proporcional a la fuerza aplicada y además la 

viscosidad disminuye cuando se aumenta la ruerza. 

En las tintas de or!set oerá necesario aplicar 

un esfuerzo mayor para hacer !luir a la tinta. A la 

ruerzo. minima para provocar !lujo ee le denoClina rigidez, 
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SISTEMA DE IKPRESION OFFS!:l'. 

El sistema de impresión offset (Planograf!a, Lito­

graf!a, o Impreai6n indirecta) se baoa en el principio 

fundamental de que la tinta por oer lipo!ilica no •• 
11iecible con el agua, de tal manera que la maquina 

en &U unidnd impresora posee un sistema de humectado 

1 un sistema de entintado ambas en contacto con lo. 

imagen ( placa metlllica fotoeensibiliznda ) • 

La placa en zonns de iitiagen ee receptiva de tinta 

( 1 rechnz.a el agua ) y la zona de no imagen ee recep• 

ti va de agua ( y reo haza la tinta ) • 

El sistema de h\lmectado • huedoce l• placa adhi• 

riendoee el agua 6.nicamente en zonas do no imagen, 



LA MAQUINA IMPRESORA 
DE OFFSET 

PRENSA DE OFFSET 

CILINDRO OE ( 
MANTILLA_, 

14 
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ir.mediatamente los tintado:-es aplican tinta también a toda 

la placa, pero como las zonas de no imagen están humede­

cidas repelen a la tinta adhiriendoae esta s6lo en zonas 

de imagen, en seguida la imagen con tinta se transfiere 

a un cilindro intermedio llamado cilindro de mantilla, 

blanket ó hule, de aqui pasa al sustrato ( papel, 

cartón, etc. contra el cilindro impresor. Precisamente 

por el paso de la imagen entintada al cilindro intermedio 

{ mantilla antes que al sustrato es de donde toma el 

nombre de impresión indirecta. 

La impresión se hace en maquinas de hoja ó en 

rotativas de bobina de uno o de varios colores. Las 

altas velocidades, co.racteristicas del proceso offset, eon 

posibles también en la impresi6n de policromias debido a 

la reducida humectación de las formas en la impresión 

indirecta. 

La impresi6n de offset, debido a la sencillez de 

las máquinas y de la preparaci6n de las formas se usa 

no solo para las grandes tiradas, sino también para la 

duplicaei6n de documentos en oficinas. 
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CAPITULO III 

G8NEHALIDADES SOB~E CROHATOGRAFIA DE GASES 

La cromatografía de gases •• una técnica de sepa -

ci6n que ha revolucionado la qu!mica anal!tica 

James y Hartin la idearon en 1952. 

No tard6 en aplicarse tanto a compuestos orgá -

nicoe como inorgánicos y cuando a fines de 1954 

aparecieron en el mercado los primeros instrumentos 

ésto. técnica empez.ó a utilizarse en grado creciente. 

En 1980 se estima en más de 200,000 el número de 

_ cromat6grafos de, gases en el mundo Y. en más de 

J0,000 publicaciones sobre el tema. 

CLASIFICACION 

La cromatografia es un método f!sico de se -

paraci6n bnsado en la distribución de la mu~stra 

entre dos fases. Una fase es el lecho estacionario 

de extensa superficie empacada dentro de una columna. 

Esto eo la fase estacionaria y puede ser un e6lido 

una delgada pelle u la liquida que recubre al 

s6lido. 



La ot.ra rase consiste en un gas o liquido 

que percuela sobre la fase estacionaria y alrededor 

de la miemo.. tata fase se denomina fase móvil. 

En la crom atografia de gases la fase m6vil se 

denomina gas portador ya que es un gas inerte 

cuya fina1idad ea transportar las moléculas de la 

muentra a través de la columna. 

En la cromatogra!in gas-sólido ( C,G,S. ) la 

adsorci6n diferencial sobre la superficie sólida es 

la base para la aeparaci6n 1 se utiliza principalmen-

te para la separac16n do gasea ligeros. Loa o.daor -

bentes tales como carb6n vegetal, gel de silice y ta­

mices moleculares son algunas de las fases estacionarias 

en la c.a.s. 

Los liquides orgánicos de alto punto de ebu -

llici6n constituyen la fase estacionario. en la ero-

matogra!ia gas ... liquido. La fase liquida se extiende 

como una }lelicula delgada aobre un sólido inerte lla­

mado "eoporte s6lido 11 • La base para la separaci6n es 

la }lartición de la muestra dentro de ésta pel:icula 

liquida. Si ae puede encontrar una fase liquida 

que tenga solubilidad selectiva para dos 

17 
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compuestos, entonces estos dos pueden separarse me-

diante cromatografía de gasea. 

continuación se muestra el esquema de la 

columna crooatográfica. 

El soporte s6lido impregnado d.e raae estaciona -

ria está empacado dentro de la columna y el gas 

portador fluye continuamente a través de la columna. 

Las moléculas de la muestra se distribuyen o 

equilibran entre el gae portador y la rase orgánica 

liquida. 

Phz. 2, 
qrUlc1, 

Las muestras que son más eolublea en la fase 

liquida permanecen menos tiempo en ol go.s portador en 

movimiento y por lo tanto, se desplazan con mño len-

titud trav¡s do la columna. 
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En la crooatograria de F:Bses se etlplea el procedi-

miento de "eluci6n", la muestra se añade a la co lur.;na y 

el gas puro que actúa de portador fluye continua;:i.ente. 

Esta técnica tiene la ventaja de que las bandas de 

la muestra están rodeadas por un gas portador puro y 

cuando se concluye el análisis, 

para otra mueotra. 

la columna queda lista 

Una vez efectuada la separación en la colu::ma los 

solutoo pasan al detector donde se convierte en una señal 

eléctrica la cual puede ·medirse con un graficador, a ésta 

gráfica se le conoce como cromatograma. Indica los campo -

nantes y el grado de concentraci6n en que estaban preoen-

tes en determinado tiempo. Cuando sólo sale de la columna 

el gas portador utilizado coco eluyente aparecerá dibujada 

una lineo. recta, "la linea base 11 • Cuando se eluyen los 

picos de la muestra se dibuja el perfil de su concentra­

ci6n y as!. se obtienen dos importantes parár.letros de in­

formaci6n: el tiempo de retención y el área del pico. El 

área del pico permite determinar la concentraci6n de cada 

componente eeparado en la columna, el tiecpo de retención 

•• el tiempo transcurrido desde ln inyección de la muestra 

hasta que •• obtiene el máximo del pico. Este ~icmpo es 

caracteristico del so luto, de la fase liquida y de la te!:, 

peratura de la columna. loa tict:ipos de retención pueden 

usarse para identificar solutos, ya que cr. condiciones con­

troladas son reproducibles. 
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IHSTRU~::NTAL PARA CRO!~.\TOG'iU.FIA :>E GASES 

ES~UEMA ~! U~I CRO~~,\TOGHA?O ~:; GASES 

Esta constituido por las siguientes partes: 

1. Cilindro de gas portador 

2. Control del caudal de gas 

J. Entrada de la muestra 

4. Termostato de la columna 

5, ::olumna 

6. Detector 

7. ~egistro cráfico 
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1. Cilindro de ga.s portador 

El prop6cito prir:io.rio !el gas p:irLo.Jor ea transportar 

los co:nponenten volátiles de la r.1Uest:-a través de la 

columna. El gas deberá ser inerte y no reaccionar ni con 

la muestra ni con la rase eatacionuria. 

El propósito es el de obtener un.:l. matriz adecuada 

po.ro. que el detector mida el cot'lponentc de la muestra. 

En el caso del Jetector de conductividad térmica, el helio 

producirá una sensibilidad siete veces ~a:;or qu~ la del 

nitrógenp. En aleunos detectores de tipo de ionizaci6n se 

especifica el rras portodor mediante la respuesta del r.ieca­

nismo del de te e tor. 

2. Control de caudal y su medición 

La medición y el control de caudal del ~as portador 

son esenciales tanto para la eficienciu de la columna como 

para el análisis cualitativo. La eficiencia de la colu:nna 

depende de la velocidad lineal apropiarla del gas. El 

caudal 6ptimo puede determinarse ajustándolo hasta obtener 

el número máximo de platos te6ricos. Los valores razona -

bles para columnas de o.4 cms. de DI. non de 75 a 90--

ml/min. ¡ para colu:nnas de 0.2 cms. de DI. buen vulor 

es 25 ml/min. y para la columna. sin relleno le 0.2~ r.:::i. 

d• diAmetro interno Cpl) el· caudal 6ptimo es de 1.0 r.:l/min. 

Estos do.tos son tan s6lo orientaciones generales, ya :¡ul? el 

cauda.l 6ptimo para una colur.mn dada deber6. determinarse 

experimentalmente, 



J.- Entrada de muestra.. 
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La entrado. de la muestra deberá permitir la intro-

ducci6n de una aoplia variedad de muestran t incluyendo 

gases, liquides y s6lidos y eu d.nyecci6n rápida y cuanti-

tativa en la corriente del gas portador. 

En el puerto de inyecci6n la muestra se calienta 

para facilitar su rápida evaporaci6n y paso al interior 

de la columna. 

?ara conseguir la mejor forma del pico y la reso-

luci6n mlíxima deberá u:;arse la mínima cantidad posible de 

muestra. 

Para el an6.lisis de trazno y en trabajos en escala 

preparativa suele ser preferible usur muestras de gran t~ 

maiio 1 las cuales sobrecargan la colur:ma. Si bien los picos 

princip11les pueden resultar muy distorsionados loo objetivos 

ex¡ieril!.entales pueden obtenerse m6.e íacilmente, Siempre y 

cuando haya muy buena resoluci6n entre ellos. 

4 .- Temperntura de la columna. 

La colucina lleva. un termostato para que la separa -

ci6n pueda efectuarse o. una teciperatura reproducible. Adem6.s 

ce necec,;irio para r.iantener la columnn dentro do un amplio 

intervalo de temperatura hasta JSO oc. 



El control de la temperatura de ln columna es uno 

de los procedimientos r.i.ás raciles 'J eficaces para promover 

la aeparaci6n. 

Lo. temperatura de la columna deberá ser suficiente -

i:iente alta parn que el análisis se efectúe en un plazo 

razonable 

denenda. 

suficienter.iente Caja para loe;rar la separaci6n 

Se pueden utilizar dos tipos de temperatura en la 

columna una es temperatura isotérmica y la otra tempera­

tura :;::ro&ramad~1. 

La temperatura isot~rQica ee refiere a un análisis 

cromatográfico a temperatura constante de la columna, 

mientras que temperatura programada significa aumento li­

neal de la temperatura de la columna con el tiempo. La 

programac16n de la temperatura es muy útil para muestras 

de mezcla.a con puntos de ebullici6n muy distintos. 

5.- Columnas. 

La columna efectúa la separaci6n siendo éste el 

objetivo primario de la cror.io.togrnfia, por lo que la 

columna es la parte m&e importante del cromat6grafo de 

gasea y consta de tres elementos: 



1. Un recipiente que es un tubo de metal 

6 de vidrio. 

2. Soporte sólido. 

3. Fase estacionaria. 

1. El tubo no interfiere én la eeparaci6n cromato­

gráficn excepto cuando una muestra puode reaccionar con él. 

El tubo do la colur:ma puede ser de cobre 1 • acero 

inoxidable 1 aluminio y vidrio tanto de forma recta como 

doblada o helicoidal. El cobre ea inapropiado porque rea­

cciona, absorbe o descompone determinados componentes de lo. 

muestra { aminas, acetilenos, terpeno.a y eateroidee de tal 

manera que no puede renlizaree el analieis. El vidrio se 

recomienda. para aminoácidos, asteroides, drogas, enervantes 1 

plaguicidas. 

En general so usan columna.e de acero inoxidable oo 

rellenan verticalmente para obtener un relleno uniforme y 

se enrollan para facilitar el empleo de longitudes largae. 

La longitud de la columna rellena varia desde unas 

cuantas pulgadas hasta 6 rn. las columnao analíticas 

comunes miden de a 3 m. de longitud. 



SOPORTE SOLIDO 

El propósito de ln fase sólido. es sostener una pe• 

licula delgada y uniforme de la fase liquida. Un soport.¿ 

óptimo deber! poseer determinadas cnracter!sticns: 

a) Una superficie extensa de 20 m2 / g 

b) Un diámetro de poros unifo·rrr.e del orden 

de 10 /"' o r.:enos. 

e) Inactividad. Un minir.io de ir.teracci6n química 

ndsortiva con la muestra. 

d) Par t. iculas de forma regular, de tamaño uni forn:e 

para un relleno eficiente. 

e) Resistencia mecánica: r:o deberá. desmoronarse nl 

oer manipulado. 

No se ha descrito aún ningun mo.tcrial que satis -

foga todos éstos requisitos, pero en el mcrcndo pueden 

obtenerse varios soportes apropiados. 

Lo. materia prima para la mayoría de los soportes 

de cromatografla de gases es la dintorr.ita 1 que está for­

mada por los esqueletos tle di.:itor.iaceas, al¡:;as unicelula -

res microec6picas que son fundamentalmente sílice hidra -

tnda y C1icroamorra. 



CCLUHllAS CAPILAl!l:S 

Las columnas capilares originales con sus parcdeo in­

ternas impregnadas tenían problemas porque la pel!cula l!qu! 

da adherida a una superficie lisa de metal o de vidrio 

era tan delgada que s6lo eataba presente una pequeña can­

tidad de la fase liquida y tiene poc~ estabilidad. Para 

lograr un valor razonable de (volumen de gas/ volumen de 

liquido) es necesario restringir el diámetro interno del 

tubo hasta valores pequeñoa 1 por lo general de 0.25 mm. 

Este diámetro pequeño significa, a su vez, un flujo lento 

( aprox. ml/minuto) y coao resultado final, requisitos de 

instrumental estrictos para la seporaci6n de la mueetra. 

A partir de 1979 con la incorporaci6n de la nueva 

tecnologia ( tuboa flexiblea y reaiat·entes de silice fundida 

fases estacionarias inmovilizadas ) el uso de las co -

lumnas capilares ha tomado un lugar principal 

cromatografía de gases. 

en la 

Las columnas capilares aunque costosas y requieren 

de mayores conocimientos técnicos y buenos instrumentos, 

permiten separaciones y velocidades inalcanzables con rea-

pecto las columnas rellenos, 
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6. Detectores 

Los compuestos deben detectarse cuando emergen de 

la columna y obtener así un registro Catil del pro-

ceso. Para éste fin se utiliza una variedad de 

detectores, basados en principios de operaci6n diferentes 

y con ambitos de nplicaci6n distintos. 

Los detectores de uso más ar.iplio son: el de 

ionizaci6n de llama y el de conducti vidnd térmica, 

debido a su universalidad. En algunas aplicaciones 

especificas es frecur.nte el uso de detectores más 

selectivos con:o: 

a) Detector de captura de elcct.rones 

b) Detector de ni tr6e;eno/f6sforo 

e) Detector fotorn~trico de llama 

d) Detector de co:1.ductividud electrolítica 

e) Detector microcoulombi métrico 
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GEt:ERALIDADES sena;: DSSTILACION SIMULAD•\ 

Muchos productos de la industria del petr6leo son 

identificados por sus intervalos de destilación. Tradicional 

mente éstos datos han sido obtenidos por destilación bajo 

condiciones cuidadosamente controladas. 

Es posible obtener éste tipo de información por medio 

de la cromatograf1a de cases utilizando una técnica conoci-

da como "destilación simulada11 • Está basada en el hecho 

de qUe en una columna no polar loe solutoa eluyen de acue!: 

do & su punto de ebullición. 

Si una muestra de la mezcla de calibración se corre 

bajo condiciones de temperatura programada se obtiene una 

relación lineal entre tiempo de retención y puntos de ebu­

llición de los componentes de la muestra. La muestra eo -

metida al análisis se corre bajo condiciones id6nticas a 

las de la calibraci6n, el área de pico acumulada se mide 

hasta el final del análisis a intervaloo determinados de 

tiempo. 

El punto de ebullici6n inicial y el punto de ebu -

llici6n finnl de ln muestra son obtenidos mediante loe 

tiempos de retención equivalentes de 0.5 % y 99.5 ~ res­

pectivWilente del pico total del área acumulada durante el 

análisis as! encontremos los puntos de ebullición equi-

Vtllentes de los tiempos de loe datos suminiatradoa por 

la calibración. 
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DESARROLLO EXPERIMENTAL. 
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Para el presente trabajo se utiliz6 un. croMat6grafo 

de gasea Hewlett Packard 5840 A con detector de ·ioniza -

ci6n de llama de hidrógeno. 

Columnas 

Columnas empacadas con las oiguientes caracteristican: 

¡~aso liquida Motil Silicon 

Soporte Cbromoaorb WHP 

Hallaje Bo 1 100 

Longitud de tubo 1.83 mta. 

Diámetro 0.31 cms. 

Material Acero Inoxidable 

GASES 

Gas Acarr&ador Nitróeeno 

Gases de Combustión Aire / Hidrógeno 

Jeringas Hicrojeriri.e;o.s Hamilton de 1 u.l. 

Estlndares de Calibración n-alcanoa de Alltech Assoc. 



ANALISIS DE LOS :1?.SULTADOS EMPLEADOS 

Los estandares de n-alcanos se nnnlizáron mediant"e 

CGL con las sigui ?ntgs condiciones: 

Programación de temperatura de la columna 100 OC 

300 oc de 12 QC/r.iin, flujo del gas acarr~ador 

nitr6geno 25 ml/min, temperatura del inyector 320 OC 

y temperatura del detector de ionizaci6n de llama 

do 320 oc, Atenuaci6n 12, velocidad de la carta 1.0 

y tamaño de muestra 0.1 u.l. 

Loa estandares se inyectaron en porciones de 

0.1 u. l. obteniendose para 

de retenci6n especifico y 

los punto a de ebullici6n 

cada hidrocarburo un tiempo 

con losto se grafic.áron 

cont:ra sus respectivos 

tiempos de retenci6n teniendo de ese modo una 

curva de calibraci6n. 
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ANALISIS DF. LOS DISOLV:WTES EN ~3TUDIO. 

Los disol vente.J analizados fueron: 

IllK OIL tlo .1 , rnK OIL No.2, iNK OIL Ho.) 1 

I?IK OIL No.4. INK OIL ?lo.5. Cuyos rangos de desti -

lai:ión oscilan entre 200 oc - 300 ac destilaci6n directa. 

Se analizaron mediante CGL bajo las mismaa con-

diciones que loe patrones de calibración. Las 

muestras se inyecto.ron en pcrciones de 0.1 u.l. 

cada una y se integraron utilizando una técnica 

manual conocida cor.to método de recortar y pesar 

los picoo~ Debido a que no contaba con el 

integrador y sólo se podía realizar con plan:1r.1e-

tro o por el mi todo de recortar y pesnr los 

picos. 

Finalmente utili%e el 20 método. 



CAPITULO VI 32 

RESULTADOS Y DISCUSION, 

En la figura tabla 1 se muestran los resul-

tados obtenidos para la elaboración de la curva. de cali-

bración que se ci.uestran en la !igura 2. 

TABLA 

Datos experimentales para la obtenci6n de la 

curva de calibración. 

SUSTANCIA PUllTO DE TIEMPO DE 
EBULLICION BP. RETEllCION ( ") 

( ce (mino,) 

n - Octano 116 1.74 

n ... Nonano 141 2.48 

n - Decano 163 3.44-, 

n - Undecano 185 4.53 

n - Dodecano 205 5,73 

n ... Tridecano 223 6.92 

n - Te tradecano 241 8.o6 

n - Pentadecano 258 9.16 

n - Hexadccano 274 10.20 

n - Repta.decano 290 11.19 

n - Oc tadecano 304 12.12 

n • Nonadecano 316 1).02 

(•) Valoree promedio de cinco det•r•inaciones, 
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La curva de calibraci6n muestra la relaci6n tempera-

tura de ebullición v s. tiet1po de retención. 

Como calibración usamos mezcla de n-alcanos del 

encontramos que para las condiciones croma-

togr6.ficas previamente seleccionadas los 3 primeros puntos 

en la calibración no siguen un comporta.miento lineal 

debido a que la temperatura inicial de la columna es 

muy alta para ~atoe tres compuestoa. Por tal motivo 

en el analisis de regresión lineal fueron eliminados 

éstos puntos. 

De la regresión lineal obtuvimos la siguiente ecuación. 

Y • 15,632 X 114.733 

Donde X :a tiempo de retención 

Y = punto de ebullici6n 



AllAL1S1S DE LOS D1SOLVENTSS EN ESTUDIO. 

Se tomaron cinco disolventes 1 ee corrieron bajo 

las mismas condiciones que el eatanda:rd con integraci6n 

manual de áreas a intervalos de tiempos determino.dos en 

las figuras 3, 4, 5, 6, 7 se muestran loe cromatogramas. 

Las técnicas que pueden utilizarse para medir el 

área bajo un pico son varias y se pueden clasificar en 

dos grupos: técnicas manuales y técnicas de integrac16n 

automática. 

Las técnicas manuales como su nombl"e lo indica no 

requieren de una instrumentación especial. Las técnicas 

de integraci6n automática requieren de instrumentaci6n es-

pecial. como integradores mecánicos o de disco, aparatos 

que se adaptan a los registradores y que autoroaticrunente 

integral:l área.e. 

En éste trabajo ae recurrió a una t6cnica 'manual 

conocida como método de recortar y pesar loa picos, pe­

nando posteriormente una unidad de papel ( 1cm2 , 10ce2 etc.) 

para obtener de Aeta forma loa resultados, loe intervalos 

de tiempo fueron seleccionados de tal manera que no que-

do.ran a la mitad del pico sino que abarcaran el área 

de cada uno de ltetos; de ésta forma se pudo definir el 

porcentaje de cada hidrocarburo en las muestras. 
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A continuaci6n proeentamoe los pesos de cada área. 

INK OIL No.1 INK OIL !lo. 2 INY. OIL No.3 I!IK OIL No. 4 INK OIL No.5 

Peso (gr)• Peso (gr)" Peso (gr)• Peso (gr)•• Peso (cr) .. 

A 0.00·¡5 0.0033 0.0062 ~ 0.0068 0.0050 

B 0.0085 B 0.0054 0.0127 B 0,0164 B 0.0090 

e 0.0190 0.0052 0.0168 e 0.0153 0.0140 

D 0.0250 D 0.0160 D O.OJOO D 0.02•10 0.0240 

E 0.0380 E 0.0143 E 0.0427 E 0.0323 E 0.0352 

F 0.0361 F 0.0301 F 0.0436 F 0.0320 F 0.0352 

G 0.0408 G 0.0206 G 0.0193 G 0.0127 a 0.0155 

H 0.0166 H 0.0405 H o. 0157 H 0.0110 0.0125 

0.0148 0.0211 0.0048 0.0034 0.0042 

J 0.0085 J 0.0291 J 0.0036 J 0.0034 

K 0.0025 K 0.0152 

L 0.0162 

H 0.0072 

N 0.0144 

o 0.0050 

(•) 1cm2 • 0.0096 grs. 

e••> 1cm2 
a 0.0095 grs. 
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Mediante la curva de calibraci6n y los datos 

experimentales de las cinco muestras en estudio 

se efectu6 el calculo de los puntos de ebu· 

llici6n de la.3 diferentes fracciones de la 

muestra.. 

El % área correspondiente a cada fracción 

de las muestras rué calculada relacionando el 

peso de cada pico contra el peso de cm2 

del papel utiliza.do. 

Los resultados obtenidos se mueat.ran en 

las tablas 2 y J. 

Para observar el perfil de •Jeetilación simulada 

con respecto a dect ilac i6n directa 1~raficamoa % Area 

acumulada contra punto de ebullic16n para cada diaol-

vente y comparemoa contra la curva de destilación 

directa. ( figuras 8, 9, 10, 11 y 12 }. 
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TABLA 

I!IK OIL ~ro. 1 ¡;¡¡( OIL ~lo. 2 

T (ºCl % ARE;. ARE.\ T (ºel % AREA AREA 
ACUMULADA ACUHULADA 

182 - 200 3,5 3,5 164 - 180 1,0 1.0 

200 - 210 4.o 7,5 130 - 193 2.0 3,0 

210 - 221 9.0 16,5 193 - 199 2.0 5.0 

221 - 229 11.5 28.0 199 - 212 6.5 11.5 

229 - 240 17. 5 45,5 212 ... 21S 6.o 17,5 

240 - 245 16.5 62.0 218 - 22é 12.0 29.5 

245 - 255 18.5 80.5 226 - 236 B.o 37.5 

255 - 265 .7,5 88.o 236 - 244 16.5 54,o 

265 - 271 7,0 95,0 244 - 250 9,0 63.0 

271 - 279 4.o 99,0 250 - 259 12.0 75,0 

279 - 302 1.0 100.0 259 - 266 6,o 81.0 

266 - 274 B.o 89.0 

274 - 280 3,0 92,0 

280 - 294 6.o 98.0 

294 - 321 2.0 100.0 
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rm: OlL ::o. U:K OIL ?lo, 

T cºci ~l.Í AREA AREA T cºcl % .\RE:A ARE.\ 
ACUHULA.DA ACUMULA~A 

221 - 21.0 J,0 3,0 221 - 249 5,0 5.0 

248 26J ó,; 9,5 2119 - 263 10,5 15,5 

263 - 271 9,0 18,5 26J - 271 10,0 25.5 

271 - 278 15.0 JJ.5 271 - 279 15.0 40.5 

278 - 287 22.0 55.5 279 - 285 20.5 61.0 

287 - 296 22.0 77,5 285 - 295 20.0 81.0 

296 - 302 10.0 87,5 295 - 302 B.o 89.0 

)02 - 310 a.o 95.5 302 - 309 7.0 96.0 

.3•0 - J16 2.5 98.0 309 - 316 2.0 98.0 

316 - 3112 2.0 100.0 316 - 340 2.0 100.0 

I!IK OIL flO. 

T (ºel % AREA ANEA 
ACUMULADA 

205 - 224 3.0 3,0 

224 - 233 B.o 11.0 

23) - 242 11.0 22.0 

242 - 251 15.5 38.5 

251 - 258 17,5 56.0 

258 - 268 21 ,5 77.5 

268 - 274 11.0 08.5 

274 - 285 10,0 98,5 

285 - 296 1.5 100.0 
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GONC!.USIOtlES. 

La destilación simulada resulta de t;rnn utilidad como 

alternativa a la caracterización de disolventes· por destila­

ción directa. con las siguientes ventajas. 

1.- Pequeña cantidad de c.uestra. 

2.- Tiempo de analisis reducido. 

3 •• Facilidad para detector cada uno de los hidrocarburos. 

Lt.- Alta sensibilidad. 

En las curvas comparativas de destilaci6n simulada 

v.s. deetilaci6n directa tenemos que la destilación direc­

ta al principio se separa de la destilaci6n simulada 

6sto se debe a que hay pérdidas de los hidrocarburos mie 

vol,tilee y por otro lado en destilación simulada tenemos 

más sensibilidad. 

Con respecto al tiempo de analieis en destilaci6n 

directa es de 40 minutos mientras que en destilación si• 

mulada el tiempo es de 25 minutos no obstante que la 

parte cuantitativa ae realiz6 con una t6cnica manual. 

Si éste tiempo de destilaci6n simulada quisiera re­

ducirse aproximodame?tte a 111 ::itnd con resultados cuanti -

ta ti vos precisos es necesario contar con equipo automático 1 

columnas capilares y programas de c6mputo adecuados ( PC ) • 
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Especificamente para los disolventes usados en tintas 

de offset éste método es de gran utilidad, ya que cono-

ciendo previamente la compoaici6n de cada uno de los di· 

solventes que serán usados en la f6rmula podemos predecir 

el comportamiento de la tintn en los talleres de impresión. 

Limitaciones del método 

Este método está limitado para hidrocarburos con 

punto de ebullición no mayor de alrededor de 550 oc. 

Las mezclas analizadas en ol presente trabajo alcanzan 

puntos de ebullic16n de hasta 350 oc. 
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