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RESUMEN 

El detector descrito pennite -por descarga de pllllta con Arg6n 

como gas portador- la detenninación de menos de 10- 10 9 de sustan­

cias volátiles como hexano, acetona, benceno y otros . Por disminu­

ción de descarga se pueden detectar gases permanentes. 

ABSTRACI' 

The detector described allows the detection of less than 10-
10 

g 

of volatile substances like hexane, acetone or benzene by means of a 

point discharge in~Argon. Pennanent gases can be detected by a de­

crease of the discharge curr ent. 
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Detectores de descarga sin fuentes radioactivas son conocidos 

en la cromatografía de gas como altamente sensibles y parcialmente 

específicos a las sustancias [1J. 
La mayoría de estos detectores trabajan a presión reducida u­

sándose para la indicación el cambio de valores eléctricos, o la e ­

misión de luz . Por otra parte están descritos también , métodos que 

permiten una indicación a presión atmosférica. 

Lovelock [2J ha descrito un detector de descarga de chispa, que 

usa para su operación estable tma fuente de ioni zación radioactiva 

aparentemente débil o llila descarga de corona al electrodo. Este de­

tector es muy sensible para la mayoría de las sustancias orgánicas. 

Descargas sin electrodos a presión atmosférica son descritas 

por Arnikar , Rao y Kannarkar [3J con voltage alterno a una frecuen­

cia de 50 Hz, por Sternberg y Pou1son [4J con voltage de Tesla y por 

Karmen y Bowman [S] con voltage alterno de alta frecuencia y usados 

con buen éxito, con lo cual la inestabilidad fue evitada a causa de 

la contaminación o variabilidad de los electrodos a otros detectores 

de descarga . 

Haahti, Nikkari y Kulonen [6J usan un detector de descarga tra­

bajando con Argón de una construcción adecuada sin fuente radioac­

tiva para la determinación de ésteres de ácidos grasas de cadenas 

largas. Este método está en discusión también por Upham, Lindgreen y 

Nichols [7]. 

Para la determinación de gases permenentes, Karmen, Giuffrida y 
Bowman [8J han introducido en la cromatografía de gas un detector de 

descarga de voltage continuo. 

La presencia de una fuente radioactiva es de poca importancia 

cuando se utiliza el He como gas portador en este sistema. Usando 

simultáneamente Argón y alto voltage este detector fue colocado para 

la determinación muy sensible de sustancias orgánicas, por ejemplo 

para ácidos de grasa [9J. 
Para la determinación de gases pennanentes, Evrard, Thevelin y 

Joosens Do] han propuesto el Argón como gas portador con un conte­
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nido de 220 ppm etileno. 

Por medio del empleo de una descarga [1, 11J adicional o por fo­

toionización [12, 13J fue mejorada la estabilidad de detectores sin 

fuentes radioactivas y se han obtenido resultados mejor reproduci­

dos. 

E. Schnell y Platz [14J describen tul detector de descarga de 
chispa, el que evita inestabilidades y retrasos del encendido de la 

chispa debido al ensuciamiento o variabilidad de la superficie de 

los electrodos por el empleo de una punta muy fina de platino como 

ánodo , la cual se limpia a sí misma a consecuencia de las chispas. 

En es te sist ema e s necesaTia una fuente de ionización adicional . 

Para poner en función el dete tor y para obt ener una línea cero 

no influida y recta , es preciso atravesar siempre un pequeño umbral 

de la concentración , aunque la detenninación de sust ancias con un 

tiempo de retención relativamente largo, cuyos p¡QO~ ya resultan muy 

anchos, es menos realizable. Este detector no es apto para la deter­

minación sensible de gases inertes. 

Durante la investigación de las condiciones de la descarga, he­

mos averiguado que a t ensiones de corriente antes del encendido de 

l a chispa , ya existe una descarga de plIDta pennanente, la cual por 

el refue r zo o por la debilitación de sustancias desconocidas en el 

Argón como gas portador, ya func i ona como una indicación muy sensi­

ble. 

Sustancias orgáni cas como hidrocarburos, éteres, alcoholes, ce­

tonas, ampl ifican la descarga ; gases i nertes con excepción del hi ­

drógeno, debilit an l a descarga. 

Las °nt ensidades de la corriente sobre las condiciones descri ­

tas usando Argón como gas portador, se mueven entre 1 x 10 -6 
hasta 

3 X. 7O
-6 

amperios. 

La f orma más decuada del det ctor es un tubo de vidrio con una 

ent rada y s lida de gas ["14l . Dentro del t ubo está montado lID alam­

bre de plat ino con una punta de di ámetro de 0,05 mm frent e a un dis­

co de platino de un di ámetro de 5 mm en lma distancia variab e de 1 

hasta 2 mm. 

El cambio de a intensidad de corrient e fue registrado por l a 
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medici6n de la disminución del voltage con una resistencia variable, 
según el computador usado para l as identificaciones descr i t as en la 

Figura 1. 

El empleo de un registrador de compensación posibilitaba un au­

mento gradualmente de la sensibilidad del detector. 

Por el consumo insignificante de corriente es posible construir 
aparatos que f tmc i onan con bat erí as corno fuente de alta tensi ón de 

corriente. 

Además de Argón , empl eamos' Helio, Hi drógeno y Nitr ógeno corno 

gases port adores y const atamos que se produce dentro de un intervalo 

de t erminado de la t ensión de corr" ente y con una cierta distancia de 

l os el ctrodos, tma descarga de punta var iable por mezclas con otras 

sustancias volát iles . Sin embargo , la sensibil idad más grande del 

detect or r e su::' t aba usando Argón corno gas por t ador. Por ésto l os ex­

perimentos descri t os en este traba jo los realizamos solament e con 

Argón (99, 97%de pureza). 

Muy importante es el uso de Argón seco. Secarnos el Argón antes 

de la entrada de la prueba en una columna corta llena con tamiz mo­

lecular A5 (secado en vacío a una t emperatura de 200"C) o con pen­

t óxido de fó sforo. 

El vapor de agua disminuye la sensibil i dad del detector consi­

dc:'rablement e. Para evit ar este efecto y para obtener resultados re­

prod1.1c i bIes, secarnos columnas cromatográf' cas recién preparadas de 

una hasta dos horas con Argón seco a una t emperatura de 30°C más al ­

La Figur a 3 i ndica un de cant idad de 1 x 10 

ta que la t emper atura de trabajo del sistema cromatográfico . Figura 

2 . 
- 6 

cromatogr ama una 9 

de acetona, n-hexano y benceno a vari as tensi ones de corrient e y a 

invar iables condiciones de la sens ibilidad del regis trador de com­

pensac i ón. 

La Fi gura 4 indica cromatogramas de acet ona, n-hexano y benceno 

a la sens ibi l idad más alta y más baj a del conmutador descrito. 

La Figura S ind' ca la dependencia de la concentrac ión en l a se ­

ñal del reg i st rador para n-hexano" 

Todos estos cromatograrnas son regist r ados bajo las siguientes 

http:prod1.1c
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condi c iones: 

Col umna. Tubo de vidrio: 1 m largo 

diámetro: 4 mm. 

Carga de columna. Crornosorb Wcon 10% squalan. 

Gas port ador. 	 Argón 99,97% de pureza. 

Velocidad de fluido: 0,2 ml/h~~ 

Distancia de los electrodos. 1,5 mm. 

INYECC ION DE MUESTRA 

En f orma de gas con una jer inga . Un tubo de vidrio con un volu­

Imen de 500 mi cerrado con dos válvulas y una tapa de goma se lenó 

sobre presión atmosférica con nitrógeno purificado. Con W1a jeringa 

Hamilton se inyectaron por l a tapa las sustancias orgá n icas líqui ­

das. Después de la evaporación y mezc] a de éstas , se tomaron mues­

t r as gaseosas del tubo con una jeringa de 1 mi y se inyectaron de ­

lante de la col umna. Este método pennite la obt ención de resultados 

de buena reproducción. 
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Fig.2.- Esquema general del sistema cromatográfico . 
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Fig.3,_ Cromotooromos de una rne:z c'a de ocetona, n-hexono y 
benceno (I.'0-6gr. c/u) a di Feren1"es voltajes del detector. 
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Fig,4._ Cromatogromas de una mez~ICJ de acetona, n-hexano y 
7 

benceno ( 1)(10- gr: c/u), con CJ '1"0 Y boja sensibilidad 
del conmutador. 
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Fig 5,- Dependencia de concentración poro n. hexano, 


