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En este trabajo los autoves descviben wn cromaifgrafo de gases, construido por

ellos para el andlisis cualitativo Y cuantitativo de mezclas gaseosas y voldtiles,

Principalmmente de sustancias orgdnicas con puntos
400°C. Este cromatdgrafo es también 4kl para el andlisis preparatorio. Comsta...
de las siguientes pavies fundamentales: wna camara G '
de deiectoves; un sistema de civculacion del gas portador; un sistema de inirydise-> ° 2
cibn de muesiras; las colummnas y @eteclores correspondientes, y los civeuitod-elgc- -
tricos y electydnicos provistos de todos los elementos HECESAYLOS. /S

omo método de separacién y de andlisis
uimico de mezclas complejas, especialmente

sustancias orgénicas, la Cromatografia de
Ses tiene gran importancia. El principio de

Paracién consiste en transportar la mezcla

diante un gas portador a través de una fase

“rente cada uno de los componentes. Si esto
ace empleando una columna, al cabo de
o tiempo los componentes se hallan repar-
%, formando zonas en ellas.

R la prictica, la muestra gaseosa o previa-
te vaporizada se introduce pPor un extremo
4 columna en un tiempo tan corto como sea
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posible. El gas portador se hace pasar a %ilfdal‘_;;éﬁ.' ‘*}
constante. Las fuerzas intermoleculares’ Enfre o

cada compaonente y Ja fase estacionaria}qs’pﬁi 1'.3‘“:\;’,\"'\/'»/-
diferentes para cada uno de ellos y, por Cbn"\_-‘i/ -
siguiente, los tiempos que estari retenido cada =~
uno serdn diferentes. Por esta razon, los com-
ponentes se reparten en zonas por la columna
y van saliendo de ella en el orden en que se
encuentran, arrastrados por el gas portador.
Esto significa que salen separados. No obstante,
es de adveriir que las diferencias entre los
tiempos de retencién suelen ser pequeftas, por
lo que es muy importante desarrollar técnicas
operatorias y disefiar. instrumentos que aumen-
ten la eficacia de Ia separacién.

Aunque existiesen columnas de poder sepa-
rador muy superior al de las que se conocen
actualmente, la cromatografia de gases mo
hubiera alcanzado la importancia que tiene, si
no fuese posible detectar ficilmente los com-
ponentes individuales de una muestra. Los
detectores de cromatografia de gases, de los
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cuales los mas usados son los de conductividad
térmica y los de iomizaci6n, son muy sensibles
v permiten registrar directamente los resulta-
dos. Por consiguiente, estos resuitados croma-
graficos se obtienen con rapidez, lo cual es
casi imposible mediante otros métodos anali-
ticos. '

En el presente trabajo describimos un cro-
matégrafo de gases construido. por nosotros,
que presenta las sigulentes caracteristicas:

Aplicacién.—Al andlisis cualitativo y cuan-
titativo de mezclas gaseosas y voldtiles, prin-
cipalmente de sustancias. organicas con puntos

Fig. 1.—Cromatdgrafo de gases.

de ebullicién hasta 4o0°C. Es también util para
andlisis preparativo. . '

Detectores.—Estd provisto de un detector de
termistores v otro de filamentos de volframio,
alojados en una cdmara termostatizada inde-
. pendiente de la camara termostatizada que
contiene las columnas. Mediante el uso de dos
liaves de tres vias, ambos detectores son inde-
pendientes entre si.

Gas portador.—Helio, nitrégeno, argdn, hi-
drégeno, aire comprimido, ete.

Cantidad de muestra.—Muestras liquidas 0,5
a 40 wl. Muestras gaseosas 0,25 a I00 ml

Sensibilidad.—3,5 - 10~ g de muestra por mi-
lilitro de gas portador. :

Ruido.—0,23 por 100, a la mdxima sensibi-
lidad. ’

Condiciones de operacidn.—Presion de gas
portador: Puede aumentarse de o a 2,5 kg/cm=.

Caudal de gas: De 20 a 400 ml de helio por
minuto.

Temperatura de Ja cdmara de columnas: Desde
la temperatura ambiente hasta 250°C. Control
de temperatura desde 50° C.

Temperatura de la cAdmara de detectores: De
de temperatura ambiente hasta 2000C. s
Columnas: Pueden utilizarse columnag pq
malizadas de hasta To m de longitud, COlunl;-
nas capilares y columnas preparativas, )
Para su descripci6n, consideraremos que g
Cromatografo de gases comprende las siguientes

partes fundamentales:

.—C4mara termostatizada de columnas
. —Céhmara termostatizada de detectores:
.—Sistema de circulacién de gas portador:
4.—Sistema de introduccién de muestras '
5.—Colummnas; ,
6.—Detectores, ¥

7. —Circuitos eléctricos y electrémicos.

L) WA

Todos estos elementos estdn distribuidos ey
dos cabinas independientes (figura 7). En una
de ellas, se hallan alojadas las dos cdmaras
termostatizadas que contienen las columnas y
detectores, los elementos sensibles y los aparatos
de medida de temperatura, y todas las condue-
ciones de gas con sus mandos de maniobra y
medida. En la otra cabina se hallan alojados
todos los mandos y circuitos eléctricos y elec-
trénicos del cromatégrafo: Ia unidad de fuerza,
los dos reguladores de temperatura de Ias cd-
maras termostatizadas, los puentes de Wheats-
tone de los dos detectores y sus circuitos aso-
ciados.

1. ~CAMARA TERMOSTATIZADA DE COLUMNAS

Esta cdmara contiene en la parte superior
(figura 2) las resistencias de calefaccién ¥
un ventilador, gque hace circular el aire accio-
nado por un motor eléctrico. En el centro de
la cimara se encuentra un elemento sensible
{un semiconductor de gran coeficiente de tempe-
ratura) el cual, mediante el circuito correspon-
diente permite la regulacién de la temperatura.
Esta ultima se mide mediante dos pares fer-
moeléctricos colocados en las partes inferior ¥
superior, respectivamente, de la camara.

El blogue de inyeccidn se encuentra
parte inferior de la camara, asi como una bast,
mediante la cual, atornilladas con tuercas, s¢
pueden intercalar las columnas en €l circuito de
gas portador.

La camara de las columnas puede alcanzal
una temperatura de 250°C. Estd prow.sta de
doble pared con lana de vidrio como aislante.

en la

Un tubo metdlico envolvente dividido et diz
valvas facilita la circulacién del aire Call'?n
homogéned

por la cdmara, con objeto de hacer
la temperatura en la misma.
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Fig. 2.—Sistema de circulacidn de gas.

. Bala de gas portador.
Manorreductor.

Filtro.

Llave de entrada al cromatégrafo.
Valvula de regulacién.
Estrechamiento.

Mandmetro.

Rotémetro.
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“2.—CAMARA TERMOSTATIZADA DE DETECTORES

- Se encuentra situada debajo de la cdmara
‘de las columnas, convenientemente aislada me-
diante doble pared con lana de vidrio inter-
puesta y gruesas chapas de amianto, con el
fin de anular la influencia de la temperatura
de una cdmara sobre la otra.

. Por su cara frontal, la cdmara de los detec-
tores se cierra herméticamente, mediante una
segunda puerta independiente de la puerta que
CGierra todo el conjunto. Contiene en la parte
Superior el detector de termistores v en la in-
ferior el de filamentos de volframio, los cuales
Pueden intercalarse en el circuito del gas por-
tador, con independencia uno de otro, mediante
el uso de las llaves de tres vias 9, II, I vy III
(figura 2 ).

_ Estd provista de resistencias de calefaccidn
laterales, un elemento sensible semiconductor,

9, 1, 17, 20, Llaves de ires vias.
10, 18, Células de referencia de detectores.
16, 19, Células de medida de detectores.
12, Tomamuestras de gases.

13, Bloque de inyeccidn.
14, Columna.

15, Conexién desmontable.

que regula la temperatura mediante un circuito
adecuado y un par termoeléctrico para la me-
dida de ésta.

3.—SISTEMA DE CIRCULACION DE GAS PORTADOR

La misma figura 2 muestra en .esquema la
circulacién en el cromatégrafo, cuandc se
emplea el detector de termistores a) o cuando
se emplea el detector de filamentos de vol-
framio &).

El gas portador procede de una bala a pre-
sién provista de un manorreductor, pasa por
un filtro (figurz 2} que contiene tamiz mole-
cular y penetra en el cromatdgrafo por la llave
de entrada situada a la derecha del aparato.
La valvula de regulacidn fina regula el caudal,
el cual puede medirse reducido a condiciones
normales, mediante un mandmetro y un rota-
metro. El caudal de gas portador tiene mucha



importancia porque de €l depende el poder de
resolucién de Ia columna.

Los valores mds favorables para helio osci-
lan entre 50 y 100 cm®/min; para el hidrégeno
hacen falta valores mayores,

El funcionamiento de Ia valvula de regulacién
fina es satisfactorio, si bien 4 la méxima sen-
sibilidad del cromatografo son visibles a veces
unos pequefios dientes en la lines base; para
suprimirlos se ha intercalado en el sistema una
restriccién mediante una aguja de inyeccién
de didmetro interior 0,3 mm y longitud 35 mm,
que produce una caida de presion.

Después del rotdmetro, el gas portador pasa
por el canal de referencia del detector. Las lla-

Fig. 3.—Esquema de ilave de tres vigs.

ves de tres vias ¢ y 17, que se accionan simul-
tdneamente mediante un mando acoplado a un
eje comun, permiten conectar con uno u otro
detector, seguin cual sea el adecuado para el
problema en cuestién. En el caso del detector

de termfistores [frgura 2, a}] el g48 no pasa .

directamente por el canal de referencia, sino
que hay un fubo corto que comunica ese canal
con el tubo por el que circula el gas. De este
modo, se disminuye 1Ia influencia de las oscila-
ciones de caudal sobre la estabilidad de 1la
linea base del cromatograma. En el caso del
detector de filamentos [figura 2, 5)] la sen-
sibilidad a las oscilaciones de caudal no es tan
grande y el gas portador pasa directamente
por el canal de referencia.

Después de pasar por el canal de referencia
de uno u otro detector, el gas pasa por un
sistema de introduccién de muestras gaseosas y
liquidas, y seguidamente Pasa a la columna o
columnas separadoras.

A la salida de las colurnnas, el gas pasa por
un pequedio tubo desmontable doblado en 4n-
gulo recto. Con el uso de dos tuercas es f4cil

montar este tubo, el cual mediante un Pequefip
giro puede adaptarse al sistema de circulacigy
que conduce al canal de medids de uno u otrg
detector.

Después de pasar por el detector en cuestidn
el gas sale del cromatégrafo por una de las,
llaves de tres vias I7 ¥ 20 (figwa 2); cada
una de estas llaves Permite enviar g I atmés-
fera el gas que sale o hacerlo PAasar por un sistemy
de recogida de muestra que retiene, por absgr.
cién, condensacidn o de otro modo, los com.
Ponentes separados de la muestra.

A la salida del cromatdgrafo puede adap-
tarse un sistema de recogida de Jos productos
separados o bien una cdmara de lonizacién pa-
ra la medida de actividad de componentes
radiactivos.

Las llaves de tres vias que mencionamos ep
un pérrafo anterior han sido disefiadas y cons-
truidas por nosotros,

Cada Nave (figura 3) consta de un disco
de teflén 5) encajado entre dos piezas de acero
inoxidable, &) v c). El cierre se verifica entre Jag
dos superficies perfectamente pPlanas, una per-
teneciente a la pieza de teflén b) y otra a Ia
pieza metdlica ¢). La superficie metilica ha
sido rectificada por puntos con una toleranciz
menor de 0,03 mm y la superficie de teflén ha
sido torneada y pulida con cuidado por frota-
miento con un viddo perfectamente pulide ¥
plano. La pieza de teflén presenta en su syl
perficie dos vaciados en forma de seccion ‘de.
corona circular: La pieza met4lica ¢) estd per-
forada por unos canales que comunican lo§
tubos exteriores de la llave con los vaciados de
Ia pieza de teflén. Esta Ultima se coloca entre
las piezas @) y ¢), todo ello montado en el eje 4.

El giro de la llave modifica la posicién de las
terminaciones de los canales r, 2 y 3 de la
Pieza ¢} con respecto a los vaciados superficiales
de la pieza de teflén ), de tal modo que se esta-~
blece comunicacién séle entre dos canales "y,
por tanto, entre dos tubos exteriores de la
Have. El cierre total se produce cuando el
canal central 2 de ¢) termina en la zona despro-:
vista de vaciado en la superficie de teflén La
Pieza a) va provista de un rebaje y un pivote’
que s6lo permite un giro de 800, adecuado para:
que la Ilave funcione en sus tres posicione_s__i-f:_
comunicando 7 y 2, comunicando 2 y 30
cerrada. '

4.—S3ISTEMA DE INTRODUCCION DE MUESTRA.

La llave de introduccién de muestras gaseo-
sas ha sido construida por nosotros con arreglo
a un disefio no original, segun el cromatégrafo
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erkin-Elmer 116 E. Se trata de una llave de
_céis vias, en la que el cierre se hace entre dos
‘superficies planas, una de acero inoxidable ¥
gtra de teflén. )

~La cantidad de muestra gaseosa puede va-
‘rfar en un amplio margen, segin el tamafio
‘ge los tubos calibrados que puedan acoplarse
‘ala valvula (de 0,25 a 25 cm?) y que permiten
14 toma de muesira de gas en forma dinimica.
Para tomar muestras en sistema estdtico, sobre
todo cuando la muestra es pequefia, es preciso
Jlenar ¢l tomamuestras en vacio. A este fin,
hemos dotado el cromatégrafo de un tomamues-
tras de vidrio (%} acoplable a la Have metdlica
mediante tubos metélicos calentadeos. La llave
de vidrio de cuwatro vias comunica los cuatro
tubos exteriores dos a dos y permite realizar
las operaciones de toma de muestra en vacio,
arrastre previo del gas conmtenido en los tubos
exteriores, e introduccién de muestra.

... Para la introduccién de muestras liquidas
_se utilizan microjeringas. La inyeccidén se hace
2 través de un disco de goma silicona y la
‘muestra se vaporiza répidamente en el bloque
.de inyeccién que va provisto de resistencias de
‘calefaccién.

~El blogue es de tipo similar al de algunos
‘aparatos comerciales. No obstante, en su di-
sefio hemos procurado reducir el tamafio y dis-
poner los canales interiores de modo que la
punta de la aguja penetre hasta el centro de
la corriente de gas portador, con el fin de que
la muestra vaporizada sea arrastrada con ra-
pidez.

5.—COLUMNAS

.Cada problema de andlisis que se trata de

tesolver requiere generalmente una columna o -

Combinacién de columnas especial. Por con-
Siguiente, el cromatégrafo construido se ha do-
tado de un conjunto de columnas que difieren
en tamafio y material de relleno.

‘Las columnas se insertan en el aparato me-
diante el dispositivo representado en la figu-
a 4 con posibilidad de usar indistintamente
na columna normalizada, dos en serie, o co-
lumna preparativa.

“En el primer caso, &), los dos extremos de la
.9:01umna se insertan en las conexiones de en-
trada v salida de la base, no comunicadas entre
S, de manera que la sustancia inyectada es
Introducida por el gas portador en la columna
& través de la conexién de entrada, abandona
—_—

A(i) M. J. Molera, A. Herrera vy J. A. Garcia Dominguez;
aM. R. Spc. Esp. Fis. y Quim., 50, 687 (1 963).

la columna y llega finalmente por la conduc-
ciéon de salida al sistema de detectores. Los
gases pueden ser lievados al detector de ter.
mistores o al detector de filamentos segin lo
exijan las condiciones de an4lisis.

Si las columnas empleadas son dos, & ), 1a
primera se inserta en las dos conexiones fron-
tales de la base. Los gases entran en ella por la
conexién izquierda, la atraviesan ¥ pasan a la
segunda colummna en serie con la primera a
través de las conexiones de la parte derecha
de la base comunicadas entre si, atraviesan

(ﬁ

a)

Fig. 4.—Base de las columnas.

esta columna, y salen de ella para llegar al
sistema de detectores.

Cuando se trata de separar y aislar determi-
nados componentes de una mezcla o purificar
sustancias pueden emplearse columnas prepa-
rativas.

6. —DETECTORES

La misién del detector comsiste en producir
una sefial eléctrica en el momento en que el gas
portador que pasa a través de él contenga un
componente de la muestra. Esta sefial es siem-
pre, con excepcion de casos especiales, propor-
cional a la concentracién del componente en
cuestidon. Cuandé se registra la sefial del detec-
tor, cada componente da una seccién limitada
por una curva de Gauss, a la que se llama pico.

La curva que se obtiene al registrar un ané-
lisis completo se llama cromatograma. A partir
de él pueden averiguarse cudntos, cuiles son los
componentes y en qué cantidad se encuentran.
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El cromatdgrafo que describimos estd pro-
visto de un detector de termistores ¥y otro de
filamentos de volframio. Ambos pertenecen a
la categoria de detectores de conductividad

mm  Piezas de tefldn
s Piezas metdlicas
F Filumentos

Tig. s—Detector de filamentos.

térmica. Los detectores de termistorss son mas
sensibles en el intervalo de temperaturas ba-

jas {hasta 80oC, aproximadamente). A tempe-

raturas mds altas son més sensibles los detec-
tores de filamentos.

Cada detector de conductividad térmica cons-
ta de un “bloque detector” con células de re-
ferencia y medida y conducciones eléctricas,
asi como de un circuito electrémico que va
‘montado en un chasis. Los circuitos electréni-
cos de ambos detectores se describen mis
adelante.

El detector de filamentos (figura 5) tiene
idénticos el canal de medids v el de referencia,
distribuidos simétricamente en un bloque para-
lelepipédico de latén de 5 X 5 X 6 cm.

Los filamentos de volframio van arrollados
en forma de espirales situadas en el eje del
canal. El cierre se verifica mediante juntas de
teflén ajustadas con tuercas metdlicas.

En el disefio se ha tenido en cuenta que el
gas recorra un camino tan largo como sea
posible antes de llegar al filamento, con el fin
de que adquiera la temperatura del bloque.

Los filamentos de hilo de volframio de 30
micras de didmetro van soldados a alambre
de volframio de I mm de didmetro, que acttia
de soporte, dando solidez al conjunto.

Los detectores de termistores en los que
ambos elementos van montados en canales por

los que pasa directamente el gas suelen ser de-
masiado sensibles a pequefias variaciones del
gasto. Esta influencia perturbadora disminy-
ye mucho haciendo que el gas llegue solo por
difusién a través de wun canal: sin embargo,
entonces disminuye la sensibilidad. Por estas
razones, en el bloque detector que hemos di-
seflado, el gas pasa directamente por el canajl
de medida y sélo llega por difusién al cana]
de referencia (figura 6). De este modo se llega
4 un compromisc aceptable entre sensibilidad
y estabilidad de la linea base. En el disefio de
ambos detectores se ha procurado reducir al
minimo el volumen total del interior de cada
canal, con el fin de disminuwir al maximo la
mezcla de componentes que puede temer lugar
en todo cromatdgrafo en el volumen com.
prendido entre la salida de Ia columna v el ele-
mento sensible del detector. El volumen tota]
dentro de cada canal es de I cms en el detector
de filamentos y de 0,5 cm® en el de termistores.
La conexién entre columna v detectores se ha
hecho mediante tubo de cobre de 1 mm de
didmetre interior.

En las dos clases de detectores la célula de
referencia contiene siempre gas portador puro,
mientras que por la célula de medida circula el

Fig. 6.—lDelector de termistores.

1, Tapadera metdlica.
2, Cable de los los termistores.
3, Amiantc.
4 Tornillos de sujecidn.
5, Disco metélico.
6, Soldaduras de cables a los termistores.
7, Termistores.
&, Anillos de goma.,
g, Célula de medida,
r0, Célula de referencia,
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gds portador con los componentes de la muestra
-analizada después de separados en la columna.
# Los dos blogues detectores van fijos sobre
r‘{ma chapa metdlica situada en el interior de
la camara termostatizada correspondiente.

{7, —CIRCUITOS ELECTRICOS Y ELECTRONICOS

El cromatdgrafo de gases que describimos
comprende los siguientes circuitos:

1.—Circuitos de fuerza y maniobra;
z.-—Reguladores de temperatura de colum-
sas v detectores;

3.—Puente de Wheatstone de filamentos;
4.—Puente de Wheatstone de termistores, v
5.—Fuente de alimentacién.

Todos ellos se encuentran alojados en una
misma cabina de sobremesa, que consta de tres
unidades, situadas una encima de otra. En la
mferior, se hallan los circuitos de fuerza y ma-
niobra; en la central, los dos reguladores de

temperatura, y en la superior, los dos puentes-

de medida y la fuente de alimentacién.

-Los mandos de todas estas unidades se han
colocado en el panel frontal, y los cdnones con
las conexiones de entrada y salida a las mismas,
en la parte posterior de la cabina. La unidad
dé fuerza y maniobra alimenta las restantes
unidades asi como los circuitos de calefaccidn.

7.1.— = Circuitos de fuerza vy manicbra

" La toma de corriente de la red se hace a
iravés del canon [, (fegura 7). Los fusibles
Fyy F, protegen los circuitos contra corto-
Circuitos y sobrecargas. La operacién del in-
terruptor de encendido se indica mediante el
piloto L,. Mediante el canon J, se toma la
Corriente para los reguladores de temperatura,
mediante J, para la fuente de alimentacidnm,
mediante J, para las resistencias de calefaccién
de los detectores y mediante J, para las de las
tolumnas, incluyendo la fuerza necesaria para
Mover el motor M. Los circuitos de ambas
falefacciones se controlan por medio de los
S RL. de los reguladores de temperatura
'ya conexidn se hace a través del canon J..
Ll conmutador S; permite dar dos valores
erentes a la potencia de calefaccién del blo-
¢ de inyeccién, seglin la temperatura de va-
Tizacién de la muestra .

'L‘OS autotransformadores ¥, y V. permiten
fhar la corriente base de las resistencias de
lefaccién de la columna y de los detectores,
Spectivamente.

En la cdmara termostatizada de columnas se
ha instalado ademds de las resistencias de ca-
lefaccion correspondientes, un ventilador M,
para forzar la circulacién de aire en su interior
y dos termopares situados en puntos distantes
con el fin de obtener el valor medio de la tem-
peratura de trabajo. Otro termopar se ha ins-
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Fig. 7.

talado en la cédmara termostatizada de los de-
tectores. Las sefiales de los tres termopares se
llévan a un conmutador de tres posiciones, con
el fin de utilizar una séla soldadura fria y un
solo milivoltimetro indicador para los tres.
La potencia eléctrica de las resistencias de
calefaccién es: :

Cdmara termostatizada de co-
Bloque de inyeccién............

Cdmara termostatizada de de-
tectores....... ... .. ... ..., 250 W
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7-2.—~ Reguladores de lemperatura de colummas
¥ de delectores

Los circuitos de los dos reguladores de tem-
peratura (frgura 8) de columnas y de detec-
tores son idénticos v van monfados en una
misma unidad. Cada uno de ellos es en esencia
un circuito puente gobernado por un termistor
como elemento sensible.

5z

i

09

5¢P 525 §

se aplica a la otra seccién de V, que, a su vez,
gobierna ¢l relé RI,. Este relé es de gran sen-
sibilidad y sus contactos no pueden manejar
la corriente de calefaccién, por lo que ha de
actuar sobre otro relé RL, de gran capacidad
de corriente en sus contactos, que es el que
regula el paso de corriente por las resistencias

de calefaccién. El piloto P, sefiala las posicio-
del relé.

nes de conexidn y desconexidn

2KSwW
S

120,

B

Z.= 0AZ 200
Z:=0AZ 200

D4 SIEMENS B 250 C75

@2 @
g' Rectificadar
2 t @ q @
Ds puente L

Fig. 8.—Relé electronico de temperatura,

Para fijar la temperatura de regulacién, este
puente dispone de dos controles, uno grueso
por pasos S, y otro fino de variacién continua
H,. Por medic de P, y P, se puede hacer un
ajuste previo de las condiciomes de funciona-
miento del puente. La alimentacién del mismo
se hace mediante 6,3 V de tensidn alterna de
50 hz que se obtienen en un arrollamiento
del transformador de alimentacién T,.

La sefial obtenida en el puente se amplifica
por medio de una seccidn de doble triodo -V,
seguido por el pentodo de potencia V7, en
cuyo anodo se obtiene la sefial de salide a tra-
vés del primario de 7', cuyo secundario forma
parte del detector de fase que se completa con
los diedos D, y D,. El detector de fase compara
la fase de la sefial con la de una tensién fija
de 6,3 V'y 50 hz y la tensién continua resultante

La sefial de_ salida es proporcional al de
quilibrio producide en el puente por efecto
la temperatura. Segtin la relacién de fase ents
la tensién de salida y otra de referencia’ apl
cada al detector de fase, se obtiene una tension
negativa cuando la temperatura es inferio
prefijada, llevando al corte el segundo ‘1L
de Vi, con lo que aparece una tensién lo
tante elevada a través del relé RL, y é
cierra y permite e] paso de corriente a'las
sistencias de calefaccién.

Si la temperatura excede de] valor prefi
la tensidn de salida del detector de jf_f_i_s
vierte su polaridad, llevando a la v4lvi
plena conduccidn, el potencial desciende
vés de la bobina de RL,, se desconecta -l
¥ cesa el suministro de corriente a las Tesi

,

cias de calefaccidn, hasta que la temper
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desciende otra vez y vuelve a repetirse el ciclo.
El intervalo de temperaturas reguladas en
las cémaras de columnas vy de detectores es
de 50-zonoC,
Cada uno de los reguladores lleva incorpo-
rada su propia fuente de alimentacién.

7-3.—Puente de Wheaistone de filamentos

En este puente (figura ¢) los elementos sen-
sibles son dos filamentos de volframio de z5 Q

g

! -

ar
) W 110 o (10 {104 [18n | 25.4] 250 !
+- |
t
) [

gun que la salida se tome entre los contactos
2-3 6 2-I en el canon J,. Si, por el contrario,
la entrada del registro es simétrica, los citados
conmutadores actian de modo aditivo y la
salida debe obtenerse entre los contactos I-3
de [, siendo el contacto z la conexién neutra.

Por medio del S, puede variarse la sensibili-
dad del puénte, variando la corriente que pasa
a través de los elementos sensibles de los
detectores.

Antes de comenzar un cromatograma y pre-
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Fig. 9.—Puenie de filamenios.

cada uno, conectados uno en cada rama del
puente. Uno de ellos se halla alojado en el
canal de referencia y el otro en el canal de me-
dida del blogue detector.

El puente se pone en cero por medio de dos

controles de variacién continua, H, y P,.
El conmutador S, tiene tres posiciones -7
—7 y 70” mediante las cuzles puede inver-
titse la polaridad de la sefial de salida o des-
conectarse dicha sefial.

Por medio de los mandos Ix, e Ix, puede
tomarse una fraccién de la tensién de salida
segin convenga a.la sensibilidad del registro
empleado. Si éste tiene entrada asimétrica, sdlo

E2]

actta uno de los conmutadores, Jx, o Jx., se- -

viamente estabilizadas las temperaturas de las
camaras de columnas v de detectores, se pone
el puente a cero. De este modo al pasar por el
elemento sensible cada componente de la
muestra a analizar, serd distinta la conducti-
vidad térmica del componente que la del gas
portador, variard la temperatura del filamento
V. por consiguiente, su resistencia; el puente se
desequilibrard v en el registro aparecerd una
sefial proporcional al desequilibric que se re-
gistrard con su variacién con el tiempo.

El puente de filamentos, al igual que el de
termistores se alimenta mediante una fuente
de tensidén continua estabilizada por transis-
tores de 16 V y 1 A.
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T‘l LTE 7

Fig.

7-4.—Puente de Wheatstone de termistores

Los elementos sensibles de este puente son
dos termistores que tienen wung resistencia de
8 kQ aproximadamente g 25°C. La distribucién
de este puente es andloga a la del puente de
filamentos, si bien aqui se dispone de tres man-

dos para la puesta en cero. Otra diferencia es.

que ¢l conmutador de sensibilidad medifica la
tensién aplicada al puente de termistores miern-
tras que el conmutador equivalente del puente
de filamentos modifica Ia corriente que pasa
por estos tltimos.

7-5-— Fuente de alimentacion

La fuente (figura ro ) empleada para la
alimentacién de uno u otro de los puentes es
de tensién estabilizada por transistores.

La tensién de referencia se toma de un dicdo
Zener, Z,, que se compara de modo permanente
€on una parte de la tensién de salida de la
fuente. ‘

La diferencia entre ambas, o sefial de error
resultante se amplifica en un circuito de alta

10.—FEstabilizador de tensidn Para puente cromatigrafo.

ganancia formado por los transistores Tr,, Ty,
T7y y Tr,. Este circuito tiene dos lazos de rea-
limentacién para aumentar su cstabilidad v
mejorar la regulacién. La salida de Tr, se utiliza
para variar en comsonancia la resistencia in-
terna del transistor regulador serje Ty, de
modo que en todo momento tiende a mantener
constante el valor de la tensién de salida fijada
previamente mediante P,. Entre el rectificador
¥ el regulador serie se ha intercalado una re-
sistencia no lineal RNL que variard con la
corriente, ofreciendo una proteccidn automa--
tica contra sobrecargas producidas por corto:
circuitos. o
La tensién de salida es de 16 V Y se mantiene
constante dentro del intervalo de 1 mV.: K]
zumbido en la salida es inferior a I mV efica;
Un conmutador de tres posiciones monta
en el panel central permite que la fuente’ alj
mente uno u otro puente, o desconectar” am
bos. (¥).
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