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Gases de proceso para aplicaciones analiticas

Analisis es el arte de separar una sustancia en sus componentes y
realizar deducciones cualitativas y cuantitativas acerca de la misma

La gama de aplicaciones de los métodos
analiticos es extremadamente diversa. Tanto si
se emplean para monitorizar la calidad de los
alimentos, para probar los motores en la industria
del automovil, como para controlar los procesos
en la industria quimica o farmacéutica, en
medicina, metalurgia o monitorizacién medio-
ambiental. Los métodos analiticos se utilizan en
todas partes para el control de procesos, la
verificacién de la calidad o incluso para
comprobar el cumplimiento de normativas.

Métodos analiticos - el gas correcto para cada
propdsito

El campo especializado del anélisis de gas en la
guimica analitica inorganica y orgénica ha sufrido
un gran desarrollo durante los ultimos treinta
ahos: a principios de los ahos 70, la absorcién
clasica volumétrica y los métodos titrimétricos
eran préacticas industriales comunes y la croma-
tografia de gases era aun una rareza. Hoy en dia,
se le da preferencia a los métodos analiticos que
emplean instrumentacion. Dependiendo de la
aplicacién, se han establecido diversos métodos.
Por ejemplo, la cromatografia de gases vy los
analisis empleando monitores NDIR se prefieren
ahora en la monitorizacién medioambiental o

control de proceso, mientras que la espectro-
metria de erosion con chispa se ha popularizado
en la industria metallrgica. Muchos de estos
métodos requieren gases o mezclas de gases de
pureza maxima para trabajar también como los
gases de referencia de alta precision para
propdsitos de calibracién. Los limites de
deteccion, la precision analitica alcanzable y la
fiabilidad de los resultados dependen a menudo
de la calidad de los gases empleados.

Messer ofrece una amplia variedad de gases de
alta pureza, mezclas estandar y mezclas de gases
bajo pedido que satisfacen todos los criterios
requeridos. Para los gases de alta pureza, se
especifican los niveles de impurezas tipicas
indeseables (normalmente H,O, O, y/o N,,
hidrocarburos y CO+CQO,). El grado de pureza se
resume mediante el punto de notacién general-
mente utilizado, por ejemplo Helio 6.0 si la suma
de las purezas especificadas es inferior a 1 vpm
(véase la informacién de “gases puros”). Cuando
elija un gas adecuado, la “correcta” pureza del
gas asf como el necesario sistema de suministro
de gas debe tener en cuenta todas las
condiciones limites en relacion con esa aplicacion
en particular.



A continuacion se describen los métodos anali-
ticos més utilizados y sus requisitos especificos
en relacién con sus gases de proceso.

Cromatografia de gases

La cromatografia de gases se utiliza para analizar
mezclas de gases o de sustancias liquidas
volatiles. La muestra preparada se aplica a una
columna denominada de cromatografia mediante
un dispositivo de inyeccién o un circuito de
muestra. Las sustancias individuales interactdan
con el material en la columna de una forma
caracteristica. Entonces, un gas portador
transporta las sustancias individuales por la
columna a distintas velocidades dependiendo de
la intensidad de esta interaccién. Debido a los
tiempos relativamente cortos de anélisis, el helio
se utiliza generalmente como gas portador;
también se puede utilizar el nitrégeno o el
hidrogeno. La pureza aconsejable del gas
portador depende de la naturaleza y concen-
tracion de la sustancia a detectar.

En la parte inferior de la columna, las sustancias
individuales de la muestra son indicadas por un
detector adecuado. La cantidad de gases de
operacion requeridos ademas del gas de prueba
depende directamente de los objetivos y del tipo
de detector.

En principio, un detector de conductividad
térmica (TCD) puede detectar todas las
sustancias. Sin embargo, sus limites de
deteccion estan en el rango ppm a porcentaje
(%). No hay necesidad de otros gases de proceso
sino de un gas portador de nivel de pureza 5.0 o
mayor.

Un detector de ionizacién de llama (FID) puede
detectar todas las sustancias combustibles
excepto el hidrogeno. Requiere una pureza de
hidrogeno del 5.0 al 6.0 vy aire, libre de hidro-
carburos, para alimentar la llama. En la industria
del automovil, se suele emplear una mezcla de
helio e hidrégeno (60:40) en lugar de hidrégeno
puro. El limite de detecciéon de hidrocarburos esta
generalmente situado en lo mas alto de la escala
ppb.

Un detector de captura de electrones (ECD) es
particularmente sensible para la deteccién
especifica de compuestos halogenados con un
limite de deteccién en la escala sub-ppb. Para
este detector, ofrecemos gases especiales de
“pureza ECD" con un nivel especifico de
impurezas de hidrocarburos halogenados de
menos de 1 vpb. Ademas del gas portador,
normalmente helio “ECD" o nitrégeno “"ECD", es
necesario un “gas de apoyo” para operar este
detector. Este gas se emplea para limpiar el
detector de cualquier contaminante que pudiera
adherirse al catodo. Una mezcla del 5% o 10%
de metano en argén (ECD) asi como nitrégeno de
grado ECD han demostrado su eficacia.

Purezas de gases

Gases Gases de Impurezas no por campo de medicion
Detector .,
portadores operacion deseables <100 <10 > 10
ppb ppm ppm
TCD H,, He, Ar, N, H,, O, 5.5 5.0
H, 6.0 5.5 5.0
FID H,, He, N, o HC, CO .
aire sintético libre de HC
ECD H,, He, N, N,, Ar/CH, HCF, SFg grado ECD
H, 6.0 5.5 5.0
FPD H,, He, N, o HC, CO .
aire sintético libre de HC
PID He H,, O, 7.0-6.0 6.0
H,O, O,, HC
DID He 7.0-6.0 6.0 6.0
CO, CO,, HCF
He 6.0 6.0
N, 6.0 5.5
AED
H,, O, 5.0 5.0
CH, 45 4.5
MSD He H,0, O, 7.0-6.0 6.0



Ciertos detectores pueden utilizarse para la
deteccion especifica de sustancias individuales,
por ejemplo un detector fotométrico de llama
(FPD), un detector de foto-ionizacion (PID), un
detector de emisiéon atomica (AED) o un detector
de descarga foto ionizante (DID). La tabla resume
los requisitos de los gases de prueba y de
proceso requeridos por diversos detectores
dependiendo del rango de concentracion.

Espectrometria de emision atomica

La espectrometria de emisién atémica (AES)
puede utilizarse para analizar muestras que
contengan metales. La energia absorbida ioniza y
excita los componentes metalicos de la muestra.
Los iones excitados remiten la energia absorbida
con una longitud de onda que es caracteristica de
cada metal. La intensidad de esta emisién esta
directamente relacionada con la concentracion.
Los diversos métodos se diferencian de acuerdo
con el tipo de excitacion.

Si la excitacién ocurre en una llama, esto se
denomina fotometria de llama. Esto se utiliza
frecuentemente para los metales alcalinos y los
metales alcalinos férreos. El propano 2.5 o el
acetileno 2.6 se emplea como gas combustible.

Espectroscopia ICP (plasma unido por
induccion) se basa en un principio similar. Sin
embargo, se trata esencialmente de un método
para cualquier propdsito que puede utilizarse para
detectar casi todas las sustancias. La induccion
de alta frecuencia se utiliza para generar un
plasma de argén que transfiere la energia a los
componentes de la muestra.

Las emisiones son caracteristicas de la sustancia
y son directamente proporcionales a la concen-
tracién. La pureza del argon utilizado para ello
juega un papel decisivo porque el oxigeno vy el
agua en una concentracion de unos pocos ppm
en el plasma podrian conducir a reacciones
secundarias indeseables. Los componentes
individuales de la muestra podrian estar por lo
tanto en forma de oxidos o hidréxidos en vez de
su forma reducida. Por lo tanto, recomendamos
el uso de Argoén 4.8 o, incluso mejor, “Argén para
espectrometria”.

También se pueden determinar los elementos en
las aleaciones metdlicas mediante espectro-
metria de erosion con chispa, un procedimiento
analitico utilizado en la fabricacién del acero y en
procesos de fundicién. Similar a la espectros-
copia ICP, se emplea una descarga de un gas
eléctrico para generar un plasma de argén que
ioniza los 4tomos componentes de la superficie
de la muestra de metal. Esto produce una chispa
al evaporarse la sustancia. La radiacion emitida es
caracteristica de los elementos individuales y su
intensidad es también una medida directa de su
concentracion. Tal y como en el método ICP, la
presencia de oxigeno y agua perturban las
mediciones sensibles. Por lo tanto, se ha
desarrollado un grado especial, “Argén para
espectrometria” que ha reducido los niveles de
impurezas del oxigeno y la humedad. Los limites
de la deteccién pueden mejorarse si se utilizan
los cartuchos de purificacion Oxisorb e Hydrosorb
(véase la informacién sobre “Purificacion del
Gases”). Una mezcla de argén e hidrogeno
puede emplearse como un agente reductor,
permitiendo la deteccion de cualquier 6xido
presente.

Espectrometria de erosion con chispa: manchas en
muestras metdlicas




Espectroscopia por absorcion atomica

La espectroscopia por absorcion atomica (AAS)
es una forma modificada de fotometria de llama.
La radiacién de una fuente de luz espectral de un
elemento especifico pasa a través de una
muestra que ha sido disociada térmicamente en
atomos y se mide la atenuacion de la intensidad
de la radiacion debido a la absorcion. La atenua-
cion de la intensidad es una medida de la concen-
tracion del metal respectivo en la muestra.

Espectrometro de masa para el analisis de pureza de los
gases

De acuerdo con el tipo de excitacion se
diferencian diversos métodos.

En la llama AAS, la muestra es atomizada con
una llama. Esto requiere gases adicionales de
combustién y oxidaciéon. Una llama producida a
partir del acetileno (pureza 2.6) y aire (a aprox.
2.400 °C) suele ser suficiente para el anélisis de
la mayoria de los metales. Para aquellos metales
que forman 6xidos muy estables, tales como
cromo o vanadio, se utiliza el protéxido de
nitrégeno como gas de oxidacion. Este produce
una llama muy caliente (aprox. 2.800 °C) que
puede descomponer estos 6xidos metdlicos. En
el caso de los metales alcalinos mas ligeros o
metales alcalinos férreos, la mejor fuente de
energfa es a menudo un “enfriador” de llama
(aprox. 2.100 °C) producido a partir de hidréogeno
5.0y aire.

En un alto horno de conduccion de grafito, la
energia requerida (hasta aprox. 3.000 °C) es
producida eléctricamente. El argén (de pureza 4.8
0 mayor) o las mezclas de argén e hidrégeno se
utilizan como gas inerte para evitar la oxidacién
de la conduccion de grafito.

Espectroscopia FTIR y NDIR

La espectroscopia de la escala UV a la IR se
utiliza a veces para analizar mezclas de gases.
Los monitores NDIR son especialmente

indicados para el analisis del mondéxido de
carbono o diéxido de carbono en los gases de
escape de los automoviles. En general, para la
espectroscopia de infrarrojos, se ha esta-
blecido el método FT-IR utilizando celdas de gas
de larga trayectoria con longitudes de trayectoria
variables, si es necesario. Se estan haciendo
cada vez méas famosas las nuevas técnicas de
espectrometria que usan laser sintonizables.

Casos muy especializados incluyen el método
quimioluminiscente para determinar 6xidos de
nitrégeno NO/NOx y espectrometria de emisién
en el rango visible/UV con excitacion de plasma
para analizar la pureza de los gases reactivos.

El uso del espectrometro de masa para analizar
gases es ahora rutinario, incluso en operaciones
estandares para monitorizar por ejemplo en
tanques o plantas de fraccionamiento de aire o
incluso para el llenado con gases de alta pureza.
El método de ionizacién mas utilizado es la
ionizacion con impacto de electrones; un caso
especial es la ionizaciéon a presion atmosférica
para medir las trazas ultrafinas en los gases de
alta pureza asi como la ionizacién con plasmas
unidos por induccioén, los cuales, como espec-
trometria de emision, pueden utilizarse para
analisis sensibles de metales en gases reactivos.



Método

Espectrometria de emision atémica
(AES)

Uso del gas

Gas

Gas de combustién  Propano 2.5, Acetileno 2.6

Fotometria de llama

Gas de oxidacion

Aire sintético

Gas de plasma/

Espectrometria ICP

Espectrometria con chispa de erosién

Espectrometro de absorcion atomica
(AAS)

Gas portador

Gas de plasma

Ar 4.8, Ar para espectrometria

Ar 4.8, Ar para espectrometria, Mezclas de
Ar/H,

Gas de combustiéon  Acetileno 2.6, H, 5.0

Llama AAS

Gas de oxidacion

AAS con tubo de grafito

Camara de ionizacion

Medicion de radioactividad

Las mezclas de gases especiales para el llenado
de contadores Geiger-Muller permiten medir la
radiacion nuclear. Generalmente se emplean
mezclas de gases con un 50 10% vol. de
metano en argén. La pureza del gas es también
un prerrequisito para un funcionamiento fiable de
los sistemas de medicidon empleados. Es particu-
larmente importante que contengan solamente
las trazas mas pequenas de impurezas electro-
negativas (por ejemplo, hidrocarburos
halogenados).

Gases de calibracion

Todos los métodos analiticos se ven afectados
en diversos grados por impurezas indeseables,
tales como oxigeno o agua. Ademés, otros
componentes indeseables pueden elevar la linea
cero o el ruido y por lo tanto desplazar el limite de
deteccion. Por lo tanto, los gases empleados
tienen una pureza minima del 5.0 (99.999% vol.)
0, aun mejor, 6.0 (99.9999% vol.). Si fuera
necesario, se pueden eliminar ciertas impurezas
del flujo de gas en el “punto de uso” mediante
los adecuados procesos de purificacion (ver la
informacién separada “Purificacion de Gases”).

Gas inerte

Gas de llenado

Aire ambiental, Aire sintético, O,, N,O 2.5
Ar > 4.8, Mezclas de Ar/ H,

5/10 Vol.% CH, en Ar (gas P5 o P10)

Gases auxiliares

Ademas de los gases puros y las mezclas de
gases requeridos para operar directamente el
equipo o los analizadores, se utiliza también una
variedad de otros gases en las aplicaciones
analiticas. Por ejemplo, los detectores especiales
necesitan enfriarse con nitrégeno liquido o
incluso helio liquido (resonancia magnética
nuclear, NMR), los sistemas 6pticos se suelen
purgar con nitrégeno puro y también se utilizan
algunos gases en preparacion de muestras.
Messer ofrece, no sélo asesoramiento
competente sino también todos los gases
necesarios en la pureza requerida. Por ejemplo,
tenemos un grado especial para la extraccién con
dioxido de carbono super critico (SFC),
denominado CO, SFC, opcionalmente también
con helio.

La mayoria de los métodos de andlisis empleados
son generalmente métodos comparativos. Esto
significa que el analizador debe ser calibrado
antes de llevar a cabo los analisis cuantitativos. El
analisis de gas normalmente se lleva a cabo
midiendo un gas cero, asi como uno 0 mas gases
de calibraciéon con una composiciéon definida.
También producimos las mezclas de gas de alta
precision utilizadas para esto, personalizadas de
acuerdo con las necesidades particulares de la
tarea analitica con la tolerancia y precisiéon
deseada en nuestras plantas de produccién de
gases especiales (véase la informacién sobre
"Mezclas de Gases").



Empleo de gases

La utilizacién de gases requiere que el usuario
tenga un gran cuidado por motivos de seguridad
y calidad. Sélo el empleo de los sistemas de
suministro de gas apropiados puede asegurar
que la calidad del gas no se vea afectada durante
su paso del envase al punto de uso. Alli donde
sea posible, recomendamos la instalacién de una
central de suministro de gas que permita tener
conectadas las botellas de gas fuera del labo-
ratorio. Estos gases pueden ser suministrados
posteriormente a través de tuberias adecuadas al
laboratorio para que estén disponibles en el
punto de uso. Nuestro servicio de asesoramiento
al cliente esté disponible para ayudar y asesorar
(véase la informacién sobre “Sistemas de
Suministro de Gases').

El analisis asegura la calidad

Hoy en dia, los procedimientos analiticos son un
componente esencial de la practica diaria en
areas muy diversas. La fiabilidad y exactitud de
los resultados alcanzables dependen de muchas
condiciones limitadoras. La calidad de los gases
de operacion y de calibracion juega a menudo un
papel decisivo. Messer ofrece una amplia gama
de gases de alta pureza, mezclas de gases estan-
dares e individuales asi como los necesarios
sistemas de suministro de gas.

jContactenos!

Central de suministro de gas
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