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" Aparato cromatdgrafo "

é;ZJEﬂbnéw SOCIETE FATIONALE DBES »LPROLES D'AQUITAINE,
entidad francese, residente en 156, Cours Albert 1er,

Paris (8s), irancia.

Bl presenie invento tiene por objeto un
nuevo aparato que permite efectuar la cromatografia,
¥y en particular la cromatografia auvtomdtica, en un
espacio considerablemente reducido.

5 Entre las informaciones que es util co-
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triales, resulta primordial el conocimiento de con=-

centracidn de los constituyentes en los gases y en
los liguidos, asi como los instrumsntos, de los cua-
les los cromatdgrafos, que miden estas concentracio-
nes, desewpefian un papel cada vez wds importante.

La cromatografia es un método de andlisis extrena—
damente potente; permite, por medio de un solo apa-
rato, la dosificacidn sucesiva de todos los consti-
tuyentes de una muestra liguida o gaseosa. Bste Ul-
timo se introduce a intervalos regulares en el cir-
cuito de un ges portador (o vector) transportado por
este a una columna donde se efectua la separacidn

de los diferentes compuestos. =1 andlisis se efec-
tue de por si en el detector en salida de coluwna

o cada compuesto es desalineado y traducido en for-
ma de sefial eldctrica con forma de pico. Bl andli-
8ls es por tanto interrumpido y comprende una serie
de picos gque se trata de interpretar en Lforma dife-—
rente en cuanto a calidad y cantidad. Los aparatos
de cromabografla conocidos comprenden los elementos
esenciales sigulentes: wun sistema introducitor del
volumen calibrado de la muesira a examinar; una

o varias columnas cromatogrdficas donde se eiectua
la separacién de los constituyentes, dispuestos en
una cdmara isotérmica, y un detector capaz de denun-
cliar un cuerpo extrailo en el gas vector. ILstos ele-
mentos, que constliuyen cade uno un dispositivo par-
ticular, estdn unidos entre si por tubos para formar

el aparato mismo de cromatografia.
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Cuando hay dos o varias columnas, se ne-
cesita un sistema de conmutacidn para poner "en cir-
cuito" o "fuera de circuito™ una de las columnas y,
eventualmente, un dispositivo de desorcidén en las
columnas fuera de circuito. Por otra parte, el apa-
rato de cromabtografia estd casi siempre completado
por un'conjunto de circuitos eldectricos que efec—
tuan le automaticidad del andlisis.

De esgte modo se llega a aparatos muy
voluminosos y complicados, dificilmente transporta-
bles, que exigen muchas precauciones para la conser-
vacidn de la constancia de temperaturs en las dife-

rentes partes de que se compones. ULa longitud y mi-

mero de tubulares, que ponen en comunicacidn los ele

mentos de estos aparatos, crean importantes espacios
muertos y multiplican los riesgos de escapes en las
uniones.

El nuevo aparato segin el invento ecstd
concebido para suprimir estos inconvenientes; puede
presentarse bajo un volumen considerabvlemente redu-~ -
cido en comparacidn con los aparatos conocidos; su
equilibrio férmico se realiza con mds como didad,
varios de sus elementos se encuentran automdticamen=—
te a la misma temperatura constante, debido al fac-
tor de su propia construccidn. BEn particular, se
realize una perfects lgualdad de las temperaturas
entre el voluumen calibrado de la muestra y la o las
columnas cromatogréficas, sea cual fuere el mimero
de éstas Wltimas. Los espacios muertos, y las per-

turbaciones, debidas a los enlaces entre los elemen-
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tos constitutivos del aparato, se reducen aqui al
minimo gracias a la supresidén de los tubos de unién
entre estos elementos; por la misma razdn, los ries-—
gos de escapes en las uniones son prdeticamente anu~
lados. Vistas las dimensiones reducidas del nuevo
aparato, y la facilidad de su empalme a las fuentes
de fluidos, y, eventualmente, a un sistema detector,
el aparato resulta cdémodamente transportable.

Bl aparato segin el invento se caracteri-
za porque al menos el sistema de introduccidn de la
nuestra, el volumen calibrado y el detector del
cromatdégrafo forman un solc bloque homogéneo, en lu=-
gar de estar constituldos por tres elementos separa-
dos.

Conforme a una forma preferida del inven-
t0, dicho bloque comprende igualmente otros elementos
que intervienen eventualmente en la consiruccidn de
un cromatdgrafo, como en pariicular conmutadores de
columnas, u otros.

Se entiende por blogue una pieza maciza
de material apropiado, especialmente metdlico, en la
cual se practican huecos, tales como cavidades, cana-
les y-u otros, que constituyen: las vias de una espi-
ta de introduccidn; el espacio interior del detector;
el volumen calibrado; las vias de comunicacidn entre

estos elementos y eventualmente otros del cromatdgra—

Bien entendido, en general, paries mévi-—

les de grirfos o espitas estdn asociadas a dicho blo-
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En una de las formas de ejecucidn, di-
cho blogue va fijado en el interior de una cdmara,
en la cual se hallan alojados un horno y una o va-
rias columnes cromatogrdficas. Se sobreentiende
que el horno estd acompafiado de sus dispositivos
de calentamiento y generalmente también de regula—
cidn de temperatura, estando por otra parie la cd-
mara convenientemente calorifugada.

&1 invento estd ilustrado por la des-
cripeidn de una de sus formas de ejecucidn, no li-
mitativa, con referencia a los planos anexos.

La figura 1 representa en seccidn un
aparato segin el invento.-

La figura 2 es la vista del aparato so-
bre la guperficie lateral de la espita de introduc-
cidn de la muestra.

Ia figura 3 es la superficie delantera
del blogue del aparato del lado de introduccidn.

La figura 4 es la superficie del blogue
del aparato del lado de comunicacidn.

La figura 5 representa la seccidn del
bloque del aparato segin IV-IV.

La figura 6 es la seccidn del blogue
gegin V-V,

La figura 7 muestra en plano la parte
mévil de la espita de introduccidn.

La figura 8 es la paerte mdvil de la es-
plta de comunicacidn.

La figura 9 representa el esquema del

cromatdgrafo tomado como ejemplo con relacidn a las
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figuras 1 a 8.

Sobre la figura 1 se ve en seccidn el
blogue 13, objeto principal del invento. Nste blo-
que, cilindrico en el ejemplo desgcrito, estd aloja-
do en el interior del horno tdrico 3, fijo de por si
en la cdmara o carter 1. .1 espaclo comprendido en=-
tre 1.y 3 sstd lleno de masa calorifuga, en la cual.
va empotrado el sistema de calefaccién conveniente,
especialmente eldctrico, no representadé.

on el inbterior del horno 3 van montadas
las cdlumnas.oromatogréfieas 7 v 8, unidas direccta-
mente a los orificios de enitrada y de salida del blo-
que, respectivamente 38, 42 y 37, 41, visibles en
las figuras 1, 5, 6 y 9. '

Bl cuerpo fijo de la espita introducto-
ra estd formado por toda una parte del blogue 13, al
lado izguierdo de la figura 1. Los diferentes hue-.
cos en esta parte fija son: 29 entrada de la muestra,
28, su salida, 30 entrada del gas vector, 35 la sa-
lida de éste dltimo, 36 entrada del fldido de lavado
(figs. 1, 37 9).

La parte mévil de la espita introducto-
ra estd constituida por una arandela 10' gue presen-—
ta orificios para poner en comunicacidn, segun un
esguens, predgﬁerminado, las diferentes entradas y
salidas indicadas anteriormente; esto se realiza por
intermedio de los canales interiores del cuerpo fi-
jo, que desembocan en los orificios 21 a 27. Ta

arandela mdévil 10' se aplica de forme perfectamente

estanca contra la parte central de la superficie
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del bloque 13, superficie en la cual se encuentran
los referidos orificios 21 a 27. ILa arandela 10!
estd mantenida por una placa 10, a su vez fija al
bloque por medio de un tornillo central no repre-
sentado.

La rotacidn de la parte mdvil de la es-
pita introductora cstd asegurada por un gato 12, por
intermedio de una biela ahorquillada 11, =olidaria
de la placa 10. £1 gato estd mantenido por un es-
tribo~coporte 9.

La espita d¢ commutacidn de columnas es-
td comstituida en forme completemente andloga o la
de la espita de introducecidn, en la parte opuesta,
derecha, del blogue cilindrico 13. Bs asi como se
encuentra la arandsla mévil de conmutacidn en 4!,
su placa de fijacidn en 4, la biela 5 de enlace al
gato 6.

La parte fija de la espita de conmuta—~
cidn (lado derecho del blogue 13 figura 1, asi como
figuras 4,5 y 6) co comprende ningin enlace con el
exterior; comunica sin embargo con las colunnas por
los orificios periféricos 37, 38, 41,42, y con una
pérdida de carga por 39, 40.

i) detector, constituido en el ejemplo
presente por un puente de filamentog calientes, se
halla alojado igualmente en ¢l blogue 13; existen
de preferencia 4 filamentos calientes en las cavi-
dades 31 y 32, 33 y 34, figura 3 y 1. El gas vec-
tor atraviesa de nodo continuo, a lo largo de toda

la duracidn del endlisis, las cavidades 31 ¥ 32 en
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las cuales se encuentran las resistencias Tijas de

referencia del puente; lasg cavidades 33 y 34 son
recorridag poe el gas vector que contiene los cons-
tituyentes analizados, en los cuales se encuentra
las resistencias variables de medids de puente.

Pueden verse cdémodemente, segin el es-
guena de la Tigura 9, los diferentes circuitos que
pueden establecerse con el aparato segdin el invento.
Por ejemplo, puede funcionarse con las dos columnas
en serie, con una zola columna, con o sin lavado so-
bre la columna fuera de servicio, destingdndose la
pérdida de carga entre 39 y 40 a remplazar la co-
lumna fuera de servielo, para conservar las mlsmas
condiciones de presidn del circuito de andlisis.

®n otre forma de ejecucidn, no represen-
tada sobre los planos, el elemneto mdvil de las es-
pitas estd constituido por un pisidn, en lugar de la
arandela mdévil 10'. Esta forma de ejecucidn es par—
ticularmente Wtil para el trabajo con liguidos, o
con gases bzjo fuerte presidn, e igualmente para
permitir la toma de micromuestra.
0 T A

Descrita suficientemente la naturaleza
del invento, asi como la maners de realizarlo en la
prdctica, debe hacerse constar que las disposicio-
nes anterioricente indicadas son susceptibles de mo-
dificaciones de detalle en cuanto no alteren su
principio fundamental. También se hace constar gue
el invento se refiere a una Solicitud de Patentie

presentada en Francis con fecha 13 de noviembre de
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1963, n2 PV.953.569 acogiéndose, por lo tanto, a
los beneficios que conceden los Convenios Interna-
cionales en vigor y siendo lo que constituye la
esencia del referido invento y por lo gue se soli-
cita Patente Ge Invencidn por 20 afios en Espafia:
WAPARATO CROMATOGRAFO"; caracterizdndose nor lo
siguiente:

12 - Aparato cromatdgrafo, caracteriza-—
do por el hecho de que los dispositivos de introduc~
¢idn de la muestra a analizar, el volumen calibrado
y el detector forman un solo bloque homogéneo, y
estdn constituldos o-y alojados en huecos practicados
en este bloque.

28 - Aparatd cromatdgrafo, segin reivin-
dicacidn 1, caracterizado por el hecho de que obros
elementos, tales como commutadores de las columnas
cromatogrdficas, sistemas de desorcidn u otros, For-
nen igualmente parte de dicho blogue.

38 - Aparato cromatdgrafo , segin reivin-
dicacidn 1, caracterizado por el hecho de que dichos
dispositivos de introduccidn constituyen una espita
sobre la canalizacidn del gas vector, esplitas cuyas
vias estdn formadas por huecos en el blogue.

42 - Aparato cromatdgrafo, segin’ reivin~
dicacidn 3, caracterizado por el hecho de que una
arandels girvatoria, que lleva aberturas conveniente—
mente dispuestas aplicadas contra una pared del blo-
que -con relacidn a dichas vias, constituye la parte
wdvil de la espita.

58 - Aparato cromatdégrafo, segin cual-



154

)]
.

30.

quiera de las reivindicaciones 1 a 4, caracterizado

por el hecho de que el bloque va f£ijado en el inte-

rior de una cdmara calorifugada que contiene un hore-
no y wna o varias columnas cromatogrdficas.

68 - Aparato cromatdgrafo, segin reivin-
Gicacidn 5, caracterizado por el hecho de que las
eniradas y salidas de las columnas estdn unidas a
vias apropiadas, constituidas por huecos practicados
en la masa del bloque.

728 - Aparato cromdtdgrafo, segin reivin-
dicaclones 5 o 6, caracterizado por el hecho de que
la o las columnas, formadas por tubos de pequeilo did-
metro, rofean el referido blogue del cromatdgrarfo.

32 - Aparato cromatdgrafo, segin reivin-
dicaciones 5 o 6, caracterizado por el hecho de que
el horno es tdrico, y rodea el blogque.

98 - Aparato cromatdgrafo, segun cualquie
ra de las reivindicaciones 1 a U, caracterizado por
el hecho de que el blogue es cilindrico, las espitas
de introduccidn y conmutacidn estdn formadas por las
zonas que respectivamente comprenden las dos bases
del cilindro.

108 - Aparato cromatdgrafo, segdn una o
varias de las reivindicaciones 5 a 9, caraclerizado
por el hecho de que la periferia del cilindro que
forma el blogque estd rodeada por los tubos que cons-
tituyen la o las columnas cromatdgrdiicas, estos tu-
bog se hallan de por si rodeados por la cubierta del

horno, de forma que se encuentran en el interior de

éste, y el conjunto queda calorifugado.
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118 ~ Aparato cromatdgrafo, segin cual-

quiera de las reivindicaciones 1 a 9, caracterizado
por el hecho de que estd conectado a un sistema elec—
trénico gque asegura su funcionamiento automdtico.

128 - Aparato cromatdgrafo, tal y como
queda substancialumente descrito en la presente lie—

morie e ilustrado en los dibujos adjuntos.
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