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"Procedimiento de estabilización de una 
fuente termoiónica"

COMMISSARIAT A L'ENERGIE ATOMIQUE, entidad france 
sa, residente en 29, rue de la  Fédération, Paris 
XVS, Seine, Francia.

El invento tiene por objeto un proce 
dimiento de estabilización de una fuente termoió 
nica u tilizab le en espectrometría de masa.

Cuando se u tiliz a  una fuente termo -  
5. iónica sólida para efectuar un análisis por espec
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trometría de masa, se produce siempre una rápida dis 
minución de la  corriente iónica debido a la  evapora­
ción de la  muestra estudiada. Esta disminución hace 
más d i f íc i l  la  interpretación de los diagramas que -  

5. en el caso de la  u tilización  de una fuente de gas, -  
donde ta l fenómeno no resu lta  sensible. Por ta l ra­
zón, ha parecido interesante reducir este fenómeno 
de decrecimiento por un efecto que evite la  evapora­
ción de la  muestra a analizar provocada por los so- 

10. brecalentamientos.

to un procedimiento de estabilización de una fuente 
termoiònica u tilizab le en espectrometría de masa que 
permite obtener una emisión termoiònica constante.

prende el depósito sobre un filamento metálico que 
sirve de fuente de calor de una capa de sustancia -  
susceptible de suministrar por calentamiento una ca­
pa homogénea de superficie l is a ,  la  calcinación len- 

20. ta del filamento recubierto de dicha sustancia hasta 
la  formación de una capa que se adhiere bien sobre -  
el filamento, la  carga del conjunto así obtenido con 
ayuda de una mezcla constituida por dicha sustancia 
y el producto a analizar por espectrometría de masa 

25. y la  calcinación del conjunto.

de u tilizarse para efectuar un análisis por espectro­
metría de masa; comprende un filamento de caldeo re­
cubierto por una capa de sustancia estabilizadora, -  
revestida por su parte por una capa de una mezcla de

Con ta l f in , la  invención tiene por obje

15. El procedimiento según el invento com

La fuente termoiònica así preparada pue

30 .
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la  sustancia estabilizadora y del cuerpo a analizar.

El estabilizador ha de ser refractario y 
poseer una mala conductibilidad térmica, a fio  de rje 
s is t ir ,  sin fundirse, a las temperaturas elevadas a 
las que pasa el filamento en e l curso del calenta -  
miento. El estabilizador ha de cumplir la  condición 
de que después de su aplicación sobre e l filamento y 
después del calentamiento de éste, presente una capa 
homogénea de superficie l isa . Tiene como misión esen 
c ia l la  de estabilizar la  temperatura.

Entre los productos que responden a es -  
tas condiciones, ae pueden citar , a títu lo  de ejem -  
píos no lim itativos, los cuerpos siguientes u tiliz a ­
dos aisladamente o en combinación:

Pirofosfato de titanio Ti P 02 7
Aluminato de magnesio Mg Al O2 4
Oxido de níquel NiO

Otras numerosas sales metálicas pueden -  
convenir igualmente para la  realización del invento. 
Basta con que cumplan las condiciones siguientes: ser 
refractarias, tener una mala conductibilidad térmica 
y dar, una vez aplicadas sobre el filamento y calen­
tadas, una capa homogénea de superficie l is a . Cite -  
mos, por ejemplo, las sales de ca lcio , de estroncio, 
de bario, de circonio, de torio y de hafnio.

Un ejemplo no lim itativo de aplicación 
del procedimiento según el invento para la  prepara -  
ción de una fuente termoiònica estabilizada es e l -  
que a continuación describiremos. El filamento meta-
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lico  de caldeamiento está constituido por un metal -  
de alto punto de fusión que puede ser, ventajosamen­
te , p latino, renio c tungsteno.

Se prepara e l estabilizador bajo la  forma 
de gel y se dispone el mismo con ayuda de una espátu 
la  de platino sobre el filan<ento; se somete a conti­
nuación e l conjunto a una primera calcinación por -  
paso de una corriente e léctrica  por e l filamento, lo  
cual eleva su temperatura por efecto ¿oule. El calen 
tamiento ha de efectuarse con precaución, para que 
la  capa de estabilizador se adhiera bien sobre e l f i  
lamento después de la  calcinación.

¿ continuación se precede a la  carga del 
filamento recubierto con el estabilizador por una ca 
pa de estabilizador mezclado al producto a analizar.

las cantidades puestas en juego han de -  
ser pequeñas, pues una sobrecarga del filamento no -  
resulta deseable. La calcinación se efectóa a conti­
nuación en las mismas condiciones que anteriormente. 
Después de estas diversas operaciones, se presenta -  
el filamento bajo la  forma de una delgada capa de es 
tabilizador que se adhiere perfectamente al metal y 
cuyo grueso está comprendido entre 0,2 y 1 mm, sien­
do de preferencia igual a 1/2 mm. La superficie de -  
esta capa presenta al microscopio una apariencia ho­
mogénea, sin semejar, sin embargo, un vidrio.

Describiremos a continuación una forma -  
preferida de realización de la  fuente preparada se­
gún la  invención, aplicable en e l caso en que la  -  
fuente así preparada se u tilic e  para conducir un
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análisis isotópico por espectrometría 3e masa. El f i  
lamento preparado como se ha indicado más arriba se 
instala en la  fuente del espectrómetro y se calienta  
después muy progresivamente hasta restablecerse e l 

5. vacío de la  fuente. Es perjudicial un calentamiento 
rápido, ya que puede conducir a un desprendimiento -  
de la  capa estabilizadora depositada sobre e l f i la  -  
mentó.

Tan pronto se presenta correcto el vacío 
10. de la  fuente, se estudia el comportamiento del espec 

tro de masa y se observan en primer lugar las impuro 
zas contenidas en e l estabilizador que desaparecen - 
rápidamente por ligera elevación de la  temperatura, 
las masas correspondientes a los elementos del pro - 

15. ducto a analizar aparecen a continuación y puede re 
guiarse muy fácilmente la  emisión.

Permanece entonces estable durante todo 
el período del análisis (éste puede llegar a durar -  
varias horas) sin que se produzca una disminución no 

20. table.
Una fuente termoiónica según la inven -  

ción presenta la  gran ventaja, en particular en el 
curso de un análisis por espectrometría de masa, de 
poder u tilizar e l producto analizado baje forma só li 

25. da, lo cual nc exige sino un mínimo de manipulación. 
Además, ta l fuente permite efectuar análisis isotó -  
picos de larga duración sin fluctuaciones superiores 
a las producidas,por una fuente de gas.

N O T A
30. Descrita suficientemente la  naturaleza -



del invento, así come la  manera de realizarle en la  
práctica, debe hacerse constar que las disposiciones 
anteriormente indicadas son susceptibles de modifica 
cienes de d eta lle , en cuanto no alteren su principio 
fundamental. También se hace constar que e l invento 
corresponde a una solicitud de patente presentada en 
Francia con fecha 27 de karzo de 1.964 bajo e l núme- 
ro FV. 968.895 acogiéndose, por lo tanto, a los bene 
f ic io s  que conceden los Convenios Internacionales en 
vigor y siendo lo que constituye la  esencia.del refe  
rido invento y per lo que se so lic ita  Patente de in­
vención por 20 años, en España "Procedimiento de es­
tabilización de una fuente termoiònica", caracteri -  
zándose por lo siguiente:

la .-  "Procedimiento de estabilización de 
una fuente termoiònica", u tilizad le en espectrome -  
tr ía  de masa, caracterizado por e l hecho de compren­
der: e l depósito sobre un filamento metálico de pun­
te de fusión elevado de una capa de sustancia refrac 
taria que posea mala conductibilidad susceptible de 
proporcionar por calentamiento una capa homogénea de 
superficie lisa ;  la  calcinación lenta del filamento 
recubiertc de dicha sustancia hasta la  formación de 
una capa que se adhiere bien sobre e l  filamento; la  
carga del conjunto asi obtenido con ayuda de una mez 
cía constituida por dicha sustancia y el producto a 
analizar por espectrometría de masa, y la  calcinación 
del conjunto.

23.- Procedimiento de estabilización de una 
fuente termoiònica según la  reivindicación 13, carao-
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t e r i z a d o  p o rq u e  d i c h a  s u s t a n c i a  p u ed e  p e r t e n e c e r  a l  - 
g ru p o  c o n s t i t u i d o  p o r  e l  p i r o f o s f a t o  de t i t a n i o ,  e l  
a lu m in a to  de m ag n esio  y  e l  ó x id o  de n í q u e l .

3^.- "Rupcedimiento gg e s t a b i l i z a c i ó n  de
u n a  f u e n te  te rp io ió n iC Q " ; t a l  y  com%) q u e d a  s u b s t a n c i a l  
m en te  d e s c r i t o  'en  l a  p i ¡m oría .

E s t a  m em oria  Enteje h o ja s  e s c r i t a s
a  m áq u in a  p o r  u n a  ¡ la  c a r p .  / /  'jQgg

¡RGIE ATOMIQUE,
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