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"Procedimiento de estabilizacibn de una

fueate termoidnica

Foticidands: COMMISSARIAT A L'ENERGIE ATONIQUE, entidad france
sa, residente en 29, rue de la Fédération, Paris

XVe, Seine, Francia.

El invento tiene por objeto un proce
dimiento de estebilizacién de una fuente termoif
nica utilizable en espectrometris de masa.

Cuando se utiliza una fuente termo -

5. idnica sélide para efectuar un anélisis por gspec

Mod, 113



10,

15.

20,

eb,

30.

311082 °°°

trometria de masa, se produce siempre una répida dis
minucidén de la corriente ibnica debido a la evapore-
cibén de la muestra estudiada. Esta disminucibn hsace
més difficil la interpretacidén de los diagramas que -
en el caso de la utilizacidén de una fuente de gas, -
donde tal fendmeno no resulta sensible. For tal ra-
zba, ha parecido interesante reducir este feundmeno
de decrecimiento por un efecto que evite la evapcra-
cibn de la muestra a analizar provccadé por los so-
brecalentamientos.

Con tal fin, la iunvenciln tiene por obje
to un procedimiento de estabilizacién de una fuente
termoibnica utilizable ean espectrometria de masa que
permite obtener una emisibén termoidnica constaunte.

El procedimiento segfin el ianvento com -~
prende el depdsito sobre un filemento metdlico que
sirve de fuente de calor de unz capa de sustancia =
susgsceptible de suministrar por calentamiento una ca-
pa homogénea de superficie lisa, la calcinacifn len—
ta del filemento recubierto de dicha sustancia hasta
la formacién de una capa que se adhiere bien sobre -
el filemento, la carga del conjunto asi obtenido con
ayuda de una mezcla constituida por dicha sustancia
¥y el producto a analizar por espectrometria de mase
¥y la calcinacién del conjunto.

La fuente termoibnice asi prepasrada pue-
de utilizarse para efectuar un andlisis por espectro-
metria de meea; comprende un filamento de caldeo re-
cubierto por una cepa de sustancia estabilizadore, -

revestide por su parte por una capa de una mezcla de
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le sustancia estabilizadora y del cuerpo a anw.izar.

El estabilizador ha de ser refractario y
poseer una mala conductibilidad térmica, a fin de re
gigtir, sin fundirse, a las temperaturas elevadas a
las que pasa el filamento en el curso del calenta -~
miento. Bl estabilizador ha de cumplir le condicidn
de que despuds de su aplicacibn sobre el filamento y
después del celentamiento de éste, preseate una capa
homogénea de superficie lisa. Tiene como misidn esen
cial la de estabilizear la temperatura.

Entre los productos que responden o es =
tas condiciones, se pueden citar, a tf{tulo de ejem -
plos no limitativos, los cuerpos siguientes utiliza-
dos aisladamente 0 en combinacidn:

Pirofosfato de titanio Ti P2 07

Aluminato de magnesio Mg A1 ©
2 4

Oxido de niquel NiO

Otras numerosas sales metdlicas pueden -
coavenir igualmente para la realizacibn del iavento.
Basta con que cumplan las condiciounes asiguientes: ser
refractarias, tener una mala conductibilidad téraica
y dar, una vez aplicadas sobre el filamento y calen-
tadas, una capa homogénea de superficie lisa. Cite -
mos, por ejemplo, las sales de calcio, de estroncio,
de bario, de circonio, de torio y de hafnio.

Un ejemplo no limitativo de splicacidn
del procedimiento segln el iunvento para la prepara -
¢ibn de una fuente termoilnica estabilizada es el -

que a continuacidn describiremos, Bl filawento meté~
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de alto punto de fusidn gue puede ser, ventsjosemen-
te, platino, renio ¢ tungstenoc,

Se prepara el estebilizador bezjc la forma
de el y se dispone el mismo con ayude de una espitu
la de¢ platino sobre el filanento; se somete a conti-
nuacibn el coujunto a una primera calcinzcidn por -
paso de una corriente elécirice per el filemeato, lo
cual eleva su temperatura por efecto doule. El celen
temiento ha de efectuarse con precauncibn, pera que
le capa de estabilizadoer se adhiera tien sobre el fi
lemento después de la calcinecilun.

4 continuacidun se procede a la carga del
filemento recublertc con el estabilizader por una ca
pe de estebilizador mezclado 2l producto g anelizar.

las cantidades puestas en juego han de -
ser peguehas, pues una schrecerga del filamento no -
results desectle. La calcinaciln se efectla a conti-
nuacibn en las pismas condicicnes que enteriormente.
Después de estas diversas operacicnes, se presenta -
el filamentc bajc la forma de unz delgada capa.de es
tzbilizedor que se adhiere perfectamente al metzl y
cuyo grueso estd comprendidc entre ¢,2 y 1 mm, sien-
do de prefereacia igual a 1)2 mm. Ia superficie de -
esta capz presenta al micrcscopitc une apariencia ho-
rcgénea, sin semejer, sin embargo, un vidrio.

Descritiremos a contianuaciln une forme -
preferida de realizeciln de la fuente prepareds se-
ghn la invenciln, splicable en el caso en gue la -

fuente asi prepsrada se utilice para conducir un -
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lamente¢ preparado como se ha indicado més erriba se

inatala en la fuente del espectrdmetrc y se calienta
después muy progresivauente hasta resteblecerse el
vacio de la fuente. Es perjudicial un calentamiento
répidc, ya gue puede conducir z un desprendimiento -
de le cape estabilizadora depositada sobre el file -
mento.

Tan pronto se presenta correcto el vacio
de la fuente, se estudia el ccmportemiento del espec
tro de masa y se observan en primer lugar las impure
zes contenidas en el estabilizador que desaperecen -
répidamente por ligera elevacidn de la temperatura.
las masas correspondientes a los elemsuntos del pro -
ducto a analizer aparecen a coutinuacido Yy pusde re
gularse muy fécilmente la emisibn.

Permanece entcnces estable durante todo
el perfodo del andlisis (éste puede llegar e durar -
varias horas) sin gue se produzca una disminucién no
table.

Una fuente termoibnica segln la inven -
cibn presenta la ;ran ventaja, en particular en el
cursc de un andlisis por espectrcmetriz de masa, de
poder utilizer el producto analizado bajc forme séli
da, lo cual uc exige sinc un minimo de manipulacidbu,
Adends, tel fuente permite sfectusr anilisis isotd -
picos de larga duracidn sin fluctuaciones superiores
e las producidas por una fuente de gas.

N O T A

Descrita suficientemente la naturaleza -
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eros o

del invento, asi comc laz manera de realizeric en la -

prictica, debe hacerse constar que las disposiciones
aateriormente indicadas sor susceptibles de modificg
icnes de detealle, en cusnto nc slteren su princigio
fundamental, Tembién se hace coustzr que el iuvento
corresponde & una solicitud de patente presentada en
Franciz cou fecha 27 de lkearzo de 1.964 bajc el unlme-
ro IV. 968.895 acogiéndose, por lo tanto, & los beng
ficics que conceden los Convenios Internaciuvnales en
vigor y siendo 1o que coenstituye la eseuncis.del refe
ride invento y pcer 1o gue se solicitsa Patente de in-
vencidn por 20 afios, en Espaiia "Procedimientc de es-
tabilizacidn de una fuente termcifuics", caracteri -
zéndose por lo siguiente:

12 .~ "Procedimiento de estabilizacibén de
uba fuente termoibnica", utilizable en espectrome -
tria de mesa, caracterizedo por el hecho de compren-
der: el depdsitc sotre un filamentc metdlicc de pun-
to de fusibn elevado de una capa de sustancia refrac
tarie que posea mala conductibvilidad susceptible de
vropercioner por calentamiento una caps homogénea de
superficie lisz; la calcinacidn lenta del filamento
recubiertc de diche sustancia hasta le formaciln de
une capa que se adhiere bien scbre el filamento; la
carga del conjunto asf{ cbtenido con ayuda de una mez
cla constituida por diche sustancie y el producto o
analizar por espectrometria de masa, y la calcinacién
del conjunto.

28 ,- Procediniento de estabilizecidn de una

fuente termoidnica segln la reivindicacibn 12, carac-



terizado porque dicha sustenclae puede pertenecer al -
grupo counstituido por el pirofosfato de titanic, el
sluminato de maguesic y el éxido de niquel.

32,- "Procedimiento de estabilizacidn  de
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