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PATENTE DE INVENCION 

Ref: B» t377-3/1

"Perfeccionamientos en l a  preparación de 

un absorbente para oromatografía*’

CQMMISSARIAI a  L ’ENERGIE ATOMIQUE» entidad francesa, 

residente en: 29» rué de la  Pédération, PARIS 15éme, 

Francia*

Bseessee

La presente invención se re fie re  a un proce­

dimiento de preparación de una masa de absorción se 

lectiva » para relleno de columnas de separación de 

isótopos de hidrógeno según e l procedimiento denomi 

5 * nado de cromatografía*

Mod. 113



L a  columna da absorción a  l a  que se encuentra 

lig ad o  esta procedimiento es l a  d escrita  según l a  Pa­

tente espadóla n9 316*925» presentada en e l mismo día*

Es sabido que a l  efectuarse l a  d iso lución  del h i  

drógeno en e l  p a l adío» as produce un fraccionamiento 

Isotóp ico» a l  se r  e l  protouLo más so luble  que e l  de teta­

r lo »  y éste por su parte más so lub le  que e l t r i t i o »  E s­

te  e fecto  se ba  propuesto para  l a  separación da la s  ma¿ 

o la s  protoni o-dautarla o protonL o - t r i t i  o. Puede igu a l­

mente u t iliz a rse  para  l a  separación de l a s  mezclas den­

t a r lo - t r i t io *  ,
* • •

E l fa c to r  de separación elemental del e q u ilib r io  

se define a s lt

Salación  iso tó p ica  en l a  fase  gaseosa
x  «  — ------------------------------------------------------:— — •••

Relación iso tó p ica  en l a  fase  absorbida* •.
• •• •

donde se designa como "re lac ión  Iso tóp ica" l a  re lac ión  

entre e l  número de átomos del isótopo l ig e ro  y e l  rióme* 

ro  de átomos del isótopo pesado» A l a  temperatura det♦ • • *
tenemos aproximadamentet .*’ *.*.

. • •
X  «  2 para e l  sistema protonLo-deuterio

•• • •
X *  2»8 para  e l  sistema p rotonLo -tritio  

t »4 para e l  sistema d e u te r lo -tr it lo  

Es sabido también que en e l  método de desplaza­

miento de banda -que es e l  que ofrece l a  m ejor e fio a c ia -  

se dispone e l  pelad lo  ba jo  una forma d iv id ida  en e l  In ­

t e r io r  da lo  que se convenido en llam ar una columna de 

separación! que se envía a  e s ta  columna» por uno de lo s
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extremos, l a  mezcla gaseosa a  t ra ta r , en cantidad t a l  

que só lo  una parte da l a  columna quede saturada en esta  

mezcla} que se envía entonces protonlo mda absorbido 

que e l  Isótopo pesado} que se recoge a  l a  s a lid a  de l a  

co lumna sucesivamente c ie rta  cantidad del Isótopo pesa­

do prácticamente puro, después una fracción  mixta cons^ 

t lt u ld a  p o r  una mazóla de composición va riab le  de este  

isótopo con. protonlo i y finalmente protonlo puro* Estas  

diversas fracciones se representan en e l  cramatogrsma 

de l a  £Lg* 1 , donde se han señalado la s  concentraciones

en isótopo pesado en función del volómen recogido*;*, ’ •
• * •

En ta l  f i g » ,  se ha representado en e l  e je  v e r t í -• • *
• # # *

ca l l a  concentración de isótopo pesado en Jí, y en e l  ho

r lz o n ta l, e l  volómen de gas recogido} a  representa é l

isótopo pesado puré, b  l a  fracc ión  mixta, o e l IsÓtqpo
• •

l ig e ro  puro y d e s  l a  separación correspondiente aT ’dfec 

to  elemental.

E l rendimiento de extracción del isótopo pesá is ’
. • *,

queda definido por *..*.**
. . *
,  • •

Cantidad de isótopo pesado recogido en cabeza,*

Cantidad de isótopo pesado contenido en l a  mez­

c la  introducida.

Se designa por fracc ión  residual l a  re lac ión

Cantidad de isótopo pesado contenido en l a  frac ­
ción mixta

Cantidad de isótopo pesado contenido en l a  mezcla 
introducida



Es evidente que tendremos l a  relación

Rendimiento ir Fracción residual «  t , ó 100 #

Es también evidente que l a  cantidad de deuterio 

contenida en la  fracción  mixta será tanto mayor* y por 

ende e l rendimiento tanto más débil* cuanto más lenta  

sea la  variación  de l a  concentración isotópica en fun­

ción del vol órnen recogido*

En estas condiciones* l a  e fioao ia  de una colum­

na de separación puede defin irse por una o varias de 

la s  oaracterístioas siguientes* que son interdependien 

tes y no lim itativas} , . •

1*) La a ltura  de columna equivalente a un piano

teórico* que babitualmente se designa por a .e *p *t* j*o
*

bién  l a  cantidad de pal adi o* metal precioso* equivalen, • • T"
te a un plano teórico* que designaremos a continuación

por p*e*.p*t*$ como es sabido* e l plano teórico designa

babitualmente una sección de columna en cuyos lím ite s "
• •

e l  efecto de separación obtenido es igua l a l fac to r .ép.*

separación elemental c><f (indicado en l a  figu ra  1 )*  •* / \

2# ) La cantidad de isótopo pesado conteoldo en* *# • *
l a  fracción mixta (parte marcada en l a  f ig *  1 ) *  o tam- 

blán  l a  cantidad to ta l de gas que representa esta frac ­

ción mixta*

38) E l rendimiento de extracción del isótopo pe­

sado* designado a continuación "rendimiento”*

Para descripción más detallada del princi­

p io  de este método de cromatografía* se podrán consul­

ta r* entre otros* lo s  documentos publicados siguientes*
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1 ») E . GLUECEAOT y G.P. ETDT

Proceedlngs o f the International Symposium 
on Isótopa Separation,
1958» North Heliana Publish ing Company, 
Amsterdam, páginas 210-226.

2# ) C.O. IHCMAS y H.A. SDHIH
J* Phys. Chem. U .S .A ., 1959» 6¿» páginas 
427-432.

38 ) F . B0XS3B» J . MEBES, 3. IISECHEIKO, G. DIEIAN 
Memoria C.E.A. ná R. 2545.

En una variante posib le  del procedimiento de des­

plazamiento de banda» después de haber saturado p arc ia l­

mente l a  columna de l a  mezcla gaseosa a separar» según 

explicado anteriormente» se oa lienta  dicha columna p ro -

greslvamente a  p a r t ir  de su extremo superior» a f ih \ £ e
, • •

desorber progresivamente e l  hidrógeno» Los producto^ .re­

cogidos a l a  sa lid a  de l a  columna son lo s  mismos que*en
•

e l  procedimiento p rin c ipa l» y pueden de fin irse  la s  M er­

mas características antes Indicadas. Queda pues» enjsóh?
• • ••

dido que, aun cuando esta  varian te  no se tome aquí eqi 

consideración, lo  que se expondrá a continuación es ap li 

cable asimismo a e l la .  , • *e * •
Es cosa conocida» aparte del heoho de que la s  .cqn

• *  ^

tidades de isótopos separados son proporcionales a l 'a . .
• « •

cantidad de pa l adi o u tilizad a , que l a  separación obteni­

da es tanto mejor cuanto más d iv id ida  sea l a  forma en 

que se h a lle  e l  pa l adi o, y más uniformemente repartido  

se encuentre. Debe se r fácilmente accesible a l gas. Ade­

más, debe quedar sólidamente mantenido en su lu gar, para  

e v ita r  que sea arrastrado por l a  corriente gaseosa, o 

simplemente que la s  partícu las se aglomeren. La forma 

del soporte que mantiene e l  pa l adío disperso debe se r
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t a l  que permita un paao cómodo de lo s  gases a través 

del le  d i o y sin  pérdida de carga i  nacmi s i Clemente exage­

rada. Finalmente, como e l pal adi o, a l mismo tiempo que 

su propiedad de absorber e l hidrógeno y sus isótopos, 

posee l a  de cata lizar la s  reacciones de cambios isotópi 

eos entre e l  hidrógeno y los compuestos hidrogenados, y 

más particularmente e l agua, l a  presencia de este ú lt i ­

mo compuesto ha de temerse particularmente.

Todas estas exigencias son hasta ta l punto con­

trad ictorias que ninguno de lo s  rellenos de columnas

propuestos hasta hoy da entera satisfacción. Las masáh♦ • •
constituidas por pal adió mezclado a l amianto son dpqiárr 

aiado heterogéneas. Se puede remediar esto p re c ip íte lo  

e l  pal adi o en e l in te r io r  de la s  f ib ra s  del soporte, .

pero, además, e l  amianto es un soporte poco apropiado;,
* •

no sólo permite mal e l paso de lo s  gasea, sino que cp*n-
• ♦ «

tiene cantidades de agua considerables.

Puede obtenerse un excelente reparto del paladió

sobre gránalos de alúmina activada o de carbón activ&dú4 •4 «
por precipitación de una capa de pal adi o por v ía  quími-*

• • • *

ca sobre l a  propia superficie de estos soportes} por*•* * 

desgracia, la s  cantidades de pal adi o así depositadas 

son escasas} además, lo s  soportes que pexmiten un depó­

s ito  de esta olase tienen una superficie específica no­

table y pueden absorber, pues, grandes cantidades de 

agua. La u tilizac ión  de gel de s ílic e  en cuyo sano se  

precip ita  e l pal adi o, presenta también este último in ­

conveniente, y, además, l a  aecesibil!dad del gas a  la s  

partícu las de pal adió es mala. En ouanto a  loa  soportes 

fundidos o calcinados no porosos (e s fe r i l la s  o an illo s



de v id r io , s í l ic e  fundido triturado, e t c . . . ) ,  no ab­

sorben agua y ofrecen una buena accesibilidad  del gas 

a l pa l adió, pero presentan dos inconvenientes graves: 

no aseguran una dispersión  su ficiente del pal adió, y 

retienen, e l  pal adió muy mal, por lo  que resu lta  impo­

s ib le  in troducir una cantidad suficiente s in  que sea  

arrastrado por e l  caudal gaseoso*

La invención tiene por objeto hacer e l llenado  

de la s  columnas de separación t a l  que responda mejor 

que hasta e l  presente a  la s  diversas exigencias de l a

p ráctica , particularmente en e l  hecho de que condúzoéC« * •
a  un rendimiento de separación isotóp ica  más elevsjtó*.

» « *  *

y a  una mayor pureza de lo s  isótopos separados»
♦

Bichas columnas - a l  mismo tiempo que están cong

titu ídaa  dichas columnas por un tubo, provisto de que.
* *

entrada y de una sa lid a  de gas y de un d ispositivo qpe

permita a  voluntad au calentamiento o su enfriamiento-
* • * • •

están guarnecidas con gránulos de una sustancia sólida.

calcinada, de pequeña superfic ie  específioa , que no

sorbe más que cantidades ínfimas de agua, pero porosa; *
• • • •

en cuyos poros se deposita e l  pal adi o bajo l a  form ada * 

espuma, siendo t a l  e l  diámetro medio de estos poros 

que permite e l  depósito del p a l adi o, pero también su 

mantenimiento en situación en forma muy dispersa, y 

ofrece a l mismo tiempo una buena accesibilidad de gas 

a l  pa l adió, siendo además e l re llen o  de gránul os pelan  

diadoa&oronsdo eventualmente po r un re lleno  de gránul os 

de una sustancia desecadora de l a  que puede separarse 

por te la  m etálica u otro dispositivo*

Esta invención tiene por objeto un procedimiento
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da p reparad  ón de dicha sustancia só lida  calcinada par*

1  adiada según e l cual se hace pasar» sobre granos de 

masa calcinada, tritu rados y lavados, una solución de 

ana sa l de pal adi o en un disolvente, se seca dicha ma­

sa  por nr><̂  c i r c u la d 6n de nitrógeno calentando progre­

sivamente hasta alrededor de 180°C, se espera a l a  tejg 

m inadón del desprendimiento del vapor del solvente, y 

después se deja  e n fr ia r  ba jo  una corriente de nitróge­

no, se envía a continuad ón una corriente de hidrógeno, 

se espera l a  disminución del desprendimiento gaseoso 

del ácido formado, se caldea progresivamente hastía lo s  

200°C, regulando dicho desprendimiento} cuando oesa^

este último, se expulsa e l  hidrógeno mediante nitr^&eno
**:**

y se deja  e n fr ia r  bajo  una corriente de nitrógeno, * se 

extrae l a  masa calcinada paladiada eon agua y se l$ ,c o -
9 •

lo ca  en un red p ien te  donde se separan lo s  granos/yse

la v a  con agua destilada  h irviente hasta l a  e lim in ad  ón

completa de la s  sa les  restantes, se seca en estufa,' ‘ ' y
. * *.

se tamiza finalmente e l  producto obtenido para aliiainár
4 *  *  * •

de é l  e l  polvo de negro de palad io .
« • * ♦

Se comprenderá mejor, de todas maneras, cori^gypr- 

da del complemento de descripción que sigue y de lo s  

planos anejos, lo a  cuales, complemento y p lanos, no 

se dan, b ien  entendido, más que a t ítu lo  ind icativo  y 

en modo alguno lim itativo * En lo s  planos adjuntos*

-  l a  f i g »  2 es una v is ta  en sección v e rt ic a l de 

un d ispositivo  que permite l a  preparación del re llen o ,y

— i a  f ig *  3 es una v is t a  en sección v e rt ic a l del 

re llen o , en e l momento de l a  última etapa de su prepa­

r a d  ón, en un horno*
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Con re fe renc ia  a confcinusci6n a  la s  f ig s »  2 7 3» 

describiremos a  continuación un procedimiento de prepar* 

ra d ó n  del re lleno .

E l producto de p artid a  es alúmina calcinada po­

rosa) en gránalos de dimensiones comprendidas» por ejem 

p ío » entre 0»63 7  0,80 mm| esta  granulóme t r í a  no es im­

perativa  7  puede ajustarse según l a  fowaa de l a  columna» 

sus dimensiones» lo s  caudales gaseosos deseados» o cua­

lesqu iera  otros parámetros» E l volúmen de lo s  pocos es­

t á  comprendido entre 50 7  500 mm̂  por gramo» o, de pre­

ferencia» entre 200 7  500 mm̂  por gramo. E l diámetro *•

medio de lo s  poros es del orden de 10  m ieras» pero .sen• « •♦ • • *
igualmente u t i liz a b le s  productos que posean diámetros

de poros comprendidos entre 1  miera 7  200 mieras»

Se lava  l a  alúmina calcinada 7  tritu rada  a f in
« *

de elim inar loe  finos» 7  después se coloca este producá 

to  en un recipiente 1  en v id r io  provisto en su base dé
«

una p laoa 2 » igualmente en v id r io » perforada de o r l f i -  ’ *
.

o ios» E l v id r io  puede su stitu irse » por otra parte» pOai.*

cualquier m aterial químicamente inerte respecto a las^ ,* \
♦ ♦ ♦ ♦

soluciones u tilizadas» E l tubo 1 queda cerrado en su;, / V 

parte superior por un obturador 3 atravesado po r un tu r  

bo 4» Se prolonga en su parte in fe r io r  por un tubo 5 

que atraviesa  e l  obturador 6 de un recipiente in fe r io r  

7 igualmente de v id r io »  En e l in te r io r  de este rec ip ien  

te  7 se s itúa  solución acuosa 8 de un cloruro de par 

lad io » por ejemplo una solución saturada 7  f i l t r a d a  so­

bre Cl^FdNag « H20 calcinado» Esta solución 8 es expul­

sada a l recipiente superior 1  gracias a una sobrepresión  

de a ire  provocada por una pera  de caucb.0 9 adaptada sobre
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una embocadura la t e ra l  10  del recipiente In fe r io r  7 . 

Después de varios pasos de l a  solución 8 se extras 

e l  líqu ido  in te r s t ic ia l  p o r una l ig e ra  aspiración  

con l a  pera 9 . Da ventaja  de esta  d isposición  con 

respecto a la s  demás, ta le s  como l a  inmersión direc­

t a  en l a  ablución, o por medio de un receptáculo que 

contenga lo s  gránalos, es doble i por una parte, se 

puede a s í e fectuar l a  impregnación de lo s  gránulos 

con una- cantidad, en muy pequeño exceso de solución, 

y , por otra parte, de esta  manera l a  impregnación, e l

secado y l a  reducción por hidrógeno pueden haceréfe *4n• * ♦
e l  mismo recipiente 1 .

Se deso lidariza  entonces e l  recipiente in fe + , 

r io r  7 del recipiente superior t y se coloca este ó l -

timo en un horno t i  ( f i g .  3 ). Se conecta entonce?, e l
* •

tubo 5, por intermedio de un rotámetro 12, a una 3,iat * <
ve de tre s  pasos 1 3 , cuyas embocaduras 14  y 15  van*

*

respectivamente acopladas a unas llegadas de n itróge - 

no y de hidrógeno.
, • ♦

Se seca entonces l a  masa contenida en e l re-* • -t * * +
cipiente 1  por una c ircu lac ión  de nitrógeno, calentón* 

do progresivamente en e l  horno 1 1  hasta aproximadamen 

t e  180°C.

La progresividad del caldeo impide que e l agua 

arrastrada se condense a l a  sa lid a  del tubo 4, vuelva  

a  caer a l  depósito, y vuelva a d iso lver l a  sa l de la s  

oapas superiores. Otro medio de e v ita r  este inconve­

niente co n s is t ir ía  en u t i l iz a r  una c ircu lación  deseen 

dente del gas.

Cuando ya no se produce nada de vapor de agua
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a  l a  sa lida  del tubo 4 » se deja en fria r e l  recipiente  

t bajo una corriente da nitrógeno* Se envía a continua 

d 6n una corriente de hidrógeno* Se desprende inmedia­

tamente ácido clorhídrico* Cuando este desprendimiento 

disminuye, se calienta progresivamente hasta aproxima­

damente 200°C.

Se v e r i f ic a  e l  desprendimiento de ácido clorhí­

drico, por ejemplo mediante un papel, indi oador de pH 

situado a l a  sa lida» Cuando oesa este desprendimiento, 

se expulsa e l hidrógeno mediante nitrógeno, mantenien­

do caliente e l  horno, y se deja en fria r bajo corriente
*

de nitrógeno. - ;  \
4 • v"

Es bien sabido que en todos lo s  casos hay que

tomar l a  precaución de no poner nunca en presencia e l

oxígeno del a ire  y e l hidrógeno, sobre l a  masa que de-*
sempeñaría entonces l a  misión de catalizador de recocí-

x •* -
binación de la  mezcla 02 4 Hg y e l lo  im plicaría un c§ 

lentamiento nefasto*

En esta fase, lo s  granos de l a  guarnición se , V o. .
aglomeran fuertemente por e l cloruro de sodio formado;* 

se extrae l a  masa con agua y se l a  deseca* Se separan - 

lo s  granos* Se lava  con agua destilada hirvien&e hasta 

l a  completa eliminación de lo s  cloruros*

Se seca en estufa, y se puede volver a in ic ia r  

e l  c ic lo  completo de operaciones* Un tamizado f in a l e l i  

mina e l polvo de negro de paladlo*

Procediendo de este modo se han podido deposi­

ta r  aproximadamente ant

t operación 7,3 g de Pd por 100 g de alúmina 

2 operaeiónee t4*0 g H n « « «
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3. operaciones 19 ,9  g de Pd por 100 g de alúmina,

4 » 24,8 * w 11

La determinación de la s  cantidades de pal adi o 

f i ja d a s  proviene, ya sea de una pesada de l a  alúmina 

so la  y de l a  alúmina pal adiada, teniendo en cuenta la s  

pérdidas de alúmina en forma de partículas de polvo, 

ya sea de un aná lis is  gravimétrieo de una parte de l a  

masa pal adiada después de volver a  poner en disolución  

pal adi o por ataque por agua regia*

A continuadón, con ayuda de dos ejemplos de 

realización  de l a  columna perfeccionada según e l ¿rapan 

to , mostraremos la s  ventajas que brinda l a  utilizac ión

de dicha columna* ,.•«>♦
Ejemplo 1 -  Se ha efectuado con ayuda de una columna,

perfeccionada, conforme al invento, (cita»,

do en l a  so lic itud  española 316*925) ,  guarnecida da inia
♦

masa de alúmina contentiva de 24,8 gramos de pal adió ,

por cada 100 gramos de alúmina, una separación entre e l
• *• *

hidrógeno y e l  deuterlo» Se ha obtenido para e l p*e*p«t*
1 * *

(t a l  como definido más arriba ) un va lo r de 9,65 m i l i t a -
* « *

moa de pal adi o. % ‘

En una experiencia de separación idéntica, pero 

en l a  que e l pal adi o se dispuso por e l método objeto de 

l a  invención, sobre gránalos de v id rio  calcinado, este 

va lo r era  de 13  mg de pal adió.

A t itu lo  de comparación, en experiencias idénti­

cas en la s  que se emplearon masas de contacto del tipo  

de tnft preconizadas surtes del presente invento, lo a  va­

lo re s  hallados del p »e*p*t» fueron lo s  siguientes:
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— 80 miligramos cuando e l  soporte era  carbón,

— más de tOO miligramos cuando e l  soporte e ra  ami añ­

ilo.
Los métodos de depósito del metal en estos dos 

últimos casos se indican en e l  ejemplo 2 q.ue sigue. 

E.1emt>lo 2 -  Se u t i l iz ó  una columna perfeccionada según 

e l  ejemplo 1 , q.ue perm itía t ra ta r  80 l i t r o s  

de una mezcla de aproximadamente 10  JÉ de deuterlo o de 

t r i t i o ,  para estudiar comparativamente lo s  comportamien 

tos de v a ria s  masas absorbentes.

En e l  cuadro que sigue se han agrupado lo e  *resul
*  *  •
•  *  •

tados obtenidos por lo s  dos sistemas protonio-deutprfco♦ * *
•  *  •  9

y prot oni o - t r i t i  o. .

Los soportes de alúmina calcinada (columna 1/, *• n • • *
de v id r io  calcinado (columna 2 ) y de p iedra  pómez (c o -

• «
lumna 3 ) se cargaron de p a l adió según e l  procedimiento♦, • •
objeto de l a  invención.. Se pal adi ó e l  soporte de carbón

activo (columna 4 ) por ebu llic ió n  con una solución ttdúb

sa  de cloruro de pelad lo » E l soporte de amianto (co&úmr

na 5 )  fuá pa l adi ado por p rec ip itac ión  del meted, por* f.c¿
• * ► *■

mol en medio a lca lino » E l soporte de grémulos de s í l ic e  

v id r io sa  se cubrió de pelad lo  por evaporación da una so 

An ¿a nnt̂  s a l de pal adi o y reducción por hidrógeno, 

según e l  procedimiento preconizado en l a  2* re fe renc ia  

mencionada en e l  preámbulo.



1
*

SOPOME
calcinada

2
v id rio

calcinado

3
piedra
pómez
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amianto

(Voldman 
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(mi)
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260 410 8tO 3500 5200
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,*t6plc& dál 
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(30

99,5 ¿  0,2 99,5 ¿  0,2 99,3 4 0,2
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86,3 

99,0 4 0,2
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9 < 
* •

98,5¿-.0,2<

(Vol órnen 
(de l a  
fracción  
mixta en 
mi)

120 t75 410

Sistema 
pro todp  
*  t r i t i o 1

T r it io  
contení** 
do en l a  
fracción  
mixta 
en mi)

Hendimien 
to  (£ )

'Pureza 
tópica  
t r i t i o  pro 
ducidoCjí)

56 80 t60

••. • *, * * 
t «»* * ! **'. » •

99,3 99

99,5 4 0,3 - 99,4 ±  0,3

98

• ■ 99 ¿  0,3
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Puede verse l a  considerable ventaja que brinda 

e l procedimiento objeto del invento» tanto por lo  que 

se re fie re  a l rendimiento como en cuanto a l a  pureza 

isotópica del producto* Se ve igualmente que e l empleo 

de l a  piedra pómez conduce a resultados ligeramente me­

nos favorables; l a  razón de e llo  es que» como es sabi­

do » este soporte presenta poros de dimensiones muy he­

terogéneas» lo  que implica una d istribución  menos regu 

l a r  del paladlo*

Quede bien entendido» como por o tra  parte se de 

duoe de cuanto antecede» que l a  presente invención no 

se lim ita  en modo alguno a l a  forma de aplicación ó a 

lo s  ejemplos de rea lizac ión  más particulármente descri 

tos y concebidos; por e l contrario abarca todas la s  va 

r i  antes:

N 0 I  A

Descrita suficientemente l a  naturaleza del in­

vento» a s i como l a  manera de rea liza rlo  en l a  práctica» 

debe hacerse constar que la s  disposiciones anterionaen 

te indioadas, son susceptibles de modificaciones de de 

t a l le  en cuanto no alteren  su principio fundamental; 

también se hace constar que e l invento corresponde a 

una Solicitud de Patente presentada en Franoia con fe­

cha 28 de agosto de 1954, n® PV* 986*980» acogiéndose 

por lo  tanto a lo s  beneficios que conceden lo s  Convenios 

Internacionales en v igor» siendo lo  que constituye l a  

esencia del referido invento, y por lo  que se s o lic ita  

Patente de Invención por 20 años en España, sobres 

"PERFECCIONAMIENTOS EN LA PREPARACION DE TJN ABSORBENTE 

PARA CROMATOGRAFIA"; caracterizándose por lo  siguiente:
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18.- Perfeccionamientos en l a  preparación 

de un absorbente para cromatografía» a base de pela­

dlo para l a  separación de isótopos del hidrógeno» oa 

racterizados porque comprenden hacer pasar» sobre 

granos de masa calzinada triturados y lavados una so 

lución de una sa l de pal adió en un disolvente» secar 

dicha masa por medio de una circulación de nitrógeno 

calentado progresivamente hasta aproximadamente 1808C» 

esperar a que termine e l desprendimiento del vapor 

del disolvente» y d e ja r después en fria r bajo una oo- 

rriente de nitrógeno» enviándose a continuación una 

corriente de hidrógeno» separar e l desprendimiento 

gaseoso de ácido formado, calentar progresivamente 

hasta 20080. r controlando e l indicado desprendimien­

to » expulsar, cuando éste cesa, e l hidrógeno por me­

dio de nitrógeno y d e ja r en fr ia r  l a  masa bajo una oo 

rrlente  de nitrógeno, extraer dioha masa oaloinada 

paladiada oon agua y colocarla en un recipiente don­

de se separan lo s  granos, lava r con agua destilada  

hirviente hasta l a  completa eliminación de la s  sales  

restantes, secar en una estufa y tamizar por último 

e l producto obtenido para elim inar de é l  e l polvo de 

negro de pelad lo»

28*— Perfeccionamientos» según l a  re iv in ­

dicación 18, caracterizados porque dicho disolvente  

es agua»

3 8 .- Perfeccionamientos» según l a  re iv in ­

dicación 18, caracterizados porque dicha solución con 

tiene un cloruro de paladio» particularmente e l Ce^ 

Pdfta2.H20.
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4 ** - Perfeccionamientos, según l a  reiv in ­

d ic a d la  1 ®, caracterizados porque e l paso de dicha 

so lucida, situada en un recipiente in fe r io r , sobre la  

oitada masa cal ainada colocada en un recipiente supe 

r io r  prolongado por un tubo inmerso en l a  indicada 

soluoidn, se efectúa mediante una sobrepresidn de aire  

aplicada a dicho recipiente in fe r io r »

? *• - " Perfeccionamientos en l a  preparaoidn 

de un absorbente para cromatografía", t a l  y como que 

da sustancialmente Rescrito en l a  presente Memoria é 

ilustrado en lo s  ad|¡}uuW\s d ibu jos»

toisiete hojas esSata Memoria 

critas  a máquina porcuna
A

Madrid,

ERGrIE ATOMIQÜE,

*J°/M ooer
• w=--náncíci étaj.
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