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“Procedimiento y dispositive para el anélisis

de mezclas pesadas por destileoién moleculard

é%%ﬁu%mnéwGOMMISSARIAT A L'ENERGIE ATOMIQUE, entidad franoeaa; Pa-
sidente en: 29, rue de la FMédération, 75, PARIS (15dme),

Francia.

El presente invento se refiere a un procedi-
miento y & un dispositivo para el anélisis de mezclas
complejar de compuestos pesados, por ejemplo polifeni-
los pesados ( moléoulas que contienen més de tres

5e nicleos )6, de materias orgénicas contenidas en las ro-

Mod. 113



5

10.

15.

20«

25,

30,

cas petroliferas.

Se refiere més particularmegte, entre los pro-
cedimientos conocidos has%a ehora, a los que utillizen el
fraceionamiento de dicha mezcle por micfodestilacién mole
cular, segin los cuales, en unaltgmpergtura Y presién de-
terminades, solo las moléculas que posean un recorride 1i
bre superior a la distancila establecida entre diche mez-
cla g aenglizar y un condensador se depositarén sobre este
Ultimo.

Tiene sobre todo por objete hacer que tales
procedimientos respondan mejor que hasts ghora a las di-
versas exigencias de la préctica, y se caracteriza espe-
cialmente en gue permite obﬁener, en una sele operacién,
un anflisis £4cil y completo de cualquier mezcla complejea,
incluso que comprenda constituyentes muy numerosos de com
puestos pesadoss |

Consiste principalmente en un procedimiento se
gin el cual la mezcle a analizar se somete a una variacién
progresiva y continue de la tempérafﬁfa que provoca une
geleccién de los diferentes compuestos de la mezcls sus-
ceptible de enélisis, al mismo tiempo que un condensador
refrigeradc constituido por una cinte mévil se desplaza
longitudinalmente a una distancia conveniente y regulable
de la citada mezcla y recoge de este modo dapésiggg7§gogi
chos diferentes compuestos.

Consiste igualmente en un dispositivo para la
gplicacién del procedimiente, caracterizado por el hecho
de que comprende, por una parte, un porta~mestras regula
ble en altura, escclado 2 mediocs de celdeo, de control de

le temperature y de presién, y de regulacién de la prime-
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ra en funelén de la segunda, alsledo térmicemente de una

plgtina que constituye la base de una campens estancs,
Provista de lumbreras de observacién, en la cual se pue-
de heacer y controlar el vacio; y; por otra parte, un con
densador m§vil constituide por une cinte que se desliza
Por un arce enfriade por una circulacién de :lﬁido refri
gerante y se devana entre dos bobinas, una de las cuales
es acoionadea por un micre-motor oon redustor, adapténdo-
se cada vez la distanocia entre dichos porte-~muestra y ar
6o a2l enflisis a efectuar ¥ determinéndose especlalmente
en funcién de libre recorride medic de las moléoulas y,
por ende, en funcidn del peso molecular de la mezcla a
analizar. ’ ,

_ Conslste adembs, una vez expuestas dichae dig
pqsiciones:principales,Qen oie?tas otras que serutilizan
an'preferencia al mismg tiempo, & considerar por separs
do § segin todas las combinaciones téanicamente posibles,
en especial: 7

= la temperatura de la mezclse a ana;izar se flja en
un registrg de doble via por medio de un per ter-
moeléctrico. o

~ ol enflisis tiene luger en un vacic del orden de
1079 mn de merourie, regulado por un indicador de
ionizacién ouya salide va unide a dicho registroe
¥ & ocuelquier medio conveniente de regulacién de
la tgmpera$ura.

- digho condensador mfvil, al térmipo de la opere-
oidn? pgede diviairse en Qos partes a lo largo,
pudiqndo analizarse_una de ellas por reyos infre~

rrojos, y la otra‘por espectrometria de msss.
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- el.citado porte~-muestras esté constituido por un

blogue methlico, calentadc por una resistencie
eléctricg, cuysa tgmperatura astd regulada por un
par termoeléctrico,

- gl referido portapmuestras_comprende en su parte
guperler una concavidad que contiene la mezcla a
anelizar,

~ @l mencionedo porta-muestre esté gislado térmice
y eléctricamente de la citada platina por aisgle-
dores de cerémica,

-~ diche condensador mévil esté constituide por uns
cinta metélica, recogida en una primera bebins,
que pasa sucesivamente bajo un arco refrigerado
vy a lo largo de una pleca de acero inoxidable de
gren radioc de curvature, y se enroclla per dltime
en una segunde bobina accionada por un micre-metors

De todes formas, el inventc se comprenderd me
Jor con ayuda del conplemento de descripcién que sigue y
del plano aneXo, cuyos oomplemenfo ¥y ﬁlann hen sido fael
litados, bien entendido, & titulc indicative y no limita
tivo. '

Como puede observerse en la figura, el porte-
muegtras ge compone de un blogue 1 de cobre, calentadeo
por wne resigtencia eléctrica 3; éste bloque comprende
en su parte superior une concavidad 5 en lavcual Se ocolg
o la mezcla a enallzer %. Un par termoeléctrice 11 per
mite el control y la regulacién del bloque de cobre 1 y
de la muestra %. _

El bloque de cobre 1 descensa scbre una pla-

tine 13 por medio de alsladores tales como 15 de cerémica.
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 La platine 13 esté provista de un orificio 17
al cual se halle adaptade una canelizacién 19 por la cual
se efectia el bombeado para el establecimiento del vacio.

_ Este vaolic existe en la totalided de una campg
na 21 de acero inoxidable que dispone de lumbrsras de ob-
gervacién tales como 23 y 25. Se prevén medios pars efec
tuar ls estanquelidad entre la campana 21 y la platine 13.

La platina 13 comprende una placa verticel 27
en la cuel estén dispuestos los diferentes brgancs que
reglizan el desenrcllade de wue banda de papel de alumi-
nic 29. Esta esté recogida en la bobina 31, pasa a
continuscién bajo un arce 33 enfrisdo por una circulacién
de flfiido refrigerante (especialmente alcchol etilico &
-302C, enfriado em un recipiente anexo al termostato) que
enfra en 35 y que sa1§ en 37, y es guiada despuds por una
rempe 39 de gran radic de curvatura, de acero ino;idable,
hacla una bobina 41 en la cual ge enrolle, estando dicha
bobinea 4i enimada en rotacién per un micre-motor con re-
ductor, elimentado en 43. De este modo puede disponerse
entre 1asAbobinas 31T y 41 de una longitud aproximada de
60 em a lo largo de la cual la banda 29 no sufre curvatu-
ra pronunciada a f£in de evitar el despegue eventual de la
capa de productos que se depositan al nivel del arco 33.
La distencia entre el bloque 1 y el arce 33 es
del ordenAde 5 a 10 mm y es regulable en funcién dd libre
recorridc medioc de las moléoulas a la temperatura y preaién
del snélieis. Con este objeto, los aisladores 15 del blg
que 1 comprenden tornillos 16 de regulacién en altura.
Debe guedar blen entendido que este ajuste se efectia en-

tea de cada anflisis y le eltura del bleque 1 permanece
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constante durante gl mismo; ésto precisa\un conocimiento
gl menos aproximadc de las principales moléculas de la
mezcla antes de su anélisis, lo que habitualmente es el
casoe _ 4 B )

El conjunto del ?ecinto ziAse mentiene & un
vacic de 1075 mn de mercurio aproximedamente por un gru-
Po devbombeado no pepresentadb, que comppende un separa-
dor de aire ldiquidg, una bomba de difusién, y aparatos
de control de vacic. '

Gon referencia a la figura, se describe & con
tinuacién la utilizacién del dispositive para el andli-
sis de los constituyentes de une mezcla. )

~ En la concavidad del bloque 1, se’ colocan 40
50 mg de la mezcla & enalizer que se calienta gracies a
la res%stqnoia elbotrica 3. pa glevacién de la’ tgmpera—
tura ge regula automé#ieamente_por cualquier medio apro~
piadso como por_ejemplo un micrqugtor no repreaenﬁado.
que actia sobre un reguleder de femperatura, nc represen
tado, ¥y le fempersture se fija en un registro de doble
via, igualmen?a'nc representado, por intermedic de un par
termoeléctrico 1l.

La elevacién de la temperatura puede progre-
merse en funcién de la presién que reina en el recinto 21.
81 esta presién, medide en las proximidades del bloque 1,
tlene teQdencia a elevarse, es que se vaporiza entonces
unoc de los constituyentes de le mezola, y se deliehe en tal
cesg la subida de la temperature a.fin de crear esi uns
zona Que permite el desprendimiente completc de este oong
tituyente, a cuyo térmigo una baja de ppesién indica que

puede iniciarse de nuevo la elevacién de temperatura hasts
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una siguiente zona. Este método tiene por ventaja evitar
el depbsitc simulténeo de varios constituyentes sobre la
cinte 29_y crear asi gobre esta cipta zanaa sucesivas.de
dgpéaitda, correspondiendo cada ung de égtos & un solo
constituyente. ” }

La variaclén de temperatura se adepta evidents
mgnte a la_compos;ciéane‘la mezcla a analizar, y puede
por'ejemplo escalonarse desde le temperature ambiente a
7009C. Cuando el vacio del recinto alcanze un velor de
lq"5 ‘mm de mercuric aproximademente, egténdo este vaoic
controlade por un indicador de lonizacién no representa~
do;~ouyé selide esté igualmente OOneotada al registrc men
oionado enteriormente, se eatablece la circulacién del
£ldide refrigerante, entre 35 y*37, a8 unsa temperatura del
orden de -3090 aproximadamente, en el arco de cobre 33 en
el cual se desliza le banda de aluwminic 29.

A medida que la temperatura de la mezcle 1 se
eleva y se desenrclla la ?anda 29, ésta, pasqndo sobre la
parte refrigerads del arcc 33 colocada frente & la mgzcla
Ty recoge moléculas més y mas gruesass Al térming de la
destilacién, se reduce la temperatura del bloque 1, se
corta la ciroulacién del refrigerante por el arce 33, ¥
8¢ espera & que la banda 29 haya tomado de nuevo la fempe
retura amblente para romper el vacio, éaté con el fin de
evitar una condensaclén de humedad en el ourso de la in- -
troduccién del aire. Se retira entonces la banda 29, de
60 om de longitud agroximgdamente, que constiituye un des-
tilograme recubierto de los diferentes compuestos conteni
dos en la mezcla & enallzars

Con preferencia, puede cortarge en tal caso
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egfha bandz 29 en dos partes en sentido longitudinals
-~ la primers parte seré ut;lizadg pare el anéliaia
Por reflexién total, como por ejemplc infrarrcja
& flucrescente ultravioleta, etes
- lg segunda parte podré analizarse por espectrome
trie de masa.
~ Estos anflisis podrén efectuarse direatamente
gobre trczosrde gemi-bandas obtenidas, trozes que se ha-
brén seleccionads ya sea segin largos iguales ya segin
las diferentes zonas observadas. Ademés, qtra ventaja
del invento reside en el hecho de poder efectuar enblisis
sobre cantidades muy pequefias de materia.

Debe quedar bien entendides, seglin se despren-
de ademés de cuante anteceds, que el presente invento no
ge lim;ta en modo alguno & la forma de aplicacién ni al
ejemplo dg realizacidn més partioularmenﬁé descrito y re
presentado; ror el contraeris, comprende todas las varien

tes.

-

K oTT &

Descrita auficientemente la ‘neturaleze del in
vento, asl como la meners de reasllzarlc en la préctica,
debe haoerse constar que las disposiciones anteriormente
indicadas Son susceptlbles de moqificaciones de detalle
en cuanto no alteren su principic fundemental; también
88 haoe'constgr que el inventc se refiere a ung aoliqi-

tud de patente presentads en Francis, con fecha 14 de nma

'yo de 1.965, ne PV, 17 156, acogléndose por lo tanto, &

los beneficiosfque conceden los Convenles Internaciona~
les en vigor, siendo lo Que constituye la esencia del re

ferido invento ¥ por lo que se sglicita Patente de Inven
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olén. por 20 afics en Espefia, sobre: “"PROCEDIMIENTO Y DIS
POSITIVO PARA EL ANALISIS DE MEZCLAS PESADAS POR DESTI-
LACION MOLEGCULAR' caracterizéndose por lo s:tgﬁiente:

iﬁ.- Procedimiento pars el an&llsis de mez~
clas pesades por destilaecién moleoular, caracterizado
Porque la mezcla a analizar se somete g uns, variacién
progresive y continua de la temperature que provoce una
selecolén de los diferentes compuestos de la mezola &
agalizar, al m;smo tiempo que un condensador refrigera~
do, constituido por una cinte mévil, se desplaza en sen
'Eido longitudinal a una distancia conven;ente ¥ regulable
de la ci:tada mezols y recoge de este modo depbsitos su-
cesives de dichos diferentes compuestos.

“2.%.- Dispositive pare la aplicacién del prg
cedim:!.en‘_uo, gegin la reivindicacién 18, caracterizado
Porque comprende, por una parte un porte~musstras ajus-
table en altura, asccledo a medios de calentamiento de
control de la temperatura y de le presién y de regule~
¢ién de la primera en funeién de la segunda, alslado tér
micamente de una platine que constituye la base de una
campana’ estanca, proviste de lumbreras de gbservacién,
en la cual puede hacerse y regular el vacle,” y, por otra
parte, un condensador mévil constituide por una cinta
que se dealiza sobre un arco enfriado por una circule~
clén de un f£1dido refrigerante y se devana entre dos bo-
binas une de las cuales est& accionada por un.micro-motor
con reductor, adapténdose cada vez la distancia entre ai
chos porta-muestras y arco al ané.ligie a efectuar y de-
terminégdose‘especiélmente en funcién del libre recorri=-
do medic de las moléoculas, ¥y por ende, en funcién del pe
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so- molecular de la mezcla a‘analizaf. ,

3%+~ Dispositivo, segin la reivindicacién 24,
oaracterizado porque la temperstura de la mezcla a eneli-
zer 8¢ fija en un registro de doble via por intermedio de
un par termoeléctrica.

r 48,~ Dispositivo, segin la reivindicseién 28,
caracterizado porque el anélisis tlene lugar en un vacic
del orden de 10‘5_mm de merouric, controlade por un indi-
cador de lonlzacién cuya selida ve conectada a dicho re-
gistro 7 & cualquier-medic conveniente de regulecién de la
temperatura. o |

é§.~~ Dispositive, segin la relvindicacién 28,
caracterizado porque diche condensador mévil, al término
de la operacién, puede cortarse en dos partes en sentido
iongitudinal, una de las cuales puede analizarse por ra~
Yos infrarrojos; ¥ la otra por espectrometria de masa.

684~ Dispositivo; segin la reivindicacibn 28,
caracterizade porque dicho porta-mqestras’esté constitui-
do por un blogue metéllico calentadb qu una resistencia
eléctrica cuya temﬁaratura esté contrélad; Por un par ter
mo sléotrico.

75.- Dispositivo, segin la reivindicacién 2%,
ceracterizade porque dicho porte-muestras comprende en su
parte superlor una concavidad que contiene 1ls mezecla a ang,
lizar. _

8§.~ Dispositivo, segin la reivindicacién 28,
caracterizado porque el porte-mestras estéd gislado térf
'mica ¥ eléctricamente de dicha platina por aisladores de

oefémica, ajustebles en altura.

98.~ Dispositive, segin la reivindicacién 28,
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caracterizado porque el citado condensador mfvil esté
constituido ‘por une cinta metélice recogids en une pri
mera bobina, que pasa sucesivamente bajo un arce refri
gerado ¥ & lq large de una planchs de acere inoxidable
de gran radio de curvatura, enrolléndose por Ultimo en
une segunda'ﬁobina accionade por un micro-motor.

10.~ "“Procedimiente y dispositivo pare el
anélisis de mezeclas pesadas por destilacién moleculart;
tal y como queda substancislmente descritec en la pre-

sente memoris.

' Esta memorie conste de once hojas escritas

a méduina por

d,
/v e o,

EZ ACFBO Y MODER
& Firmado: F, Hermsndez Rele



l\/i l ; H ‘. L ..\..I ]
Py EN R IE
IJ -
T .A.
CO 3

B.A5Y -3

N
—— N
__-_..___.._._____} ! \\N
—— N
______ I
N Hi
| N

N

\ EE\

: i:\ ﬁ>

\\\ -

a3l

e -
AN “ jj
//J \
i fivs
L 11N
’ | ::Q
% , |
) i

| 1

| IN2/

I ND

\Q I

N '\

N ly\

Q N /3

N \

N

\ ——

\ A

\ H

N . /
YL




	Bibliographic data
	Description
	Claims
	Drawings



