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Perfeccionamientos en instalaciones de

espectrometria,

égpfbdanﬁ: SOCIETE NATIO TALE DES PETROLES D’AQUITAINE, entidad
francia, residente en Tour Aquitaine, 92 Courbevoie,

Francia,

La presente invencidén se refiere a wna ins-
talacibn de espectrometria y mds warticularmente
a un tubo de emisidén de rayos X y de eletrones, és
tos dltimos por retrodifusién del #nodo,

5e ~ Los tubos de rayos X de Crookes utilizan
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paré la emisién de rayos X un filamento emisor de eleoe-
trones por efecto termoeléctrico, Los electrones asi
emitidos son acelerados en un campo eléetrico lineal
vy bombardean un balance que emite a su vez ma radiacidn
5, X earacteristica del blanc@ con wn fondo continuo, tanto
mds importante cuvanto mayor sea la tensidn de acelera-~
cibn sea. Esta emisibén se efectta en un vacio elevado
del orden de 10-'5 Torr. Se conoce por otra parte el
efecto de ionizacién en los gases, descrito en particu-
10. lar por Francis, en el cudl un electrén dotado de una
energia suficiente ioniza wn gas provocando una malti-
plicacién de la corriente tanto mds importante cuanto
mavor sea el campo eléetrico sea. La tcoria de éste fe-
némeno se ha expuésto por. Mac Affes,
15. Ya era conocido wtilizar en espectrometria
el fenbmeno de retrodifusiém en el cudl un electrén
bombardea un édnodo gue emite un haz de electrones de
energia mds pequefia que depende a ia vez de la natu~
raleza del dnodo y de la enefgia del electrén inciden-—
20, te. Cqmo consecuencia de las variaciones aleatorias
del flujo de electrones emitido, la corriente de elsc-
trones destinada a bombardear el #nodo no es estable.
“'Era conocido por otra-parte regular la pre-
sién del gas en el tubo de emisién por medio de inyec-
25, ‘ciones de caudal regulable. 7
Ia presente invencién tiene por objeto una
instélacién de espeétrometria que comprende un tubo de
2 a 10"'3 mm

de Hg de valor compsrable al que reina en la camara

emisién que funciona bajo un vacio de 10~

30. del espectrometro y que permiterla-utilizacién simultd-
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nea de rayos X y de electrones retrodifundidos por el
dnodo merced a la ausencia de ventana entre el recin-

to del tubo y la nmuestra a analizar,

Ta disposicidn particular del tubo permite
alcanzar los fines propuestos por la invencién merced
a wna construceibén simvle y fécil de realizar,

Ta instalacién de espectrometria segin la in-
vencidn se caracteriza mds particularmente vor el tubo
de emisién, cuya cubierta externa tubular contiene un
tubo de cuarzo colocado concentricamente y un cédtodo
y un anodo centrados por medio del citado tubo de cusr-
z0, una virola tubular que cierra la extremidad abierta
de la cubierta externa, el tubo de cuarzo y la virola
estdn provistos en sus partes adyacentes al dnodo de
aberturas laterales de igual eje, un conducto capilar
vara la introduccidén de un gas en las proximidades de
las citadas aberturas, y 6rsa:nos de condicionamiento del
caundal del gas al flujo de electrones emitidos por el
dnodo,

La servidumbre puede realizarse por medio de
una electrovdlvula con reglaje proporcional colocada
por encima sobre el conducto capilar y que estd condi-
cionada por uno de los pardmetros electrénicos del tubo,
tal como el potencial de 1a_corriente, de forma que
se asegure la estabilidad de 1a corriente de electrones
enitida,

Segin un modo de realiracidén preferido de
la invencidn, un amperimetro con estado entre el dnodo
y el cdtodo permite la medida del flujo de electrones

emitida por el dnodo, accionando la corriente emitida
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une electrotrovdlvula con reglsje proporcional coloca-
da por encima sobre el citado conducto apilar, benien-
do lugar, la denendencia en condiciones que conducen
a la estabilizacidén de la corriente.
5e ‘Seztn una variante del modo de realizaciém,
wn colector intercenta una parte del flwjo de electro-
nes enitido por el dnodo , condicionando la carga rceco-
gida por el colector la electrovdlvula de reglaje del
ceudal gaseoso en el tubo capilar,
10, Segin otra variante del modo de realizacién,
w detector de rayos X de baja energia mide el flujo
de rayox X emitido por-el dnodo yrcondiciona la electro-
v4dlvula de reglaje de caudal gaseoso.
Segtn- otra variante del modo de realizaciébn,
15. un detector de rayos X, due recibe los rayos emitiZos
por la muestra analizada mide directamente el flujo
de electrones y zsegura el accionamiento de la citada
electrovdlvula, '
Ta parte activa del cdtodo frio puede hacer-
20, se de alurinio de elevada nureza, mientras que la »ar-
te activa del dnodo se hace de metal avropiado tal co-
mo el tungsteno, el rhenio, el mpiibdeno, el niobio,
el %antalo, el platino,
Ta invencién serd mejor comprendida nor medio
25. de la descripeidn que sigue de un modo de realizacidn
ilustrado por las dos figuras adjuntas,
Ta figura.l, representa el esquema del tubo
emisor de electrones,
"La figura 2,:representa el esquema de un con-

30, junto emisor de rayos X que comwnrende el citado tubo
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Un tubo cilindrico hueco 1 recibe coaxialmen—
te una pieza cilindrica de didmetro netamente mis veque-
fio 2, provista sobre una varte de su longitud, de ale~
tas de refrige:acién 3. Sobre 1la pérte anterior de és-
te tubo, con ligero apriete, se encajé un tubo de cuar-
2014 destinado a aislar eléctricamente la pieza 2, Ia
cara posterior de la pieza 2 recibe una partilla de
aluminio 5 atornillada por ejemplo a la extremidad de
la pieza 2 y se coloca, tras montaje, en el interior
del tubo de cuarzo, In el interior y sobre la varte an—
terior del tubo 1 se fija coaxialmente uné_pieza 6 hue-
ca y que porita un circuito de cireulacién de agua 7,

Un manguito de Pyrex 8 estd fijado coaxialmente a la
pieza 2 por medio de la »ieza 9, ILa estarquidad entre
éste manguito y larpieza Q de una parte,6 de otra v r-
te, se consigue mediante arandelas 10, Al extremo de la
pieza 6, se fija por bulonado un 4nodo de cobre 1l gue
porta, inclinado a 45° sobre el eje del montaje, una
pastilla de metal de blanco 12.

' Esta pastilla 12 se enfrenta a dos ventanas
ma 13 précticada‘en la pieza 6 y otra 13a en el ci-
lindro de cuarzo 4, El eje comin de éstas dos ventanas
pasa por el centro de la pastilla 12.

Sobre el borde de la ventana 13 desembocé
un conducto carilar 14 sobre el cudl estd colocado una
llave de reglaje 15.

La nieza 2 estd conectada con un conector

17 portado por una virdla 18, en el interior del cudl

‘se puede colocar un conectador macho conectado a una

fuente de alta tensién negativa, conectador que se
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aprieta por medio de la brida i9. E1 conectador

17 porta dos aletas 1l6a y 16b que estdn conectadas
por una parte por el conectadof 17 con wna fucnte
alterna de calentamiento de fi}amento y por otra war-
te a una ldmpara 16, lo que permite la utilizacidn

de éste dispositivo sobre un generador de tensibn
cldsico,

Un colector de electrones 20, dispuesto so-
bre wn védstago aislante 20a recibe una fraccibn del
haz electrénico emitido por el dnodo 12, cvando se
aplica una tensién al cdtodo 2.

) Ia corriente con elevada impedancia, reco-
gida por 20, se convierte en tensidén de baja impedan-
cia por sl conjunto eleptrénico 21, con condensador
vibrante por ejemplo. Lé tensidén que sale de 21 se apli-
ca a un comparador 22 cuya corriente de salida acclo-
na un motor 23 que actia sobre el reglaje de la micro-
vdlvula 15,

El funcionamienté de éste dispositivo es el
siguientes:

E1l campo electrico aplicado entre el cdtodo
5 v el dnodo 12, distantes de Ega 3 cm, provoeca la
erisidn de electrones arrancados alcddtodo de alumi-
nio 2.

E1l conducto 14 alimenta el espacio entre ca-
todo.y 4nodo con gas tal como argén, nitrdégeno e in-
cluso aire seco, Por descompresién a la salida del
capilar 14, hay barrido continvo de éste esnacio don-
de la presidn reinante se establece en funcidn del vo-

lumen del espacio anular comprendido entre los tubos
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4 y 8 y el esvacio interelectrodos y de la presidn cue
reina en el recinto con vacio que rodea el tubo gene-
rador de electrones,

~ Tos electrones arrancados al ¢éatodo 5 reencuen-
tran moléculas'de-gas v las ionizan, lo que crea un efec=—
to multiplicador. E1l conjunto de los electrones bombar-
dea el dnodo 12, Una parte de los electrones se retrodi-
fundida directamente, otra parte penetra ligeramente en
la pastilla 12 y es retrodifundida con parte de energia,
1o que ampliz el espectro de energia de los electrones,

Otra parte proporciona energia a la pastilia

12, que provoca simultdneamente la emisidén de electroncs
secundarios y de rayos X caracteristicos del elemento
que constituye la vastilla. Hay »or otra narte calenta-
miento y volatilizacibn vparcial del materizl de la pas—
tilla. -

Una parte del haz de electrones se recoge por
el colector'20. '

Ia corriente con elevada impedancia se trans-
forma en tensibn con baja impedancia por el amplifica-
dor con condensador vibrante 21 gue emite una tensibn
al compérador 22, la cudl, por un sistema de relés accio-
na, en funcién de la tensidén diferencia, un motor 23
con dos sentidos de marcha,

Este motor acciona el puenteado de una micro-
vdlvula 15, que regula el caudal del gas en el capilar
14,

Se establece de éste modo el haz de electro-
nes emitido,

Se puede medir la corriente de electrones gue
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circula entre el cétodo 5 y el dnodo 12 por medid de
un microamperimetro cuya corriente de salida se trans~
forma en tensién y se aplica a la entrada del compara~
dor 22,
7 Se puede medir igualmente el flujo de rayos
X emitido por el dnodo 12 en forma derayos X de baja
energia, dada la baja'tensién de alimentacién del or-
den de 10 kilovoltios,

Este flujo se mide nor integracién del nume-
ro de descargas provocadas en un contador con gas
o un contador s6élido, y la tensidn resultante ‘se apli-
ca al comparador 22 ,

Igualmente, se puede medir el flujo de ra-
yos X emitido éor un blanco colocado sobre el trayecto
de los electrones, cuando este blanco comnrende bien
wma rejilla, bien una matriz de composicién constan—
te. _

Ta figura 2 representa el montaje del tuko
emisor en un espectrémetro de rayos X.

' Una cédmara de vacio 24 denominada cédmara
de difractometria, estd unida a una segunda cémara
de vacio 25, denominada cdmara de emisién, en la cudl
reina una presibén absoluta de aIéunas 10-3 Torr, obte-
nido por medio de una homba de difusién de mercurio
27 sebada por una bomba con éaletas 28 y unida a la
cdmara 25 por el conducto 26.

Un calibre de Piranil 29 permite medir la
presién absoluta. Un conducto capilar 30 estd unido
por una parte a una microvdlvula regulabie 31- vy el

tubo emisor 32 descrito en la figura 1. Este tubo emi-

e
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te un flujo de electrones y de rayos X suaves que bon-
barden wna muestra 33 que execita por fluorescencla X
los elementos pasados y que emiten el espectro de fayos
X de los elementos ligeros, Los espectros X caracteris-
5, ticos de los elementos que componen en la muestra, tras
paso a través de ranuras de Soller 34, se difractan so-
bre un eristal analizador 35 mévil en rotacidn alrededor
de su eje al mismo tiempo que el contador con flujo g8«
seoso 36 en montaje geniometrico de relaqién 1/2.
10. El dngulo de difracciébn pe;mite caracterizar
los diferentes elementos a analizar en la nuestra 33
y la intensidad de las rayas recogidas permife el dnali-
gis cuantitativo.
Al mismo tiempo que la muestra 33, el detector
15, 37 recibe una parte de flujo dé rayos X y de electrones
y emite una seal al integrador 38, La magnitud eléctri-
ca actia sobre el servomecanismo 39 con caracteristica
negativa que regula la electrovdlvula 31. En particular
si el flujo que sale del tubo-32 tiende a aumentar, la
20, sefial emitida por 37 aﬁmenta, haciendo aumentar la mag-
nitud eléctrica que sale de 38, E1 servomecanismo, de
carachteristica negativa, tiende a_ hacer disminuir el cau-
dal de la microvdlvula 31 lo gue reduce el flujo que
sale del tubo 32, Inversamente una disminucién del flujo
25, produce el efecto inverso y se llega a una estabiliza—

cién del flujo de electrones 'y de rayos X que salen de

NOTA

Descrita suficientemente la naturaleza del

invento, asi como la manera derealizarlo en la practica
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debe hacerse constar que las disposiciones anteriof-
mente indicadas son susoeptibles de modificaciones de
detalle en cuanto no alberen su principio fundamental.
También se hace constar que el invento correspondc
a una solicitud de patente presentada en Francia con
el nimero 69 31060 de 12 de septiembre de 1869,aco-
giéndose por lo tanto a los beneficios que conceden
los Convenios Internacionales en vigor, siendo lo uue
constituye la esencia del referido invento, y por 10
que se solicita PATENTE DE INVEHCION, por 20 afios en Eg-
pafia sobre: PERFECCIORARTIENTOS EN INSTALACIONES DE ESFEC
TROMETRIA, caracterizandose por lo siguiente:

1.~ Perfeccionamientos en instalaciones de
espectronetria, del tipo que estdn constituida por
una cémara de vacio, un tubo de enisién de electrones
y de rayos X, un porta muestras, un disvositivo con
ranuras, un cristal analizador y un contador, una bhonba
de vacio y medios de introduceibén de un gas en el inte-
rior del tubo, caracterizados porque el tubo de emisién
estd constituido por una cubierta tubulsr externa con-
tiene un tubo de cuarzo colocado concentricamente y un cd-
todo y un dnodo centrados por medio del citado tubo
de cuarzo, una vista tubular que Eierra la extremidad
abierta de la cubierta externa, estando provistos el tubo
de cuarzo y la virola en sus paertes adyacentes al 4nodo
de aberturas laterales de igual eje, un conducto capilar
para la introduccidén de wn gas en la proximidad de
las citadas aberturaé'y érganos que condiconan el caudal
del gas al flujo de electrones emitodo por el dnodo,

2,~ Perfeccionamientos segin la reivindicacién
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1 caracterizados porgque una electrovélvula con feglaje
proporcional colocada por encima sobre el citado con-
ducto capilar estd condiciona por uno de los pardmetros
electrdénicos del tubo, teniendo lugar la servidumbre
en condiciones_quo conducen a la estabilizacidn de la
corriente electrénica emitida,

3.~ Perfeccionamientos segin la reivindicacidn
1 caracterizados porque la electrovdlvula con reglaje
proporcional estd en dependencia de ls corrieﬁte eniti-
da entre el #nodo y el cdtodo del tubo,

4,- Perfeccionamientos segin la reivindica-
cibn 2, caracterizados porgque la electrovdlvula estd
en devoendencia de la carga de un colector que intercep—
ta una parte constante del flujo de electirones emitido
por el tubo. .

5.~ Perfeccionamientos segin ié reivindicacién
2, caracterizados porque la electrovdlvula estd en de-
pendencia de la se¥al eléctrica - emitida por un detec-
tor de rayos X emitidos por el dnodo del tubo,

6.~ Perfeccionamientos segin la reivindica-
cibn 2 caracterizados porgque la electrovdlvula esté
en'dependencia de la se”al emiti@g por el detector
de rayos X que recibe los rayos_i enitidos por la nues-
tra analizada. .

7.~ Perfeccionamientos segin la reivindica-
eién 1, caracterizados porgue la parte activa del cdto-
o estd réalizada con aluminio de elevada pureza,

8.~ Perfeccionamientos segin la reivindicacifbn

1 caracterizados porgue la parte activa del dnodo esta

realizada de un metal elegido entre el grupo consti-

.



tuido por el tungsteno, el rhenio, el molibdenib, el
niobio, ¢l tantalo y el platino,
9.~ Perfeccionamientos en instalaciones de
espectrometria , tal y como queda sustancialmente
5. descrito en la presente Memoria, y en los dibujos ad=-
Juntos.
Esta Memoria consta de doce hojas, escritas
a2 mdquina por una sola cara.

10 SeR 1910

ladrid,
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o Elemado: F- Harninder Rt
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