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para solicitar PATENTE DE INVENCION en ESPANA por 20 afios
a nombre de MANNESMANN AKTIENGESELLSCHAFT

entidad alemana

con domicilio en Mannesmannufer 2, 4 Diisseldorf,

Repiblica Federal Alemana

por: "PROCEDIMIENTO PARA LA CALIBRACION DE UNA INSTALACION
DE MEDICION DE HUMEDAD QUE TRABAJA DE FORMA RADIO-
METRICA, PARA MATERIALES A GRANEL"

(Clase Internacional GOln)
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Para la determinacién de la humedad de
materiales a granel, en especial de coque, se utilizan
cada vez mas, desde hace poco tiempo, métodos y apa-
ratos de medicidén de la fisica nuclear. A ellos perte-
nece el principio de la determinacién de la humedad
por el frenado de neutrones rapidos en nicleos de hi-
drégeno (St. u. E. 82 (1962) pags. 1017-1026). Tales
instalaciones de medicidén consisten en una fuente de
radiaciones, por ejemplo, ‘241Americio-8eri1io, y un
escintilémetro dispuesto en las proximidades inmedia-
tas de la fuente. La fuente y el detector estin dis-
puestos, en calidad de sonda, en un tubo protector en
el recipiente, por ejemplo una tolva, destinado a reci-
bir el material a granal., El detector esti conectado a
través de un cable especial, por medio de un amplifica-
dor principal, a un aparato indicador o registrador.

Al calibrar los aparatos se procede como sigue de
acuerdo con el procedimiento conocido:

El aparato medidor es ajustado, al poner-
lo en marcha, de acuerdo con valores empiricos a los
contenidos de humedad presentes. Para ajustar el apa-
rato se hace uso también, por ejemplo, de la necesa-
ria amplificacién de los impulsos de los valores de
medicién y de la denominada depresidén del punto cero.

En la depresién del punto cero intervienen valores cons-
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tructivos de la instalacién, asi como las proporciones
de hidrégeno combinado del material a granel, lo mismo
qu el denominado efecto anulador de la sonda. Luego
viene la determinacién propiamente dicha de la curva
efectiva o real que constituye la relacién matemética
entre la indicacién del aparato medidor de la humedad
y el valor de humedad, averiguado por gravimetria, de
las muestras.

Estas muestras, con los correspondientes
valores de humedad, se obtienen como sigue:

El recipiente del material a granel se
llena de modo que al alcanzarse el volumen medido por
la sonda, denominado también volumen de medicién, pue-
dan extraerse de la corriente de material varias mues-
tras del orden de magnitud de algunos Kgs.

Al mismo tiempo, después de alcanzarse
el volumen de medicidén, se lee la indicacién del apa-
rato medidor de humedad.

Como la relacién matematica de los valo-
res de medicién asi averiguados, de acuerdo con la ex-
periencia [3;27 no da como resultado una funcién ine-
quivocamente determinable, debe averiguarse una plura-
lidad de estos valores, en la practica varios centéna-
res, a través de un espacio de tiempo de algunos meses,

para someterlos a un anilisis regresivo subsiguiente.
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A consecuencia de la gran dispersién de
los valores de medicién, el anilisis regresivo, también,
s6lo da una vaga deduccién de la verdadera funcién de
la curva efectiva. _

La razén de tan grande dispersién reside
como es sabido /1; 2/ en el método de la toma de mues-
tras, ya que por tomas de muestras de medios de medi-
cién hGmedos por lo comin no homogéneos, no puede valo-
rarse gravimétricamente el volumen que contribuye al
efecto de medicién efectivo de la sonda. Ademas, reper-
cute desfavorablemente el hecho de que los valores de
medicién, presentes en forma de una nube de puntos, se
concentren en torno a un valor medio de humedad a tra-
vés de un prolongado periodo de tiempo y no se distri-
buyan de modo uniforme sobre toda la gama de medicién.

La curva efectiva insegura asi averigua-
da se transforma entonces, seglin los conocidos métodos
matemdticos o de la técnica de la medicién, en la cur-
va de calibracién deseada, que debe constituir una re-
lacién definida y exactamente proporcional entre los
valores de medicién de la sonda y los valores de humedad
reales,; transfiriéndola luego al aparato de medicién.

Para obtener para el siguiente tiempo de
funcionamiento del aparato de mediciéﬁ una posibilidad

de contro} para la determinacién de la estabilidad del
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aparato a largo plazo, el aparato de medicién es hecho
funcionar en un "fantasma de humedad", o sea, que
cualquier valor de medicién dado por las propiedades
quimicas de la sustancia de simulacidén de la humedad
contenida en el fantasma de medicién (por ejemplo,
cera de parafina, mezcla de boro y parafina, etc.)

sea registrado en el ajuste de funcionamiento del apa-
rato de medicién,

La medicién en el fantasma de humedad pue-~
de repetirse entonces para fines de control a cualesquie-
ra intervalos de tiempo, debiendo ajustarse siempre de
nuevo el valor de medicién original. De este modo, es
cierto, puede determinarse en cada caso un desplaza-
miento paralelo de la curva de calibracién, pero no in-
condicionalmente un giro de la curva. Para ello seria
necesarios varios puntos de medicién, tres por lo me-
nos, uno de la gama inferior, otro de la central y otro
de la gama superior de medicién.

El fantasma, por consiguiente, puede ser-
vir solamente para el control de la estabilidad del apa-
rato para un punto de medicién, pero no como norma de
calibracién para calibrar un aparato higrométrico o mis
aparatos que trabajen en condiciones idénticas.,

Ademas, este fantasma, por consiguiente,

adolece de la misma inseguridad respecto a la represen-
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tatividad de este valor de medicién tomado como base,
como es la curva efectiva,

Los inconvenientes de este procedimiento,
resumiendo, son:

1. Elevado consumo de tiempo.

2. La necesaria repeticién de todo el pro-
ceso para cada otro aparato,

3. La falta de una exacta posibilidad
de control de los aparatos después de las reparacio-
nes, ‘

4. La falta de la posibilidad de exgmen
de la reproducibilidad,

5. Las grandes dispersiones de la curva
efectiva, ya que en la mayoria de los casos, por la
toma de muestras en medio hiimedo no homogéneo, no pue-
de valorarse graviﬁétricamente el volumen que coopera
al efecto de medicién.

6. La inexactitud de la transformacién en
el caso de fuerte desviacién de la curva efectiva desde
la curva de calibracién deseada.

7. La toma de muestras, que se convierte
en una rutina, con los graves errores subjetivos inhe-
rentes a ello, etc.

El invento se propone resolver el proble-

ma de eliminar los errores e inconvenientes que lleva
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congigo el método usual de la determinacidén de la hume-
dad de materiales a granel a partir de un gran nimero de
muestras, crear un procedimiento para la calibracién
sencilla y exacta de instalaciones higrométricas que
trabajen radiométricamente y destinadas a materiales

a granel y evitar de este modo la transferencia de los
errores a un fantasma calibrable.

El invento se caracteriza por la imita-
cién de un lugar de medicidén en forma de recipiente,
cumpliendo éste la condicién de que su volumen abarque
al menos el volumen de medicidén méximo de la sonda. Se
caracteriza, ademds, por las operaciones de llenar el
recipiente, que contiene la sonda, con el material a gra-
nel a examinar, la humectacién total del material a gra-
nel con agua y el goteo de e?acuacién del agua estando
conectado el aparato medidor de sonda, hasta el ajuste
de un valor de indicacibén estable del aparato medidor
de sonda. Este valor indicado es fijado. Inmediatamen-
te a continuacién, el recipiente, es vaciado extendien-
do el material a granel en forma de capa de menos espe-
sor pafa una disminucién uniforme de su contenido de
humedad. Durante el vaciado del recipiente, se toman
del material a granel muestras para una determinacién
gravimétrica inmediata del contenido de humedad en él,

El valor asi obtenido del contenido de humedad es aso-
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ciado al valor de medicién de la sonda., A intervalos

de tiempo, o sea, cada vez con menor humedad en el ma-
terial a granel, estas mediciones que discurren parale-
lamente entre si se repiten y se fijan los valores co-
rrespondientes, a saber, hasta el estado seco del mate-
rial a granel. Los valores de medicién asi obtenidos del
método radiométrico en combinacién con el método gravi-
métrico forman una curva efectiva. Esta curva efectiva
es transformada en correspondencia con las exigencias
técnicas del aparato, de modo conocido, en la deseada
curva de calibracién, teniendo en cuenta las condiciones
de. vertido. En la determinacién de la curva efectiva
con ayuda del nuevo procedimiento es ventajoso aumentar
los intervalos de tiempo entre la averiguacién de los
distintos puntos de medicién. Se recomienda esta medi-
da ya que la humedad en el material a medir, a conse-
cuencia de la evaporacién, decrece aproximadamente se-
gin una funcién e sobre el tiempo.

Teniendo en cuenta este hecho, la curva
efectiva puede determinarse del modo mads racional y re-
presentarse practicamente en la forma de una recta,

Por el hecho de que pueden valorarse va-
rias muestras del material a medir extendido en cada
caso, de una manera gravimétrica, se consigue una al-

ta seguridad de la representatividad de las muestras.
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Asimismo, el material a medir resulta muy homogéneo
por la evaporacién y separacién del contenido de hu~
medad.

En la mayoria de los casos, la cantidad
de material a granel en el lugar de empleo industrial de
la sonda medidora, por ejemplo, una tolva basculante, es
un mGltiplo del volumen que se emplea en el recipiente
de ensayo, pues en este caso esta cantidad es limitada
a un minimo imprescindible para poder conseguir una f&-
cil preparacién de las muestras y una elevada medida
de -homogeneidad.

Es evidente que, en el caso de diferen-
tes volimenes del recipiente de ensayo y del recipien-
te de medicién en el funcionamiento industrial, las in-
fluencias de densificacién nada despreciables desempe-
fian un papel que, a consecuencia de su repercusién so-
bre la medicién de la humedad, deben ser tenidas en

cuenta.
Si el recipiente de medicién industrial

(tolva) se lleva primero hasta conseguir el volumen de
medicién de la sonda (volumen de calibracién) con el
material a medir y se fija el valor de humedad indi-
cado, entonces la variacién del valor de medicién que
resulta al llenarse la tolva a la altura de funciona-

miento industrial, debido a la densificacién del mate-



rial, puede tenerse en cuenta al transformar la cur-
va efectiva en la curva de calibracién,

Como puede desprenderse de la descrip-
cién del método normal de calibracién, existia un in-

5 conveniente importante en el hecho de que no podia
transferirse toda la curva de medicién, sino sélo un
punto de su curso sobre el fantasma.

Ahora bien, para poder controlar todo el
curso de la funcién de la curva de medicién, no s6lo en

10 lo que respecta a la estabilidad a largo plazo del apa-
rato de medicidn, sino también para poder calibrar
otros aparatos de medicién que trabajen en iguales con-
diciones sin que por ello deba repetirse cada vez todo
el gasto consumido para averiguar la curva de medicidn,

15 se hace uso, de modo conocido, de un fantasma de hume-
dad que posea posibilidades de ajuste, con el cual pue-
den simularse diferentes valores de medicién de la cur-
va de calibracién.

C - En este fantasma se emplean en calidad de
‘ 20 absorbedores de neutrones y para conseguir diversos va-~
lores de medicién, chapas de cadmio ajustables, que

rodean a la sonda. En este caso, las profundidades de
inmersidén variables o los espesores de pared diferentes
de las chapas de cadmio corresponden a valores de medi-

- 25 cién completamente definidos, asociados al ajuste del

29,473 - 10 -
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Asi, con los correspondientes ajustes
del fantasma, puede controlarse o ajustarse en cualquier
momento en el aparato todo el curso de la funcién de la
curva de calibracién,

Ademas de la clase descrita de determi-
nacién de la curva de medicién y su correcccién, el
procedimiento puede llevarse también a cabo en el or-
den inverso, es decir que, como material de partida
para la determinacién de la curva de medicién, se em-
plea un material a medir extraordinariamente seco para
determinar el primer valor de medicién, Entonces, el
material puede humedecerse de modo consciente y unifor-
me cada vez en mayor medida, después de lo cual, cada
vez, se averiguan los correspondientes valores de me-
dicién gravimétricos y radiométricos.

El procedimiento de medicién con neutro-
nes puede emplearse teniendo en cuenta las siguientes
condiciones:

El contenido del hidrégeno quimicamente
combinado en el material a medir debe tenerse en cuen-
ta en la medicién de la humedad. Su proporcién debe
conocerse y debe ser constante. Debe ser reprimida en
la indicacién,

Los materiales a examinar no deben con-

- 11 -
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tener componentes cuyo peso atémico sea menor de apro-~
ximadamente el décuplo del peso atémico del hidrége-
no.

La densidad del material - si no se pre-
vé compensacién de la densidad - deberéd ser constante
o al menos casi constante en promedio.

La presente solicitud, que corresponde
a la presentada en la Repitblica Federal Alemana el
30 de Marzo de 1972 bajo el N2, P 22 16 379.7-52, se
acoge a los beneficios del articulo 51 del vigente Es-

tatuto sobre Propiedad Industrial.

REIVINDICACIONES

Los puntos de invencién propia y nueva,
éue se presentan para que sean objeto de esta solici-
tud de Patente de Invencién en Espaifia, por VEINTE aiios,
son los que se recogen en las reivindicaciones siguien-
tes:

12,- Procedimiento para la calibracién
de una instalacién de medicién de humedad que trabaja

de forma radiométrica, para materiales a granel, en

- 12 -
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especial coque, caracterizado por:imitar un lugar de me-
dicién en forma de recipiente, cumpliendo el recipiente
la condicién de que su volumen abarque ‘al menos el vo-
lumen miximo de medicién de la sonda, llenar el recipien-
te con el material a granel a examinar, humedecer total-
mente el material com agua, dejar escurrir goteando,

con el aparato medidor de sonda conectado, el agua del
material hasta ajustar un valor indicado estable del
aparato medidor de sonda y fijar este valor, vaciar el
recipiente extendiendo el material en la forma de una
capa de menor espesor para disminuir uniformemente el
contenido de humedad del material, tomar una muestra
para la determinacién gravimétrica inmediata del conte-
nido de humedad del material, repetir el proceso a in-
tervalos de tiempo averiguando al mismo tiempo los va=-
lores de medicidén segin el método gravimétrico y el ra-
diométrico, asociar los correspondientes valores de me-
dicién hasta el estado seco del material a granel, for-
mando los valores de medicidén averiguados y registrados
una curva efectiva y transformar la curva efectiva asi
obtenida, en correspondencia con las experiencias de

la técnica del aparato, de modo en si conocido, en la
deseada curva de calibracién, teniendo en cuenta las
condiciones de vertido del material.

22,- Procedimiento segin la reivindica-

- 13 -
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cién 12, caracterizado porque los puntos de medicidén
de la curva nominal son transferidos y fijados a un
fantasma de humedad.

33,- Un procedimiento segiin la reivin-
dicacién 12, caracterizado porque la toma de muestras
y la determinacién de la humedad del estado seco al es-
tado himedo del material a granel se realizan a interva-
los de tiempo cada vez mayores,

48.~ Procedimiento para la calibracién
de una instalacién de medicién de humedad que trabaja
de forma radiométrica, para materiales a granel.

Tal y como se ha descrito en la Memoria
que antecede, y con los fines que se han especificado.

Esta Memoria consta de catorce hojas

escritas a maquina por una sola cara.

=k MAYD 1973

Madrid,
P. A.
Albertd fio v o
- 14 -
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