
Printed by Jouve, 75001 PARIS (FR)

(19)
E

P
1 

97
2 

37
8

A
1

��&�����
������
(11) EP 1 972 378 A1

(12) DEMANDE DE BREVET EUROPEEN

(43) Date de publication: 
24.09.2008 Bulletin 2008/39

(21) Numéro de dépôt: 08300110.7

(22) Date de dépôt: 25.02.2008

(51) Int Cl.:
B01L 9/06 (2006.01) B01D 3/00 (2006.01)

C08F 214/18 (2006.01) F16J 15/00 (2006.01)

(84) Etats contractants désignés: 
AT BE BG CH CY CZ DE DK EE ES FI FR GB GR 
HR HU IE IS IT LI LT LU LV MC MT NL NO PL PT 
RO SE SI SK TR
Etats d’extension désignés: 
AL BA MK RS

(30) Priorité: 15.03.2007 FR 0753843

(71) Demandeur: Instrumentation Scientifique de 
Laboratoire ISL
14790 Verson (FR)

(72) Inventeurs:  
• MARIE, Patrick

14980, ROTS (FR)
• LETOURNEUR, Stéphane

14240, CAUMONT L’EVENTE (FR)

(74) Mandataire: Livet, Marie-José
CABINET HERRBURGER 
115,Boulevard Haussmann
75008 Paris (FR)

(54) Pied d’éprouvette de mesure pour appareil de distillation

(57) Pied d’éprouvette de mesure du condensat re-
cueilli dans un appareil de distillation constitué par un
élément métallique comportant une embase (1) se pro-
longeant par un corps de pied (2) cylindrique sur lequel
est emmanché un tube d’éprouvette en verre (3), carac-

térisé en ce qu’il est équipé d’au moins deux joints d’étan-
chéité toriques enfilés l’un au-dessus de l’autre autour
du corps de pied (2), à savoir un joint (101, 102) en un
élastomère souple et adhérent, et un joint (91, 92) à base
de résine fluorocarbonée étanche aux solvants.
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Description

[0001] La présente invention a pour objet un pied
d’éprouvette de mesure du condensat recueilli dans un
appareil de distillation, notamment un appareil de distilla-
tion automatique normalisé d’échantillons liquides, en
particulier d’échantillons de produits pétroliers sous pres-
sion atmosphérique.
[0002] Un tel appareil de distillation permet d’effectuer
la mesure des paramètres de distillation de ces échan-
tillons en respectant une norme d’essai prédéfinie choisie
parmi plusieurs normes d’essais possibles.
[0003] Il est connu que les paramètres de distillation
des produits pétroliers sont représentatifs des perfor-
mances de ces produits ainsi que des risques qu’ils peu-
vent faire encourir à leurs utilisateurs.
[0004] La détermination de ces paramètres présente
notamment une grande importance dans le cas de car-
burants destinés à l’industrie automobile ou à l’aviation
où les problèmes liés à la sécurité sont primordiaux.
[0005] Ces paramètres sont en particulier des tables
ou des courbes représentant le pourcentage d’un échan-
tillon évaporé selon la température pendant une distilla-
tion ou encore le volume du résidu et les pertes.
[0006] Les spécialistes peuvent déduire de ces para-
mètres quel sera le comportement d’un produit pétrolier
donné dans une situation donnée et donc déterminer si
ce produit peut ou non être utilisé en toute sécurité, ce
de manière à obtenir les performances recherchées.
[0007] Dans ce contexte, les spécialistes ont édicté
différentes normes d’essai qui définissent très précisé-
ment les conditions dans lesquelles doivent être obte-
nues de telles caractéristiques de distillation.
[0008] Par suite, pour donner des résultats exploita-
bles, les distillations doivent être mises en oeuvre en
respectant scrupuleusement ces normes.
[0009] Il existe actuellement sur le marché différents
appareils de distillation automatique permettant d’effec-
tuer la mesure des paramètres de distillation d’un échan-
tillon liquide en respectant une norme d’essai prédéfinie.
[0010] Ces appareils de distillation normalisés com-
portent en règle générale :

- un bâti fixe,
- une enceinte de chauffage renfermant un élément

calorifique, notamment une résistance chauffante,
- une série de ballons de distillation correspondant

respectivement à au moins une norme d’essai et
susceptibles d’être fixés au bâti de l’appareil dans
une position prédéterminée, la colonne de ces bal-
lons pouvant être fermée par un bouchon d’obtura-
tion étanche muni d’un thermomètre permettant de
mesurer la température des vapeurs évaporées et
comportant une branche latérale destinée à être
branchée sur un tube condenseur,

- une série de plaques isolantes destinées à être mon-
tées au-dessus de l’élément calorifique pour fermer
l’enceinte de chauffage à sa partie supérieure, et

équipées, chacune, d’une ouverture centrale ayant
une géométrie adaptée à celle du fond d’un ballon
de distillation associé,

- une éprouvette de mesure permettant de recueillir
le condensat et équipée d’organes de mesure de la
quantité de condensat ainsi recueillie, et

- des moyens de commande et de régulation permet-
tant de commander et de faire varier dans le temps
une grandeur de fonctionnement de l’élément calo-
rifique, notamment la température ou la puissance
de cet élément de manière à obtenir des paramètres
de distillation conformément à une norme d’essai
prédéfinie.

[0011] Pour que les paramètres de distillation d’un
échantillon obtenus soient parfaitement représentatifs de
cet échantillon, il est essentiel de pouvoir effectuer une
détermination très fine de la quantité de condensat re-
cueillie dans l’éprouvette de mesure ainsi qu’un suivi très
précis de cette quantité au cours du temps, ce sans ris-
que d’erreur pouvant être consécutif à des fuites ou per-
tes.
[0012] Les éprouvettes de mesure équipant les appa-
reils de distillation actuellement proposés sur le marché
comportent un pied d’éprouvette constitué par un élé-
ment métallique, en particulier en laiton muni d’une em-
base se prolongeant par un corps de pied essentielle-
ment cylindrique sur lequel est emmanché un tube
d’éprouvette en verre.
[0013] L’étanchéité est assurée par au moins un joint
torique qui entoure le corps de pied, et est donc comprimé
entre la périphérie de ce corps et le tube d’éprouvette.
[0014] Un tel joint d’étanchéité est en règle générale
réalisé en un élastomère souple, en particulier en nitrile
caoutchouc ou en un élastomère fluoré tel que les pro-
duits obtenus par la polymérisation de fluorure de viny-
lidène de type FKM ou VITON.
[0015] De tels joints d’étanchéité permettent de garan-
tir un maintien satisfaisant du tube d’éprouvette en verre
sur le corps de pied ; toutefois, s’ils résistent bien aux
produits pétroliers, ils présentent l’inconvénient d’avoir
une résistance insuffisante aux solvants, ce qui entraîne
des risques de déplacement et par suite de fuites.
[0016] Pour remédier à cet inconvénient, il a déjà été
proposé de remplacer les joints en élastomère souple
classiquement utilisés par des joints en des élastomères
perfluorés du type FFKM tels que le produit commercia-
lisé sous l’appellation Kalrez® dont la tenue aux solvants
est supérieure, mais qui sont particulièrement onéreux,
ce qui en limite l’utilisation.
[0017] L’invention a pour objet de proposer un pied
d’éprouvette de mesure pour appareil de distillation de
nature à remédier à ces inconvénients.
[0018] Selon l’invention, un tel pied d’éprouvette de
mesure est caractérisé en ce qu’il est équipé d’au moins
deux joints d’étanchéité toriques enfilés l’un au-dessus
de l’autre autour du corps de pied, à savoir :
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- d’une part un joint en un élastomère souple et ad-
hérent permettant de garantir le maintien du tube
d’éprouvette sur le corps de pied, et

- d’autre part un joint à base de résine fluorocarbonée,
étanche aux solvants.

[0019] Un tel joint à base de résine fluorocarbonée
comporte de préférence un noyau en silicone recouvert
d’une enveloppe en une résine fluorocarbonée.
[0020] Selon l’invention, cette résine fluorocarbonée
peut avantageusement être du FEP (copolymère éthy-
lène-propylène fluoré) qui présente l’avantage d’avoir
une tenue chimique aux solvants supérieure à celle du
Kalrez® et peut même être considéré comme totalement
inerte aux solvants.
[0021] Toutefois et malgré la présence d’un noyau en
silicone qui permet d’en augmenter la souplesse, de tels
joints à base de résine fluorocarbonée sont peu adhé-
rents et inaptes à garantir le maintien du tube d’éprou-
vette sur le corps de pied : en effet, ces éléments ont
tendance à glisser sur le la résine constituant l’enveloppe
du joint, ce qui peut avoir pour conséquence une chute
du pied d’éprouvette lorsqu’un utilisateur saisit l’éprou-
vette de mesure.
[0022] Pour exclure ce risque et améliorer l’adhéren-
ce, il est proposé selon l’invention d’associer au joint à
base de résine fluorocarbonée un joint en un élastomère
souple similaire aux joints classiquement utilisés, notam-
ment de type FKM ou VITON.
[0023] Selon une caractéristique préférentielle de l’in-
vention, le pied d’éprouvette comporte au moins quatre
joints d’étanchéité toriques enfilés les uns au-dessus des
autres autour du corps de pied, à savoir deux joints en
élastomère pris en sandwich entre deux joints à base de
résine fluorocarbonée.
[0024] Cet empilement d’au moins quatre joints per-
met de garantir dans tous les cas une étanchéité et une
adhérence optimum dans la mesure où le joint à base
de résine fluorocarbonée supérieur garantit l’étanchéité
vis-à-vis de l’échantillon liquide recueilli dans l’éprouvet-
te de mesure alors que le joint à base de résine fluoro-
carbonée inférieur empêche toute infiltration de liquide
lors d’un nettoyage de l’éprouvette de mesure dans un
bain de solvant.
[0025] Les deux joints en élastomère pris en sandwich
entre les deux joints à base de résine fluorocarbonée
permettent quant à eux de garantir une adhérence suf-
fisante.
[0026] Il est à noter que, dans le cadre de cette des-
cription, les adjectifs supérieur et inférieur se rapportent
à une éprouvette de mesure en appui sur un support
horizontal.
[0027] Selon une autre caractéristique de l’invention,
l’embase du pied d’éprouvette de mesure et le corps de
pied sont constitués par deux pièces distinctes assem-
blées par vissage.
[0028] Une telle configuration du pied d’éprouvette est
en fait indispensable pour permettre d’enfiler les joints à

base de résine fluorocarbonée qui ne sont que peu dé-
formables élastiquement le long du corps de pied : en
effet, cet élément est en règle générale équipé à sa partie
supérieure d’une collerette ayant pour fonction de blo-
quer les différents joints d’étanchéité ; or, les joints à base
de résine fluorocarbonée ne peuvent pas être suffisam-
ment déformés pour pouvoir passer par-dessus une telle
collerette.
[0029] Les différents joints d’étanchéité sont par suite
successivement enfilés autour du corps de pied par sa
partie inférieure avant son assemblage avec l’embase
au moyen de vis.
[0030] Selon une autre caractéristique de l’invention,
une rondelle frein est interposée entre l’embase et le
corps de pied.
[0031] Une telle rondelle qui peut avoir une configura-
tion quelconque sans pour cela sortir du cadre de l’in-
vention, notamment être constituée par une rondelle
éventail correspond à un système anti desserrage de
nature à exclure tout desserrage manuel accidentel de
l’embase par rapport au corps de pied et au tube d’éprou-
vette.
[0032] Les caractéristiques du pied d’éprouvette de
mesure qui fait l’objet de l’invention seront décrites plus
en détail en se référant au dessin non limitatif annexé
qui est une coupe schématique d’un tel élément.
[0033] Selon la figure, le pied d’éprouvette de mesure
est constitué par deux pièces distinctes toutes deux réa-
lisées en laiton, à savoir d’une part une embase 1 par
laquelle l’éprouvette de mesure est destinée à être posée
sur une surface plane et d’autre part un corps de pied 2
de forme essentiellement cylindrique situé dans le pro-
longement de l’embase 1 à sa partie supérieure et sur
lequel est emmanché un tube d’éprouvette en verre 3.
[0034] L’embase 1 et le corps de pied 2 sont assem-
blés au moyen d’une vis 4.
[0035] Une rondelle frein 5 est interposée entre ces
deux pièces 1, 2.
[0036] L’embase 1 est munie sur sa face supérieure
d’une nervure annulaire 6 dont la géométrie est adaptée
au diamètre interne du tube d’éprouvette 3 de manière
à permettre son positionnement.
[0037] Le corps de pied 2 est équipé quant à lui d’une
collerette 7 à son extrémité supérieure.
[0038] La nervure annulaire 6 de l’embase 1 et la col-
lerette 7 du corps de pied 2 délimitent entre elles un es-
pace annulaire 8 dans lequel sont empilés quatre joints
toriques, à savoir deux joints 91, 92 à base de résine
fluorocarbonée étanche aux solvants ainsi que deux
joints 101, 102 réalisés en un élastomère souple et ad-
hérent qui sont pris en sandwich entre les deux joints 91,
92.
[0039] Les joints 91, 92 sont constitués chacun par un
noyau en silicone 11 recouvert d’une enveloppe 12 réa-
lisée en FEP.
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Revendications

1. Pied d’éprouvette de mesure du condensat recueilli
dans un appareil de distillation, notamment un ap-
pareil de distillation automatique normalisé d’échan-
tillons liquides, en particulier d’échantillons de pro-
duits pétroliers sous pression atmosphérique, ce
pied d’éprouvette étant constitué par un élément mé-
tallique, en particulier en laiton comportant une em-
base (1) se prolongeant par un corps de pied (2)
essentiellement cylindrique sur lequel est emman-
ché un tube d’éprouvette en verre (3), l’étanchéité
étant assurée par au moins un joint torique entourant
le corps de pied (2),
caractérisé en ce qu’
il est équipé d’au moins deux joints d’étanchéité to-
riques enfilés l’un au-dessus de l’autre autour du
corps de pied (2), à savoir :

- d’une part un joint (101, 102) en un élastomère
souple et adhérent permettant de garantir le
maintien du tube d’éprouvette (3) sur le corps
de pied (2), et
- d’autre part un joint (91, 92) à base de résine
fluorocarbonée étanche aux solvants.

2. Pied d’éprouvette de mesure selon la revendication
1,
caractérisé en ce que
le ou les joint(s) (91, 92) à base de résine fluorocar-
bonée comportent un noyau (11) en silicone recou-
vert d’une enveloppe (12) en une résine fluorocar-
bonée.

3. Pied d’éprouvette de mesure selon la revendication
2,
caractérisé en ce que
la résine fluorocarbonée est du FEP.

4. Pied d’éprouvette de mesure selon l’une quelconque
des revendications 1 à 3,
caractérisé en ce qu’
il comporte au moins quatre joints d’étanchéité tori-
ques enfilés les uns au-dessus des autres autour du
corps de pied (2), à savoir deux joints (101, 102) en
un élastomère pris en sandwich entre deux joints
(91, 92) à base de résine fluorocarbonée.

5. Pied d’éprouvette de mesure selon l’une quelconque
des revendications 1 à 4,
caractérisé en ce que
l’embase (1) et le corps de pied (2) sont constitués
par deux pièces distinctes assemblées par vissage.

6. Pied d’éprouvette de mesure selon la revendication
5,
caractérisé en ce qu’
une rondelle frein (5) est interposée entre l’embase

(1) et le corps de pied (2).

Revendications modifiées conformément à la règle
137(2) CBE.

1. Pied d’éprouvette de mesure du condensat re-
cueilli dans un appareil de distillation, notamment un
appareil de distillation automatique normalisé
d’échantillons liquides, en particulier d’échantillons
de produits pétroliers sous pression atmosphérique,
ce pied d’éprouvette étant constitué par un élément
métallique, en particulier en laiton comportant une
embase (1) se prolongeant par un corps de pied (2)
essentiellement cylindrique sur lequel est emman-
ché un tube d’éprouvette en verre (3), l’étanchéité
étant assurée par au moins un joint torique entourant
le corps de pied (2),
caractérisé en ce que

- l’embase (1) et le corps de pied (2) sont cons-
titués par deux pièces distinctes assemblées
par vissage, et
- il est équipé d’au moins deux joints d’étanchéi-
té toriques enfilés l’un au-dessus de l’autre
autour du corps de pied (2), à savoir :
- d’une part un joint (101, 102) en un élastomère
souple et adhérent permettant de garantir le
maintien du tube d’éprouvette (3) sur le corps
de pied (2), et
- d’autre part un joint (91, 92) à base de résine
fluorocarbonée étanche aux solvants.

2. Pied d’éprouvette de mesure selon la revendica-
tion 1,
caractérisé en ce que
le ou les joint(s) (91, 92) à base de résine fluorocar-
bonée comportent un noyau (11) en silicone recou-
vert d’une enveloppe (12) en une résine fluorocar-
bonée.

3. Pied d’éprouvette de mesure selon la revendica-
tion 2,
caractérisé en ce que
la résine fluorocarbonée est du FEP.

4. Pied d’éprouvette de mesure selon l’une quelcon-
que des revendications 1 à 3,
caractérisé en ce qu’
il comporte au moins quatre joints d’étanchéité tori-
ques enfilés les uns au-dessus des autres autour du
corps de pied (2), à savoir deux joints (101, 102) en
un élastomère pris en sandwich entre deux joints
(91, 92) à base de résine fluorocarbonée.

5. Pied d’éprouvette de mesure selon l’une quelcon-
que des revendications 1 à 4,
caractérisé en ce qu’
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une rondelle frein (5) est interposée entre l’embase
(1) et le corps de pied (2).
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