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Ei presente invento se refiere a un reactor para
la disolucifn de muestra de todo tipo en medio &cido, en el
que se lleva a cabo la determinacién de los elementos meti-
licos presentes en una muestra sdélida.

S conoce un gran nimero de técnicas analiticas =
{absorcifn atémica, emisién de llama, emisién por plasma ICP
o DCP, ete) paré la determinacién de los elementns.metéiicos
presentes en una muestra sdlida, todas las cuales .cequieren .
la puesta en disolucidn de la misma,

Entre los mé&todos més empleados para disolver una
miestra f%bi@énicgﬁéé encuentran la fusién y la disgregacién
&cido., En 21 caso de las muestras orgénicas se emplea una -

eliminacién previa de la materia orgénica por calcinacién o

.
e o2 0

bien por oxidacién sn medio &cido. Los métodos de fusién tig
nen los inconvenientes de la gran cantidad de sales presen-

tes en la disolucion final y la imposibilidad de la determing

- .
" .

cidn de #ns componentes del fundente, asf como de los elemen

tos volétilss del tipo de Hg, As, Se, Te, Pb, etc, En el ca-

MR

s del empleo de una disgregacién 3cida, su mayor desventaja

s .

estriba en el largoc tiempo reguerido para la disolucidh’ de -

L 2P
»

la muestrs sdlida, en el coste de los reactivos y de Ta ‘mano

de abra, y en el riesgo de @érida de elementos volétfiéé.
Con el fin de disminuir sustancialmente sl tiempo
de "puesta en solucidén de la muestra® y evitar contaminacio-
nes y pérdida de los elementos volatiles, muchos analistas -
recomiendan el uso de reactores cerrados, en dondé, al caled

tar hasta ciertas temperaturas (limitadas por las propisdades
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del vasc de teflén del reactor), se aumenta la presién de va-

por y 8l puntc'de ebullicién, consiguiéndose una mayor rapi-

dez en la disolucién de la muestra.

El presente invento pretend§ poner remedic a los -
inconvehientes anteriormente mencionados y a tal fin ha creg
do un reactor qué se compone b&sicamente de un vaso de reac- -
cién, con su tapa, fabricado de teflén, completamente inerte
y pulido, para facilitar su limpieza y posterior uso, alojén
dose el vaso de reaccién dentro de un recipiente cilfndrico,

construido de acerc inoxidable 18/8 y con un espesor adecua-
?%ﬁ ._i,;.ya:ga&':f .

do para resistir presiones de m&s de 150 atmésferas. El reag
tor est3 dotado ademés de la v&lvula de seguridad que se ac-

ciona automiticamente cuando la presifn alcanza valores com-

prendideos entre 80.100 atmdsferas, lo que le hace adecuado -
para trabajar con muestras que desarrollan una gran presién

de vapor, como soh las muestras orgé&nicas,

-.’ .
: »

Las Qentajas logradas con el réactor del presente

nnnnn

con que se llevan a cabo las reacciones, dado gue, por ) -

* 2

lado, se reducen a pocos minutos reacciones gue antes.dura-

LK 2R

ban horas o incluso dias y, por otro lado, se ahorra graRr -

cantidad de rsactivos, energfa y horas de trabajo. Ademés,

el reactor del invento es aplicable a un elevado némero de

muestras y puede construirse con capacidad pars 25, 50 6 100
ml, siendoc capaz de trabajar a'temperaturas de hasta 1502C,
Por otra parte, el funcicnamiento del reactor es muy facil,

flexible y seguro, evitando contaminaciones y pérdida de elg
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mentos volétiles,

Con el fin de que pueds comprenderse mejor el in-
vento se describird seguidamente el mismo con refe:encia -
al dibujo adjunto,‘en cuya'ﬁnica figura se ofrece una vis-
ta en seccifn del reactor segdn un plano de corte gue pasa
por el eje geométrico longitudinal dei mismo.

Como puede apreciarse en la figura del dibujo, el
reactor comprende un vaso de reaccifn 1 de teflén, completg
mente inerte y totalmente pulido, para facilitar su limpie-
za y uso posterior, sl cual estd abierto poT su parte supe-
rier, é& donde define una pestafia circunferencial externa 2,
sobre la cual se aplica una tapaders 3, hecha tambifn de tg
flén y provista de un reborde torpidal 14, El vaso 1 va alg
jado dentro de un recipiente cilindrico 4 construid;.éé‘acg

ro inoxidable 18/8 y con un espesor adecuado para resistir

presiones de m&s de 150 atmésferas, adoséndese el buyrde su-

.. .
.

perior de la pared del recipiente cilindrice 4 a la pafte -

inferior de la pestafa 2 del vaso 1 y estando interrumgida
la base inferior de dicho recipiente pares definir una,aber-

s =
a

tura cerrada poi una tapa 5. La pared del recipienta.&ilin-
drico 4 define en su parte inferior una espécie de :’ié de
milano 6 psra fijar el recipiente en una mesa o pqyé;;'de -
madera, mediante el anclaje correspondiente,

E1l COnjunto.del reactor va Cerrado por arriba me-

diante una tape met&lica 7 que se roscas en la parte superior

de la pared del recipiente metdlico 4 y que lleva en su parte

inferior un escalén B destinado a apoyarse en el borde superior
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de la pared del recipiente cil{ndrico 4, Dentro de esta tapa
7 y sobre la tapadeia 3 va dispuesto un disco 9 que lleva un
orificio central,a través del cual pasa un vastago roscado -
10';ue piesenta en su extremo superior una tuerca 1ll1l. Entre
dicho disco 9 y la parte superior de la tapa T van dispusstaé N H
doé arandelas 12 abombadas en sentidos contrarios que se unen
por el centro‘de sus respe:tiﬁns arcos des curvatﬁra Yy que es-
tan también atravesadas por sl véstago 10 mencianado.. El con-
junto de elementos alojados dentro de la tapa 7 determina una
vélvula de seguridad que se accianas autom&ticamente cuando la
presiﬁnrﬁen;fa éiinreactor alcanza valores comprendidos entre
80 y 100 atmésferas.

£l funcionamiento del reactor es muy sencillo,'ya -
que basta pesar de 0,1 a2 1 g de muestra y colocarla EH”;l va
so de teflén, afadiendo el 3cido o ﬁezcla de &cidos (C1lH, =~

s0,H,, FH, NOSH, etc) y cerrando luego el reactor herméticg

Y
s ®

mente, Eééa lo cual se sitda sobre el vaso 1 la tapade;b 3
de tefldén, Dado que el cirre se realiza mediante el contac-
to entre una superficie plané y otra toroidal, debe-;ééérse
mucho cuidado en no mellar ambas superficies debido ;}ﬁ;e, -
si &stas se estropean, se producirin fugas de gases.:ééka lg
grer el cierres hermético, se ha de apretar la tapa méégiica
7 roscando a mano hasts hacer tope y apretando luego dirna -
tapa 7 con una llave aplicada a una tuefca hexagonal 13. lina
vez que se ha cerrado herm&ticamente el reactor,.se calienta

éste entre 100 y 150°C sn estufa o placa celefactora con agi

tacifn magnética durante el tiempo necesario (3G a 60 minutas),
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luego se enfria el reactor y, una vez alcanzada la temperaty
ra ambients, ss,abre el reactor y se efectida el andlisis.
Cuando se utilice el reactor del invento, habré que
tener presente que no deberén intrﬁdunirse nunca sustancias
que puedan originar pruductos'explosivos. En el caso de mueg
tras orgénicas del tipo de fuel, aceites pesados o derivados
del petrfleo, deberén eliminarse previamente los productos -
volétiles 8 introducirse solamente los residuos méé pesados,
El calentamiento del reactor deberd sfectuarse suavamente

siempte que la muestira sea de tipo orgénico o bien produzca
reacci;gas fueréégénte exotérmicas, manteniéndose el calentg
misnto hasta que se alcance la temperatura deseada, que no -
deber& pasar nunca de los 1608C, Asimismo, deberi procurarse
que elipesn de la muestra seca no sobreﬁasa el 1 6 2%.éé la

capscidad del vaso del reasctor empleado, y el volumen de aci

do o la suma de ellos no deberd ser superior al 10% del voly

+*
-

men del vaso de reactor. El calentamiento del reactor podr4

gfectuarse mediante una placa-matéliéa con agitacién magnét;
ca o bien utilizando una estvfa, siendo reCDmendablqwéé:en_
friar bruscamente el resctor mediante un choque térmiéé; tal
como €l producido por una corriente de agua o hielc{:yélque se
producen fugas de gases con la posibilidad de pérdidéé'ae ele
mentos volétiles y el consiguiente deterioro de la carCasa'mg
t&lica. A este fin, deberd emplsaise como refrigeracifn un ven
tilador o el tiro de una vitrina con objeto de conseguir un -

enfriamiento lento y progresivo a lo largo de una media hora.

Una vez gue se ha alcanzado la temperatura ambiente,




10

C 15

20

25

se prpcederid a destapar el reacteor y a extrasr gl vaso de tg
flén y su tapadera presionando sobre la base inferior forma-
da por la tapa 5, y una vez que haya conclufdo la utilizacién
del reactor, se laVaié,bian lg carcasa metélica y él vaso de
teflén, almacen8ndolo siempre por separadd y nunca uno dentre
de otroQiEs convenisnte que, con el fin de aumentar la protﬁg
cifn de la parte metdlica frente a los gaéeslécidos, se im-
pregne ligeramente con ailicana la parte inferior, Por G1lti
mo, se deberdn desmontar, limpiar y engrasar las arandelas -
de la vdlvula de seguridad del reactor despu&s de cada asta-
qUe.\' |

| .Como consecuencia de la constitucién del reactor, -
Sa pueden lograr unos tiempos acortados de puesta en solucibn
para diferentes muestras, que, a titulo de ejémplo, ;éfgn -
aprmxima&amenta: 60 minutos para silicatos (granitos, basal-
tos, ete), 45 minutos péra bauxita, ferrosilicatos o aleacig
nes %errosas, 40 mithos para rocas de hierro, 20 minééés pa
ra rocae sulfuracsas, 30 minutos para pescados y demés mate-
riales marinos, 60 minutos para leche en polvé, 60 mi;;éos -
para aceites pesados, 30 minutos para higado o tejido;:;nimg
les, vy as{ sucesivamente hasta abarcar préctiCamenteﬁééao ti
poa de muestras.

Aun cuando se ha descrito e ilustrado lo que se cof

sidera como la realizacifn actualmente preferida &el invento,
los expertas en la materia comprender&n que son paosibles ciegl

tas modificaciones y variaciones del gbjeto del inrvento sin -

sslirse por ello del alcance del mismo ni rebasar el &mbito -



de las reivindicaciones siguientes,
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REIVINDICACIONES

12,- Reactor para la disolucidn de muestras de todo
tipo en medio Acido, caracterizado porque comprende un vaso de
reaccién rematado en su borde superior por une pestafia perif§
rica externa sobre la cual se apoya mediante una pestafia co=~
rrespondiente una tapadera que termina &n punta por su parte
inferior y que lleva en su pestafia un rebordé toroidal, yendo
alojado dicho vaso en un recipiente cilindrico exterior abiegx
to enteramente por su parte superior y parcialmente por su par
te inferior, en la cual va dispuesto un disco de cierre que se
apoya con una pestafia periférica sobre la pared que define la
abertura del fondo de dicho recipientes éilindrico, mientras
que éste va cerrado por su parte superior mediante una tgpa -
gue se rosca sobre la parte superior de la pared de dicho recj
piente ¥ que hace tope en el borde superior de esta pared me-
diante un escaldn formade en dicha tapa, la cual va at;gyesE_
da pér un véstago roscado que va rematado exteriormente por -
una tuerca y que, después de atravesar la parte superior.de -

la tapa exteripr, atraviesa primerc una pareja de aranrdeilas -

L P

abombadas en gsentidos contrarics y unidas por el punto de tan

LR

gencia de sus respectivos arcos de curvatura, y luego ‘atravig
sa un diero plang colocado sobre la tapadera del vase ingerior,
guedande dichg véstago ligeiamente hundido en una cavidad for-
mada en dicha tapadera.

28, Reactor segln la reivindicacién 12, Caracterizg

do porque sl recipiente cilindrico lleva formado en su parte in

ferior exteripr un entrante en cola de milgng para anhclarlo en



)

una mesa u otro elemsnto de soporte,

32.- "REACTOR PARA i.A DISOLUCION DE MUESTRAS DE TODDU
TIPb EN MEDIG ACIDO",

Tal como se describe y reivindica en la preser & Me-
moria Descriptiva que coensta da'nueve hojaé escritas a maAquina

por una sola cara 'y de sus corrsspondientes dibujos.
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