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COMPENDTE DE LA INVENCION

Se ha provisto un potémetro=fluorémetro analftice
para determinar en forma simultdnea la concentracién
de solutos sn una multiplicidad de muaestras discretas,
Una multiplicidad de cémaras o cubetss para anilisis
de musstras estd dispuesta en una serie & ordenacién
cifcula: dantro ds un rotor centrffugo para proveer un
sistena de cubstas rotatorias. Cada cubeta estd provig
ta son una parts de poco fondo (0.1 a 0.2 cent{metro -
de profundidad) que tisne una ventana transparenta en
un sélo lade para sfectuar mediciones fluoroméiricas
y una parte que tiene mayor'profundidéd (aproximadamen
ta={‘cent£matro) v ventanas transparentes en ambosi&g
dos para efectuar mediciones fotométricas. Una fuents
de luz para sl fotémetro y un fotodetsctor estédn dis-
puestos en lados cpusstos del rotor centrifugoe para e~
fectuar mediciones fotométricas del contemido de la ~
cubeta., Una fuente de luz para excitacién ds fluoreg
cencia esti dispussta en el mismo lado del roior que
gl fotodstsctor y esté orientada para dirigir un haz
de luz en 4ngulo, hacia adentro de la parte de menos
fondo de cada cubeta,

ANTECEDENTES DE LA INVENEION

La invencidn se relaciona en general con instru=
mentos para la medicién de concentracifm de solutso, y
do maneta-méa partigular, con un fot&metru—fluorﬁmetrp
combinado, dindmico, de estaciones mfltiples, Fué he-
cha en el curso de o Saju contrato con la Comisién de
Energfia Atémica de los Estados Unides,

En un instrumento que va a saer utilizado tanto cp
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mo fotémetro de sbsorcidn como flusrémetro, la disposi
cién més obvia es aguella en la cial una fuente de luz
sst§ dispuesta en un lado de una cubsts para retener 1
la muestra y un fotodetector en el otro lado. La lux,
a una longitud de onda sspec{fica, es pasada a'ttaVés
de la cubsta y as detectado sl haz de luz qum emerge.
Madianke filtroe apropiados se slimina la luz para ex—
cltacibn y sblo dejan pasar la fluoresscencia emitida
producida en el lfquido sn donde s medida la ?luure&-
c¢encia, Disposiclonss similares han tsnido amplio u-
so sh analizadores répidos, tales como los daécgitu?
en las Patentes da Estados: Unidos 3,547,547 y 3,555,284
cadidas al mismo cesionario. 5in embargo, en la préc-
tica, las mediciones fluoremétrices no ss: obtiensn con
facilidad con esa disposicibnm, debido a las dificulta-
de§ an la ohtencidn de sefales dus difiaren en forma
significativa de la dsl ruide de fondo., La eliminacibn
de la luz para excitacién que producs interfarencia,
tambidn se puads lograr mediaqta &etecciﬁh en angulo -
da la emisifin para excitacibm, sn donde el haz pars -
excitacilén’estd orisntado 90% con respecto al fotodeteg
tor que mide la fluorescencia smitida.

Otro problema asociado con la determinacibn de la
concentracién de soluto con mediciones de fluorescen=
nia; ocurre cuando la musetra se caractsriza por una.
abaorvenaia relativaments alta, La parte de la musstra
que 68td sntre la ventana de la cppeﬁa’y un elsmanto
de volumen .adicional dé la muestra, aten(a el haz pata
excitécidn’y; por lo tanto, reduce la-fluorescencia e-

mitida, La radiacién emitida es atenuada en forma muy.
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parecida, atinque a un grado menor qﬁé el asociado con
el haz ‘de sxcitacifn. Este problema se denomina “efsg
to interns s filtro®,

Por'loxéénta, saria deseahle provesr unag configu~
vacifn Sptica para mediciones de fluorescencia en ld
cual span cortas las trayectorias del haz de excitacién
y del haz emitido. En esa conPiguraciéin, los errores
debidoe al efecto interno de filtro serfan minimizZados
y se ampliar{a la gama ds congentracidén efective de -
soluto de Flunnémet?ny

Por otra parts, las medicieongs fotométricas vee
quieren une conflguracién dptica en la cuzl se debe pro
vesr una trayectoria relativamente larga (yés o menos
i,cantfmatrn} para el haz de luz incidents, antes de ~
que pueda ser medida una gama .efectiva de concentracién
del ssluto, Por lo tantu; los requisitos g8 longltud
de trayectoria ds la cubeta asociados con las medicit-
nes Potombtricas sstdnm en conflicto con los requisites .
de longitud de t:ayentnyiaxda'la~cubeta parea medicio~
nas Tluorométricas, Es, por lo tento, un objsto gens-
ral de la invencién provesr un anelizador répido, dind
mico, da astaciones miltiplss, en el cual sa puedan ha—
cer mediciones tanto fotométricas como fluorométricas.

Otro objeto més particular de la invencidn es prg
veer, un. analizador répido, dinfmico, de ostaciones mdl
tiples, que tenda un diseilo de cubeta que ss prasts a
madicionas tanto fotoméirices como fluorométricas,

Otros ohjetos de la inuvencién serdn aparentas com
un examen ds la siguiente deseripeifin de la invencibn -

y de los dibujes anexos.
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RESUMEN DE LA INVENCION
De acuerdo con la invencidn, se ha provisto un g

nalizador répido, dindmico, de estacionss mdltiples,
el cual es vapaz de sfectuar medicicnes tanta fotom§
tricas como Pluoromébricas. Una multiplicidad de cubg
tas para anflisis de musatras, de disefio espsclad, es=
£4 dispuesta en una serise circular dentre de un rotor
cantrifugo para formar un sistema da cubstas rotato-
rias, Cada cubeta estd provista con una parte de poco
fondo con una ventana transparaente en un sflo lado pa-
ra sfectuar las mediciones fluprométricas y con una -
parte qus tisne mayor profundidad y wentanas transpa~
rentes sn ambus lades;-pa:a efectuar madiciones foto-
métricas, Una fuente de luz para excitacidn ds fluce
rescencia proves un haz en 8ngulo de luz pera excita—
cifin, el cual es indicente sobra la parte de pogo fon
do de 1a cubsta, Una Puenta de luz fotomftrica estd
dispugeta sn el lado opussto del rotor y provee un haz
de lur indidents sobre las cubatas en una posicifn en
la cual a8 mayor su profundidad, Un Fotodatector es—
+& ubicado para recibir ya sea la fluogescencia emiti-
da o el haz transmitide desde Ia fuente de luz fotomé
trica para proveer mediciones fluorométricas y/o fotg
métricas del contenido de la cubata,

BREVE DESCRIFCION DE LOS DIBUJ0S

La Figura T es una vista isomftrica, sn corte pag
ecial, de un fluorémetro-fotémetrs, dindmico, de ssta=
ciones miltiples, hecho de acuerde con la invencifing

ta Figura 2 &% una vista an planta de una parts

del totor usado en el fluogrdSmetro-fotdémetro da la Fi=-
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ia Figira 3.es una vista ssccional de la parte:de
rotoy de la Figura 2; que ilustra la sccién de los ha=
ges de luz para efectuar modiciones pluorombtricas y
fobomftricas del contsnido de. la cubstaj

La Figura 4 g8 uma vista en planta de un disefio
albernative dé cubeta, en el cual se utilizan insertos
pava. provear las partes de poco fondo en las cubatasy

ta Figura % sa una vista seccicnal del conjunto -
de robor de la Figura 4; ’

ta Figura 6 s un trazo de intensidad relativa =
versus Pluoresceina pars cubetas que tengan longitudes
de trayectoria de 0,2 centimetro o mayores de 0,2 ceii
timetrof vy ‘

-«La Figura 7 es un trazo de iptensidad y absorven
cla gelativas versus fluorestefna, comparando el rendi
aiento de un fluordmetro de ejecucidn anterior y la -
presente invencifn,

_DESCRIPCION DE LA EJECUCION PREFERIDA

La figura 1 es una vista isométrica, en corte par
c¢ial, que muestra una combinacidn de Plucrémetro-fotd
metry, dinfmico, de estaciones miltiples, ‘hecho de a-
suierdo con la inveneifn. Un conjunto de rotor, de fop
ma sn genaral aplanada comprende un cusrpo de rotaor i
de aqarn con bridag, ventonas 2 y 3 de cuarzo; un anie
1lo 4 para cubetas, ranurado, heche de politetrafluo-
rogtilend smparedado entre las ventanas de cuarze 2'y
¥ arillos de sufecifin 5 y-6 hechos de politetraflucrg

stilsne y un anille de brids 7, de acero, con tornillosf
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Los arillos de sujecidn § y 6, las ventanas 2 ¢y 3 y ai
anixluVA para cubetas gstén comprinidos sntre el cuaprw
pe Tidelvrotcc y sl arillo de brida 7 para formar una
multiplicidad de cubstas B apientadas en sentido ra=
dial an el anilla ranuradc 4 para aubetaa?. ‘Las aguje
:ﬂaVa?paciadﬂs 9, 10 ¢ %i-eakén provistos, respactivaw
mentey en sl arillo da brids 7 y arillos de sujecifn
Gy 6 en ali§aac16n axial éon las cubat§a B para paf
mitir el paso, a travds ds las cubetas 8, de un haz de
luz dasds el conjuntoc 31 de tubo de luz y aspejo para
fotémetro o aspsctrnfotémstrc; dispuaste debajo dal =
rutur; hasta un fotodetsctor 12 dispussio encima del
sonjunto da rotor. Un Subo ds iluz para excitacibn de
Pluorestencia estd sujeto por uns cabaza detoctora 14
da exgiﬁaci&h y enizidn de fluorescencia en la supsr—
piele, la cusl esti colueada en forma inmsdimta encima:
del anillc ds brida 7 en ragistyo con los agujeros 9.
£% tubo de luz 13 astd an‘énguin‘can respacin al folo~
detector 12 a fin de provesr una deteceidn en 4ngulo
de 1a smisidn de fluorescencia, El conjunto de cabsza
%4 ubica al tubo de luz 13 6an respecto a una ventana
do smisifin 15 que conduced fotodetector 12, Un con jun
%o 16 de aépactroscnbio'monanromético ¢ sujetador de -
filtro de emisiln, estd. dispussto intermedic al conjun-
to de eabeza 14 y al fotodetactor 12. '

ton referencia shora:a las Figuras 2 y 3, sa ilug
tran las cubstas 8 en una configuracifn prefarida. Cg
mo se llustre, cada cubeta 8 tiens una primera parte
17 que se extisnde en direccifn axial a través del ani

llo de cubeta 4 y una parte 18 sscalonada, de poco fop .
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do, a 1o largo de un lado de la cubeta, Un sifén 19
para famoai6n de fliitdo se extiende desde la extremidad
radial de cada cubeta hﬁsta la periferia del anillo -
de qubatg 4, en donde descarga sn un canal 20 recolsg
tor fijo, come se muestra en la Figura 1. Las medi~
ciones da»fluorqscencia se hacen en la parte 18 do me

nos fondo en donde la longitud de la trayettoria den-

tro del lf{quido del haz 21 de excitacifn estd restrin

gida a 0.2 centimetro o menss, E1 haz de excitacién:

21 estd orientado a un &ngulo ds alrededor de 30 gra-

dos con respecto a la ventana 3 y la superficis 22 de

1la parte 18 de poco fondo, Esto permite la dateceidn
de un haz 23 de emisifn en un &ngulo diferente del &
gule de raflexién‘asuciada por lo general con la ra-
diaaiﬁnﬁindidenﬁa sobre la superficie 22, El haz de
luz 24 provee mediciones fotométricas a través de la
parts f? da cada cubeta; de acuerdo con ?1 d?scubrif
misnto de la Patente de Estados Unidos 3,565,284 oedi
da 21 miemo cesionario, '

Las Fiéuras 4 y 5 flustran un disefio alternati~

vo de cubsta, en sl tual una laminilla 25 opaca sstd

introducida dantro de ranuras 26 en los lados de la oy

beta para crear una parte de poco fondo 27 dentro de
1a cubeta, que ﬁénga una profundidad edecuada para mg
diciones fluorométricas. Las mediciones fluorométri-
cags se hacen en la parte 27 de ﬁucn fondo y las medi=
ciones fotométricas se hasen en la parte restants de
1a cubsta queé no getd modificada por la insercifin ds
la Iaminilla 25, Los analizadores fotomftricos exis—

fentes, del tipo de cubetas rotarorias, pueden Ssr mow
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dificados con fasilidad de acusrdo con esta ajecu-
cifn, practicando ronuras sn log lados de JTas cubstas
& introduciendo suplomentos adecuados,

ftuando, como s ilusira sh,la Figura 1y se utili
Za un sqla fotodetector pare dabectar tgnta.la £l
res#snaia emitidg y ol haz tranamitido desde la fuan-
te del fotlmetro, las msdicionus Fluorométricas y -
Potométricas no pueden ser hschas en forma aimu;ténﬂa
El sistema dascrito en le Figura {; ain~ambazgo,;no r8,
qqerizia un cambio ds ubicacién del fotodetector, pop.
qua las mediciones son hachas gh la niama posisidn rg
dial del non;untm de rotox, Se podria usar un segundo
fotodetector, desplazado en ssntide angular dol pri-
mer0, para medigionss fluy:nmétricas y fotomftrigas
simulténeas. En gss cuso, el tubo ds luz 13 para axci
tacifn de rluuraﬁsanmia, el conjunto dz cabaza 14 ¥ )
al fnﬁadetsgtar 12 parmanacarian comoe 88 lluastra en -
la Figura 1, y un sequndo flotodetactor estag!a alineg
do en dirsccidn axial con el cnnjuntn.1fidal tubn da
luz y aspajo. para el foidmetre en una posicifin despls

zada en santldo anguler del thndeﬁactmr 12, La sje

cueidn alternativa de las Figuras 4 y 5 requisre al

desplazamisnto padial dei fobtodstector 12 pars cambiar

de un modo flucromfbrico a uno fotomfbrics cuando. uf-
lo ss utiliza un fotodetector.

La Figura 6 a8 un trazo de intsnsidad yelativa |
¥ersus fluaxnaaaina; nostrandn los yesultados de la
medicibn dindnica da fluorsscencis. Los rasuliaedos
de las prushas trazados en esa Figura llustran el e~
fecto da la longitud de la traysgtoria de luz pavae ex-
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citacifn sobre la gams mensurable de cancentracidn de
: L
-

solotp, . -
tas cubetas des un Potémetrs dinémien; de esta~
ciones miltiples, fueron modificadas de acuerdo con
1z ejecucién de las Figuras 4 y § y utilizades come-
cupetas para fluorescenciz en cemdiciones dindmicas.
Se hizo que un haz de luz goelimado, de una fuenta de
exeitacifin de xendn, ds #?ﬂnn@f utilizendo una snchu~
v¥a de hendidura de 0,5~1.0mm., chocass schre las su=
perficies de las cubstas s un fngulo de incidencia de
30 gredos, La smisidn de flupresesncis que pasé & -
txavéé de un filtro de S0B-G00 am fue deteckeda = un
$nguln normal. a las superficiss de la cubetay Las in
tonsidades zslativas fusron medideas para soludéiohaes
que contenfan fluorestsina en el amortiguador en-cop;
centraeiones hasta de 100 mierogramos/milflitro. Las
medicionss Fusron hechas en condiciones idénticas, ex
eopto gue s ubilizavon dos longitudes diferantes de
trayectoria para la excitaeldn de superficies En un

gase, la longitud de la tfayactoria fue dz 0.2 conbde

mstre v, en sl otro, de alredsdor de 0.5 centimsiro,

£n la Figura 6 se muastra con claridad que el uso de
ia longitud més corta de Lrayectoria provayf una gams
lineal mucho mayar de determingcién di convsntracibng
En un spoundo experimento, un sspectrofluordmetroe
tomartial, oue fenfa una lengiiud de trayechoria de
98,5 sontimetro fus eomparadn con un fokdmotrs dindmi-
to, de gstenidnes miltipleg, modificado de acuerds con
las Figuras # y 5 para provesy una longltud de trayec-

toria de 0.2 centimetro, LOS resultados chienidog sge
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tan trazadas en la Figura 7, la cual muestra una com=-

paracifn de las intensidades relativas de los valores
de smisién obienidos con anncgntraeiﬁn ﬁianients.da
fluorescefna. Se aprecia qus, con el inaprumentu de:
longitud de trayectoria de 0.5 centfmetro, la intensi
dad disminuyé agudamente con una concentracién de flup
rascelna mayor ds alrededor de 80 microgramos/milflitro
con lo cual no tuvo sentido el andlisis de concentra=
cién de soluto mayor de esa valor, Sin smbargo, la -
curva para sl instzumantc.mod;ficadn da longitéd de:
trayectoria de 0.2 centi{metre, indics que es posible
la: medicibn en una gama de concentracién mucho mds ex
tensa, .

Los componentes electrénicos auxiliares para uti=-
lizar la salida del fotodetector y proveer una exhibi~
¢ibn de los resultados para las respectivas cubetas en
candiciones dinéyicay; se describen an la Patente de
Estados Unidos 3,514,613, cedida al mismo cesionario,
£sos componentss ho sarén.descritgs en la presents da-
do qus la invencifn, en sste caso, es una majora restrip
gita al disafio mecénico de las cubetas y la colocacidn
de la fuente de luz y fotodetector assciadus, y ho a-
barca a loz componentes y circuitos electrénicos ssp-
ciados descritos en la patente.

La descripcidn precedsnte ds dos ejecuciones de
la invencifn se pressnta sfilo para fines ilustrativos
y no debie ser interpretada en un sentide limitatiyui”
Por ejemplo, se pueds usar mis de un Potodetector, de
modo que se puedan hacer mediciones fntométricgs y fug~-

rométricas simulténeas., Se pretende, mée bien, qus la
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inveneién sea limitada s8lo por el aleance de las clafi-
lag reivindiestorias.

02 &

e reivindicen tomo propios ¥y numevos, para que sean
objete de una Patente de Invencidn en Fopaiis, por veinte
afios, reivindiclndose prioridnd de lz Patente depositada
en Estados Unides con fecha 22 de Agosto de 1972, bajo
el nfenro 282,81%, los puntes sipguisntes:

1.~ Yejoras en skalizador fiuvoremétrico-fotométrice
dinfnico de estaclones mfltiples para soluciones, para
la ceterzinaeiln sirmlténea de ¢oncentracién de. sqluto
on unx multiplicidad de nueastras disereteas, earaé.i;érizg
das porque comprenden: un conjunto de roter qué define
une multiplicidad de cubetas pare anfilieis de muestras,
tenlendo zada una de las cubetns mmna parte de 15‘096 fope
do limitads en uno lado por una ventanz trmpaiente, k4
end lado opuesto por una venteda opaca dispuesta en pa
ralelo con la ventana trensparente, ¥ una pnrtaﬂe nayor
profundidad que la parte de poco fondo limitada en dos
lsdos por ventanas transperentes dispuestas en pzralelo;
diepositivos pare dirigir un haz de luz psra excitacifn
a travée de la pared transparente gue limita la parte -
de poco fondo y hacia adentro de la parte de poco fondo;
digpositives para deteetar la fluorescencia emitida de
solucifn de muestras dentrs de la parte de poco fondos
dispositivos para dirigir un haz de luz a través de la
parte de meyor profundided, y dispositives para detectar
1z luz transpitida a través de la parte de mayor profun
didad. '

2,~ Mejoras en analizador fluorcmbtrico-fotométrico
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dinfnico &e estecionss niltiples para soluciones, seglin
la clémaula 1, caracterizadse porgue la profundidad de
la parte de poco fonde no es meyor de 0.2 centimetros.

B4 Mojoras en snalizador fluorowbtriso-fotométrico
dinfmico de osteciones miltiples pars meluciones, segln
s clfusula 1, caracterizades porque el dispositivo pa-
ra detsatar la fluorescencim cosprernde un fotodetector
adaptade pare detectar fluorescencis emitida en uns di-~
receldn an wh fngulo de alrededor da 60 grados Con rage
pecto al has de luz para excitacifn.

4= Mejoras en analizader fiworométrico-fotonbtrice
dinfmico de estaciones nfiltiples para solncionw; B&gﬁn
1a cléusule 3, carscterizadas porque sl fotodetestor s
té adaptado para detectar la fluorescencia emitids en -
na direccilin normal a las paredss transparente y opacag

5.~ Mejoras en anplizador fluoromftrico-fotemétrico
dinésico de estaciones mfiltiples para solucicnus; segln
1ls ¢lfusula 1, caracterizsdo porque la parte de pocc fon
do no tiene afs de 0.2 centimetros de promndidaé ¥ o
ol cusl la parte de mayor profundidad tiene wna profundi
ded de alrededor de 1 centimatro,

G~ Mejorass en analizador fluorométrico-fotoméirico
dinfmico de estaciones mfiitiples pars soluciones, segfn
la clfwsula 1, ¢aracterisadas proque la pared opaca com -
prende una laminilis removible, montada en ranuras.

9= MEJORAS EN AMALIZADOR FLUOROMETRIOO-FOTOMETRICO
DIRAMICO DE ESTACIONIS MULTIPLEE PARA SOIUCIONES.

Todo conforme se descride en la Memorias gque sntecede
se ilusira como ejemple de ejecuciln en los planoe unidos

& ellm ¥y se reivindica en su BOTA,



Esta Momoria comsta de catorce hojss follsdas, escri-
tas a mlguina por wma s8la ¢ara y planos que lan acompafian,
| MADRID, 27 de Julio de 1973
URITED STATES ENERGY REBEARCH AND DEVELOPHENT
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