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Es objeto del presente invento un nuwevo reactivo
rara la determinacidn del contenido de alcohol etilico de
un gas por medio de una reaccibén de coloxr, especialmente
para determinar el contenido de alcohol etilico del aire
de expiracidn o exhalecibén de un hombre.

Ya desde hace tiempo es sabido que se puede deber
miner el contenido de aleohol etilico del aire de expira-
cién de un hombre mediante una reaccidn de color, que g6
basa en la reduceidén de una solucidn de bicromato por el
alcohol etilico; en este caso, el color amarillo origirel
de la golucibn se convierte en verde.

Este método ha sido utilizado desde hace mucho

tiempo por la policia de muchos paises para la determine

de carretera. Para este fin, el reactivo de bicromato era
colocado en un tubito de vidrio, & través del cual debia
expirar el conductor de vehiculo sospechosa. S5in embargo,
en esta forme de realizacidn sencilla y barata el método
ha sido abandonado nuevamente, ya que se manifestd pronto
como inexacto e indigno de confianza. Principalmente eras
el cambio de color de amarillo a verde, sobre todo, cuys
evaluacidn plantesba considerables dificultades: tal cam
bio de color no es muy fécil de reconocer en el caso de
los colores claros debidos a la cantidad y a la concentra
¢idén del reactivo de bicromato en el tubito de ensayo. Si
el ensayo del alcohol, ademds de ello, se lleva a cabo pox
12’ noche, con luz artificial, entonces el reconocimiento
del cambio de color sOlo se puede realizar con muchos pro

blemog,

Cuando se abandond esta forma de realizacidn, se
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mejord adicionalmente el método de bicromato y, mediente
eyuda de un fotdmetro, se le comvirtid en un método exag,
to y cuantitativo. No obstante la exactitud y la confia-
bilidad alcanzadas se logren a costa de una complejidad

mis elevada del método, es decir por una correspondicnte

susceptibilidad a las perturbaclones y un precio correg-—

pondiente de los aparatos. A ceusa de su precio relativa

mente alto, tales aparatos, como pucde comprenderse, soLce
puedern ser puestos a disposicidén de la policia en miuero

linitado.

En cualquier caso faltaba hasta ahora un método
para la determinacidn del contenido de alcohol etilicou en
el aire de expiracidn, que por un lado fuese tan sencillo
¥ barato que fuera apropiado para la invesiigacidn en ge-
rie de los conductores de vehiculos ¥y por otro lado tuvie
re una confiabilidad mis elevada que el método de bicroma
t0 originalmente utilizado.

Tal método se ha encontrado ahora gracias al nuevo
reactivo segin el invento. El reectivo consiste en una
mezcla intima de (1) pentoxido de yodo, (2) un nitrato me
$4lico incoloro o dcido nitrico concentredo ¥ (3) Acido
sulfirico al 75 hasta 98% (peso/peso), de manera tal que
el color originalmente blanco del reactivo, dependiendo
del contenido de alcohol etilico aporﬁado,'se convierte en
rosa, pardo 0 negro.

La concentracidn preferida del dcido sulfdrico se
encuentra entre 80 y 98% (peso/peso).

Como nitrato metédlico incoloro se whiliza en gene-
ral nitiamo de sodio, de potasio o de cerio (trivalente)

en forma del hexazhidrato, Ce(HO3)3.6 H20.
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Fl reactivo es adsorbido ventajosamente sobre un
material de soporte poroso, inerte y sbélido. Como mate-~
rial de soporte entran en comsideracidn, entre otros, gel
de silice, Kieselgur (tierra de infusorios), tisrra de ba
tén, zeolitas y 6xido de aluminio; se prefiere gel de si-
lice, sobre todo uno que tiene un temefio medio de grenos
de 0,2 a 0,5 m o un tamefio de malla 35 hasta 70 (segin
ASTH), por ejemplo vgel de silice 100" de la firma Kerck
AG, Dermstadt (Repiblica Federal Alemana). E1 aire de ex
piracidén a investiger es insuflado 1ﬁego a través de la
masa porose con reactivo.

~ De acuerdo con una forma preferida de realizsascidn
el reactivo, por 100 g de gel de silice, contiene (1) 10
haste 50 y preferiblemente 10 hasta 20 g de pentdxido de
yodo, (2) 5 hasta 25 y preferiblemente 5 haste 15 g de ni
trato metdlico o 3 hasta 10 y preferiblemente 4 hasta 5
nl de dcido nitrico concentrado y (3) 50 hasta 120 y pre
ferivblemente 80 hasta 100 ml de dcido sulfdrico al 80
hasta 98% (peso/peso). ‘

En lugar de ser adsorbido sobre un material de so
porte sélido el reactivo puede presentarse también en fqgk
ma de una solucidn, preferiblemente en dcido sulfirico de
concentracidn moderada. Para ello es apropiado 4cido sul
firico al 10 hasta 50%, especialmente al 20 hesta 30%,
por ejemplo al 25% (peso/peso).‘En esta solucidn se hace
paser luego & su través el aire de expiracidén a investi-
£ar. .

En estado puro el reactivo es de color blanco.
Contiene, como nitrato metdlico nitrato de cerio (triva-

lente) y este dltimo estd impurificedo por formacidn de
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pitrito de cerio (tetravalente) de manera que el reacti-
vo puede ftener una débil coloracidn de amarillo. Por 1o

tanto, se debe procurar gue para la preparacidn del reac-

 4ivo s6lo se utilicen productos puros.

Por introduccidn de alcohol etilico se¢ efectia
casi immediatamente una reeccién redox con formacidn y
separacién de yodo elemental; el yodo separado permanece
suspendido en el dcido sulfirico concentrado o también
disuelto en parte. Genera una coloracidén intensa, que
- dependiendo de la concentracidn de yodo, o de alcohol
etilico -~ es primero rosga, luego parda o pardo violets,
y finelmente negra. Se mencionard ademés que la reaccibn
redox se realiza sin que ge tenga que calentar la mezcla
de reactivo y alcohol etilico; & causa de la dilucidn
del &cido sulfurico concentrado por el vapor de egua del
aire expirado se efectiia un calentamiento esponféneo del
reactivo, que favorete y activa ;a reaccibén, Ademds de
¢llo, el nitrato metélico o el deido nitrico concentrado
ejerce un efecto catalitico decisivo para el répido desg
rrollo de la reaccidn. '

En el caso de utilizarse un reactivo que conten—
ga écido nitrico concentrado o bien nitrato de sodio o de
potasio, la resccidn de color se deserrolle ciertomente
de modo claro y menifiesto, pero se efectia de manera més
promuncieda y ademds précticamente ingtanténea en ol caso
de utilizarse nitrato de cerio (trivalentc). Este dltimo
congtituye, por lo tanto, el nitrato metdlico proferido
y el reactivo de acuerdo con el invento.

Un cambio de color de blanco a colores vivos o

intensos - tales como pardoe y negro.con el nuvevo reactivo
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Puede reconocerse naturalmente a simple vista considera-
blemente mejor que un cambio de color por ejemplo de ama-
rillo claro a verde claro, tal como ocurria con el reac—
tivo de bicromato antiguamente conocido en la forma de
realizacidn original. En esto estriba una ventaja téeni-
ca decisiva del nuevo reactivo. Ademds de ello el indicg
dor de color se presenta en ol agente oxidante (pentdxi-
do de yodo) propiamente dicho, lo cual aporta la ventaja
de una mayor simplicidad frente a otros reactivos o sis-
temas, que exigen la adicidn de otro componente en cali-
dad de indicador de color.

Tal como ya se ha mencionado, el reactivo, espe-—

cialmente en le forma de realizacidn abajo deserita, es

nido de alcohol etilico en el aire de expiracidn de wun
hombre. No obstante, puede ser utilizado igualmente bien
para la determinecidn del contenido de alcohol etilico
de ofros gases, tales como por ejemplo el aire normal o
el aire de una bodega vinjcola o de una cdmera de desti-
lacidn; etc.; evidentemente, es condicién previa en tal
caso que estos gases o estas mezclas de gases no conten~
gan ninguna otre sustancia reductora aparie de alcohol
etilico. |

Para la utilizacibn en lo prictica, se prefiere .
la variante de realizacidn en la cuval el reactivo contie-
ne nitrato de cerio (trivalente) hexahidratado en calidad
de nitrato metdlico, estd adsorbido sobre gel de silice
y se presenta en forma de un gramulado. En la preparacidn,
ademds del grado de pureze de los prodvetos, se debe pPres-

tar atencidén a obtener una homogeneidad 1o més completa po
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sible de la mezcla. Para este fin el pentdxido de yodo y

el nitrato de cerio (trivalente) hexahidratado se prepa—

el fin de evitar cualquier absorcidn de humedad. Ademds
de ello, es ventajoso impregnar el gel de silice con el
écido sulfurico concentrado, mezclar finamente entre si
el pentdxido de yodo.y el nitrato de cerio (trivalente),
¥y luego afiadir esta mescla gradualmente al gel de silice
impregnado, siempre gque éste dltimo tenga todavia una
consistencia pastosa. Finalmente, el reactivo asi prepa~
rado es homogeneizado y desmenuzado mediente una miguins
sacudidora, hasta que esté totalmente secado y se presen
te como gramlado.

En esta forma és cargado enlun tubito de ensayo
& base de material transparente, por ejemplo vidrio o
material sintético, que tiene por ejemplo una longitud
de 5 cm y un didmetro interior apropiado, por ejemplo de
3 mm,y & trevés del cual se insufla el aire de expira-
cidn a investigar. Entonces se pueden ajustar en el tubi-
to de ensayo, para un determinado volumen de eire de ex~
piracion con un determinado contenido de alcohol etilico,
le. cantided pesada de reactivo o la longitud y el espesor
de la masa de reactivo, de un modo tal que la intensidad
de color - ross/pardo/negro — y la longitud de la colora-
cién indiquen el contenido en o/00 de alcohol etilico. n
Con une composicién quimica establecida del reactivo y
con una concentracidén dada de sus componentes, la sensi-
bilidad de tal tubito de ensayo depende en efecto, por
un lado, del didmetro interior del +tubito, de la longi-

tud de la masga de reactive y del grado de consolidacidn
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de'la nasa de reactivo, y por otro lado de la cantidad de
alcohol etilico contenida en el aire expirado. Ademds de
ello, se puede graduar & deseo la sensibilidad del reacti
vo por adicién de alumbre o de agua. Por lo tanto, se pue—
den escoger los parimetros mencionados de una meners tel
que aparezca la reaccidn de color cuando en la sangre de
la persona investigeda, que efectlia una expiracidn a tra-
vés del tubito de ensayo, el contenido de alcohol sea por
ejemplo de 0,3 o/0o0, 0,5 0/00 6 0,8 o/00. Mediante ajusie
epropiado de las cantidades, dimensiones y proporciones se
puede determinar por consiguiente con faeilidad cualquier
megnitud de la alcoholemis, .

Por congiguiente, el reactivo de acuerdo con el
lwverto y el método de determinacidn que se basa en el mig
mo proporcionen a la policia un medio scneillo, barato y
répido, es decir un método que ccheba en falte la policia
desde hace mucho tiempo, para el conbrol en serie de con-
ductores de vehiculos en cuanto a embriaguez o sobriedad.
Ta determinacién de la aleoholemia por el método fotomé-
trico de bicromato o por tome y andlisis de una muestra de
sangre, se aplican entonces sélo 8 los conductores que con
ayuda del nuevo reactivo han sobrepasado el umbral criti-
co ajustado. '

E1l reactivo en forma del tubito de ensayo mencio-
nado es-apropiado también para otra utilizacidn, también

veliosa, a saber para un autoconirol por parte de los con

frente al volante. Para este fin, los tubitos de ensayo
pueden ser puestos a disposicidn, por ejemplo & la salida

de resteurantes y locales publicos, en gasolineras de pare
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dores, etc.
In los siguientes ejemplos, las partes que se in-
dican son siempre partes en peso, a menos que se indique

otra cosa distintba.

Bjemplo 1.

Se emplean 100 partes de “gel de silice 100" qe
la firma Merck AG, que previaéente han sido bien secados
a 110°C, 184 pertes (= 100 partes en volumen) de dcido
sulfurico al 98%, 15 partes de pentéxido de yodo y 5 par
tes de nitrato de cerio (trivaelente) hexahidratado,
Ce(KO ) . 6 HoO.

33 2 . _

El gel de gilice es impregnado lentamente, con
agitacidn, con el Acido sulfirico, de mancra que se for-
ma una mezele totalmente homogénea. Bl pentdxido de yodo
finamente pulverizado y el nitralo de cerio (trivalente),
también finamente pulverizado, son bien mezclados entre
sl y esta mezcla es introducida gradualmente en el gel de
silice impregnado, siempre que éste todavia sea pastoso
¥y en cualquier caso antes de que se haya gsecado totalmen
te. Después de ello el conjunto es mezclado y desmeruza—
do vigorosamente en una maquina agitadora, hasta que‘ sC
haya formedo un granuledo sélido y fino.

Una determinada cantidad de gramulado es introdu~
cida en el tubito de ensayo de 5 cm de longitud y es con-
solidada, de manera gue con'ella se llena en el centro

del tubiﬁo de ensayo uha longitud de 1 cm. ILa masa de

© reactivo es colocada entre dos elementos de apoyo periea

bles al aire. Como elemento de apoyo son apropisdos dig
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cos & base de frita de vidrio, tacos de lans de vidrio o
también varillas cuadrangulares de Teflon. Iuego se cie
rran & la llame ambos extremos del tubito de ensayo. Se
debe procurar due el tubito y los cierres sean quinica-
mente puros, y que el cierre a la llama no se efectie de
masiado cerca del reactivo ya que éste, bajo l1a accidn

del calor, se podria colorear y perder su efecto.
Ejemolo 2.

Se procede como se deseribid en ol Ejemplo 1, pe-
ro utilizando 100 g de "gel de silice 100", 184 g de dci~
do sulfirico al 98%, 10 g de pentdxido de yodo y 5 g de

nitrato de cerio (trivalente) hexashidratado.

Ejemplo 3.

Se procede como se describid en el Ejemplo 1, pe—
ro utilizando 100 g de "gel de silice 100", 184 g de dci-
do sulfurico al 98%, 15 g de pentdxido de yodo y 5 ml de

4cido nitrico concentrado (densidad 1,38 a 1,41).

Ejemplo 4.

Se procede como se describid en el Ejemplo 1, pe~
ro utilizando 100 g de "gel de silice 100", 184 g de Aci-
do sulfirico al 98%, 6 g de agua, 10 g de pentéxido de

yodo y 6 g de nitrato de cerio (trivalente) hexahidrata-

Py

U0
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Se procede tal como se describid en el Ejemplo 1,
pero utilizando 100 g de "gel de silice 100", 184 g de dci-
do sulfirico al 98%, 6 g de agua, 10 g de pentdéxido de yodo

y 8 g de nitrato de potasio.

EJEMPLO 6

Se procede como se¢ describid en el Ejemplo 1, pe-
ro utilizando 100 g de "gel de silice 100", 110 ml de dcido
sulfirico al 80%, 15 g de pentéxido de yodo y 5 g de nitra-

to de cerio (trivalente) hexahidratado.

REIVINDICACIONES

Los puntos de invencién propia y nueva que se
presentan para que sean objeto de esta solicitud de Patente
de Invencién en Espafila, por VEINTE afios, son los que se re-
cogen en las reivindicaciones siguientes:

l8.~ Procedimiento pare la determinacidén del cont

nido de alcohol etilico de un gas mediante una reacciébn de

(324

color, particularmente para determinar el contenido de alcoﬂol

etilico del aire de expiracidén de los seres humanos, caracty
rizado porque se hece pasar el gas a estudiar a través de
wna mezela intima de (1) pentéxido de yodo, (2) un nitrato
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'‘metdlico incoloro o dcido nitrico concentrado, y (3) deido
sulfirico al 75 hasta 98% (pex/peso), con lo que el color
blanco original de la mezcla cambia a rosa, pardo o negro,
dependiendb del contenido introducido de alcohol etilico.
28,~ Procedimiento segin la reivindicacién 12, ca
racterizado porque el nitrato metdlico es nitrato de sodio,
nitrato de potasio o nitrato de cerio (trivalente) hexahi-

dratado.,

32,- Procedimiento segin las reivindicaciones 18

material de soporte poroso, inerte y sélido, preferiblemen-~
te un gel de silice. »

44,- Procedimiento segln la reivindicacién 38, caA
racterizado porque el material de soporte consiste en un gel
de silice con un tamafio medio de granos de 0,2 & 0,5 mm o
bn tamafio de malla 35 a 70 (ASTM).

58,~ Procedimiento segin las reivindicaciones 32 o
18, caracterizado porque la mezcla contiene, por 100 g de
gel de silice, (1) 10 a 50 g, preferiblemente 10 a 20 g G&
ventdxido de yodo, (2) 5 a 25 g, preferiblemente 5 a 15 g da
nitrato metdlico 6 3 a 10 ml, preferiblemente 4 a 5 ml ds
Scido nitrico concentrado, y (3) 50 a 120 ml, preferiblemen-
te 80 a 100 ml de deido sulftrico al 80 hasta 98% (peso/peso
68,~ Procedimiento segin la reivindicacién 5%, ca-
racterizado porgue la mezcla se presenta en forma de un gra-
nulado y en un tubito de ensayo a base de material transpa-
rente, por ejemplo vidrio o material sintético.

78,- Procedimiento para la determinacién del conte

nido de alcohol etilico de un gas mediante una reaccidn de
polor,

o 22, caracterizado porque la mezcla estd adsorbida sobre uy

~r
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= Tal y como se ha descrito en la liemoria que ante-

cede y con los fines que se han especificado.

Esta Memoria consta de trece hojas escritas a md

quing por uns sols cara.

Madrid, 10.MAY1978
P.A.

Alberto de Mizabyr
Por r,
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