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DESCRIPCION 
 

Aparato aplicable al analisis cuantitativo de muestras 

5 Sector de la tecnica  

La presente invenciOn concierne a un aparato aplicable al analisis cuantitativo de muestras, 

en particular de muestras constituidas por mezclas de componentes volatiles con 

componentes no volatiles, o de elevado punto de ebullicion, tales como sales y/o liquidos 

ionicos, donde el aparato comprende al menos un destilador que posibilita la separacion, por 

10 destilaciOn, de los distintos componentes de la muestra. 

Estado de la tecnica anterior 

Los procedimientos analiticos mas utilizados para Ilevar a cabo un analisis cuantitativo de 

muestras constituidas por mezclas de componentes volatiles con componentes no volatiles, 

15 tales como sales y/o liquidos iOnicos, constan normalmente de las siguientes tres etapas: 

1. DeterminaciOn por gravimetria de la proporcion de liquido ionico o sal, por una parte, y del 

total de componentes volatiles por otra. 

20 2. SeparaciOn practicamente completa de la muestra en dos fracciones: una constituida por 

el liquido ionico o la sal y otra que contendra los componentes volatiles. 

25 

30 

35 

3. Analisis por cromatografia gaseosa, o cualquier otro procedimiento adecuado, de la 

fraccion volatil separada en el paso anterior. 

Tradicionalmente, la etapa 2 de separaciOn se ha realizado mediante una pre-columna 

instalada en un cromatOgrafo de gases, encargado de realizar la etapa 3, o mediante HPLC 

(siglas de les terminos en ingles "High Performance Liquid Chromatography": "Cromatografia 

Liquida de Alto Rendimiento") para realizar tanto la etapa 2 como la 3. 

El primer metodo adolece de falta de precisiOn y en algunos casos no es aplicable cuando la 

proporciOn de componente no volatil es muy elevada. Requiere, asimismo, de un calibrado 

bastante complejo y de la limpieza o reposici6n periodica de la pre-columna del 

cromatOgrafo de gases. 
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El HPLC es un metodo mucho mas costoso econornicamente e implica el uso continuo de 

disolventes o productos quimicos como fase movil. Adernas es laborioso y dificil encontrar el 

disolvente adecuado para cada tipo de muestra. 

5 ExplicaciOn de la invencion  

Resulta necesario ofrecer una alternativa al estado de la tecnica que cubra las lagunas 

halladas en el mismo, mediante el aporte de un equipo que permita Ilevar a cabo la 

anteriormente referida como etapa 2, es decir la separaciOn de los componentes volatiles de 

los no volatiles de una muestra, de manera mas precisa y eficiente que con la pre-columna 

10 de los cromatOgrafos de gases y, asimismo, de manera mas sencilla y menos costosa 

econ6micamente que la proporcionada por el HPLC. 

Con tal fin, la presente invenciOn concierne a un aparato aplicable al analisis cuantitativo de 

muestras, configurado para la separaci6n de unos componentes volatiles de unos 

15 componentes no volatiles, o de elevado punto de ebulliciOn, que constituyen dicha muestra, 

que, a diferencia de los aparatos conocidos se caracteriza porque comprende al menos un 

destilador y porque dicho destilador comprende: 

- un primer recipiente que contiene inicialmente a la totalidad de la muestra; 

- un segundo recipiente inicialmente vacio; 

20 - unos medios de calentamiento configurados y dispuestos para calentar at primer 

recipiente a una temperatura a la que, tras un cierto tiempo, todos los componentes volatiles 

se evaporen; y 

- un conducto que comunica el interior de los primer y segundo recipientes, donde 

dicho conducto se encuentra configurado y dispuesto para dirigir los componentes volatiles 

25 evaporados hacia el segundo recipiente, y donde el segundo recipiente se encuentra 

sometido a una temperatura a la que los vapores de los componentes volatiles recibidos se 

condensan totalmente. 

Mediante el aparato propuesto por la presente invenciOn, que en particular comprende at 

30 menos un microdestilador, en general con un volumen comprendido normalmente entre 2 y 

10 mL, aunque se podria trabajar tannbien fuera de este margen, puede Ilevarse a cabo la 

anteriormente referida como etapa 2 del procedimiento analitico para Ilevar a cabo un 

analisis cuantitativo de muestras. El funcionanniento preferido es el siguiente: en el primer 

recipiente se introduce la muestra que se calienta a una temperatura suficientemente 

35 elevada como para que en un cierto tiempo se evapore completa y cuantitativamente la 

fracciOn volatil, mientras que el segundo recipiente se encuentra a una temperatura 
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suficientemente baja como para que condense totalmente dicha fracci6n volatil de la mezcla, 

que posteriormente podra analizarse por cromatografia u otro procedimiento equivalente. 

Las temperaturas y tiempos de trabajo deben ajustarse a la naturaleza de la muestra y 

varian segun el caso. 

Segun un ejemplo de realizacion, el destilador comprende unos medios de refrigeraci6n 

configurados y dispuestos para enfriar at segundo recipiente hasta la temperatura a la que 

los vapores de los componentes volatiles recibidos se condensan totalmente. 

10 El conducto que comunica a ambos recipientes esta configurado para evitar que se 

produzca o reciba liquid° del condensado de los componentes volatiles fuera del segundo 

recipiente. Tat configuracion esta constituida, para un ejemplo de realizaciOn preferido, por la 

inclinacion que adopta el propio conducto, quedando un extremo que esta conectado at 

segundo recipiente a una menor altura que un extremo opuesto que esta conectado at 

15 primer recipiente. 

De acuerdo con otro ejemplo de realizaciOn, el destilador del aparato propuesto por la 

presente invenciOn comprende una valvula de separaciOn, asociada at conducto, para 

controlar la comunicaciOn entre el primer y el segundo recipientes, evitando que el 

20 condensado vuelva a mezclarse con el contenido del primer recipiente, y que se cierra 

unicamente at final de la operaciOn de destilado, para facilitar la manipulacion y analisis 

posterior. 

Para otro ejemplo de realizacion, el destilador comprende una Ilave configurada y dispuesta 

25 para abrir y cerrar, hermeticamente, at primer recipiente en relacion at segundo recipiente. 

De acuerdo con un ejemplo de realizaciOn, los medios de calentamiento comprenden o 

estan asociados a un controlador electronico y a al menos un detector o sonda de 

temperatura, que en conjunto colaboran para proporcionar y mantener una temperatura de 

30 consigna correspondiente a la temperatura a la que todos los componentes volatiles se 

evaporen en el primer recipiente. 

SegOn otro ejemplo de realizaciOn los medios de refrigeraciOn comprenden o estan 

asociados a un controlador electronico y a at menos un detector o sonda de temperatura, 

35 que en conjunto colaboran para proporcionar y mantener una temperatura de consigna 
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correspondiente a la temperatura a la que los vapores de los componentes volatiles 

recibidos se condensan totalmente en el segundo recipiente. 

El aparato propuesto por la presente invenciOn es un nuevo aparato, econOmico y 

5 relativamente sencillo, que no es agresivo medioambientalmente y que es aplicable a 

muchas mezclas que no se pueden resolver por los procedimientos ni con los aparatos 

anteriormente citados (cromatografia de gases o HPLC). 

Para un ejemplo de realizacion, el aparato propuesto por la presente invencion comprende 

10 dos o mas destiladores como el descrito hasta aqui, cada uno de ellos configurado para 

trabajar con una muestra, es decir para la separacion de unos componentes volatiles de 

unos componentes no volatiles, o de elevado punto de ebullicion, de una respectiva 

muestra. De esta forma se puede trabajar con un elevado numero de muestras, 

analizandolas simultaneamente y obteniendo los resultados de los analisis de todas ellas en 

15 practicamente el mismo tiempo en el que se obtendria el resultado para una sola de ellas. 

20 

25 

El aparato propuesto por la presente invenciOn tiene utilidad en cualquier sector o servicio 

que requiera el analisis de mezclas en las que uno de sus componentes sea un compuesto 

no volatil (sal y/o liquido ionico) y el resto de componentes sea volatil. 

Breve descripciOn de los dibujos  

Las anteriores y otras ventajas y caracteristicas se comprenderan mas plenamente a partir 

de la siguiente descripcion detallada de unos ejemplos de realizaciOn con referencia al 

dibujo adjunto, que debe tomarse a titulo ilustrativo y no limitativo, en el que: 

la Fig. 1 muestra, de manera esquematica, mediante una vista en alzado y seccionada, al 

aparato propuesto por la presente invencion, para un ejemplo de realizacion para el que 

comprende un destilador. 

30 DescripciOn detallada de unos ejemplos de realizacion  

SegOn se aprecia en la Figura 1, el destilador del aparato propuesto por la presente 

invencion comprende un primer recipiente o tubo c, y un segundo recipiente o tubo d, 

comunicados entre si por un conducto o tubo e, mas estrecho que los anteriores e inclinado 

hacia el segundo tubo d, que dirige los componentes volatiles evaporados en el primer tubo 

35 c hacia el segundo tubo d, quedando un extremo e2 del conducto e que esta conectado al 
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segundo recipiente d a una menor altura que un extremo opuesto el que esta conectado al 

primer recipiente C. 

Para otro ejemplo de realizacion, no ilustrado, para el que la condensacion de los 

5 componentes volatiles evaporados no se produzca dentro del conducto e (por ejemplo 

porque este se mantenga caliente), este puede adoptar una posicion horizontal o incluso 

tener una inclinacion opuesta a la ilustrada. 

El primer tubo c se encuentra dentro de una zona caliente a (ilustrada como un bloque 

10 calefactor a con un hueco en el que se encuentra alojado el primer tubo c), que constituye o 

se encuentra asociada a los anteriormente referidos medios de calentamiento, y el segundo 

tubo d, donde se recogen y condensan los vapores producidos, se encuentra en una zona 

fria b (ilustrada como un bloque b con un hueco en el que se encuentra alojado el segundo 

tubo d), que constituye o se encuentra asociada a los anteriormente referidos medios de 

15 refrigeraciOn. 

En cabeza del primer tubo c hay una Ilave f que permite cerrarlo hermeticannente y cortar la 

comunicaci6n con el tubo e. Esta Have f puede cerrarse al acabar el proceso de separaci6n y 

facilita la manipulacion de los liquidos evitando que se mezclen de nuevo. 

20 

Tat y como se aprecia en la Figura 1, el primer tubo c tiene un estrechamiento cf de su 

secci6n interior situado en una porciOn anular continua por debajo (segOn la posici6n de uso 

ilustrada) del extremo el del conduct° e conectado al primer recipiente c, y la Ilave f esta 

constituida por un tap6n de cierre de la embocadura del primer tubo c y comprende una 

25 porciOn cilindrica configurada para penetrar axialmente en el primer tubo c hasta superar al 

estrechamiento cf presionando su pared perimetral fp contra el mismo de manera que cierre 

hermeticamente al primer recipiente c (situacion no ilustrada), por lo que el diametro de 

dicha pared perimetral fp debe coincidir practicamente con el de la pared anular interior que 

constituye el estrechamiento cf. 

30 

Para otros ejemplos de realizacion, no ilustrados, la Ilave f es de un tipo diferente at 

ilustrado, siempre y cuando sea adecuada para cortar la comunicaci6n entre los dos tubos c 

y d. 

35 El destilador comprende tambien un tapOn g para cerrar al segundo tubo d por una 

respectiva embocadura superior del mismo, donde dicho tap6n g esta configurado para 
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permitir la extracciOn a su traves, mediante una jeringuilla, del liquid° condensado del 

segundo reciente d sin necesidad de abrir el segundo tubo d. Tal tap6n g es, para un 

ejemplo de realizacion, un tapon roscado con un septum, aunque, para otro ejemplo de 

realizaciOn, el tap& puede ser sustituido por cualquier otro dispositivo que cumpla con la 

5 misma funci6n. 

De acuerdo con un ejemplo de realizaciOn, el primer tubo c se calienta introduciendolo en un 

bloque de aluminio, calentado a su vez, por ejemplo, con una resistencia electrica, y cuya 

temperatura se mantiene constante mediante un termostato. 

10 

El segundo tubo d puede refrigerarse de muchas maneras, como por ejemplo sumergiendolo 

parcialmente en un liquid° que se enfria haciendo circular por un serpentin un fluido 

refrigerante o, alternativamente, mediante un mecanismo de refrigeraciOn por efecto Peltier. 

En cualquier caso, los medios de refrigeracion utilizados forman parte del aparato propuesto 

15 por la presente invencion, para diferentes ejemplos de realizacion. La temperatura se 

mantiene dentro de los limites establecidos mediante un controlador. 

Los tubos c y d estan separados por una capa de aislante termico (no ilustrada) para 

minimizar el intercambio de calor entre ambos. 

20 

Tal y como se ha indicado en un apartado previo, aunque para el ejemplo de realizacion 

ilustrado el aparato propuesto por la presente invenciOn solamente comprenda un destilador, 

para otro ejemplo de realizacion (no ilustrado) el aparato comprende una pluralidad de 

destiladores como el ilustrado o similares al ilustrado (pueden tener posibles variaciones de 

25 disefio, como por ejemplo la inclusiOn de !laves f de distinto tipo, conductos e con distinta 

inclinaciOn, etc.). De esta manera, es posible en el mismo montaje multiplicar el nOmero de 

destiladores que operan simultaneamente, permitiendo de esta forma la realizaciOn de 

muchos analisis en tiempos relativamente cortos. Los presentes inventores han construido 

un prototipo en el que se ha ensayado satisfactoriamente la tecnica de separaciOn aqui 

30 descrita, y que contaba con 12 micro destiladores que podian funcionar al misnno tiempo, 

cada uno de ellos alojado en un respectivo hueco de un mismo bloque calefactor a. 

Un experto en la materia podria introducir cambios y modificaciones en los ejemplos de 

realizaciOn descritos sin salirse del alcance de la invenciOn segOn esta definido en las 

35 reivindicaciones adjuntas. 
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REIVINDICACIONES 

1.- Aparato aplicable al analisis cuantitativo de muestras, configurado para la separaciOn de 

unos componentes volatiles de unos componentes no volatiles, o de elevado punto de 

5 ebullicion, que constituyen una muestra, estando el aparato caracterizado porque 

comprende at menos un destilador y porque dicho destilador comprende: 

- un primer recipiente (c) que contiene inicialmente a la totalidad de dicha muestra; 

- un segundo recipiente (d) inicialmente vacio; 

- unos medios de calentamiento (a) configurados y dispuestos para calentar al primer 

10 recipiente (c) a una temperatura a la que, tras un cierto tiempo, todos los componentes 

volatiles se evaporen; y 

- un conducto (e) que comunica el interior de dichos primer (c) y segundo (d) 

recipientes, donde dicho conducto (e) se encuentra configurado y dispuesto para dirigir los 

componentes volatiles evaporados hacia el segundo recipiente (d), y donde el segundo 

15 recipiente (d) se encuentra sometido a una temperatura a la que los vapores de los 

componentes volatiles recibidos se condensan totalmente. 

2.- Aparato segim una cualquiera de las reivindicaciones anteriores, caracterizado porque 

comprende unos medios de refrigeraci6n (b) configurados y dispuestos para enfriar al 

20 segundo recipiente (d) hasta dicha temperatura a la que los vapores de los componentes 

volatiles recibidos se condensan totalmente. 

3.- Aparato segOn una cualquiera de las reivindicaciones anteriores, caracterizado porque 

dicho conducto (e) esta configurado para evitar que se produzca o reciba liquido del 

25 condensado de los componentes volatiles fuera del segundo recipiente (d). 

4.- Aparato segOn la reivindicaciOn 3, caracterizado porque el conducto (e) esta inclinado, 

quedando un extremo (e2) que esta conectado al segundo recipiente (d) a una menor altura 

que un extremo opuesto (el) que esta conectado al primer recipiente (c), constituyendo 

30 dicha inclinaciOn del conducto (e) dicha configuraciOn que evita que se produzca o reciba 

liquid° del condensado de los componentes volatiles fuera del segundo recipiente (d). 

5.- Aparato segun una cualquiera de las reivindicaciones anteriores, caracterizado porque 

comprende una valvula de separaciOn, asociada a dicho conducto (e), para controlar la 

35 comunicacion entre el primer (c) y el segundo (d) recipientes. 
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6.- Aparato segun una cualquiera de las reivindicaciones anteriores, caracterizado porque 

comprende una Ilave (f) configurada y dispuesta para abrir y cerrar, hermeticamente, al 

primer recipiente (c) en relaciOn al segundo recipiente (d). 

5 7.- Aparato segian la reivindicaciOn 6, caracterizado porque dicho primer recipiente (c) tiene 

forma de tubo con fondo cerrado, con un estrechamiento (cf) de su secciOn interior situado 

en una porcion anular continua por debajo, en uso, del extremo (el) del conducto (e) 

conectado al primer recipiente (c), y porque dicha Have (f) esta constituida por un tap& de 

cierre de la embocadura de dicho tubo que conforma dicho primer recipiente (c) y 

10 comprende una porci6n cilindrica configurada para penetrar axialmente en el tubo hasta 

superar a dicho estrechamiento (cf) presionando su pared perimetral (fp) contra el mismo de 

manera que cierre hermeticamente al primer recipiente (c). 

8.- Aparato segOn una cualquiera de las reivindicaciones anteriores, caracterizado porque 

15 comprende un tap6n (g) para cerrar al segundo recipiente (d) por una respectiva 

embocadura del mismo, donde dicho tapOn (g) esta configurado para permitir la extracci6n a 

su traves, mediante una jeringuilla, del liquid° condensado del segundo reciente (d). 

9.- Aparato segOn una cualquiera de las reivindicaciones anteriores, caracterizado porque 

20 dichos medios de calentamiento (a) comprenden o estan asociados a un controlador 

electronico y a al menos un detector de temperatura, que en conjunto colaboran para 

proporcionar y mantener una temperatura de consigna correspondiente a dicha temperatura 

a la que todos los componentes volatiles se evaporen en el primer recipiente (c). 

25 10.- Aparato segOn la reivindicacion 2, caracterizado porque dichos medios de refrigeraci6n 

(b) comprenden o estan asociados a un controlador electrOnico y a al menos un sensor de 

temperatura, que en conjunto colaboran para proporcionar y mantener una temperatura de 

consigna correspondiente a dicha temperatura a la que los vapores de los componentes 

volatiles recibidos se condensan totalmente en el segundo recipiente (d). 

30 

11.- Aparato segOn una cualquiera de las reivindicaciones anteriores, caracterizado porque 

comprende dos o mas destiladores segOn una cualquiera de las reivindicaciones anteriores, 

cada uno de ellos configurado para la separacion de unos componentes volatiles de unos 

componentes no volatiles, o de elevado punto de ebullicion, de una respectiva muestra. 
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