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@ Resumen

Separador de fases liquidas inmiscibles.
Comprende dos cuerpos de teflén que encajan en-
tre si y se ajustan mediante cuatro varillas ros-
cadas con tuercas que pasan a través de cuatro
perforaciones, dejando entre ellos un volumen de
8 ul. Uno de estos cuerpos tiene dos orificios de
0,5 mm de didametro interno que comunican con
la cdmara interior y que permiten su conexién a
tubos exteriores mediante rosca, el otro cuerpo de
tefldn tiene un orificio de caracteristicas similares
a los anteriormente descritos con rosca para su
conexion a un tubo externo.
Entre estos cuerpos se inserta una membrana que
ermite la separacién.
l%iene aplicaciéon en anélisis quimico para la sepa-
raciéon de fases inmiscibles y para la preconcen-
tracién.
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DESCRIPCION

La presente invencion se refiere a un disposi-
tivo que permite la separcaciéon de dos liquidos
inmiscibles.

La extraccién liquido-liquido es una sepa-
racién muy frecuente dentro de los procedimien-
tos analiticos con muiltiples finalidades. Se usa
por ejemplo para desarrollar propiedades analiti-
cas medibles tales como absorcién o fluorescencia
molecular, aumentar la sensibilidad y selectivi-
dad analitica o preconcentrar componentes para
llevar su concentracién por encima de limite de
teteccion de la técnica.

En los métodos automaticos de analisis se em-
plean separadores de fases ya sean en continuo
o de membrana cuyos rendimiento de extraccién
no son muy elevados 80-95%, no resultan de apli-
cacién universal para disolventes organicos y ma-
nejan relaciones entre volumen de fase organica y
volumen de fase acuosa en la mayoria de los casos
iguales o mayores a uno, lo que significa que en
vez de concentrar el analito producen su dilucién
(“Analisis por Inyeccién en Flujo” de M. Valcar-
cel Cases y M.D. Luque de Castro. ed. Depar-
tamento de Quimica analitica. Cordoba (1984).
pags 349-350.)

El sistema propuesto presenta las siguientes
ventajas:

— Permite obtener rendimientos de extraccién
superiores al 95%extrayendo de disolucio-
nes acuosas analitos tanto orgdnicos como
inorganicos en disolventes orgdnicos, tales
como : 1,2-dicloreotano, cloroformo, tetra-
cloruro de carbono y eter etilico.

— La relacién entre el volumen orgénico y el
volumen acuoso puede ser de hasta 0,4 lo
que permite trabajar con factores de con-
centracién del analito 4:10.

— La fase acuosa puede ponerse en contacto
varias veces con la fase organica extrac-
tante, lo que permite aumentar el rendi-
miento de la extraccion.

— Es posible la extraccién liquido-liquido
cuantitativa de analitos a partir de diso-
luciones orgénicas para su andlisis en fase
acuosa.

— La manipulacién de sisoluciones por el ope-
rario es minima, por lo que sisminuye tanto
la probabilidad de contaminacién de mues-
tra, en andlisis de trazas, como el riesgo
para el analista cuando se trabaja con di-
soluciones o analitos toxicos o peligrosos.

— Aumenta considerablemente la reproducibi-
lidad de la extracciéon comparando los resul-
tados con los obtenidos anualmente.

Uno de los objetivos de esta patente es, por
tanto la extraccién liquido-liquido de analitos que
o bien se encuentran en fase acuosa o bien en fase
orgénica.

El esquema del sistema de separacién objeto
de esta patente de invencién se muestra en la fi-
gura 1.
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El sistema consta de dos cuerpos de teflén (A
y B) que encajan perfectamente utilizando cua-
tro varillas roscadas que lo perforan y ajuste me-
diante tuercas, y dos ldminas (C y D) de acero
inoxidable de 2 mm de espesor. Entre los dos
cuerpos de teflén queda un volumen libre de 8 ul
en el cual se dispone una membrana, cuya natu-
raleza es funcién de la naturaleza del disolvente
organico empleado o de si el analito se extrae a
fase acuosa o a fase organica. Uno de los cuerpos
de teflon tiene dos orificios con didmetros internos
de 0,5 mm y otro de ellos un tnico orificio con el
mismo didmetro interno. Estos orificios terminan
todos ellos por un extremo en la cimara interna
del separador y por el otro poseen una rosca para
la conexién mediante tuercas y tubos de teflon,
uno a la entrada del sistema por el que se intro-
duce la mezcla de disolventes inmiscibles y dos
a las salidas de donde emergen las fases una vez
separadas.

El volumen interno del separador de 8 ul per-
mite que haya un contacto suficiente entre la di-
solucién y la membrana sin que se produzcan
fenémenos de dispersion que son causa de dilucién
y de disminucién de reproducibilidad.

El material del que estd construido el separa-
dor, teflén, es inerte a cualquier tipo de disolvente
orgdnico, se limpia con facilidad y no se altera
por el uso de acidos o bases fuertes o aplicacién
de temperaturas moderadas.

La naturaleza de la membrana que separa las
dos fases inmiscibles es funcién de éstas. Cuando
se requiere extraer un analito desde una diso-
lucién acuose hasta otra disolucién organica se
emplean membranas apolares que permiten el
paso de la disolucién organica e impiden el paso
de la disolucién acuosa. Mientras que si el analito
se encuentra en fase organica y se requiere extraer
a una disolucién acuosa, la membrana puede ser
simplemente de papel.

Este sistema de extracciéon puede conectarse
a una bomba peristaltica y a uno o varios frasco
de desplazamiento, lo que permite la extraccion
en continuo de un analito de un disolvente a otro,
ambos inmiscibles. Los disolventes organicos son
en general, incompatibles con el material habi-
tual de los tubos de las bombas peristalticas, por
lo que es necesario introducir estos en el sistema
utilizando técnicas de desplazamiento. Mediante
una o varias bombas peristalticas y frascos de
desplazamiento se introducen los disolventes en
el sistema y se ponen en contacto mediante una
conexion de teflon, la transferencia de masa tiene
lugar a lo largo de un tubo de teflén, la transfe-
rencia de masa tiene lugar a lo largo de un tubo
de tefléon cuya longitud y geometria son funcién
de los disolventes y del analito a extraer. A conti-
nuacion la mezcla de sisolventes llega al separador
de fases y a través de la membrana solo pasa de
una de las fases que sale por un orificio y por el
otro orificio sale la otra fase.

Cuando la relacién enre la velocidad de flujo
de la fase organica y la velocidad de flujo de la
fase acuosa es muy baja se recomienda bombear la
salida acuosa del sistema de separacién, mediante
la bomba peristaltica, con el fin de obtener mayor
reproducibilidad.

Es posible también poner més de una vez en
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contacto ambas fases para lo que es necesario uti-
lizar una valvula de desplazamiento entre la en-
trada y una de las salidad del sistema de sepa-
racién. Esta posibilidad de recirculacién posi-
bilita la concentracién del analito si el método
analitico a utilizar con posterioridad asi lo re-
quiere.

La velocidad de salida de la fase en la que
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se encuentra el analito, ya sea acuosa y organica
es adecuada o puede adecuarse a sistema de de-
teccién tales como absorcién atémica, I.C.P., cro-
matografia liquida de alta eficacia o cromato-
grafia de gases y utilizando células de flujo es-
peciales a sistemas de deteccién tales como la es-
pectroscopia ultravioleta-visible o la fluorescencia
molecular y al Anélisis por Inyeccién en flujo.
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REIVINDICACIONES

1. Separador de fases liquidas inmiscibles ca-
racterizado porque consta de:

a) Dos cuerpos de teflén horadados que enca-
jan entre si y que dejan en su interior una
camara de 8 ul.

b) Una membrana situada entre los cuerpos de
teflén cuyas caracteristicas dependen de las
fases a separar.

2. Un sistema de separacion segin reivindi-
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cacién 1, que permite la concentracién de anali-
tos en fases acuosas u orgdnicas, controlando la
velocidad de flujo de las mismas.

3. Un sistema de separacion segin reivindi-
cacién 1, que permite la recirculacién de una o
varias fases mediante el acoplamiento de una o
varias valvulas de desplazamiento.

4. Un separador segun reivindicaciones 1 a
3, caracterizado porque permite la separacién
en continuo de dos fases liquidas inmiscibles, asi
como la extraccion de analitos tanto orgdnicos
como inorganicos.
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