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@ Resumen:

Reactor microcristalografico.

El reactor comprende un bloque principal (IE? afec-
tado en su cara superior de rebajes (3) y (4) para
la ubicacién de un cubreobjetos y de un portaobje-
tos, respectivamente, en tanto que en su cara in-
ferior cuenta con otro rebaje para ubicacién de un
segundo bloque f(_2) de calefaccién, sobre cuya cara
prevista para la fijacién por adhesivo al rebaje pos-
terior del bloque principal (1) cuenta con zonas de
pasta conductora resistiva (11) depositadas por se-
rigrafia y que constituyen el elemento calefactor co-
rrespongliente, incluyendo este bloque calefactor (2)
un termopar (12) que proporciona la informacién de
la temperatura a un circuito electrénico, para su re-
gulacion, todo ello a través de un conector (8) aso-
ciado a ese bloque calefactor (2) y alojado en una
ranura lateral (6) del bloque principal (1). El reac-
tor es adaptable a cualquier platina de microscopio
convencional, y esta previsto para obtener microcris-
tales de sustancias quimicas disueltas, con control de
la temperatura, lo que permite controlar el proceso
de cristalizacién y de crecimiento de las estructuras
cristalinas.
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DESCRIPCION

Reactor microcristalografico.
Objeto de la invencién

La invencidn se refiere a un reactor microcris-
talografico de especial aplicacion en la microcris-
talografia y analisis quimico, el cual estd estructu-
rado para constituir un accesorio para la micros-
copia, concretamente para su aplicacién a cual-
quier tipo de microscopio éptico, ya sea de platina
invertida o convencional.

Es objeto de la invencién proporcionar un
reactor microcristalografico que incluye un siste-
ma de control riguroso de la temperatura que per-
mite obtener estructuras cristalinas mas perfectas
que las convencionales, asi como la posibilidad de
observar el proceso directo y poder controlarlo
jugando con la curva del gradiente térmico, per-
mitiendo igualmente realizar los correspondientes
andlisis mediante técnicas de iluminacién infra-
rroja, ultravioleta y de polarizacion.
Antecedentes de la invencion

En el sector de la cristalografia y analisis qui-
mico se conocen dispositivos de cristalizacién que
debido a su construccién no tienen la posibilidad
de control térmico, ni permiten la observacién en
tiempo real del proceso, o al menos no poseen
medios de regulacién, y por lo tanto el tiempo
de crecimiento del cristal es extraordinariamente
largo, por lo que la observacién en tiempo real se
hace inviable.

En tal sentido, se conocen dispositivos para
trabajar con cultivos celulares, que estdn consti-
tuidos por las cldsicas platinas calientes, y aunque
estos dispositivos poseen una regulacién térmica,
su gradiente no es posible controlarlo. Ademas,
presentan el inconveniente de resultar volumino-
sos y estar dotados de una gran superficie donde
albergar las placas de cultivo, necesitando mucha
mas energia para el mantenimiento de la tempe-
ratura.

Otro inconveniente de los dispositivos de cris-
talizacién conocidos, del tipo referido, consiste en
que no estan dotados de aislamiento apropiado,
por lo que parte del calor pasa a la estructura del
microscopio 6ptico, pudiendo incluso dificultar la
observacion.

Finalmente, los dispositivos convencionales
del tipo referido, estan disenados como parte del
sistema y no son versatiles a la hora de adaptarlos
a cualquier microscopio 6ptico en general.
Descripcion de la invencién

El reactor microcristalografico que se preco-
niza ha sido concebido para resolver la proble-
matica anteriormente expuesta, de manera que
siendo un reactor tipo térmico presenta la parti-
cularidad de incluir medios que controlan el gra-
diente térmico que genera un foco caliente con-
trolado, transmitiendo por conduccién el calor al
ntcleo central, estando el reactor disenado para
que las pérdidas por radiaciéon sean minimas, au-
mentando el rendimiento del sistema.

Maés concretamente, el reactor microcristalo-
grafico de la invencion, esta previsto para obtener
microcristales partiendo de sustancias quimicas
disueltas, tanto en disolventes organicos como
inorganicos, asi como permitir un control del
crecimiento de dichos microcristales, previéndose
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para ello medios que controlan la temperatura
mediante transferencia térmica por conduccién
del foco caliente, consiguiéndose una temperatu-
ra muy estable que permite conseguir el proceso
de cristalizacion de forma eficaz y con total cre-
cimiento del mismo, todo ello constituyendo un
reactor adaptable a cualquier platina de microsco-
pio convencional, permitiendo asi la observacién
del proceso en tiempo real.

Estructuralmente, el reactor microcristalogra-
fico de la invencién estd fundamentalmente cons-
tituido por dos bloques, uno conformado a base
de aluminio aleado con manganeso para conseguir
una elevada dureza y que sea resistente al paso del
tiempo, estando este bloque en una de sus caras
afectado de una pareja de rebajes, uno central
para ubicar un cubreobjetos, y otro rebaje que
afecta a la mayor parte de la amplitud de la su-
perficie superior del bloque, para permitir utilizar
portaobjetos estandar y poder trabajar con pocos
aumentos y con mayor cantidad de disolucién.

Dicho bloque principal estd ademas afectado
de un orificio central que permite utilizar el sis-
tema de luz transmitida que posee el correspon-
diente microscopio éptico, ya sea visible, ultravio-
leta, luz polarizada, etc., contando lateralmente
con una ranura en donde se embute un conector
encargado de llevar las senales al correspondiente
circuito electrénico de control, contando dicho co-
nector con cuatro contactos, dos de ellos para el
sistema de calefaccién y otros dos para el sistema
de medida de temperatura.

En la cara inferior el citado bloque principal
cuenta con otro rebaje para la ubicacién del se-
gundo bloque, que incluye el sistema de calefac-
ci6én correspondiente, bloque éste segundo que se
constituye mediante una capa de aislante cerd-
mico compuesto por éxido de aluminio, con buen
coeficiente de transmisién térmica, sobre el que se
deposita una pasta conductora resistiva que ser-
vird como elemento calefactor, pasta que sera de
grafito y resina y su depositado se efectuara por
serigrafia y en correspondencia con cuatro zonas
al objeto de que el calentamiento sea uniforme.
En dicho segundo bloque, se incluye ademds un
termopar que se sitda junto al conector, al ob-
jeto de minimizar interferencias que se pudieran
producir por agentes externos, asi como para que
las conexiones de dicho termopar con el conector
sean de corta longitud.

Finalmente, el reactor referido se complemen-
ta con una placa de aluminio en funciones de tapa
que, teniendo las mismas dimensiones en longitud
y anchura que el bloque principal, se sitia sobre
éste con la interposicién de unos separadores ais-
lantes que mantendran al reactor separado de la
superficie de contacto, evitando asi transferencia
térmica por conduccién hacia la platina del mi-
croscopio 6ptico.

El reactor microcristalografico descrito se
completa con un control electrénico en el que exis-
te un filtro de red, una fuente de alimentacidn,
un cable de conexién apantallado y un regulador
PID de temperatura programable con dos visua-
lizadores, uno para la temperatura de consigna y
otro para la temperatura real, aunque éstos sirven
igualmente para los pardmetros de programacion
de dicho regulador.
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Mediante el reactor descrito se consigue con-
trolar el gradiente de temperatura y con ello con-
trolar la obtencién de estructuras cristalinas y
conseguir que éstas resulten de éptima calidad.

Asi mismo, el reactor microcristalografico de
la invencién, ademas de ser adaptable a cualquier
microscopio 6ptico, estd constituido en un solo
bloque compacto, cuando se unen y fijan entre si
los dos bloques anteriormente referidos y la placa
en funciones de tapa.

Igualmente, el reactor microcristalografico
permite observar el proceso de cristalizacion en
tiempo real, asi como el proceso de crecimiento
de las estructuras cristalinas.

Adema&s de las funciones y prestaciones que
proporciona el reactor térmico microcristalografi-
co referido, éste posee las siguientes propiedades:

- Durabilidad.
- Resistencia a los cambios de temperatura.

- Coeficientes de dilataciéon compatibles entre
componentes.

- Mantenimiento de las propiedades de los
materiales.

- Reducido tamano y adaptable a cualquier
microscopio éptico.

- Bajo consumo.
- Alta disipacién térmica por conduccién.

Descripcion de los dibujos

Para complementar la descripcion que se esta
realizando y con objeto de ayudar a una mejor
comprensién de las caracteristicas del invento, de
acuerdo con un ejemplo preferente de realizacién
practica del mismo, se acompana como parte in-
tegrante de dicha descripcién, un juego de dibujos
en donde con caracter ilustrativo y no limitativo,
se ha representado lo siguiente:

La figura 1.- Muestra una representacién segin
una perspectiva superior del bloque princi-
pal del reactor microcristalografico objeto
de la invencidn, viéndose igualmente en ex-
plosion la correspondiente placa en funcio-
nes de tapa que ha de aplicarse sobre la su-
perficie superior de dicho bloque principal
del reactor.

La figura 2.- Muestra una vista en perspectiva
del bloque correspondiente al sistema de ca-
lefaccién y conector destinado a fijarse so-
bre la cara inferior del bloque representado
en la figura 1 para formar el conjunto del
reactor.

La figura 3.- Muestra finalmente el diagrama de
bloques correspondiente al circuito de con-
trol electrénico con que ird dotado del reac-
tor representado en las figuras anteriores.

Realizacion preferente de la invencién
Como se puede ver en las figuras referidas, el
reactor microcristalografico objeto de la invencion
comprende basica y fundamentalmente dos blo-
ques (1) y (2), el primero de ellos como bloque
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principal, materializado en aluminio aleado con
manganeso, siendo su contorno rectangular y pre-
ferentemente con una dimensiones de 40 x 80 x 8
milimetros, adaptable a cualquier platina de mi-
croscopio 6ptico. Ese bloque principal (1) posee
en su cara superior y centradamente un rebaje
(3), de contorno cuadrangular y de 21,5 milime-
tros de lado y 200 micromilimetros de profundi-
dad, rebaje (3) que estd previsto para ubicar un
cubreobjetos estandar de 20 x 20 milimetros y
100 micromilimetros de grosor, permitiendo utili-
zar objetivos de gran aumento.

Adems4s de ese rebaje (3), la cara superior del
bloque principal (1) cuenta con un rebaje (4) que
ocupa la mayor parte de su longitud y gran parte
de su anchura, siendo las dimensiones de este re-
baje (4) de 76,5 x 26,5 milimetros y 900 micro-
milimetros de profundidad, proporcionando la po-
sibilidad de utilizar un portaobjetos estandar en
el que poder trabajar con pocos aumentos y con
mayor cantidad de disolucion.

El bloque principal (1) cuenta ademds con un
orificio central (5) de 11 milimetros de didmetro,
que permite utilizar el sistema de luz transmitida
que posee el microscopio éptico, ya sea visible,
ultravioleta, luz polarizada, etc.

En uno de los laterales, concretamente en el
izquierdo, existe una ranura rectangular (6) de
3 x 13,5 milimetros apta para recibir el conector
(8) representado en la figura 2 y que forma parte
del bloque (2), y cuyo conector (8) estd previsto
para llevar las senales al correspondiente circuito
electrénico referenciado con (9) en la figura 3.

El aludido conector (8) incluye cuatro contac-
tos, dos para el sistema de calefaccién y otros dos
para el sistema de medida de la temperatura.

Volviendo al bloque principal (1), en corres-
pondencia con la cara interior, es decir, con la
opuesta a la que estd afectada de los rebajes (3)
y (4), incluye otro rebaje para el bloque (2), con
unas dimensiones de 18 x 70 x 4 milimetros, y
cuyo bloque (2) lo integran, ademds del conector
(8), el aislamiento eléctrico, las conexiones y el
elemento calefactor.

Este segundo bloque (2) presenta una capa de
aislante cerdmico compuesta por 6xido de alumi-
nio de 1 milimetro de grosor, que corresponde a
la referencia (10), con buen coeficiente de trans-
misién térmica y sobre cuya capa de aislante (10)
se deposita una pasta conductora resistiva que
servird de elemento calefactor, y que serd situada
sobre cuatro zonas rectangulares (11) uniforme-
mente distribuidas para que el reparto de tem-
peratura sea uniforme. La unién de la capa de
6xido de aluminio (10) del bloque (2) sobre el re-
baje de la cara inferior del bloque principal (1)
utilizard un adhesivo de resina de epoxi a base de
bisfenol, dietilentriamina y 1,4-butanodiol, com-
puesto que aguanta perfectamente temperaturas
de hasta 2000°C, que es superior a la que necesita
el reactor, ya que éste estd previsto para trabajar
con un margen inferior a los 1000°C.

La deposicién de esa pasta conductora: sobre
las zonas (11), y cuya pasta es de grafito y resina,
se realiza por serigrafia, teniendo un espesor de
20 micromilimetros y ocupando cada zona (11)
una superficie de 6,5 x 13 milimetros, lo que ge-
nera cuatro elementos térmicos de 3.350 m{2 con
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un poder de disipacién de 3 W por elemento, su-
ficiente para conseguir los objetivos. La conexién
de dichos elementos, se realiza en paralelo, dos a
dos, con lo que se obtiene una resistencia superfi-
cial total de 3,3 €2, aproximadamente, y 12 W de
potencia maxima.

Por su parte, el conector (8) es el elemento
que une el reactor o dispositivo referido con el
equipo electrénico (9) que lo controla, siendo las
senales que circulan por sus terminales positivo y
negativo de la alimentacién continua y la sefial de
microvoltios que se genera en un termopar (12) de
tipo J, que llevard la informacién de la tempera-
tura al circuito electrénico (9) para su regulacién,
con la particularidad de que la ubicacién de ese
termopar (12) estd al lado del conector (8) para
minimizar interferencias y para evitar largas co-
nexiones.

En cuanto al conector (8) propiamente dicho,
el mismo ha de estar polarizado para evitar una
conexion incorrecta y tener los terminales recu-
biertos de un material duro para evitar el desgaste
producido por la conexién y desconexién, ademas
de la oxidacion ambiental que se puede producir
en los mismos con el deterioro que ello daria lu-
gar de la conductividad de éstos, que légicamente
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empeoraria la transmisién de las senales, muy pe-
quenas en este caso.

El reactor se complementa finalmente con una
placa (13) en funcién de tapa, materializada en
aluminio de 1 milimetro de grosor, y de las mis-
mas medidas que el bloque principal (1), placa
(13) que estd afectada de un orificio central (15)
que ha de enfrentarse al orifico (5) del bloque
principal (1) y cuatro pequenos orificios (14) en
proximidad a las esquinas, para la ubicacién de
otros tantos separadores constituidos por una
arandela aislante (16), una arandela cénica (17)
y un tornillo ¢énico (18), con lo que esos separa-
dores evitaran la transferencia térmica por con-
duccién hacia la platina del microscopio 6ptico.

Finalmente, en cuanto al bloque correspon-
diente al circuito electrénico (9), el mismo cuenta
con un filtro de red (19), una fuente de alimen-
tacién (20), y un regulador PID de temperatura
programable (21), con dos visualizadores, uno
para la temperatura de consigna y el segundo
para la temperatura real, complementandose con
la correspondiente conexién a la red (22), un ca-
ble de control (23) que sale del propio bloque co-
rrespondiente al reactor (8), y el correspondiente
interruptor de parada y puesta en marcha (24).
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REIVINDICACIONES

1. Reactor microcristalografico, que estando
previsto para su aplicacién en el sector de la cris-
talografia y analisis quimico, concretamente apli-
cable a cualquier tipo de microscopio 6ptico, sea
de platina invertida o convencional, siendo ade-
mas del tipo térmico y constituido de manera tal
que permite controlar el gradiente térmico para
con ello controlar el proceso de crecimiento de
las estructuras cristalinas, asi como la observacién
del proceso en tiempo real, se caracteriza por-
que comprende dos bloques (1) y (2) asociados
convenientemente entre si, determinando el pri-
mero de ellos un bloque principal con alto poder
de transmision térmica, en cuya cara superior esta
establecido un rebaje central (3) para ubicacién
de un cubreobjetos estdndar, y un segundo re-
baje (4) de gran amplitud, para permitir utili-
zar portaobjetos estdndar, mientras que la cara
opuesta presenta un rebaje de ubicacién para el
segundo bloque (2), determinando éste un blo-
que calefactor asociado a un conector (8) que se
ubica en una ranura lateral (6) del bloque princi-
pal (1), contando dicho bloque calefactor (2) con
una capa de aislante cerdmico (10) en la que se
deposita por serigrafia una pasta, conductora re-
sistiva ocupando cuatro zonas (11) regularmente
distribuidas para posibilitar una uniformidad en
la transferencia de temperatura, habiéndose pre-
visto ademads, en proximidad a la zona de ubi-
cacién del conector (8), un termopar (12) para
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proporcionar la informacién de la temperatura a
un circuito electrénico de regulacién (9).

2. Reactor microcristalografico, segin reivin-
dicacién 12, caracterizado porque el bloque
principal (1) estd afectado, en correspondencia
con su zona central, con un orificio (5) para el
paso de la luz generada por el microscopio al que
se aplique el propio reactor.

3. Reactor microcristalografico, segin reivin-
dicaciones anteriores, caracterizado porque el
bloque principal (1) estd materializado en alumi-
nio aleado con manganeso.

4. Reactor microcristalogréafico, segin reivin-
dicacién 12, caracterizado porque el bloque (2)
incluye en su cara de fijacién al rebaje posterior
del bloque principal (1), una capa aislante cerd-
mico (11) materializada en 6xido de aluminio.

5. Reactor microcristalografico, segin reivin-
dicaciones anteriores, caracterizado porque se
complementa con una placa de aluminio (13) en
funciones de tapa, que se aplica sobre la super-
ficie superior del bloque principal (1), placa (13)
que ademds del orificio (15) que queda enfren-
tado al orificio (5) del bloque principal (1), cuenta
con cuatro pequeiios orificios (14) en proximidad
a las esquinas donde se montan correspondientes
separadores o aislantes que mantienen el conjunto
separado de la superficie de contacto, evitando la
transferencia térmica por conduccién hacia la pla-
tina del microscopio éptico en el que se aplique el
propio reactor.
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