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@ Resumen:

Dispositivo y procedimiento para la extraccion de
analitos.

Comprende un primer recipiente (5, 6) para disponer
dicha solucién o muestra, un segundo recipiente (2)
acoplado a dicho primer recipiente (5, 6), en el que se
dispone una solucion aceptora de los analitos, y una
membrana (4) interpuesta entre dicho primer (5, 6) y
segundo recipiente (2) para la extraccién liquido-
liguido de dichos analitos, y se caracteriza por el
hecho de que dicho segundo recipiente (2)
comprende medios (3) de cierre de su boca de
entrada, incluyendo dichos medios (3) de cierre dicha
membrana (4) a través de la que se lleva a cabo la
extraccion de analitos, evitando dichos medios (3) de
cierre la salida de la solucién aceptora al ser agitado
dicho segundo recipiente (2). El procedimiento
comprende la etapa de acoplar dichos primer (5, 6) y
segundo (2) recipientes, uniendo los medios (3) de
cierre que comprenden dicha membrana (4) a la boca
de entrada de dicho primer recipiente (5), o
sumergiendo dicho segundo recipiente (2) en la
solucion o muestra de dicho primer recipiente (6), y la
etapa de agitar ambos recipientes (5, 6) para facilitar
el contacto de la solucion con la membrana.

Aviso:

Se puede realizar consulta prevista por el art. 37.3.8 LP.
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DESCRIPCION

Dispositivo y procedimiento para la extraccion de
analitos.

La presente invencién se refiere a un dispositivo
y procedimiento para la extraccion de analitos conte-
nidos en una solucién o muestra, mediante una mem-
brana de extraccion liquido-liquido.

Antecedentes de la invencion

Son conocidos dispositivos para la extraccién de
analitos contenidos en una solucién o muestra que
comprenden un primer recipiente para disponer dicha
solucién o muestra, un segundo recipiente para dis-
poner una solucién aceptora de dichos analitos, y una
membrana interpuesta entre dicho primer y segundo
recipiente para la extraccion liquido-liquido de dichos
analitos.

Dichos dispositivos se emplean al objeto de con-
centrar en la solucién aceptora analitos que estdn con-
tenidos en una solucién o muestra a niveles de traza.
Una vez concentrados los analitos en la solucién acep-
tora, ésta es analizada usualmente mediante técnicas
cromatograficas.

Al objeto de reducir al mdximo la manipulacién
de la solucién aceptora que contiene los analitos, se
han venido desarrollando dispositivos en los que la
extraccién se lleva a cabo directamente en un reci-
piente o vial que es compatible con el equipo auto-
analizador de los equipos cromatograficos.

La patente WO02/088672 describe varios de es-
tos dispositivos en los que la extraccidon de analitos
se lleva a cabo directamente en viales o recipientes
que llevan incorporada en su interior una membrana
de extraccion liquido-liquido, cuya estructura define
una cavidad que incluye la solucién aceptora. En es-
tos dispositivos la solucion aceptora puede ser extrai-
da e inyectada al equipo de andlisis cromatogréfico,
directamente desde la mencionada cavidad que define
la membrana.

Sin embargo, dichos dispositivos presentan el in-
conveniente de que el volumen de muestra a tratar en
cada unidad de extraccién estd limitado por el volu-
men del vial o recipiente que incorpora la membrana
de extraccién. Ademads, al estar incorporada la mem-
brana en el interior del vial o recipiente, dichos dispo-
sitivos resultan dificiles de manejar.

La misma patente describe en la figura 7 un dispo-
sitivo alternativo de extraccidn que presenta una ban-
deja con una pluralidad de pequefios recipientes en los
que se dispone la solucion aceptora. En corresponden-
cia con los recipientes de dicha bandeja, se dispone
una pluralidad de recipientes de una bandeja superior
que incluye cada uno en su base una membrana de
extraccion en forma de disco. En los recipientes de la
bandeja superior se dispone la muestra a tratar, sien-
do extraidos los analitos hasta la solucién aceptora, a
través de la membrana dispuesta en la base. Una vez
finalizada la extraccidn, la bandeja superior se retira,
siendo transferida la solucién aceptora directamente
desde los recipientes de la bandeja inferior, hasta el
equipo cromatografico.

En el dispositivo descrito, el volumen méximo de
muestra a tratar viene dado por el volumen de cada
uno de los recipientes de la bandeja superior que con-
tiene en su base la membrana de extraccién. Por lo
tanto, también en este caso, el volumen de muestra a
tratar en cada unidad de extraccidn estd limitado por
el volumen del recipiente que contiene la membrana
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de extraccién. A este respecto, hay que comentar que
cuanto menor es el volumen de muestra a tratar, me-
nor puede ser la cantidad de analitos concentrados en
la solucién aceptora, lo que repercute negativamente
en el limite de deteccidn del analisis.

Descripcion de la invencion

El objetivo de la presente invencién es resolver los
inconvenientes mencionados, desarrollando un dispo-
sitivo y procedimiento para la extraccién de analitos
que presenta la ventaja de que posibilita el tratamien-
to de volimenes de muestra muy superiores a los de
los dispositivos del estado de la técnica.

De acuerdo con este objetivo, segiin un primer as-
pecto, la presente invencién proporciona un disposi-
tivo para la extraccion de analitos contenidos en una
solucién o muestra, que comprende un primer reci-
piente para disponer dicha solucién o muestra, un se-
gundo recipiente acoplado a dicho primer recipiente,
en el que se dispone una solucidn aceptora de los ana-
litos de dicha muestra, y una membrana interpuesta
entre dicho primer y segundo recipiente para la ex-
traccion liquido-liquido de dichos analitos. El dispo-
sitivo se caracteriza por el hecho de que dicho segun-
do recipiente comprende medios de cierre de su boca
de entrada, incluyendo dichos medios de cierre dicha
membrana a través de la que se lleva a cabo la ex-
traccion de analitos, evitando dichos medios de cierre
la salida de la solucién aceptora al ser agitado dicho
segundo recipiente mientras permanece acoplado al
primer recipiente.

El dispositivo de la presente invencién presenta
la ventaja de que el volumen de muestra a tratar no
se encuentra limitado o condicionado por el volumen
del recipiente que contiene la membrana de extrac-
cion. Ello es debido al hecho de que la membrana de
extraccion estd incorporada en el recipiente que aloja
la solucidén aceptora, en lugar del recipiente que aloja
la muestra. Mas concretamente, la membrana de ex-
traccion estd incorporada en los medios de cierre de
la boca de entrada del recipiente que aloja la solu-
cién aceptora, por lo que dicho recipiente constituye
por si mismo una unidad que puede ser acoplada a
un recipiente de tamafio muy superior que contiene la
muestra, o incluso, sumergida en dicho recipiente que
contiene la muestra.

Gracias a ello, el dispositivo de la presente inven-
cién posibilita el tratamiento de volimenes de mues-
tra muy superiores, con lo que se consigue un limite
de deteccion de analitos mucho mds bajo que reper-
cute de modo muy positivo en la calidad del anilisis.

Ademads, al estar la membrana incorporada en los
medios de cierre, el dispositivo resulta muy simple y
practico de manejar, puesto que permite el empleo de
recipientes convencionales de los que se encuentran
habitualmente en los laboratorios.

Por otro lado, al igual que los dispositivos del es-
tado de la técnica, el recipiente que incorpora la solu-
cién aceptora puede ser un vial o recipiente adecuado
para el equipo analizador de los analitos, por lo que
el trasvase de la solucion aceptora hasta el equipo de
ardlisis resulta igualmente muy simple.

Preferentemente, dichos medios de cierre com-
prenden un tapén perforado, estando dispuesta dicha
membrana en correspondencia con el orificio de di-
cho tapdn, sustituyendo por lo menos parcialmente al
septo de dicho tapén.

El conjunto de tapén perforado y membrana cons-
tituye por si mismo un accesorio del dispositivo rei-
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vindicado que presenta la ventaja de que posibilita un
acoplamiento y desacoplamiento muy simple y rdpido
de los recipientes del dispositivo.

Seglin una primera realizacién, el propio tapon
comprende medios de unién estanca a la boca de en-
trada del primer recipiente que comprende la muestra,
como por ejemplo, un paso de rosca para permitir el
roscado de dicho tapén a la boca de entrada de dicho
primer recipiente.

Sin embargo, alternativamente, dichos medios de
unién estanca comprenden, en lugar de un paso de
rosca, una cinta de material aislante dispuesta entre
la pared interna de la boca de entrada de dicho primer
recipiente y dicho tapén.

Segtin una segunda realizacion, dicho primer re-
cipiente en el que se dispone la muestra incluye una
boca de entrada de tamafio adecuado para permitir la
introduccion de dicho segundo recipiente en su inte-
rior, y medios de cierre de dicha boca de entrada para
evitar la salida de solucién o muestra al ser agitado
dicho recipiente.

Esta realizacién resulta especialmente util cuando
se requiere trabajar con grandes volimenes de mues-
tra.

Preferentemente, el recipiente que comprende la
solucién aceptora es un vial o cubeta compatible con
un equipo analizador de dichos analitos. De este mo-
do, la manipulacién de la solucién aceptora es mini-
ma.

Otra vez preferentemente, dicha membrana com-
prende un soporte rigido de material polimérico. De
este modo se asegura la rigidez suficiente para evi-
tar que se arrugue la membrana al disponerla en los
medios de cierre del recipiente que comprende la so-
lucién aceptora.

Ventajosamente dicha membrana tiene forma de
disco, e incluye preferentemente, uno o mas compues-
tos poliméricos, seleccionados del grupo que incluye,
poliolefinas, polisulfonas, poliamidas, poliéster o po-
litetrafluoroetileno.

Segtin un segundo aspecto, la presente invencién
se refiere un procedimiento para la extraccién de ana-
litos mediante el dispositivo reivindicado que com-
prende la etapa de;

a) acoplar dichos primer y segundo recipientes,
uniendo los medios de cierre que comprenden dicha
membrana a la boca de entrada de dicho primer re-
cipiente, o sumergiendo dicho segundo recipiente en
la solucién o muestra de dicho primer recipiente, y la
etapa de,

b) agitar ambos recipientes para facilitar el con-
tacto de la solucién de dicho primer recipiente y la
solucién aceptora de dicho segundo recipiente con la
membrana de extraccién provista en los medios de
cierre de dicho segundo recipiente.

Segtin una realizacién preferida del procedimien-
to de la presente invencion, dicho segundo recipiente
es un vial o cubeta y dichos medios de cierre un tapén
perforado para vial o cubeta que incluye dicha mem-
brana, donde en la etapa a), o se une el tap6n perfora-
do de dicho vial o cubeta a la boca de entrada de dicho
primer recipiente, o se sumerge dicho vial o cubeta en
la solucién o muestra de dicho primer recipiente.

El procedimiento de extraccién de la presente in-
vencién presenta la ventaja respecto de los procedi-
mientos de extraccion del estado de la técnica de que,
siendo muy simple y fécil de aplicar, posibilita la ex-
tracciéon de volimenes de muestra muy superiores,
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por lo que pueden ser conseguidos limites de detec-
cién de niveles traza de analitos mucho més bajos.
Breve descripcion de los dibujos

Para mayor comprension de cuanto se ha expues-
to se acompafan unos dibujos en los que, esquema-
ticamente y s6lo a titulo de ejemplo no limitativo, se
representan dos casos practicos de realizacion.

En dichos dibujos,

la figura 1 es una vista en perspectiva de un vial
destinado a contener la solucién aceptora de analitos,
al que se le ha acoplado un tapén perforado cuyo sep-
to ha sido sustituido por una membrana de extraccion.

la figura 2 muestra una primera realizacién del dis-
positivo en el que el vial, o recipiente que contiene la
solucién aceptora, estd acoplado a la boca de entrada
de un segundo recipiente que contiene la solucién o
muestra de analitos.

la figura 3 muestra una pluralidad de dispositivos
de extraccion de la figura 2 dispuestos en una plata-
forma de agitacion.

la figura 4 muestra una segunda realizacién del
dispositivo en el que el vial, o recipiente que contiene
la solucién aceptora, estd dispuesto sumergido en el
interior del segundo recipiente que contiene la mues-
tra.

Descripcion de realizaciones preferidas

A continuacioén se describen dos realizaciones pre-
feridas del dispositivo 1 de la presente invencion.

En ambas realizaciones los analitos se recogen di-
rectamente en la solucién aceptora contenida en un
vial 2 compatible con los auto-analizadores de los
equipos cromatograficos. Dicho vial puede ser, por
ejemplo, cualquier vial de un volumen comprendido
entre 150 ul y 4 ml.

Tal y como puede verse en la figura 1, dicho vial
2 incluye un tapé6n 3 perforado, en el que, en corres-
pondencia con el orificio y sustituyendo totalmente al
septo, se ha incorporado una membrana 4 de extrac-
cién liquido-liquido en forma de disco de un didme-
tro comprendido entre 7 y 13 mm. Dicha membrana 4
ha quedado acoplada a la boca del vial 2 mediante el
simple roscado del tap6n 3.

Para ajustar la membrana 4 al tapén 3 y evitar
que se arrugue, dicha membrana 4 se une a un so-
porte polimérico de alta densidad (no representado)
que le confiere la rigidez necesaria. Membranas de
este tipo pueden encontrarse en el mercado comercia-
lizadas por la empresa Millipore bajo el nombre de
Fluoropore Membrane Filtres.

La composicién de la membrana 4 incluird pre-
ferentemente compuestos poliméricos, seleccionados
del grupo que incluye, poliolefinas, polisulfonas, po-
liamidas, poliéster o politetrafluoroetileno. Sin em-
bargo, membranas fabricadas a partir de otros com-
puestos poliméricos pueden ser aptas también para
emplear con el dispositivo 1 de la presente invencion.

La figura 2 representa una primera realizacion del
dispositivo 1 en la que el recipiente que contiene la
muestra a tratar es un frasco 5 volumétrico de labora-
torio de, por ejemplo, 50 ml, al que se le acoplado en
su boca de entrada el tapén del vial 2.

Para asegurar un acoplamiento hermético entre el
frasco 5 y el tapén 3, se ha dispuesto un aro de mate-
rial aislante (no representado) en la pared interna de
la boca de entrada de dicho frasco 5. Sin embargo,
cualquier otro tipo de medio de unién equivalente po-
dria ser empleado, como por ejemplo, un tapén 3 que
estuviera provisto de un paso de rosca externo suscep-
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tible de ser roscado en la pared interna de la boca de
entrada de dicho frasco 5.

La figura 4 representa una segunda realizacion del
dispositivo 1 en la que el recipiente que contiene la
muestra es una botella 6 cuya boca de entrada per-
mite la introduccidn del vial 2 en el interior de dicha
botella 6. En este caso, el acoplamiento de ambos re-
cipientes 6, 2, se lleva a cabo al sumergir el propio
vial 2 en el interior de la muestra a tratar que aloja la
botella 6.

Esta segunda realizacién presenta la ventaja de
que posibilita el tratamiento de volimenes de muestra
superiores.

Para llevar a cabo la extraccion de los analitos, en
cualquiera de las realizaciones descritas serd necesa-
rio agitar ambos recipientes para facilitar el contacto
de la muestra y la solucién aceptora con la membrana
4.

En el caso de los dispositivos descritos en la pri-
mera realizacién, se empleard una plataforma de agi-
tacién orbital como la representada en la figura 3. Sin
embargo, para agitar los recipientes de la segunda rea-
lizacién pueden ser validos unos simples rodillos rota-
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torios sobre los que se dispone la botella 6 que incluye
el vial 2 en su interior.

El dispositivo 1 de la presente invencién puede
emplearse para tratar de una forma cémoda y prac-
tica una gran variedad de muestras de productos me-
dioambientales, (aguas, residuos, sedimentos o sue-
los), alimentarios (leche, vino, zumos, aceites, etc ...)
y/o productos biolégicos (orina, sangre, plasma, teji-
dos, etc ...).

La naturaleza de los analitos concentrados puede
ser orgdnica o inorgénica, pudiendo concentrarse en
la practica cualquier analito capaz de permear a tra-
vés de la membrana de extraccién, como por ejemplo,
pesticidas, fungicidas, herbicidas, vitaminas, hormo-
nas, lipidos, y otros compuestos farmacéuticos o cos-
méticos.

A pesar de que se ha descrito y representado una
realizacién concreta de la presente invencion, es evi-
dente que el experto en la materia podrd introducir va-
riantes y modificaciones, o substituir los detalles por
otros técnicamente equivalentes, sin apartarse del 4m-
bito de proteccidon definido por las reivindicaciones
adjuntas.
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REIVINDICACIONES

1. Dispositivo para la extraccién de analitos conte-
nidos en una solucién o muestra, que comprende un 5
primer recipiente (5, 6) para disponer dicha solucién
o muestra, un segundo recipiente (2) acoplado a di-
cho primer recipiente (5, 6), en el que se dispone una
solucién aceptora de los analitos de dicha muestra, y
una membrana (4) interpuesta entre dicho primer (5,
6) y segundo recipiente (2) para la extraccién liquido-
liquido de dichos analitos, caracterizado por el he-
cho de que dicho segundo recipiente (2) comprende
medios (3) de cierre de su boca de entrada, incluyen-
do dichos medios (3) de cierre dicha membrana (4) a
través de la que se lleva a cabo la extracciéon de ana-
litos, evitando dichos medios (3) de cierre la salida
de la solucién aceptora al ser agitado dicho segundo
recipiente (2) mientras permanece acoplado al primer
recipiente (5, 6).

2. Dispositivo segun la reivindicacién 1, en el que
dichos medios de cierre comprenden un tapén (3) per-
forado, y en el que dicha membrana (4) esta dispuesta
en correspondencia con el orificio de dicho tapén (3),
sustituyendo por lo menos parcialmente al septo de
dicho tapén (3).

3. Dispositivo segin la reivindicacién 2, en el que
dicho tapén (3) comprende medios de unién estanca a
la boca de entrada de dicho primer recipiente (5).

4. Dispositivo segtn la reivindicacién 3, en el que
dichos medios de unién comprenden un paso de rosca
para permitir el roscado de dicho tapé6n (3) a la boca
de entrada de dicho primer recipiente (5).

5. Dispositivo segtn la reivindicacion 3, en el que
dichos medios de unién comprenden una cinta de ma-
terial aislante dispuesta entre la pared interna de la
boca de entrada de dicho primer recipiente (5) y di-
cho tapén (3).

6. Dispositivo segtin cualquiera de las reivindica-
ciones 1 a 5, en el que dicho segundo recipiente es un
vial (2) o cubeta compatible para un equipo analiza-
dor de dichos analitos.

7. Dispositivo segin cualquiera de las reivindica-
ciones 2 o 6, en el que dicho primer recipiente (6)
comprende una boca de entrada de tamafio adecua-
do para permitir la introduccién de dicho segundo re-
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cipiente (2) en el interior de dicho primer recipiente
(6), y medios de cierre de dicha boca de entrada para
evitar la salida de solucién o muestra al agitar dicho
recipiente.

8. Dispositivo segtin cualquiera de las reivindica-
ciones anteriores, en el que dicha membrana (4) com-
prende un soporte rigido de material polimérico.

9. Dispositivo segtin cualquiera de las reivindica-
ciones anteriores, en el que dicha membrana (4) tiene
forma de disco.

10. Dispositivo segtin cualquiera de las reivindica-
ciones anteriores en el que dicha membrana (4) com-
prende uno o mds compuestos poliméricos, seleccio-
nados del grupo que incluye, poliolefinas, polisulfo-
nas, poliamidas, poliéster o politetrafluoroetileno.

11. Conjunto de tapén (3) perforado y membrana
(4) para la extraccion liquido-liquido de analitos me-
diante el dispositivo (1) reivindicado segun las reivin-
dicaciones 2 a 10, en el que dicha membrana (4) estd
dispuesta en correspondencia con el orificio de dicho
tap6on (3), sustituyendo por lo menos parcialmente al
septo de dicho tapon (3).

12. Procedimiento para la extracciéon de analitos
mediante el dispositivo reivindicado segtn las reivin-
dicaciones 1 a 11, que comprende las etapas de:

a) acoplar dichos primer (5, 6) y segundo (2) re-
cipientes, uniendo los medios (3) de cierre que com-
prenden dicha membrana (4) a la boca de entrada de
dicho primer recipiente (5), o sumergiendo dicho se-
gundo recipiente (2) en la solucién o muestra de dicho
primer recipiente (6),

b) agitar ambos recipientes (5, 6) para facilitar el
contacto de la solucién de dicho primer recipiente (5,
6) y la solucién aceptora de dicho segundo recipiente
(2) con la membrana (4) de extraccién que incluyen
los medios (3) de cierre de dicho segundo recipiente
2).

13. Procedimiento segun la reivindicacién 12, en
el que dicho segundo recipiente es un vial (2) o cubeta
y dichos medios de cierre un tapén (3) perforado para
vial o cubeta que incluye dicha membrana (4), donde
en la etapa a), o se une el tapon (3) perforado de dicho
vial (2) o cubeta a la boca de entrada de dicho primer
recipiente (5), o se sumerge dicho vial (2) o cubeta en
la solucién o muestra de dicho primer recipiente (6).
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INVENES, EPODOC, WPI, NPL, XPESP,HCAPLUS

Informe del Estado de la Técnica Pagina 2/4




OPINION ESCRITA

N° de solicitud: 200930008

Fecha de Realizacion de la Opinion Escrita: 14.04.2011

Declaraciéon

Novedad (Art. 6.1 LP 11/1986)

Actividad inventiva (Art. 8.1 LP11/1986)

Reivindicaciones
Reivindicaciones

Reivindicaciones
Reivindicaciones

Se considera que la solicitud cumple con el requisito de aplicacion industrial
examen formal y técnico de la solicitud (Articulo 31.2 Ley 11/1986).

Base de la Opinién.-

1-13

1-13

SI
NO

SI
NO

. Este requisito fue evaluado durante la fase de

La presente opinidn se ha realizado sobre la base de la solicitud de patente tal y como se publica.
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OPINION ESCRITA

N° de solicitud: 200930008

1. Documentos considerados.-

A continuacién se relacionan los documentos pertenecientes al estado de la técnica tomados en consideracion para la
realizacién de esta opinién.

Documento Numero Publicacién o Identificacion Fecha Publicacion
D01 US 2005059162 Al (WOHLEB) 17.05.2005
D02 WO 2008113365 A2 (AARHUS UNIVERSITET) 25.09.2008
D03 US 3958944 A (WONG) 25.05.1976

2. Declaracién motivada segun los articulos 29.6 y 29.7 del Reglamento de ejecucion de la Ley 11/1986, de 20 de
marzo, de Patentes sobre la novedad y la actividad inventiva; citas y explicaciones en apoyo de esta declaracién

El objeto de la presente invencién es un dispositivo para la extraccion de analitos contenidos en una solucién, asi como un
procedimiento para la extraccién de analitos con dicho dispositivo.

El documento D01 describe un dispositivo para la extraccion de analitos que comprende un vial con un material sorbente en
su interior y medios de cierre en su boca de entrada que permiten su acoplamiento a un recipiente de muestra. Asi mismo,
dicho vial es compatible con un equipo analizador y es susceptible de ser empelado directamente en la extraccién de
analitos sin necesidad de acoplarse al recipiente de muestra. Finalmente, el material sorbente empleado se selecciona entre
polisiloxanos, polibutadieno, divinilbenceno, etc (parrafos [0039], [0051], [0054], figura 1).

En el documento D02 se describe un dispositivo y un método de aislamiento, concentracion e identificacion de compuestos.
Dicho dispositivo esta constituido por un recipiente y un material polimérico absorbente en su interior seleccionado ente
polisiloxano, polietileno, polipropileno, etc.

El documento D03 describe un dispositivo que comprende un vial, alargado y abierto en uno de sus extremos, y un tapén
que presenta una configuracion tal que permite el alojamiento de carbon activo en su interior como material adsorbente
(reivindicaciones 1-4).

La diferencia entre el objeto de la presente invencién y los documentos D01-D03 radica en que ninguno de los documentos
citados divulga un dispositivo para la extraccion de analitos en el que la membrana de extracciéon esté incorporada en los
medios de cierre de la boca de entrada del recipiente que aloja la solucién aceptora. De este modo, el dispositivo posibilita el
tratamiento de volimenes de muestra muy superiores y con ello un limite de deteccién de analitos mucho mas bajo.
Ademas, dicho dispositivo no resultaria obvio para un experto en la materia a partir de los documentos citados.

En consecuencia, se considera que el objeto de las reivindicaciones 1-13 es nuevo e implica actividad inventiva (Articulos
6.1y81delaL.P.)
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