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RESUM

Investigadores espanoles e italianos han desarrollado un
dispositivo para irradiar muestras sélidas o liquidas con
microondas (MW) y/o ultrasonidos (US). El dispositivo permite al
operario irradiar muestras simultadneamente, consecutivamente o
alternativamente con ambos tipos de energia, pero siempre
directamente sobre la muestra. El sistema puede ser usado para
mejorar y reducir el tiempo consumido en la preparacion de la
muestra en las determinaciones analiticas. El dispositivo ha sido
probado con éxito en la determinacion rapida y eficiente de la
DQO (Demanda Quimica de Oxigeno). Los investigadores estan
interesados en transferir el disefo y el proceso de fabricacion del
dispositivo a empresas involucradas en instrumentacién analitica,
asi como disefar y fabricar este dispositivo tan especifico para
cualquier empresa/institucion que esté interesada

DESCRIPCIO TECNICA

El sistema estd formado por un dispositivo capaz de irradiar directamente una muestra con microondas (MW) y/o ultrasonidos
(US). Las microondas y los ultrasonidos se pueden usar simultaneamente o alternativamente. Con muestras sélidas, se consigue
tener la muestra en disolucién mediante digestion o extraccién Con muestras liquidas, se pueden realizar extracciones liquido-
liquido con los reactivos extractantes adecuados.

El sistema esta formado por tres partes fundamentales, que se muestran en la figura 1:
1. Recipiente que contiene la muestra sélida o liquida (1)
2. Fuente de microondas. La radiacién es dirigida hacia la muestra (2)

3. Generador de ultrasonidos (3), con un sonotrodo de vidrio (4) transparente a las microondas.
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Figura 1. Dispositivo para irradiar directamente muestras solidas y/o
liquidas, con microondas y ultrasonidos.

El sistema permite irradiar directamente muestras sélidas o liquidas con microondas y ultrasonidos. Ambas radiaciones pueden
ser emitidas simultaneamente, alternativamente o de forma consecutiva

La mezcla de reaccién contiene la muestra sélida o liquida y los reactivos necesarios para llevar a cabo la reaccion quimica
deseada (p.gj. digestion, extraccidn, sintesis;). El recipiente con la mezcla de reaccién se introduce en la cavidad para microondas,
donde serd irradiada durante un periodo fijo de tiempo. Es posible irradiar simultdneamente con ultrasonidos introduciendo un
cilindro de vidrio (sonotrodo) en un agujero de 4 cm hecho en la cavidad para microondas. Este cilindro (sonotrodo) es resistente
quimicay mecanicamente, asi como transparente a la microondas. Este se introduce directamente en la mezcla de la reaccién y el
generador de ultrasonidos se enciende. De este modo, es posible irradiar la muestra directa y simultdneamente con ambos tipos
de energia.

Para evitar que las microondas escapen durante el funcianamiento del sistema, es importante insertar un anillo metalico sobre el
agujero donde se inserta el sonotrodo. Este anillo actia como un filtro para las microondas evitando lesiones en el operario.

Flgura 2. Sistema para irradiar microondas Y ultrasonidos
simultéaneamente, consecutivamente o altemativamente, de forma
directa sobre muestras solidas o Ilquldas con ambos ﬂpos de energ[a.
(5) Sistema de microondas; (6) Sistema de ultrasonidos.

Para el montaje de dicho dispositivo, se han usado dos equipos comerciales: un sistema de microondas y otro de
ultrasonidos. Las caracteristicas técnicas de ambos sistemas se muestran en la Tabla 1.

Tabla 1. Especificaciones técnicas de ambos sistemas.

Sistema de microondas Sistemna de ulivasonidos
Marca CEM D Hielscher
Alodelo Dhscover UP 200 S
Potencia 300W 200 W
Frecuencia 2455 MHz 24 kHz
Senotrode Vidnio (12 mm didmetro)

AVANTATGES | ASPECTES INNOVADORS

PRINCIPALES VENTAJAS
Este dispositivo asegura las siguientes propiedades:
-Facilidad de manejo.

-Seguridad.

-Efectividad.



El sistema ofrece una configuracién novedosa que permite usar el dispositivo en un amplio rango de aplicaciones. Adema3s, el
sistema permite reducir el tiempo de reaccién, asi como el consumo de muestra. Es de facil manejo y totalmente automatizable.

ASPECTOS INNOVADORES

Ahora mismo, hay productos alternativos a esta tecnologia disponibles en el mercado: es posible irradiar muestras
simultaneamente con microondas y ultrasonidos, pero no directamente sobre la muestra. En los dispositivos anteriores, mientras
se irradia la muestra directamente con microondas, se irradia indirectamente con ultrasonidos usando un medio liquido que
transfiere los ultrasonidos

Por tanto, la principal novedad de este dispositivo es que permite irradiar simultdneamente o alternativamente un sélido o
liquido, pero siempre directamente sobre la muestra. Con este sistema, es posible mejorar la eficiencia de los procesos quimicos
(extracciones liquido-liquido, sélido-liquido o liquido-gas, digestion de muestras sélidas, reacciones de sintesis de nuevos
productos, por ejemplo, farmacos o materiales, etc.).

ESTAT ACTUAL

Un prototipo de laboratorio esta actualmente disponible para llevar a cabo pruebas. Hay un prototipo en funcionamiento y se
han llevado a cabo con éxito diferentes tests.

APLICACIONSDE L'OFERTA

Hay un gran nimero de aplicaciones analiticas donde la preparacion de la muestra es el paso mas critico. Es un paso que
consume mucho tiempo y donde suceden los mayores errores del proceso

La determinacion de la DQO (Demanda Quimica de Oxigeno) es una de esas aplicaciones. El método convencional es tedioso y
tiene algunos problemas. Resulta dificil oxidar completamente ciertos compuestos, por ejemplo, la piridina. Con la radiacion
simultanea y directa con microondas y ultrasonidos, es posible reducir el tiempo de oxidacién, asi como mejorar la eficiencia en
la oxidacion de ciertos compuestos (Tabla 2).

Tabla 2. Valores de DQO y precision obtenidos con diversos sistemas
e tratamiento de la muestra.*

Nudmero de replicados: n=5.

# Tiempo de irradiacién: 1 minuto.

@ Recuperacion

Este sistema se puede aplicar a la determinacion de la DQO u otras extracciones, digestiones o procesos de sintesis quimica.
Puede ser muy util en areas tales como biotecnologia, agroalimentacién, quimica, residuos, farmacia y cosmética.

COL-LABORACIO BUSCADA

Se busca un acuerdo para licenciar la patente o los conocimientos de fabricacién (Know-how) con el objetivo de transferir los
derechos respecto al uso fabbricacién o comercializacién del dispositivo

El Departamento de Quimica Analitica de la Universidad de Alicante busca dos tipos de cooperacion:

- Transferir el disefio y los conocimientos para fabricar el dispositovo a aquellas empresas involucradas en instrumentacion
analitica que puedan

estar interesadas en su fabricacién/marketing.

- Disenar y fabricar este dispositivo particular para cualquier empresa/institucion que esté interesada.

DRETS DE PROPIETAT INTEL-LECTUAL

El Dr. Antonio Canals del Departamento de Quimica Analitica, Nutricion y Bromatologia de la Universidad de Alicante, es
propietario del disefio y del proceso de facricacién de este dispositivo protegido bajo la patente:
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+ P200E800502: “Matodo y dispositivo qua parmite irtadiar diractaments
bien de forma simultansa, consscutiva o alternativamente una
muestra con radiacion de microondas vio ultrasonidos”.

P200600502: "Método y dispositivo que permite irradiar directamentebien de forma simultdnea, consecutiva o
alternativamente una muestra con radiaciéon de microondas y/o ultrasonidos".

PERFIL DEL GRUP D'INVESTIGACIO

Esta tecnologia ha sido desarrollada por investigadores del Departamento de Quimica Analitica, en la Universidad de Alicante.
Uno de los principales intereses cientificos del equipo de investigacién que ha desarrollado el dispositivo es sugerir nuevos
métodos de andlisis y prototipos de instrumentacion basado en la radiacién de microondas y energia de ultrasonido. En este
sentido, el equipo ha publicado seis articulos sobre el uso de la radiacién de microondas y la radiacion de ultrasonido como una
manera de reducir el tiempo de reaccién en la medicién de DQO de aguas residuales:
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1791-1800 (1996).

2. Cuesta, A.; Todoli, J.L.; Mora, J. and Canals, A., “Rapid Determination of Chemical Oxygen Demand by a Semi Automated
Method Based on Microwave Sample Digestion, Chromium(VI) Organic Solvent Extraction and Flame Atomic Absorption
Spectrometry”. Analytica Chimica Acta, 372, 399-409 (1998).
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4. Canals, A. and Hernandez, M.R., “Ultrasound-assisted method for determination of chemical demand’, Analytical and
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5. Canals, A.; Cuesta, A.; Gras, L. and Hernandez, M.R., “New ultrasound assisted chemical oxygen demand determination’,
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