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@ Resumen:

Reactor Micromolar Fotoquimico.

La aplicacion consiste en un sistema que permite irradiar
de forma controlada un pequefio volumen de cualquier
tipo de sistema quimico reactivo (homogéneo o heterogé-
neo) tanto con lamparas artificiales como con luz solar, r | 3
disponiendo de espejos calibrados concentradores de la =
irrao!iacién: ‘ _ —1 M
El dispositivo dispone de un sistema totalmente automa-
tizado que recoge a través de sensores adecuados diver-
s0s parametros importantes para el control de la reaccién
en estudio: el tiempo de reaccién, la irradiacion incidente
en funcién del tiempo y la temperatura. Ademas permite
programar la temperatura en funcién del tiempo, y la irra-
diacién proveniente de lamparas.

Debido a la posibilidad de usar contenedores cerrados
adaptables a diversas técnicas analiticas (RMN, UV, IR,
Gases-Masas), el equipo permite estudiar reacciones fo- 1 13
toquimicas en tiempo real o muy corto, sin perturbar el
medio de reaccién y controlando automaticamente todos
los parametros externos que influyen en la reaccion.

e

TN TN

ES 2 206 017 B1

Aviso: Se puede realizar consulta prevista por el art. 37.3.8 LP.

Venta de fasciculos: Oficina Espafiola de Patentes y Marcas. C/Panamd, 1 — 28036 Madrid



1 ES 2206017 B1 2

DESCRIPCION

Reactor Micromolar Fotoquimico.
Sector de la técnica

La invencién se incluye dentro del sector del
desarrollo y estudio de nuevos productos y procesos
quimicos.

La sociedad del siglo XXI precisa de nuevos pro-
ductos quimicos que permitan resolver o mejorar mu-
chas de sus necesidades. Pero ademas, la sociedad ac-
tual exige que el proceso de obtencion del producto
sea econdémico y limpio. Por lo tanto, no sélo bas-
ta con desarrollar un nuevo producto que responda
a unas necesidades sino ademds hay que producirlo
adecuadamente, para lo que es indispensable conocer
lo mas detalladamente posible el proceso a través del
que es obtenido.

Estado de la técnica

La sociedad moderna no podria concebirse sin la
existencia de una gran variedad de compuestos quimi-
cos que determinan en muchos casos una calidad de
vida adecuada. El impacto de estos compuestos en la
vida cotidiana plantea varios frentes de accidn. Asi, es
preciso desarrollar nuevos compuestos que mejoren
las propiedades de los ya existentes y permitan hacer
frente a necesidades emergentes dificiles de solventar
con los existentes, asi como el desarrollo de procesos
sintéticos mas eficaces. La relevancia de esta iniciati-
va no s6lo se limitaria a una reduccién de los precios
de mercado de los productos, sino que comportaria
beneficios adicionales derivados de una “quimica ver-
de” que reduce los efectos negativos medioambienta-
les al modificar u optimizar el proceso sintético de un
producto.

Un acercamiento a estas ideas es el estudio deta-
llado y control preciso de la preparacion de moléculas
orgdnicas e inorgdnicos complejas de elevado valor
afiadido, por sus posibles aplicaciones en areas tan di-
versas como farmacia, agroquimica, quimica de nue-
vos materiales, etc. En la actualidad dicho estudio se
realiza usando diversas estrategias de entre las cuales
las més significativas son:

1. Extraer alicuotas de una reaccién y anali-
zarlas con diversas técnicas. Es el mas evi-
dente, pero presenta graves problemas co-
mo el control de los pardmetros de la re-
accion (la alicuota estd en condiciones di-
ferentes a las de la reaccién), o no se hace
un control a tiempo real (siempre existe un
gran desfase entre la toma de la muestra y
su analisis).

2. Seguir una reacciéon mediante una técnica
analitica a través del acoplamiento del sis-
tema reactivo al dispositivo de medida de
la técnica. Permite un andlisis mas preci-
so que el anterior, pero exige tener el dis-
positivo adecuado (muchas veces muy ca-
ro), que dicho dispositivo sea compatible
con las condiciones requeridas por la re-
accién en estudio y que pueda combinarse
con otras técnicas.

Se han desarrollado algunos equipos especificos
que permiten seguir reacciones bajo radiacién lumi-
nica, incluso radiacion solar directa. No obstante los
equipos desarrollados hasta el momento estdn disefia-
dos para grandes volimenes de sistema reactivo, lo
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que dificulta el control fiable de las condiciones de la
reaccion en todo el sistema, siendo por lo tanto im-
posible saber que ocurre dentro del mismo (reaccio-
nes paralelas, cruzadas, etc.) o hacer una andlisis de
sus componentes de forma fécil y en tiempos cortos.
Ademds cualquier intervencion sobre el equipo pro-
duce modificaciones o imprecisiones en las condicio-
nes reactivas, no siendo adecuados para estudios me-
canisticos o cinéticos.

Por lo tanto aun no se dispone de un sistema ver-
sétil en donde puedan seguirse reacciones quimicas a
baja escala (micromoles), que permita un gran abani-
co de condiciones de reaccién desde térmicas a sola-
res, que permita controlar los pardmetros mas signifi-
cativos de la reaccién reproduciéndolos fielmente en
todos los casos, analizarlos en tiempo real (o con in-
tervalos de tiempos muy cortos), que nomodifique el
entorno reactivo, y que permita usar contenedores que
puedan adaptarse a dispositivos de anélisis.
Explicacion de la invencién

El equipo consiste en un cuerpo central de vidrio
de baja absorcion para la radiacién solar y de dimen-
siones adecuadas. Mediante adaptadores se ajusta el
cuerpo central a diversos tipos de contenedores cerra-
dos adaptables a diversas técnicas analiticas (RMN,
UV, IR, Gases-Masas) en donde se realizara la reac-
cién quimica tanto en fase homogénea como hetero-
génea. El conjunto, cuerpo central-contenedor-adap-
tador, cierra herméticamente con objeto de crear un
volumen cerrado por donde pueda circular controla-
damente un liquido (agua o similar), entrando a tra-
vés de la bigotera de entrada y evacudndose por la de
salida.

La temperatura del liquido que inunda el cuerpo
central se puede modificar mediante recirculacion a
través de un sistema intercambiador de calor-bomba
que permite tanto calentar como enfriar dicho liqui-
do. La temperatura de dicho equipo serd controlada a
través de un circuito electrénico que registra la tem-
peratura en la bigotera de entrada y en la de salida.
La homogeneidad en la temperatura del liquido en la
entrada y en la salida se consigue mediante una ade-
cuada velocidad de recirculacién que también viene
controlada por el circuito electrénico y por un dispo-
sitivo que hace que la circulacién del liquido dentro
sea preferentemente turbulento.

Acoplados al cuerpo principal se disponen tres fi-
bras dpticas para estudiar en tiempo real el sistema re-
activo. La situada enfrente a la fuente radiante detecta
la radiacién que atraviesa el contenedor-medio de re-
accién, mientras que las perpendiculares a la fuente
radiante permiten analizar la radiacién reflejada pu-
diéndose ademas acoplarse a sensores o emisores de
radiacidn, asi como a sistemas analiticos espectrosco-
picos.

El equipo posee adaptadores de diversos tamafios
que permiten concentrar sobre el sistema reactivo la
radiacién proveniente de una ldmpara, asi como espe-
jos concentradores calibrados planos, toroidales o de
otras geometrias, que permiten irradiar el sistema re-
activo directamente mediante luz solar. Se puede mo-
dificar la longitud de onda de la radiacion incidente
cambiando la lampara.

El dispositivo electrénico de control de tempera-
tura y de velocidad del flujo del liquido, asi como los
datos aportados por los sensores (tiempo de reaccion,
temperatura e irradiacién incidente) serdn controlados
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o predispuestos por un programa ejecutado sobre un
PC, lo que permite el estudio reproducible y automati-
co de lareaccion en distintas condiciones controladas,
la temperatura en funcién del tiempo, la irradiacién
proveniente de lamparas.

Descripcion de los dibujos

En la figura 1 se muestra el esquema de la inven-
cion, en donde (1) es el cuerpo de vidrio central, (2)
el contenedor del medio de reaccion, (3) el adaptador
entre el cuerpo central y el contenedor que cierra el
sistema, (4) es la bigotera de entrada del liquido ter-
mostatizador que dispone de un sensor de temperatu-
ra, (5) es la bigotera de salida del liquido termostati-
zador con su correspondiente sensor de temperatura,
(6) es el sistema intercambiador de calor con bomba
del liquido termostatizador, (7) sistema electrénico de
control de los sensores de temperatura situados en al
bigotera de entrada y salida, (8) inductor de turbulen-
cias en el liquido termostatizador, (9) fibras 6pticas,
(10) adaptadores del cuerpo central con la fuente de
radiacion, (11) fuente de radiacién artificial o natural,
(12) espejos concentradores de radiacién, (13) PC que
a través de un programa adecuado controla la tempe-
ratura del sistema, la radiacién y el tiempo.

En la figura 2 se muestra en un plano cenital la for-
ma en la que las fibras Opticas (9) se adaptan al cuerpo
central (1). Una de ellas se sitda frente a la fuente ra-
diante (11) con objeto de poder recoger la radiacién
que atraviesa el cuerpo central, el liquido termosta-
tico y el contenedor del medio de reaccién. Las otras
dos estan perpendiculares a la anterior y a la fuente ra-
diante, con objeto de poder estudiar en tiempo real el
sistema reactivo con la minima perturbacion por parte
de la radiacién incidente.

Modo de realizacién

Una forma de realizar el reactor micromolar foto-
quimico seria, por ejemplo:

El cuerpo central (1) esta constituido por vidrio de
alta transparencia y grosor 0.15 mm, con forma de pa-
ralelepipedo de 5 x 5 mm de base y 80 mm de altura.
La parte inferior estd cerrada, constituyendo la base
del cuerpo, la contraria estd abierta y constituida de
ranuras para poder disponer el adaptador de contene-
dores (3) y que su adaptacién cierre herméticamente
el cuerpo central. Las bigoteras de entrada (4) de 3
mm de didmetro se colocan a 20 mm de la base y la
de salida (5) también de 3 mm de didmetro a 10 mm
de la parte abierta. Ambas bigoteras se disponen en la
misma cara del cuerpo central y en su centro geomé-
trico.

Los adaptadores (3) entre el cuerpo central (1) y
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los contenedores de reaccion (2) se realizan de plas-
tico (preferentemente baquelita o polipropileno) en
la que se han mecanizado las ranuras adecuadas pa-
ra su perfecta adaptacion al cuerpo central. La unién
hermética entre ambos dispositivos, adaptador y cuer-
po central, se consigue mediante justas de caucho. El
adaptador también dispone de un orificio hecho de
forma que quede concéntrico con el cuerpo central,
de dimensiones y formas adecuadas para recibir al
contenedor en donde se realiza la reaccién. La unién
hermética entre adaptador y contenedor se consigue
mediante juntas de caucho.

Mediante el dispositivo (8) se consigue un régi-
men turbulento en el cuerpo central (1), estando hecho
de vidrio con tamafio de 4 x 4 x 30 mm.

Los sensores de temperatura en la entrada (4) y sa-
lida (5) son del tipo resistivo, siendo vélido cualquier
otro tipo que ofrezca una respuesta lineal frente a la
temperatura.

Las fibras de vidrio (9) se acoplan al cuerpo cen-
tral (1) a45 mm respecto a su base cerrada y centradas
a lo ancho de cada cara. Una de ellas se disponen en-
frentada a la fuente de radiacién (11), y las otras dos
perpendiculares. A las fibras se encuentran acopladas
sendos receptores fotovoltdicos de los habituales en
el comercio, cuya respuesta en voltaje e intensidad es
detectada, medida y procesada por el ordenador (13).

El intercambiador de calor-bomba (6) esta consti-
tuido por un recipiente hecho de acero inoxidable de
dimensiones 100 x 100 x 70 mm, y dispone de una re-
sistencia eléctrica de 500 watios de potencia que per-
mite calefactarlo, ademas de un dedo frio de 20 fri-
gorias que permite enfriarlo. Ademds dispone de una
bomba capaz de mover un liquido con un caudal de
10 mL/segundo. Todos los componentes, resistencia
eléctrica, dedo frio y bomba son controlados por el
circuito electronico (7) en funcidn de los datos reci-
bidos de los sensores térmicos y de las instrucciones
impuestas por el programa de control del ordenador
(13). Finalmente, dicho dispositivo electrénico trans-
fiere todos los datos de forma comprensible para el
ordenador (13).

La fuente de radiacién (11) es del tipo que se en-
cuentra en el mercado, y se acoplan al cuerpo cen-
tral mediante los adaptadores (10) de forma que se
concentre la maxima cantidad de radiacién sobre los
contenedores. Los adaptadores son de forma adecua-
da para cada fuente radiante, y estdn recubiertos in-
ternamente por una pintura de méxima dispersion
luminica.
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REIVINDICACIONES

1. Reactor micromolar fotoquimico caracteriza-
do por permitir el control en tiempo real de los para-
metros mas significativos que tienen influencia sobre
el sistema reactivo en estudio, asi como el estudio de
sus componentes (reactivos, productos y solvente) en
tiempo real o en muy cortos periodos.

2. Reactor micromolar fotoquimico, segin la rei-
vindicacién 1, caracterizado por adaptarse a conte-
nedores cerrados adaptables a diversas técnicas anali-
ticas.

3. Reactor micromolar fotoquimico, segin la rei-
vindicacién 1, caracterizada por un completo control
de temperatura a lo largo del equipo, por el ajuste del
flujo del liquido termostatizador, asi como el uso de
un sistema que provoca que el liquido fluya preferen-
temente en forma turbulenta.

4. Reactor micromolar fotoquimico, segtn la rei-
vindicacién 1, caracterizado por permitir realizar re-
acciones fotoquimicas tanto con ldmparas como con
luz solar.
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5. Reactor micromolar fotoquimico, segin la rei-
vindicacién 1, caracterizado por un control automa-
tico de los pardmetros mas significativos del proceso
reactivo en estudio (tiempo de reaccidn, temperatura,
radiacion incidente).

6. Reactor micromolar fotoquimico, segtn la rei-
vindicacién 1, caracterizado por poder programar los
pardmetros mads significativos de una reaccién quimi-
ca (temperatura en funcién del tiempo, radiacién pro-
veniente de una ldmpara).

7. Reactor micromolar fotoquimico, segtin la rei-
vindicacién 1, caracterizado por disponer de adapta-
dores, concentradores para ldmparas.

8. Reactor micromolar fotoquimico, segin la rei-
vindicacién 1, caracterizado por disponer de espejos
calibradores de luz solar.

9. Reactor micromolar fotoquimico, segtin la rei-
vindicacién 1, caracterizado por disponer de fibras
Opticas dispuestas de manera que permitan el estudio
de la disolucién a tiempo real, como el anélisis de una
radiacién perpendicular a la usada para el estudio de
la disolucién.
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