ES 2373112 T3

OFICINA ESPANOLA DE
PATENTES Y MARCAS

ESPATA @Namero de publicacién: 2 373 112
@Int. Cl.
G01J 3/42 (2006.01)
GO01J 3/28 (2006.01)
GO1N 21/27 (2006.01)
@ TRADUCCION DE PATENTE EUROPEA

Numero de solicitud europea: 06118323 .2
Fecha de presentacion: 02.08.2006

Numero de publicacion de la solicitud: 1750106
Fecha de publicacion de la solicitud: 07.02.2007

T3

TI'tuIO: ESPECTROFOTOMETRO PARA REALIZAR MEDICIONES CON UNA CELULA DE MEDIDA

ABIERTA A LA LUZ AMBIENTAL.

Prioridad:

04.08.2005 DE 102005037842

Fecha de publicacion de la mencion BOPI:
31.01.2012

Fecha de la publicacion del folleto de la patente:

31.01.2012

@ Titular/es:

HACH LANGE GMBH
KONIGSWEG 10
14163 BERLIN, DE

@ Inventor/es:

Haase, Barbaray
Steinhauer, Frank

Agente: Carpintero Lopez, Mario

Aviso: En el plazo de nueve meses a contar desde la fecha de publicacion en el Boletin europeo de patentes, de
la mencion de concesién de la patente europea, cualquier persona podra oponerse ante la Oficina Europea
de Patentes a la patente concedida. La oposicion debera formularse por escrito y estar motivada; sélo se
considerard como formulada una vez que se haya realizado el pago de la tasa de oposicion (art. 99.1 del
Convenio sobre concesion de Patentes Europeas).




10

15

20

25

30

35

40

45

50

ES2373 112 T3

DESCRIPCION
Espectrofotdmetro para realizar mediciones con una célula de medida abierta a la luz ambiental

La invencion se refiere a un espectrofotometro para la espectroscopia UV-VIS que es adecuado para efectuar
mediciones con una célula de medida abierta.

Los espectrofotdmetros para espectroscopia UV-VIS de las formas de construccion mas diversas son conocidos por el
estado de la técnica. En general disponen de una fuente de luz conmutable para suministrar un rayo de luz que se
requiere para realizar la medicion, existiendo un sistema 6ptico que conduce el rayo de luz generado en la fuente de luz
a través de una célula de medida a un detector de luz. Por Ultimo los espectrofotdmetros suelen disponer con
frecuencia de una unidad de evaluacion que por el lado de entrada esta unida al detector de luz de la fuente de luz y
gue realiza el tratamiento de los valores de medicién suministrados por el detector de luz.

En los espectrofotometros conocidos, en particular en los aparatos (portatiles) para uso en el exterior, la célula de
medida dispone de un sistema de cierre que cierra la célula de medida después de introducida la muestra y la apantalla
durante la medicion contra las influencias de la luz exterior. La muestra que se trata de medir se prepara por lo general
en una cubeta. Para efectuar la medicion es preciso por lo tanto accionar en primer lugar el sistema de cierre para abrir
la célula de medida, colocar a continuacion la muestra y después accionar de nuevo el sistema de cierre para cerrar la
célula de medida. El procedimiento de medicion es engorroso y propenso a fallos, por ejemplo si el sistema de cierre
no apantalla la célula de medida en la medida deseada contra las influencias de la luz exterior, y esto no se percibe al
efectuar la medicion, se obtienen como consecuencia errores de medicion. Ademas, precisamente en equipos para uso
en el exterior el sistema de cierre puede quedar rapidamente dafiado, con lo cual se produce el fallo del aparato. Por
ultimo, los costes de fabricacion de los aparatos son superiores porque la instalacion del dispositivo de cierre
incrementa el tiempo de fabricacion y los costes de material, y ademas hay que tener en cuenta al desarrollar los
aparatos el espacio de construccion necesario para el sistema de cierre.

En el documento WO 97/08523 A se describe un espectrofotdmetro que contiene por lo menos una fuente de luz para
la irradiacion de las muestras, la cual se puede encender y apagar. El aparato dispone ademas de un detector de luz,
de una memoria y de un microcontrolador que estan conectados entre si.

En el documento WO 01/06232 A2 se describe un espectrofotdmetro que realiza mediciones en un sistema de
medicion apantallado respecto a la luz exterior, manteniendo siempre encendida la fuente de luz (luz de referencia).

La invencion se plantea ahora como objetivo superar los inconvenientes citados del estado de la técnica
proporcionando un espectrofotometro mejorado en este sentido.

Este objetivo se resuelve por medio del espectrofotémetro segln la reivindicacion 1. El espectrofotémetro segin la
reivindicacién 1 contiene una fuente de luz conmutable para proporcionar un rayo de medida, un sistema éptico que
conduce el rayo de medida a través de la célula de medida sobre un detector de luz, asi como una unidad de
evaluacion que por su lado de entrada esta unida al detector de luz y a la fuente de luz. El espectrofotometro se
caracteriza porque

(i) la unidad de evaluacion dispone de un medio de memoria en el cual esta registrado un valor de una intensidad de
luz (lo) de la fuente de luz, que se determiné mediante medicién diferencial de una intensidad (lo, «in) al estar encendida
la fuente de luz y una intensidad (lo,aus) €stando apagada la fuente de luz, en ambos casos con la célula de medicion sin
cerrar,

(i) la unidad de evaluacion esta disefiada para determinar en una muestra dispuesta en el camino del rayo de medicién
un valor de una intensidad de luz (I) que se determind mediante medicion diferencial de una intensidad (lein) €stando
encendida la fuente de luz y una intensidad (laus) estando apagada la fuente de luz, en ambos casos sin estar cerrada
la célula de medida, y

(iii) la unidad de evaluacién esta disefiada para determinar mediante la formacion de la diferencia entre las intensidades
(lo) e (1) un valor de la intensidad (labs) disminuida debido a la absorcién del rayo de medida en la muestra.

Mediante el espectrofotometro conforme a la invencién se puede realizar por lo tanto una mediciéon en una célula de
medida abierta, es decir en una célula de medida en la que puede penetrar luz exterior de intensidad variable.
Sorprendentemente se ha visto que bastan las medidas de disefio, de por si sencillas, en el sector de la unidad de
evaluacion para poder suministrar resultados de medicién para mediciones en el exterior suficientemente precisos para
la practica. Dado que el espectrofotdmetro ya no tiene que disponer de ningln dispositivo de cierre que apantalle la
célula de medida hacia el exterior durante la medicion impidiendo la entrada de luz, el conjunto del procedimiento de
medida se puede realizar con mayor rapidez en el tiempo. Naturalmente se puede renunciar a los dispositivos de cierre
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de la célula de medida conocidos de la técnica, lo cual reduce los costes de fabricacion, desarrollo y mantenimiento.

El espectrofotometro conforme a la invencion esta disefiado para efectuar mediciones en el campo UV-VIS. Esta
concebido ademas como aparato de uso en el exterior, es decir que su peso, su disefio, su alimentacion de energia,
sus interfaces para los equipos periféricos y eventualmente su estructura modular deben permitir el empleo movil del
aparato. El espectrofotdbmetro esta preparado especialmente como equipo de mano para empleo movil. Un
espectrofotémetro adecuado para los fines de la invencién puede recurrir en su construccion a los sistemas de medida,
elementos Opticos, componentes eléctricos, disefio de la carcasa, elementos de alimentacion, unidades de evaluacion
y de control, etc., empleados en los aparatos usuales.

En el medio de memoria de la unidad de evaluacién esta registrado ademas un valor maximo de intensidad (lein) y/0 de
la intensidad (laus), ¥ la unidad de evaluacion esté disefiada de tal modo que al alcanzar o al rebasar el valor maximo
durante una medicién, genere una sefial de alarma. La sefial de alarma se emite a través de una unidad de salida
unida a la unidad de evaluacion. Con las medidas citadas se puede evitar que, en el caso de que haya una intensidad
de luz excesivamente intensa en el entorno, el detector de luz module en exceso y de este modo se pueda evitar un
error de medida que eventualmente pueda producirse. A través de la unidad de salida se le puede pedir al usuario por
ejemplo que repita la medicién y reduzca durante ella la entrada de luz desde el exterior en la célula de medicion, por
ejemplo tapando la célula de medicién con la mano.

De acuerdo con una realizacién preferente, el espectrofotémetro conforme a la invencién se caracteriza porque se
capta la intensidad (lein) en los dltimos 10 a 50 ms antes de apagar la fuente de luz. Gracias a esta medida de disefio
relativamente sencilla se puede asegurar que se mantienen reducidos los errores de medicion causados por las
variaciones de intensidad de la fuente de luz, ya que por lo general la fuente de luz se ha estabilizado al final del tiempo
de activacion (el tiempo durante el cual esta encendida), en un nivel de intensidad sensiblemente constante. El tiempo
de activacion, es decir el periodo de tiempo que transcurre entre el encendido de la fuente de luz y el apagado de la
fuente de luz esta situado para esto preferentemente dentro de un campo entre 1 y 5 segundos, en particular entre 1,5
y25s.

Igualmente se prefiere que se capte la intensidad (laus) a los 50 a 500 ms después de apagar la fuente de luz. El limite
superior citado del campo tiene en cuenta la circunstancia de que durante las mediciones en el exterior las variaciones
de intensidad de luz en el entorno suelen ser relativamente escasas dentro de una ventana de tiempo de < 500 ms. El
limite inferior tiene en cuenta la circunstancia de que la emisiéon de la fuente de luz no desaparece bruscamente
después de apagar sino que las fuentes de luz convencionales para espectrofotometria por lo general al cabo de 50 ms
presentan ya sélo una emision despreciablemente reducida.

A continuacion se describe la invencién con mayor detalle sirviéndose de un ejemplo de realizacién y de los
correspondientes dibujos. Estos muestran:

la fig. 1 una disposicion de principio de un espectrofotémetro adecuado para la invencion;
la fig. 2 una variacion tipica de la sefial de una medicion realizada con un espectrofotémetro segun la fig. 1, y
la fig. 3 una representacion esquematica de los componentes del espectrofotometro esenciales para la invencion.

La fig. 1 ilustra la estructura de principio de un aparato de esta clase mediante una disposicion de componentes
elegidos de un espectrofotometro. El espectrofotometro de la figura 1 dispone de una fuente de luz 10 que emite un
rayo de luz 12 que se conduce a través de diversos elementos épticos y a través de la célula de medida 14, para incidir
finalmente sobre un detector de luz 16. Para este fin la célula de medida 14 esta disefiada para alojar una cubeta y
orientarla en el camino del rayo. La fuente de luz 10 esta realizada conmutable, es decir que mediante elementos de
control adecuados se puede conmutar por lo menos entre los estados de funcionamiento de "encendido" y de
"apagado”. El detector de luz 16 capta la intensidad del rayo de medida 12 que incide sobre él y esta disefiado en este
caso principalmente para la captaciéon de distintas longitudes de onda o campos de longitudes de onda del espectro
UV-VIS. A la célula de medida 14 no le corresponde ningun dispositivo de cierre mediante el cual se tenga que impedir
durante la medicion la incidencia de luz del entorno.

La figura 2 muestra esquematicamente una forma de variacion de la sefial que se puede tomar durante el uso debido
del espectrofotébmetro de la figura 1 y de la captacion de una determinada longitud de onda en el detector de luz 18.
Después de encender la fuente de luz, la intensidad de la luz aumenta rapidamente hasta alcanzar un valor maximo
(lein) y se estabiliza en este nivel. En los espectrofotdmetros para uso movil, especialmente en los equipos de mano, el
tiempo de actbivacion At; es preferentemente de 1 a 5 segundos, muy preferentemente de 1,5 a 2,5 segundos. El
tiempo de activacion At; es el tiempo que transcurre entre el encendido y el apagado. Al final de este periodo de
tiempo, o con mayor exactitud, en un momento t; situado en un intervalo de tiempo At, que tiene una duracion de 10 a
50 ms, y que termina al apagar la fuente de luz 10, se determina la intensidad de la luz (lein) mediante el detector de luz

3



10

15

20

25

30

35

ES2373 112 T3

16. Después de apagar, la parte de intensidad de luz suministrada por la fuente de luz 10 disminuye rapidamente, y
aproximadamente a los 50 a 500 ms después de apagar la fuente de luz 10 (intervalo de tiempo Aty) se lleva a cabo
una segunda medicidon en un momento tz, durante la cual se determina la intensidad de luz residual (laus).

La figura 3 muestra esquematicamente los componentes esenciales que se requieren para realizar la medicion
conforme a la invencion. La fuente de luz 10 esta unida a una unidad de evaluacion 20 a través de una linea de sefial.
A través de esta linea de sefial se puede transmitir el estado de actividad de la fuente de luz 10 a la unidad de
evaluacion 20, es decir que en la unidad de evaluacién 20 se puede determinar por lo menos si la fuente de luz 10 esta
encendida o apagada. La unidad de evaluacion 20 esta unida ademas con el detector de luz 16 por medio de una linea
de sefial, de modo que los datos de mediciéon de la intensidad de la luz captados en el detector de luz 16 se
suministran a la unidad de evaluacion 20. Por Ultimo, la unidad de evaluaciéon 20 esta unida también con un medio de
memoria 22 y de una unidad de salida 24 a través de lineas de sefial. En la unidad de memoria 22 se pueden registrar
entre otras las intensidades de luz que se han captado y que pueden volver a ser leidos por la unidad de evaluacion 20.
La unidad de salida 24 permite en determinadas situaciones de trabajo y de una forma que se explicara todavia con
mayor detalle, la interaccion con el usuario del espectrofotdmetro.

En el medio de memoria 22 esta registrado un valor correspondiente a una intensidad de luz (lp) de la fuente de luz 10,
gue ha sido determinado mediante la medicion de la diferencia de una intensidad de luz (loein) estando encendida la
fuente de luz 10 y una intensidad de luz (lp,aus) €stando la fuente de luz 10 apagada, medidas ambas estando la célula
de medida 14 sin cerrar. Los valores citados se pueden registrar en el medio de memoria 22 en cualquier momento,
incluso pueden ser determinados y registrados por el fabricante antes de suministrar el aparato. Solamente es
necesario determinar de nuevo el valor (lp) si se sustituye la fuente de luz 10.

Durante la aplicacion movil, la medicion se realiza en la forma siguiente: la muestra que se trata de medir se introduce
en forma disuelta en una cubeta y ésta se coloca en la célula de medida 14. Entonces se enciende la fuente de luz 10
mediante un interruptor de accionamiento que aqui no esta representado y se activa durante unos 2 segundos. Poco
antes de terminar el tiempo de encendido, concretamente unos 10 a 50 ms antes de apagar la fuente de luz 10, el
detector de luz 16 determina la intensidad de luz (lein) Yy la registra en la unidad de evaluacion 20. Unos 50 a 500 ms
después de apagar la fuente de luz 10 se realiza otra medicion de la intensidad de la luz (laus) mediante el detector de
luz 16, y también este valor se transmite a la unidad de evaluacién 20. A partir de las intensidades (lein) € (laus), €Stando
la fuente de luz 10 encendida o apagada, se determina en la unidad de evaluacién 20 y mediante la formacion de la
diferencia un valor de la intensidad de la luz (I). Finalmente y mediante la formacién de la diferencia entre las
intensidades (lp) e (I) se calcula un valor de la intensidad (lass) disminuida debido a la absorcion del rayo de medida 12
en la muestra. Este Ultimo valor puede suministrar de forma convencional informacion relativa al contenido de un
determinado componente que se trata de medir, en la muestra.

En el caso de que la intensidad de la luz que incide del medio ambiente en la célula de medida, se impide la
sobremodulacién del detector de luz por medio de un valor maximo registrado también en el medio de memoria 22.Esto
se consigue comparando este valor maximo con la intensidad (lein) Y/0 con la intensidad (laus), generando una sefial de
alarma en el caso de que se rebase el valor maximo. La sefial de alarma se retransmite a la unidad de salida 24 que
esta conectada y después se emite p.ej. como sefial acuUstica. Se le pedira al usuario que reduzca la intensidad de la
luz exterior, p.ej. colocando la mano sobre la célula de medida, y que repita la medicion.
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REIVINDICACIONES
1.- Espectrofotometro, conteniendo
una fuente de luz conmutable para suministrar un rayo de medida,
un sistema 6ptico que conduce el rayo de medida a través de la célula de medida a un detector de luz,
y una unidad de evaluacion que por el lado de entrada esta unida al detector de luz y a la fuente de luz,
caracterizado porque

(i) la unidad de evaluacion dispone de un medio de memoria en el cual esta registrado un valor de una intensidad de
luz (lo) de la fuente de luz, que se determiné mediante medicién diferencial de una intensidad (lo, «in) al estar encendida
la fuente de luz y una intensidad (lo,aus) €Stando apagada la fuente de luz, en ambos casos con la célula de medicion sin
cerrar,

(i) la unidad de evaluacion esta disefiada para determinar en una muestra dispuesta en el camino del rayo de medicién
un valor de una intensidad de luz (I) que se determind mediante medicion diferencial de una intensidad (lein) estando
encendida la fuente de luz y una intensidad (laus) estando apagada la fuente de luz, en ambos casos sin estar cerrada
la célula de medida, y

(iii) la unidad de evaluacién esta disefiada para determinar mediante la formacion de la diferencia entre las intensidades
(lo) e (1) un valor de la intensidad (labs) disminuida debido a la absorcién del rayo de medida en la muestra.

y porque en el medio de memoria de la unidad de evaluacion esta registrado un valor maximo de la intensidad (lein) y/0
de la intensidad (laus), y porque la unidad de evaluacion esta disefiada para que al alcanzar o rebasar el valor maximo al
realizar una medicion se genere una sefial de alarma que se emita a través de una unidad de salida unida a la unidad
de evaluacion.

2.- Espectrofotémetro segun la reivindicacion 1, caracterizado porque se determina la intensidad (lein) durante los
ultimos 10 a 50 ms antes de apagar la fuente de luz.

3.- Espectrofotdmetro segln la reivindicacion 1, caracterizado porque se determina la intensidad (laus) a los 50 a 500
ms después de apagar la fuente de luz.
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