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@ Resumen:

Método de adquisicién y conservaciéon de muestras liqui-
das.

Basado en la solidificacién y congelaciéon sucesiva de
muestras (1) liquidas por congelacién, para su posterior
andlisis, almacenamiento y conservacién en un mismo re-
cipiente (3). Dicho método comprende las siguientes eta-
pas: a) extraccion de muestras (1) liquidas a intervalos
de tiempo determinados mediante un sistema automati-
€0 (2) cualquiera, b) depédsito de las muestras (1) liquidas
en un recipiente (3) inmerso en una fuente de frio (4) es-
pecialmente adaptado para congelar cada muestra (1) de
manera casi instantanea segun se introducen en el reci-
piente (3), ¢) separacién de las muestras (1) congeladas,
para su posterior analisis 0 almacenamiento cuando és-
tas estan todavia en su estado sélido, a fin de evitar que
se mezclen como resultado de su descongelacion.

FIG. 1
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DESCRIPCION

Método de adquisicién y conservacion de muestras liquidas.
Objeto de la invencion

La presente invencion pertenece al campo de la investigacion cientifica, y mds concretamente a la toma de muestras
liquidas realizada en los procesos quimicos y bioldgicos.

El objeto principal de la presente invencion es un método sencillo y econdmico para la adquisicion y conservacion
de muiltiples muestras liquidas basado en sus sucesivas congelaciones en un tinico recipiente.

Antecedentes de la invencion

El seguimiento de procesos quimicos y bioldgicos en liquidos (reacciones enzimadticas, crecimiento de micro-
organismos, etc.) requiere el andlisis de determinados pardmetros en funcién del tiempo. Este tipo de seguimiento
constituye un protocolo habitual tanto en el dmbito de la investigacion cientifica como en evaluaciones medioambien-
tales y, por supuesto, en la propia industria, ya sea para el control de calidad de las materias primas, de los productos
elaborados, o de fases intermedias de la cadena de produccion. Algunas técnicas de andlisis pueden ser implementadas
en continuo, siendo este el caso de la medida de magnitudes como, entre otras, el pH, el tamafio de particulas, la
densidad, la conductividad o la absorbancia.

Sin embargo, hay una gran cantidad de equipos de andlisis y técnicas (cromatografia, contaje de microorganismos,
radiometria, microscopia, etc.) que requieren la toma discreta de muestras. Actualmente, en muchos de los casos, la
toma y almacenamiento de muestras liquidas para su posterior andlisis se realiza de forma manual, lo cual exige la
dedicacion, al menos intermitente, de una persona a lo largo de todo el proceso de seguimiento.

Por otro lado, los sistemas de muestreo automdticos que se comercializan distribuyen las muestras en distintos
recipientes, por ejemplo, por medio de dispositivos de carrusel o brazos robotizados. Otras empresas comercializan to-
mamuestras autométicos, principalmente para el andlisis de agua y aguas residuales, los cuales incluyen la posibilidad
de incorporar dispositivos de carrusel giratorio para miltiples muestras, refrigeradores y congeladores para la conser-
vacién de muestras, llenado por gravitacién o cambios de presion (p. ej. bombas peristélticas), mezcla de muestras en
un mismo recipiente (composite); pero que comprenden tantos contenedores distintos como muestras liquidas finales.

Todos estos dispositivos y tomamuestras automdticos citados presentan el gran inconveniente de estar basados
en complejos sistemas mecdnicos de movimiento, susceptibles de averfas y fallos, los cuales suponen ademds un
considerable coste econdmico.

Descripcion de la invenciéon

Mediante la presente invencion se resuelven los inconvenientes anteriormente citados, proporcionando un método
sencillo, fiable y econémico para la adquisicién y conservacion de miltiples muestras liquidas en un tnico recipiente
por medio de su congelacion sucesiva, sin excluir la posibilidad de emplear varios recipientes.

Este método permite abaratar significativamente los costes de produccién y mantenimiento, llegando por tanto a
un mercado mds amplio, siendo de aplicacion tanto en el andlisis de técnicas continuas (sin necesidad de su imple-
mentacion en linea), como de técnicas discontinuas, sin tener que requerir ademads la presencia de una persona.

Por otro lado, mediante el método de adquisicién y conservacion de muestras liquidas aqui descrito se permite
realizar un andlisis en lote o en “batch” de todas las muestras, por lo que se elimina la necesidad de instalar sistemas
de medida en continuo.

El método objeto de invencién estd basado en la solidificacion sucesiva de muestras liquidas por congelacion,
para su posterior andlisis, almacenamiento y conservacién en un mismo recipiente. Previamente a su andlisis en lotes,
dichas muestras son separadas cuando estdn todavia en su estado s6lido, es decir, congeladas.

Dicho método comprende las siguientes etapas:

a) extraccion de muestras liquidas a intervalos de tiempo determinados mediante un sistema automadtico cual-
quiera,
b) deposito de las muestras liquidas en un recipiente inmerso en una fuente de fiio, especialmente adaptado

para congelar cada muestra de manera casi instantdnea segtin se introducen en el recipiente, y

c) separacion de las muestras congeladas para su posterior andlisis o almacenamiento cuando éstas estdn to-
davia en su estado sélido, a fin de evitar que se mezclen como resultado de la descongelacion.
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El recipiente en el que se introducen las muestras liquidas para su congelacion secuencial puede estar fabricado
en diversos materiales, siendo preferentemente materiales con gran resistencia a bajas temperaturas, térmicamente
conductores, poco resistentes al cortado y desechables. Asimismo, la forma de los recipientes puede ser variada, desde
geometrias bdsicas, como cilindricas o cajas rectangulares, a recipientes contenedores especialmente disefiados para
minimizar la superficie entre muestras, mejorando asf el contacto con la fuente de frio.

Dicha fuente de frio puede ser nitrogeno o helio liquido, anticongelante por debajo del punto de congelacién de las
muestras, o equipo de congelacién rdpida similar.

El depésito de cada una de las muestras liquidas en el recipiente debe realizarse una vez congelada la muestra
anterior, y antes de que ésta ultima se descongele. Dicho dep6sito puede realizarse de distintas maneras:

- Una primera posibilidad es el uso de equipos automdticos de cambios de presion (tales como pistones, jeringas,
bombas peristdlticas y otros). El volumen de cada muestra estd determinado por el aumento o reduccidn de la
presion.

- Otra posibilidad es el depdsito de muestras por gravedad mediante la apertura automdtica de una vdlvula,
compuerta o similar. El volumen de las muestras en este caso viene determinado por el tiempo de apertura y el
caudal.

Ademds, con el fin de que la muestra recién llegada no descongele la muestra anterior, se puede introducir una fase
previa de enfriamiento de forma que la muestra llegue con una temperatura cercana a la de congelacion (por ejemplo,
~1°C para muestras acuosas).

Por su parte, la separacion final de las muestras congeladas puede realizarse de diferentes maneras: cortando el
recipiente congelado por unas lineas o puntos de separacion existentes en el mismo recipiente, o bien excluyendo
parte de los vollimenes cercanos entre muestras, con objeto de asegurar la pureza de las mismas.

Asimismo, la presente invencion contempla la posibilidad de la incorporacién de una etapa intermedia previa a la
congelacion, consistente en vdlvulas de vias, tubos de distinto calibre u otros dispositivos automadticos de distribucion
de liquidos, ya sea para el mezclado de las muestras con otros componentes (por ejemplo, glicerol o cualquier otro
agente crioprotector), o para la distribucién de las muestras en varios recipientes (por ejemplo, cuando el volumen
total de las muestras exceda el volumen de un unico recipiente).

Descripcion de los dibujos

Para complementar la descripcion que se estd realizando y con objeto de ayudar a una mejor comprension de las
caracteristicas de la invencién, de acuerdo con un ejemplo preferente de realizacién préctica de la misma, se acompaifia
como parte integrante de dicha descripcion, un juego de dibujos en donde, con cardcter ilustrativo y no limitativo, se
ha representado lo siguiente:

Figura 1.- Muestra una vista general esquematica del principio de funcionamiento del método de adquisicién y
conservacion de muestras liquidas objeto de invencion.

Figura 2.- Muestra una vista del recipiente en el que se depositan las diferentes muestras liquidas para una vez
congeladas realizar su posterior separacion.

Realizacion preferente de la invencién

En la figura 1 se pueden apreciar los elementos basicos que intervienen en el método de adquisicién y conservacion
de muestras (1) liquidas de la presente invencién. Dicho método comprende las siguientes etapas:

a) extraccion de muestras (1) liquidas a intervalos de tiempo determinados mediante un sistema automdtico
(2) cualquiera,

b) depésito de las muestras (1) liquidas en un recipiente (3) inmerso en una fuente de frio (4) especialmente
adaptado para congelar cada muestra (1) de manera casi instantdnea segln se introducen en el recipiente
3y

c) separacion de las muestras (1) congeladas, para su posterior andlisis o almacenamiento cuando éstas estdn

todavia en su estado sélido, a fin de evitar que se mezclen como resultado de su descongelacién, tal y como
se puede apreciar en la figura 2, en la cual se han eliminado los volimenes existentes entre las diferentes
muestras (1) para asegurar la pureza de las mismas.
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REIVINDICACIONES

1. Método de adquisicién y conservacion de muestras (1) liquidas caracterizado porque estd basado en las suce-
sivas congelaciones de dichas muestras (1) en un Unico recipiente (3), y que comprende las siguientes etapas:

a) extraccion de muestras (1) liquidas a intervalos de tiempo determinados mediante un sistema automético
(2) de extraccion,

b) depésito de las muestras (1) liquidas en el recipiente (3), el cual estd inmerso en una fuente de frio
(4) y estd especialmente adaptado para congelar cada muestra (1) de manera casi instantdnea segin se
introducen en el recipiente (3), y

c) separacion de las muestras (1) congeladas, para su posterior andlisis o almacenamiento cuando éstas
estdn todavia en su estado sélido, a fin de evitar que se mezclen como resultado de su descongelacion.

2. Método de adquisicion y conservacion de muestras (1) liquidas de acuerdo con la reivindicacién 1 caracteri-
zado porque el recipiente (3) estd fabricado en materiales con gran resistencia a bajas temperaturas, térmicamente
conductores, poco resistentes al cortado y desechables.

3. Método de adquisicion y conservacion de muestras (1) liquidas de acuerdo con la reivindicacién 1 caracterizado
porque el depdsito de cada una de las muestras (1) liquidas en el recipiente (3) se realiza una vez congelada la muestra
anterior, y antes de que ésta Ultima se descongele.

4. Método de adquisicion y conservacién de muestras (1) liquidas de acuerdo con una cualquiera de las reivindi-
caciones 1 6 3 caracterizado porque el depésito de muestras (1) se realiza mediante un equipo automatico de cambio
de presion.

5. Método de adquisicién y conservacion de muestras (1) liquidas de acuerdo con la reivindicacion 4 caracterizado
porque el equipo automdtico de cambio de presion estd constituido por pistones, jeringas, bombas peristdlticas o
similares.

6. Método de adquisicion y conservacion de muestras (1) liquidas de acuerdo con una cualquiera de las reivindica-
ciones 1 6 3 caracterizado porque el depdsito de muestras (1) se realiza por gravedad mediante la apertura automatica
de una vdlvula, compuerta o similar.

7. Método de adquisicion y conservacion de muestras (1) liquidas de acuerdo con la reivindicacién 1 caracterizado
porque las muestras (1) se mezclan en proporciones adecuadas con otros componentes previamente a su congelacion,
tales como agentes crioprotectores, mediante el uso de vdlvulas de vias, tubos de distinto calibre, o cualquier otro
dispositivo automdtico.

8. Método de adquisicién y conservacion de muestras (1) liquidas de acuerdo con la reivindicacién 1 caracteri-
zado porque las muestras (1) se distribuyen en distintos recipientes previamente a su congelacién mediante el uso de
vélvulas de via o cualquier otro dispositivo automatico.

9. Método de adquisicion y conservacién de muestras (1) liquidas de acuerdo con la reivindicacién 1 caracterizado
porque la separacion de muestras (1) se realiza eliminando vollimenes existentes entre las diferentes muestras (1) para
asegurar la pureza de las mismas.
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OPINION ESCRITA

N¢ de solicitud: 200930965

Fecha de Realizacién de la Opinién Escrita: 30.05.2011

Declaracion

Novedad (Art. 6.1 LP 11/1986) Reivindicaciones 1-9 Si
Reivindicaciones NO

Actividad inventiva (Art. 8.1 LP11/1986) Reivindicaciones 1-9 Sl
Reivindicaciones NO

Se considera que la solicitud cumple con el requisito de aplicacién industrial. Este requisito fue evaluado durante la fase de
examen formal y técnico de la solicitud (Articulo 31.2 Ley 11/1986).

Base de la Opinion.-

La presente opinion 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: 200930965

1. Documentos considerados.-

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

DO1 US 2009029341 A1 (FUHR etal) 29.01.2009
D02 US 7461671 B2 (EHWALD et al.) 09.12.2008
D03 WO 2004008109 A1 (CELENTIS LTD etal.) 22.01.2004

2. Declaracion 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 declaracion

El objeto de la presente invencién es un método de adquisicion y conservacién de muestras liquidas.

El documento DO1, relativo a un soporte para la criopreservacion de muestras biolégicas, describe un método de
criopreservacion que comprende el deposito de las muestras sobre sus respectivos soportes, la conexién de los mismos a
un soporte de almacenamiento y someter dicho soporte a una temperatura muy reducida (parrafo [0004], reivindicaciones
30-32).

El documento D02 describe un colector automatico de muestras que permite la congelaciéon de muestras casi inmediata en
el momento en que se introducen en sus respectivos recipientes (columna 1, lineas 55-60; ejemplo 6).

El documento D03 describe un procedimiento de preparacién de muestras que comprende la congelacién de las mismas y
su procesado mecanico (reivindicaciones 1, 2,6 y 7).

Ninguno de los documentos citados divulga un método de adquisicién y conservacién de muestras liquidas basado en las
sucesivas congelaciones de las muestras en Unico recipiente de manera casi instantanea segun se introducen en dicho
recipiente y, a continuacion, la separacion de las muestras recogidas.

Ademas, no seria obvio para un experto en la materia el desarrollo de dicho método a partir de los documentos citados.
En consecuencia, se considera que el objeto de las reivindicaciones 1-9 es nuevo e implica actividad inventiva conforme
establecen los Articulos 6.1y 8.1 de la L.P.
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