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¢ Qué analista no desea para un método universal para procesar todas sus muestras? La digestion bajo presion
representa tal procedimiento para las digestiones de muestras y es por lo tanto uno de los procedimientos de la
preparacion estandar empleados actualmente en la quimica analitica para la cuantificacion de los elementos. El
material se pone en un compartimiento sellado con una mezcla acida y se calienta a una temperatura,
tipicamente entre 200 y 260°C, logrando una descomposicion completa, dejando la muestra en solucién.

La ventaja de este procedimiento, en comparacion con la digestion abierta en dispositivos reutilizables o con la
“placa caliente tradicional”, estriba en las altas temperaturas de trabajo que pueden ser alcanzadas. Mientras
gue en los sistemas abiertos estas temperaturas son limitadas por el punto de ebullicién de la solucién acida, las
temperaturas en la gama de 200 a 260°C se pueden alcanzar tipicamente en recipientes sellados de digestion.
Esto da lugar a una aceleracion dramatica de la cinética de la reaccion, permitiendo que las reacciones de la
digestion sean realizadas en cuestiéon de horas (digestion a presion usando las bombas de Tdlg) o en menos de
una hora (digestion por microonda). Es claro que en estos métodos el parametro mas significativo de la
reaccion es la temperatura, ésta es determinante en la calidad de la digestion, pero conlleva un efecto colateral,
el incremento de la presion dentro del recipiente y por lo tanto un punto a tener en cuenta en cuanto a la
seguridad. Por lo tanto, la presién debe también ser considerada en Ultima instancia.

Estos efectos son independientes del método de calefaccién. La siguiente es una mera discusion de las
diferencias entre, y areas de aplicacion de, dos posibles métodos practicos.

La digestion a presién en bombas “Tolg” [1:

Mas de 30 afios han pasado desde que BERGHOF
introdujo una serie de productos basados en el método
de digestién a presion desarrollado por el profesor Tolg
[1]. Desde entonces, BERGHOF ha distribuido estos
recipientes de digestion a presion de acero inoxidable
con envases internos (liner) fabricados en TFM ™ PTFE
bajo el nombre comercial, “DigesTec”. Los recipientes
estan disponibles en una variedad de capacidades que
van de 25 a 250ml, con presion de funcionamiento
maxima de 200 Bar (aprox. 2900 psi) y temperatura de
funcionamiento maxima de 260°C. Por razones de
seguridad, la calefaccién ocurre en bloques especiales y
no en hornos de secado. Por lo tanto, la digestion se
realiza generalmente a una temperatura externa

Cuadro 1. Sistema de la digestion a presion del acero espe(.:mca- L.a presion interna generad.a €s
inoxidable con un regulador del bloque y de la temperaturade practicamente irrelevante debido a la gran capacidad de
la calefaccion de 12 muestras carga extrema que los recipientes de acero inoxidable

son capaces de soportar asi como la rampa lenta de calefaccion. En todo caso, la seguridad es garantizada por
un dispositivo apropiadamente dimensionado para la liberacion de la presién.

Debido a la alta presion de funcionamiento méaxima de 200 Bar y a la temperatura de funcionamiento maxima de
260°C, estos sistemas son capaces de digerir totalmente casi cualquier muestra y dejarla en solucion. Una
ventaja decisiva de esta metodologia consiste en la capacidad de prolongar el periodo de la digestion casi
indefinidamente. Esto permite que incluso las muestras mas dificiles (e.g., SiC, alfa Al203) sean disueltas
totalmente (referir a la tablal).
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El sistema de digestién del DigesTec, por lo tanto, ofrece el nivel mas alto posible de flexibilidad y representa
una alternativa econémica a las digestiones por microonda, particularmente para los laboratorios que procesan
solamente un nimero limitado de muestras.

Matriz Peso de la muestra Acido Temperatura Tiempo
Celulosa/almidones 1000mg HNO3 140-160°C 1-2 hora.
Hojas/grano 1000 mg HNO3/HF 150-180°C 2-3 horas.
Tejido/higado 1000 mg HNO3 170-190°C 2-4 hora.
Grasas/aceites 500 mg HNO3 (H202) 180-200°C 3-4 hora.
Plasticos 1000 mg HNO3/H2S04 180-200°C 3-4 hora.
Carbdn/resinas 500 mg HNO3 200-240°C 3-8 hora.
Piedra 1000 mg HF/HCI/HNO3 180-200°C 2-3 horas.
Ceramica/éxidos 500 mg HCl o HF 180-250°C 2-16 hora.
SiC 250 mg HNO3, HF, H2S04 250°C 12-72 hora.

Tabla 1: Los ejemplos del uso parala digestion a presiéon en acero inoxidable ejercen presién sobre sistemas de la digestién

Digestion a presion con calefaccion por microonda:

En contraste con los sistemas de la digestiéon a
presion descritos arriba, las muestras en el
equipo de la digestion calentado por microondas
son calentadas directamente por la absorcion de
la radiacién de la microonda. Esto permite una
calefaccién extremadamente rapida y simultanea
de, tipicamente, 8-12 soluciones (24 en los
Gltimos modelos). Este es el “efecto real de la
microonda” o la real ventaja de la calefaccion de
microonda. Una vez que se alcanza la
temperatura programada, las reacciones de
descomposicion proceden en la misma razén
gue en recipientes de digestiébn a presion de
acero inoxidable convencionalmente calentados.

Asi, las digestiones tipicas de microonda toman
simplemente de 20 a 40 minutos. Segun lo
ilustrado en la tabla 2, las digestiones por
Cl_Jadro 2: Speedwave MWS-3+ del sistema de la digestion de la microonda, se emplean hoy para todos los tipos
microonda de muestras y por lo tanto han substituido los
recipientes de la digestion a presion de acero inoxidable en todos los usos con excepcidon de los usos
especializados citados arriba. La principal caracteristica de la digestion por microonda radica en su rendimiento
de procesamiento perceptiblemente mas alto de muestras resultando de la disminucién de la duracién de los
tiempos de digestion.

Sin embargo, puesto que esta calefaccion rapida es acompafada por un aumento igualmente rapido de la
presion y, posiblemente, las reacciones exotérmicas espontaneamente inducidas, la progresion de la
temperatura de cada muestra debe ser registrada continuamente y la energia de la microonda se debe regular
por consiguiente. Un aspecto de seguridad practico es, por lo tanto, registrar en forma paralela el registro de la
progresion del incremento de la presion y que esta medida también sea empleada para influenciar la regulacién
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de la energia. De esta manera se puede alcanzar un control de proceso Optimo particularmente desde el punto
de vista de la seguridad.

Es en base de estas consideraciones subyacentes que BERGHOF disefi6 su sistema de la digestion de
microonda SpeedWave MWS-3+. Las tecnologias desarrolladas y patentadas especificamente para medir
temperatura y presion fueron implementadas para esta aplicaciéon. Con la ayuda de un termémetro sin-contacto
de rango medio infrarrojo (med-IR), las temperaturas de todas las muestras se miden directamente, es decir, sin
retraso y sin contacto, midiendo el desarrollo de la temperatura de la muestra. El sistema oOptico de medicién
interna de la presién opcional para todos los envases es también de tipo sin-contacto. Ninguna de las dos
técnicas de medicidn requieren de un recipiente de referencia. Combinando la supervision de la temperatura y la
presion se logra un control de proceso optimo, particularmente desde el punto de vista de la seguridad.

Més alla de esto, se logra una sencilla manipulacién gracias al disefio Unico de carga de muestras por la parte
superior y a los pocos componentes que utilizan los recipientes. Los recipientes de digestidon construidos de
materiales robustos que se han disefiado para proporcionar una vida larga de servicio.

Matriz Peso de la muestra Acido Temperatura Tiempo
Celulosa/almidones 500mg HNO3 160°C 25 Min.
Hojas/grano 500mg HNO3/HF 190°C 30 Min.
Tejido fino/pelo/sangre 50-250mg HNO3 170-190°C 25 Min.
Grasas/aceites 700mg HNO3 (H202) 180-210°C 30-40 Min.
Plasticos 700mg HNO3/H2S04 180-210°C 45-60 Min.
Carboén/coque 250mg HNO3, HF, H2S04 200-240°C 45-60 Min.
Piedra 1000mg HF/HCI/HNO3 180-200°C 30 Min.
Ceramica/éxidos 500mg HNO3/HF/HCI 180-250°C 45-90 Min.

Tabla 2: Los ejemplos del uso parala digestion a presién en microonda ejercen presién sobre sistemas de la digestion

Conclusion:

En resumen, hoy, practicamente todos los materiales de muestra pueden ser digeridos con un sistema
apropiado de digestiébn a presion. En la mayoria de casos, los sistemas de digestion por microondas
representan la solucion mas econémica debido a su alto rendimiento de procesamiento de muestras en un
periodo de tiempo determinado. Donde existen muestras dificiles de digerir o donde el alto rendimiento de
procesamiento de muestras no se requiere o la mas alta flexibilidad posible es esencial, los “viejos” recipientes
de digestién a presion de acero inoxidable continGlan siendo una excelente alternativa.
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