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RO 125631 B1

Inventia se refera la un procedeu si un aparat pentru determinarea concentratiei in
conditii de laborator, uzinale sau de teren, a speciilor chimice fluorescente din solutii.

Ca fenomen fizic, fluorescenta reprezintéd o emisie spontana de lumin& de scurta
durata. Fluorescenta este specifica unor anumite specii chimice sau biologice si se manifesta
atunci cand acestea revin la starea energetica stabilda, dupa ce in prealabil au fost aduse
intr-o stare energetica excitata, instabila, cu ajutorul unei radiatii electromagnetice mono-
cromatice de 0 anumita lungime de unda a carei valoare este specifica unei anumite specii
fluorescente sau unui grup de specii fluorescente. Emisia de fluorescenta are loc de regula
la valori ale lungimii de unda mai mari decat cele ale lungimii de unda a radiatiei de excitatie.
Emisia de fluorescenta inceteaza imediat dupa ce este intrerupta radiatia de excitare.

Determinarea concentratiei speciilor chimice lichide, care prezinta fenomenul de
fluorescentd, se realizeaza iradiind proba cu o radiatie electromagneticd monocromatica cu
lungimea de unda in domeniul ultraviolet sau albastru, reemisia fotonica avand loc pe o
lungime de unda a carei valoare este superioara valorii lungimii de unda de excitatie.
Intensitatea radiatiei de fluorescentd este proportionald cu concentratia speciei chimice
fluorescente iradiate. Sensibilitatea metodei de masurare concentratiei pe cale Juorometrica
este de pana la trei ordine de marime mai mare decét sensibilitatea metodelor spectro-
fotometrice in ultraviolet, considerate de altfel si ele de sensibilitate foarte mare, fluorometria
permitand atingerea unor limite de detectie foarte joase pentru urme slabe de specii chimice,
detectii imposibil de realizat prin alte metode ale analizei instrumentale.

Pentru determinarea concentratiei speciilor chimice fluorescente lichide, sunt folosite
fotometre speciale, la care intensitatea radiatiei de fluorescentéd nu se masoara ca la foto-
metrele clasice pe directia radiatiei incidente, ci sub un anumit unghi fata de aceasta directie.
Acest unghi are la metodele clasice valoarea de 90° fata de directia radiatiei incidente. Afara
de acest unghi, mai pot fi folosite principial si alte unghiuri de masurare, inclusiv cel de 180°,
deoarece flurescenta este tridimensional&. Fluorometrele actuale au o structura si un mod
de lucru clasic specific spectrofotometriei, astfel, pentru masuratori, se extrage intr-un
recipient o proba lichida, care este transvazata intr-o cuva speciald, paralelepipedica, din
sticla de cuart, unde este fotometraté cu un fotometru de fluorescenta, dupa care are loc
determinarea concentratiei speciei fluorescente, prin conversia valorii intensitatii emisiei
spectrale a acesteia, cu ajutorul unei curbe de calibrare, in valori de concentratie.

Problema tehnica pe care o rezolva inventia consta in definirea unui procedeu si
realizarea unui aparat pentru determinarea in situ $i rapida a concentratiei unor specii fluo-
rescente prezente intr-o solutie, folosind in acest scop o structurd modulara portabila ugor
de manuit.

Procedeul conform inventiei consta in fotometrarea intensitatii radiatiei de fluores-
centa a solutiei de analizat, in timpul curgerii acesteia prin canalul cilindric al unei celule de
curgere, sub actiunea efectului de pompare a pistonului unei seringi de dozare, solutia de
analizat fiind aspiratd/refulata in situ din mediul cercetat, prin intermediul unui ac lung de
seringd, masurarea intensitatii fluorescentei fiind efectuatd la un unghi de 180° fata de
directia radiatiei luminoase incidentente si la un unghi de 90° fata de directia de curgere. in
acest scop este folosit un pachet de fibre optice cuplate la celula de curgere si un mini-
spectrometru echipat cu retea de difractie fixa si detector Diode-Array.

Prin aplicarea in practica curentd a procedeului descris, sunt posibile urmatoarele
determinari:

1. Determinari de concentratie pentru specii fluorescente in timpul aspiratiei/refularii
solutiei de analizat prin intermediul acului de seringé a celulei de curgere si a seringii de dozare.
Acest tip de masuratori suntrecomandate ca tehnici curente inlaborator saula lucrul pe teren.
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2. Determinari de concentratie pentru specii fluorescente in conditii de laborator, prin
cuplarea pe rénd, la celula de curgere, a unor seringi ce contin specii fluorescente prezente
in solutii recoltate pe teren, in conditiile in care analiza in situ ar fi presupus existenta unui
numar mare de spectrometre si de celule de curgere prezente in acelasi timp in locatii
diferite.

3. Determinari de concentratie pentru specii fluorescente prezente in solutii tulburi,
folosind in acest scop un filtru de unica utilizare, ce dispune de conexiuni conice tipizate cu
blocarea desfacerii, conectat intre acul de seringa si celula de curgere.

4. Dozari volumetrice ale speciei fluorescente, folosind sistemul de pompare si
masurare volumetrica a seringii de dozare, dupa ce in prealabil a fost determinata fluoro-
metric concentratia dupa una din situatiile descrise la punctele 1-3.

Determinarea concentratiei speciilor fluorescente cu aparatul conform inventiei este
posibila atat in timpul aspirarii solutiei in seringa, cat si in timpul refularii acesteia, totodata
procedeul permite si determinarea concentratiei speciilor fluorescente din solutii tulburi, prin
trecerea prealabila a acestora printr-un filtru de unica utilizare, cuplat intre acul de seringa
si celula de curgere. Achizitia, prelucrarea si afigsarea datelor sunt efectuate cu ajutorul unui
calculator portabil.

Prin aplicarea inventiei, se obtin urmatoarele avantaje:

- se asigura usor si rapid prelevarea probelor lichide si determinarea concentratiei
unui component fluorescent din acestea, eliminandu-se manipularile si transvazarile repetate
ale probelor, operatii specifice metodei clasice de fluorometrare, cu folosirea unor cuve para-
lelepipedice din sticla sau din sticla de cuart;

- se ofera posibilitatea analizei rapide si precise a speciilor fluorescente din probe
tulburi, folosind un filtru de unica utilizare, determinarea concentratiei se poate efectua atat
in situ, pentru probe extrase dintr-un reactor chimic sau biochimic, cat si in laborator, pentru
seturi de seringi, inchise cu capac, ce provin din diverse locatii de teren;

- se asigura o inalté reproductibilitate a datelor prin faptul ca rezultatul final afisat
provine din medierea statisticd a sute de masuratori a intensitatii de fluorescenta efectuate
automat cu ocazia unei absorbtii sau a unei refulari a solutiei analizate;

- dupa determinarea si cunoasterea concentratiei speciei chimice sau biologice
fluorescente din solutia aspiratd in cilindrul seringii de dozare, este posibild dozarea
volumetricd a solutiei si inclusiv a speciei fluorescente in scop analitic, folosind seringa de
dozare din care se refuleazé prin manevrarea pistonului un volum de solutie corespunzéator
unei anumite aplicatii ulterioare.

Se da in continuare un exemplu de realizare a inventiei, in legatura cu figura care
reprezinta schema de principiu a aparatului ce sta la baza masurarii concentratiei unei specii
chimice sau biologice fluorescente, prezenta intr-o solutie.

Procedeul pentru determinarea concentratiei constd in fotometrarea intensitatii
radiatiei de fluorescenté a solutiei de analizat, in timpul curgerii acesteia prin canalul cilindric
al unei celule de curgere, sub actiunea efectului de pompare a pistonului unei seringi de
dozare, solutia de analizat fiind aspirata/refulata in situ din mediul cercetat prin intermediul
unui ac lung de seringa, masurarea intensitatii fluorescentei fiind efectuata la un unghi de
180° fata de directia radiatiei luminoase incidente si la un unghi de 90° fata de directia de
curgere.

Aparatul pentru aplicarea procedeului se bazeaza pe o structurd modulara compusa
dintr-o seringa 1 de dozare, o sursa 2 luminoasa de excitare monocromatica de tip LED, un
pachet de sase fibre 3 optice de iradiere, dispuse radial in jurul unei alte fibre 4 optice
centrale, o celuld 5 de curgere prevazuta cu un canal ¢ cilindric pentru deplasarea lichidului
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analizat, un minispectrometru 6 prevazut cu retea de difractie fixa si detector Diode-Array,
o unitate 7 de calcul, un ac 8 de seringa lung si un filtru 9 tipizat de unica utilizare, pentru
filtrarea solutiilor tulburi.

Aparatul se bazeaza pe excitarea energetica a speciei chimice fluorescente din
solutia de analizat, cu ajutorul radiatiei luminoase trasmise de la o sursa de radiatie mono-
cromaticd, cu valoarea lungimii de unda specifica speciilor fluorescente urmarite, prin
intermediul unui pachet de sase fibre optice de iradiere, fiecare cu diametrul de 400 uym. Ira-
dierea se face in canalul de curgere perpendicular pe directia de curgere a solutiei analizate.
Radiatia de fluorescenta ce ia nasgtere in urma excitarii speciei fluorescente din solutia de
analizat este preluata si condusa de catre o alta fibra optica, situata in centrul pachetului de
fibre de iradiere, spre un detector Diode-Array al unui minispectrometru cu retea de difractie
fixa, cu ajutorul caruia pot fi achizitionate si memorate mii de spectre pe secunda. Dupa
eliminarea automata a valorilor extreme neconforme a intensitatilor de emisie spectrala
maxima si medierea valorilor cu grupare Gauss maxima, are loc extrapolarea valorii medii
a intensitatii fluorescentei pe o curba de calibrare specifica speciei chimice urmarite si
afigsarea concentratiei acesteia pe display-ul spectrometrului si/sau pe cel al unitatii de calcul.
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Revendicari

1. Procedeu pentru determinarea concentratiei, caracterizat prin aceea ca acesta
consta in fotometrarea intensitatii radiatiei de fluorescenta in timpul traversarii unui canal
cilindric al unei celule de curgere sub actiunea efectului deplasérii pistonului unei seringi de
dozare, solutia de analizat fiind aspirata/refulata in situ din mediul cercetat prin intermediul
unui ac de seringa lung, masurarea intensitatii fluorescentei efectuadndu-se la un unghi de
180° fata de directia radiatiei luminoase incidente si la un unghi de 90° fata de directia de
curgere a lichidului, fiind folosit un pachet de fibre optice, un minispectrometru echipat cu
retea de difractie fixa si detector Diode-Array, precum si un calculator portabil, determinarea
concentratiei speciilor fluorescente fiind posibila atat in timpul aspirarii solutiei in seringa, cat
si in timpul refularii acesteia din seringa.

2. Aparat pentru determinarea concentratiei, pentru aplicarea procedeului de la
revendicarea 1, caracterizat prin aceea ca, in vederea determinarii concentratiei speciilor
chimice fluorescente dintr-o solutie, este folosit un aparat format dintr-un sistem de vehicu-
lare a solutiei cercetate, precum si dintr-o structura fotometrica electronica portabild modu-
lara, compuse, la randul lor, dintr-o seringa (1) de dozare, o sursa (2) luminoasa de excitare
monocromatica de tip LED, un pachet (3) de sase fibre optice de iradiere, dispuse radial in
jurul unei alte fibre (4) optice centrale, folosita pentru transmisia radiatiei de fluorescenta
catre un minispectrometru (6), o celula (5) de curgere a solutiei, prevazuta cu un canal (c)
cilindric, pentru deplasarea lichidului analizat sub actiunea manevrarii pistonului seringii (1)
de dozare, un ac (8) de seringa lung, un filtru (9) tipizat de unica utilizare, destinat filtrarii
solutiilor fluorescente tulburi, precum si dintr-o unitate (7) de calcul.
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