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(57) Rezumat:

Inventia se referd la un aparat optoelectronic destinat
studiului microscopic si analizei spectrometrice Raman
a unui amestec de natura diferita, de particule sau de
granule. Aparatul conform inventiei este compus
dintr-un sistem de marcare precisa a particulei sau gra-
nulei analizate, care apartine unei probe (1) cercetate,
de structura si compozitie chimica variatd, ce permite
suprapunerea unui fascicul laser rosu, din domeniul
spectral invizibil, peste un fascicul laser de excitatie, din
domeniul spectral infrarosu vizibil, injectia fasciculului
laser rosu intr-o fibra (14) optica centrald a unui spec-
trometru (4) Raman realizdndu-se prin intermediul unei
alte fibre (12) optice a unei lentile (8) de focalizare, sia
unui divizor (18) optic.
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ANALIZOR DE PARTICULE SI GRANULE

Inventia se refera la un aparat optoelectronic destinat studiului
microscopic  si analizei spectrometrice Raman a unui amestec, de natura
diferitd, de particule (entitati circulare cu diametrul situat in domeniul zecilor
sau sutelor de pm) sau de granule (entitati circulare cu diametrul situat in
domeniul sutelor de ym pana la dimensiuni milimetrice).

Studiul microscopic si macroscopic se efectueaza prin prisma
dimensiunii, a formei si a distributiei particulelor sau granulelor pe suprafata din
campul vizual al obiectivulii optic al unui microscop sau a unui stereomicroscop (
la granule).

Analiza spectrometrica Raman are loc concomitent cu studiul microscopic
sau stereomicroscopic pentru fiecare particula sau granula in parte si are ca
scop determinarea naturii chimice a fiecarei particule sau granule, iar in unele
situatii, atunci cand particula sau granula este multicomponent, pe langa
compozitia chimica a granulei are loc si determinarea automata a concentratiei
fiecarui compomnent.

In scopul studierii concomitente a structurii microscopice si a naturii si
concentratiei speciilor chimice ce compun materia analizata sunt folosite asa
numite spectromicroscoape Raman care reprezintd o combinatie unitara dintr-
un microscop optic cu ananiza optoelectronica automata de imagine si un
spectrometru Raman, ambele examinand in acelasi timp structura si compozitia
supafetei unei pete circulare, de dimensiuni milimetrice, care se gaseste sub
obiecvtivul optic al microscopului si in punctul focal al acestuia.

Rezultatul examinarii microscopice este o imagine video a suprafetei
de sub obiecvtivul optic la nivel dimensional de micrometrii precum si informatii
despre numarul, perimetrul, perimetrul mediu, aria, aria medie, distributia
componentelor microscopice din campul vizual, ultimele informatii enumerate
fiind obtinute pin analiza optoelectronica a structurii cu ajutorul unui program de
calcul specializat.

Rezultatul examinarii spectrometrice de tip Raman este o spectrograma
Raman ce ofera prin lungimile de unda specifice Stokes si ani Stokes informatii
despre natura speciilor prezente in proba, iar prin inaltimea varfurilor (peak-
urilor) spectrogramei informatii despre concentratia fiecarei specii chimice
prezente in punctul examinat. Cu specificatia ca acest punct este foarte mic (
mult submilimetric) si corespunde puntului focal al fascicului Laser in infrarosu
apropiat cu ajutorul cruia se face excitatia probei in vederea provocarii emisiei
spectrului Raman. Dat fiind faptul ca la spectrometria Raman excitatia cu Laser
se face in domeniul spectral infrarosu, invizibil ochiului omenesc, este imposibila
cunoasterea pozitiei acestui punct focal 1n conturul ce descrie aceasta
suprafata.

In cazul probelor cu o compozitie chimica omogena, de regula de forma
lichida, rezultatele analizei spectreometrice calitative si cantitative Raman se
realizeaza cu o precizie ridicata. In cazul probelor cu o compozitie chimica
neomogena intervin limitari Tn precizia masurarii atat in analiza calitativa (
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identificarea speciilor chimice) cat si in cea cantitativa (determinarea
concentratiei fiecarei specii din proba). Erorile de masurare sunt cauzate de
faptul ca o masuratoare efectuatd pe o suprafatd mica, corespunzartoare
punctului focal al fasciculului laser, este considerata reprezentativd pentru toata
suprafata de sub obiectivul optic, si in final, dupa repetarea in doua ftrei
puncte diferite a masuratorii, rezultatele medii ale acestora sunt considerate
reprezentative chiar pentru intreaga proba.

Un alt dezavantaj al spectromicroscoapelor Raman actuale il constituie
faptul ca acestea nu permit analiza spectrometricd de identificare chimica
individuald a speciilor chimice a particulelor submilimertrice dintr-un amestec
de compozitie chimicad complexa sau a compozitiei chimice individuale a
granulelor tot din amestecuri complexe. Acest neajuns exclude spectrometrias
Raman de la Analiza spectrometrica a pulberrilor si granulelor domeniu analitic
deosebit de important.

Problema tehnica pe care o rezolva inventia consta in realizarea unui
analizor optoelectronic de particule care permite in acelasi timp pe langa
studiul microscopic de naturd  numerica, dimensiunald si de distributie a
particulelor din campul vizual al obiectivului optic  si analiza specterometrica
Raman a fiecarei particule in parte fiind astfel posibila stabilirea individuala, pe
baza spectrului Raman de emisie, a naturii chimice a acestora. in cazul in care
o o particula individuala examinatd este un compus chimic in compunerea
caruia intra doud sau mai multe specii chimice pe langa natura speciilor
componente se determind si concentratia acestora prin prin spectrala
semicantiotativa automata a spectrului Raman a acelei particule.

Rezolvarea practicd a problemei tehnice se realizeaza prin
suprapunerea peste fasciculul laser de excitatie termica din domeniul infrarosu
apropiat ( invizibil) a unui fascuicul laser  focalizat de culoare rosie situat in
domeniul spectral vizibil fiind astfel posibilad ” tintirea” exacta a locului de pe
particula pe care cade fasciculul laser de excitare. Pentru analiza Raman a unui
anumit numar de particule, sau chiar a tuturor particulelor din campul vizual
asigurat de obiectivul optic al microscopului, acestea sunt aduse pe rand in
dreptul fascicului laser rosu, cu ajutorul sistemului  de deplasare orizontala a
mesei microsciopului, centrarea acestuia pe particulda urmarindu-se vizual
alaturi de structura microscopica pe monitorul ecranului calculatorului care
gestioneaza analizorul de particule. In situatia in care microscopul este echipat
cu un sistem de deplasare automata in coordonate x-y a mesei microscopului ,
atunci pe baza unui soft specializat se pot analiza un numar mult mai mare de
particule din probd, realizandu/se in final un camp de distributie a naturii si
concentratiei speciilor ( maping de compozitie si de concentratie) care este
deosebit de util pentru caracterizarea avansata a intregii materii din care provine
zona examinata.

Din punct de vedere constructiv problema tehnica se rezolva foarte simplu
folosiind  pentru excitatie laser o fibra optica cu bifurcatie care permite pe una
din fibre injectia fascicului laser rosu peste fascicului laser infrarosu de excitatie
care este injectat la rindul lui pe cealalta fibra. De mentionat ca pe traseul fibrei
optice care transmite radiatia laser rosu existd o lentild miniaturald de
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focalizare cu scopul de a scadea diametrul petei focale laser la dimensiuni
micronice. Pentru a nu arde materia cercetata diametrul petei focale a
fascicului laser infrarosu are la spectreometrele Raman o valoare mai mare
decat cel al fasciculului laser de tintire din domeniul spectral rosu vizibil fiind
situat in domeniul zecilor de micrometri, putdnd ajunge chiar pana la valoare
milimetica. Reglarea acestui diametru  se face prin intermediul soft-ului si a
calculatorului care gestioneaza functionarea aparatului. Aceasta realitate vine in
avantajul  propunerii de inventie dand garantia cad punctul focal rosu, bine
vizibil pe materia cercetatda, se poate aduce precis in zona centrala a
particulei cercetate ( vizibild pe monitor) oferind prin aceasta si garantia ca
fasciculul lasere de excitatie cade in interiorul conturului ce descrie
circumferinta exterioara a particulei sau granulei cercetate.
Prin aplicarea inventiei se obtin urmatoarele avantaje:
pe langa analiza microscopica imagistica si dimensionald complexa a
pulberilor si granulelor este posibila si determinarea compozitiei chimice
individuale ale acestora
- atunci cand particula submilimetrica sau granula studiata este este formata
din doua sau mai multe specii chimice pe langa stabilirea exactd a naturii
acestora, folosiind metoda spectrometricd semicantitativa de cuantificare,
este posibilda stabilirea concentratiilor speciilor ce compun particula sau
granula analizata
- se poate determina polimorfismul structurii analizate
- este posibila analiza rapida a compozitiei unui minereu
- face posibila determinarea rapida a compozitia chimicd a unui contaminant
prezent in particuld sau granuia
- echiparea analizorului de particule si granule cu un sistem automat de
deplasare a mesei microscopului  in coordonate x-y permite studiul
microscopic si analiza spectrometricd a tuturor particulelor prezente in
campul vizual al obiectivului optic al microscopului sau chiar pe un cdmp mai
mare de ordinul cecilor de mm? realizandu-se distributia de suprafata (
mapare) a naturii si concentratiei unui numar foarte mare de particule sau de
granule studiate.
Se da in continuare un exemplu de realizare a inventiei Tn legatura cu Fig. 1 si
Fig.2 care reprezinta:
- Fig.1. - Schema de principiu a unui analizor de particule conform inventiei
- Fig.2. - Detaliu priviind distributia petei focale a fascicului laser rosu si a petei
focale a fascicului laser infrarosu pe suprafata particulei sau granulei
examinate situate in campul vizual al obiectivului optic al analizorului
de particule
Analizorul conform inventiei reprezintd un ansambu unitar si compact, in
compunerea caruia intra o structura o stuctura complexa de tip spectro-
microscopica pentru studiul microscopic si analiza spectrometrica, de tip
Raman, a particulelor (entitati circulare de materie cu diametrul cuprins intre
cativa um si zecimi de mm) sau o structuréd spectro-stereomicroscopica, de tip
Raman, pentru studiul stereo-microscopic si analiza spectrometrica a
granulelor (entitati circulare de materie cu diametrul cuprins intre cateva zecimi
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de mm si ordinul mm. Elementele principale din compunerea analizorului sunt
proba 1 de analizat, obiectivul optic 2 al microscopului sau stereomicroscopului,
masa 3 de deplasare in coordonate x-y a microscopului sau
stereomicroscopului, un spectrometru 4 Raman, un filtru § optic de interferenta
pentru discriminarea liniei Rayligh din spectrul Raman, o0 camera 6 video, un
laser 7 de excitatie in domeniul spectral infrarosu (IR), o lentila 8 de focalizare
pentru fasciculul laser IR, un laser 9 de tintire si entrare ce emite in domeniul
spectral rosu vizibil, o sursd 10 de radiatie policromatica ce emite in domeniul
spectral vizibil, folosita pentru studiul microscopic, niste fibre optice
11,12,13,14,1516si17 folosite pentru transmiterea informatiilor optice, doua
divizoare 18si19 optice pentru unirea respectiv scindarea informatiilor optice, un
calculator 20 electronic si o imprimantd 21 electronica folosite pentru achizitia
prelucrarea , afisarea si respectiv tiparirea buletinelor de analiza. Reperele 22 si
23 reprezintd exemplificari ale imaginii microscopice si ale spectrogramei
Raman asa cum apar ele pe ecranul monitorului calculatorului 19 electronic
alaturi de alte date explicative oferite de soft si care contribuie toate la o
caracterizare anvansata a materiei purvelulente sau granulare examinate.
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REVENDICARE

Inventia Analizor de particule, care cuprinde o stuctura complexa de
tip spectro-ricroscopica, de tip Raman, pentru studiul microscopic si analiza
spectrometricd  a particulelor ( entitati circulare de materie cu diametrul
cuprins intre cativa pm si zecimi de mm) sau o structura spectro-
stereomicroscopica , de tip Raman, pentru studiul stereo microscopic si analiza
spectrometrica a granulelor (entitati circulare de materie cu diametrul cuprins
intre cateva zecimi de mm si ordinul mm), precum si un calculator electronic si o
imprimanta electronicad pentru achizitia prelucrarea, afisarea si tiparirea datelor,
caracterizat prin aceea ca in vederea centrarii precise a faciculului laser de
excitare din domeniul infrarosu pe o anumita particula sau granula apartinand
probei (1) cercetate, de structura si compozitia si variatd, cu scopul studierii
pe langa structura microscopica si a compozitiei chimice pe fiecare entitate de
tip particula sau granula in parte, peste faciculul laser de excitatie din domeniul
spectral infrarosu invizibil este suprapus un fascicul laser rosu, din domeniul
spectral vizizil , injectia fascicului laser rosu in fibra (14) optica centralda a
spectrometrului {(4) Raman realizandu-se prin intermediul unei alte fibre (12)
optice a unei lentile (8) de focalizare sia unui divizor (18) optic
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