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Inventia se refera la un procedeu si un echipament de obtinere a pastilelor de sol sau
de minereu, ranforsate metalic, folosite la analiza calitativa si cantitativa a metalelor cu ajutorul
spectrometriei dispersive de energie cu raze X (spectrometrie EDX), a microscopiei electronice
cu scanare (SEM), precum si a microscopiei electronice combinate cu spectrometria dispersiva
de energie cu raze X (SEM-EDX).

La ora actuala, spectrometria dispersiva de energie cu raze X este una din cele mai
folosite metode spectrometrice, inclusiv pentru analiza elementala a solului si minereurilor
potential exploatabile sau in exploatare. Pe langa o serie de avantaje nete ale acestei metode
de analiza fata de alte metode figureaza si faptul ca acest tip de spectrometrie permite analiza
automata atat a materiei solide, cat si a celei lichide si pulverulente intr-un timp extrem de scurt
sifara afi necesar un mod preparativ scump si de durata a probelor. Dat fiind faptul ca principiul
metodei este bazat pe masurarea intensitatii fluorescentei razelor X, ca expresie a concentratiei
unui anumit element chimic, pentru asigurarea unei precizii ridicate de masurare, suprafata
probei examinate trebuie sa fie cat mai uniforma. Aceasta conditie este asigurata automat la
lichide, poate fi realizata relativ usor la solide prin planizare si slefuire, dar necesita un efort mai
mare in cazul materiei pulverulente, precizia determinarilor fiind cu atat mai mare cu céat
densificarea materiei supuse analizei este mai avansata.

Atat solul agricol, cat si minereurile se cer examinate la ora actuala si prin microscopie
electronica. Interesul pentru acest tip de analiza a crescut mult de cand microscopia electronica
SEM se practica concomitent cu analiza spectrometrica dispersiva de energie cu raze X a
materiei exact in punctul in care se face si studiul microscopic al acesteia. La aceste tipuri de
investigatii, folosirea probelor de granulatie fina nu este posibila ca atare, pe de-o parte datorita
faptului ca microscoapele electronice lucreaza in zona probei cu vacuum inalt, ceea ce duce
la antrenarea particulelor fine de sol sau minereu in pompa de vacuum, iar pe de alta parte,
microscopia electronica nu este posibila decat la materia ce prezinta o conductivitate electrica
buna sau medie. Materia anorganica din sol sau minereu prezinta o conductivitate electrica
medie, ceea ce, la tensiunile de excitare mari ale fasciculului electronic (de ordinul zecilor de
KV), asigura imagini microscopice excelente pana la ordine mari de marire. Materia organica,
in schimb, prezenta si ea mai ales in probele de sol agricol, nu conduce electric suficient de
bine, ceea ce duce la imagini microscopice neclare la ordine mari de marire. Conductivitatea
electrica necorespunzatoare a probei duce si la erori spectrometrice deoarece intensitatea
radiatiei X, care sta la baza analizei spectrometrice dispersive de energie, este data de
intensitatea fasciculului de electroni de excitatie de mare energie, asigurat de tunul electronic
al microscopului si, ca atare, depinde direct de intensitatea acestuia, care, la randul ei, variaza
daca variaza si conductivitatea electrica a probei analizate. Atunci cand intensitatea fasciculului
de electroni scade ca urmare a faptului ca acesta cade pe o zona de pe proba slab
conducatoare electric sau pe un gol intre mai multe particule libere, scade si intensitatea emisiei
de raze X, dand impresia falsa a unor concentratii mai mici ale elementelor chimice decéat cele
reale din zona examinata.

Problema tehnica pe care o rezolva inventia consta in realizarea unor pastile din pulberi
de sol agricol sau din pulberi de minereu, de forma cilindrica, destinate efectuarii analizei
spectrometrice cu raze X, precum si studiul microscopic al materialelor respective, sol agricol
sau minereu.

Aceasta problema tehnica se rezolva printr-un procedeu si un echipament de obtinere
a pastilelor de sol sau de minereu destinate analizei spectrometrice cu raze X si studiului
microscopic.
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Procedeul conform inventiei este constituit din urmatoarele etape:

- se toarna proba fin macinata in matrita metalica formata din doua semicorpuri, pe
fundul careia se gaseste amplasat un disc cilindric, din plasa metalica fina, avand suprafata de
2 cm?;

- se vibreaza proba electromagnetic, cu o frecventa de 20 Hz si o amplitudine de 1 mm,
timp de 5 s;

- se preseaza matrita cu ajutorul unei prese hidraulice de 200 KN, cu actionare manuala,
catre un poanson cu o presiune specificd de 100 KN/cm? timp de 5 min;

- se extrage matrita din carcasa metalica cilindrica, infiletdndu-se in orificiul carcasei un
surub cu cap randalinat;

- se extrag, prin presare, semicorpurile matritei prin indepartare manuala, unul fata de
celalalt, eliberandu-se astfel pastila cilindrica, compacta, din sol agricol sau minereu care, in
partea inferioara, este ranforsata cu discul (2) cilindric, din plasa metalica fina.

Echipamentul pentru obtinerea pastilelor de sol sau minereu, pentru aplicarea
procedeului conform inventiei, este compus dintr-o presa hidraulica actionata manual, formata
dintr-un batiu din fonta, un cilindru hidraulic, o pompa hidraulica, doua coloane cilindrice din
otel, o traversa mobild, o traversa fixa si un surub vertical, caracterizat prin aceea ca mai
contine un dispozitiv de vibrare destinat vibrarii probelor de sol sau de minereu, care este
compus dintr-un corp din otel, sectionat pe o latura pe toata lungimea sa, pentru impiedicarea
inchiderii liniilor de cdmp magnetic, un miez mobil din otel feritic, actionat de o bobina electrica
alimentata printr-un conector electric, o carcasa nemetalica de protectie, un arc de compre-
siune, un inel opritor, o piulitd hexagonala, precum si o carcasa metalica cilindrica Tn care se
gaseste o matrita formata din doua semicorpuri.

Prin aplicarea inventiei se obtin urmatoarele avantaje:

- se realizeaza pastile compacte de sol sau minereu care asigura o precizie ridicata in
cazul spectrometriei dispersive de energie cu raze X;

- se realizeaza pastile compacte de sol sau minereu ranforsate cu o plasa de sdrma care
asigura o conductivitate electrica superioara, necesara in cazul microscopiei electronice si a
microscopiei electronice combinate cu spectrometria dispersiva de energie cu raze X, si care
asigura totodata si o rezistenta mecanica mai avansata a pastilelor.

Procedeul si echipamentul conform inventiei asigura obtinerea unor pastile, din pulberi
de sol agricol sau din pulberi de minereu, de forma cilindrica, compacte, cu grosimea de circa
3 mm si diametrul de 16 mm (suprafata unei fete drepte = 2 cm?), de mare densitate si izotrope,
ranforsate pe un suport din plasa de sarma. Pastilele de sol sau minereu sunt destinate
efectuarii Tn conditii de precizie crescuta a analizelor spectrometrice dispersive de energie cu
raze X (EDX), a examenului de microscopie electronica de scanare cu excitatie cu fascicul de
electroni de mare energie (SEM) si a examenului combinat intre microscopie electronica cu
excitatie cu fascicul de electroni de mare energie si spectrometrie dispersiva cu raze X
(SEM-EDX). Caracterul izotrop si de densitate ridicata a pastilelor este asigurat prin vibrarea
probelor de pulberi in cavitatea matritei de pastilare, iar compactitatea ridicata a acestora se
asigura prin agregarea pulberilor in matrita cu presiuni foarte ridicate de circa 100 KN/cm? peste
o plasa de sarma, cea din urma conferind, pe langa o compactare buna si o rezistenta
mecanica mare, dar si o conductivitate electrica superioara necesara in cadrul examinarilor cu
microscopie electronica cu sau fara analiza spectrala cu raze X.

In acest scop, este folosita o presa hidraulicd manual, echipaté cu o matrita speciala
vibrata electrodinamic cu frecvente de 20 Hz si amplitudini de circa 0,7...1 mm. In prima faza
are loc vibrarea pulberii timp de 5 s, dupa care se apasa cu o presa manuala hidraulica matrita
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cu pulbere spre un poanson cilindric, urmarindu-se pe manometru atingerea fortei maxime de
200 KN. La atingerea acestei presiuni, se opreste presarea si se lasa pastila 5 min sub aceasta
presiune. Dupa scurgerea acestui timp, se extrage din matrita pastila de sol sau minereu fixata
in partea inferioara in ochiurile discului metalic din plasa de sarma. La folosirea pastilelor de sol
sau minereu pentru analiza spectrometrica cu ablatie laser, plasa de sarma asigura rezistenta
mecanica a pastilei, iar in cazul folosirii pastilelor de sol sau minereu pentru microscopie
electronica sau microscopie electronica combinata cu spectrometria cu raze X dispersiva de
energie, plasa de sarma asigura atat rezistenta mecanica, céat si conductivitatea electrica a
probei.

Se da, n continuare, un exemplu de realizare a inventiei, in legatura cu fig. 1...5 care
reprezinta:

- fig. 1, vederea de ansamblu a presei si a matritei cu vibrare folosite pentru obtinerea
pastilelor de sol sau de minereu cu suport metalic;

- fig. 2, sectiune partiala cu detalii ale sistemului de vibrare si a matritei folosite pentru
obtinerea pastilelor de sol si minereu cu suport metalic;

- fig. 3, sectiune prin sistemul de vibrare;

- fig. 4, vedere cu sectiune a matritei;

- fig. 5, fazele extragerii din matrita a pastilelor de sol sau de minereu cu suport metalic.

Echipamentul pentru obtinerea pastilelor 1 cilindrice de sol sau de minereu presate pe
un disc 2 cilindric din plasa metalica fina, avand diametrul de 20 mm, obtinut prin stantare, este
format dintr-o presa hidraulica cu actionare manuala, un dispozitiv de vibrare electrodinamica
si o matrita de presare. Presa hidraulica se compune dintr-un batiu 3 din fonta, un cilindru 4
hidraulic si un piston prevazut la capat cu o tija 5 filetata, o pompa 6 hidraulica, un brat 7 de
actionare, un manometru 8, doua coloane 9 si 10 cilindrice din otel, o traversd mobila 11, o
traversa fixa 12, o roata 13 cu manivela, si un surub 14 vertical pe care este infiletat un poanson
15 de presare. Dispozitivul de vibrare electromagnetica este format dintr-un corp 16 din otel,
sectionat pe o latura pe toata lungimea pentru impiedicarea inchiderii liniilor de cdmp magnetic
in scurtcircuit, un miez 17 mobil din otel feritic, avand sectiune variabila, o bobina 18 electrica,
un conector 19 electric, o carcasa 20 nemetalica de protectie, un arc 21 de compresiune, un
inel 22 opritor si o piulita 23 hexagonala. Matrita de presare se compune din doua semicorpuri
24 si 25, o carcasa 26 metalica cilindrica si un surub 27 randalinat pentru extragerea matritei
de presare din carcasa 26 cilindrica. Orificiul O este folosit pentru blocarea cu un stift a rotatiei
tijei 5 filetate atunci cand se demonteaza sistemul de vibrare, iar F reprezinta fanta rezultata din
sectionarea corpului 16 din otel, pe o latura, pe toata lungimea acestuia.

Modul de lucru este urmatorul:

Se introduce discul 2 cilindric din plasa metalica fina pe fundul matritei, formata din cele
doua semicorpuri 24 si 25, peste care se toarna 2,5 g de sol sau minereu uscat si macinat, dupa
care carcasa 26 metalica, ce contine matrita si materialul pulverulent, se asaza pe dispozitivul
de vibrare electrodinamica montat, la randul lui, pe presa hidraulica si se coboara, prin
intermediul rotii 13 cu manivela si a surubului 14 vertical, poansonul 15 de presare pana in
prima treime a cavitatii matritei. In continuare, se pune sub tensiune de joasa frecventa, timp
de 5 s, bobina 18 electrica, ceea ce duce la vibrarea miezului 17 mobil si inclusiv a matritei cu
materialul cercetat, efectul vibrarii fiind o asezare optima si o densificare maxima a materialului
din cavitatea matritei. Dupa oprirea curentului electric, se deplaseaza matrita pe verticala cu
ajutorul pompei 6 hidraulice si a bratului 7 de actionare, manometrul 8 indicand o crestere
brusca de presiune atunci cand solul sau minereul intra in contact cu poansonul 15 de presare.
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Se continua presarea pana laindicarea unei presiuni manometrice ce corespunde unei presiuni
specifice de 100 KN /cm? de proba si se lasa proba 5 min sub aceasta presiune, dupa care cu
0 mana se tine matrita, iar cu cealalta mana se actioneaza roata 13 cu manivela, realizand
extragerea poansonului 15 de presare din matrita. Extragerea semicorpurilor 24 si 25 din
carcasa 26 metalica cilindrica se face prin infiletarea surubului 27 randalinat in orificiul filetat
din partea inferioara a carcasei 26 metalice cilindrice, dupa care se indeparteaza manual cele
doua semicorpuri 24 si 25, eliberandu-se pastila 1 ranforsata in partea de jos cu discul 2
cilindric din plasa metalica.
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Revendicari

1. Procedeu pentru obtinerea pastilelor de sol sau minereu destinate analizei
spectrometrice cu raze X si studiului microscopic, caracterizat prin aceea ca este constituit din
urmatoarele etape:

- se toarna proba fin macinata in matrita metalica formata din doua semicorpuri (24 si
25), pe fundul careia se gaseste amplasat un disc (2) cilindric, din plasa metalica fina, avand
suprafata de 2 cm?;

- se vibreaza proba electromagnetic cu o frecventa de 20 Hz si o amplitudine de 1 mm,
timp de 5 s;

- se preseaza matrita cu ajutorul unei prese hidraulice de 200 KN, cu actionare manuala,
catre un poanson (15) cu o presiune specificd de 100 KN/cm?, timp de 5 min;

- se extrage matrita din carcasa (26) metalica cilindrica, infiletdndu-se in orificiul
carcasei un surub (27) cu cap randalinat;

- se extrag, prin presare, semicorpurile (24 si 25) matritei prin indepartare manuala, unul
fata de celalalt, eliberandu-se astfel pastila (1) cilindrica, compacta, din sol agricol sau minereu
care, in partea inferioara, este ranforsata cu discul (2) cilindric, din plasa metalica fina.

2. Echipament pentru obtinerea pastilelor de sol sau minereu, pentru aplicarea
procedeului de la revendicarea 1, compus dintr-o presa hidraulica actionata manual formata
dintr-un batiu (3) din fonta, un cilindru (4) hidraulic, o pompa (6) hidraulica, doua coloane (9 si
10) cilindrice din otel, o traversa (11) mobila, o traversa (12) fixa si un surub (14) vertical,
caracterizat prin aceea ca mai contine un dispozitiv de vibrare destinat vibrarii probelor de sol
sau de minereu, care este compus dintr-un corp (16) din otel, sectionat pe o latura pe toata
lungimea sa, pentru impiedicarea inchiderii liniilor de cAmp magnetic, un miez (17) mobil din
otel feritic, actionat de o bobina (18) electrica alimentata printr-un conector (19) electric, o
carcasa (20) nemetalica de protectie, un arc (21) de compresiune, un inel (22) opritor, o piulita
(23) hexagonala, precum gi o carcasa (26) metalica cilindrica in care se gaseste o matrita
formata din doua semicorpuri (24 si 25).
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