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Invenţia se referă la un analizor miniaturizat cu evaporator cu filament de rodiu pentru1

determinarea simultană a elementelor din microprobe lichide prin spectrometrie  de emisie

optică, utilizat ca instrumentaţie analitică.3

Analizorul miniaturizat cu evaporator cu filament de rodiu pentru determinarea

simultană a elementelor din microprobe lichide prin spectrometrie de emisie optică este5

caracterizat prin aceea că asigură determinarea elementelor din probe lichide şi probe solide

mineralizate la limite de detecţie între 0,5...20 ng ml-1 (5...200 pg).  7

La ora actuală, se comercializează microspectrometre de emisie optică cu plasmă

cu electrod lichid bazate pe expulzarea catodică a probei lichide pe post de catod în torţa cu9

plasmă pentru analize multielementale. Performanţele analitice ale unui astfel de

spectrometru nu satisfac întotdeauna cerinţele de sensibilitate necesară determinării11

elementelor prioritar periculoase din probe de mediu. Instrumentaţia actuală de laborator

pentru determinări multielementale este bazată pe spectrometria de emisie optică în torţa13

de plasmă cuplată inductiv (ICP-OES). Deşi oferă limite de detecţie adecvate determinării

elementelor din probe de mediu, alimentare, materiale, biologice, etc. şi posibilitatea15

analizelor multielementale simultane, metoda se confruntă cu dezavantaje legate de preţul

de cost ridicat de achiziţie şi întreţinere a instrumentaţiei. De asemenea, metoda ICP-OES17

se pretează mai ales la analiza probelor lichide pulverizate pneumatic şi mai puţin la

microprobe evaporate electrotermic. Introducerea microprobelor lichide în ICP se poate19

realiza prin evaporare electrotermică fie de pe un filament de wolfram, fie dintr-un cuptor de

grafit. Deşi wolframul se caracterizează prin rezistenţă termică ridicată, are dezavantajul de21

a avea o rezistenţă mecanică mare şi este greu de prelucrat în filamente sub formă de buclă.

De asemenea, necesită o atmosferă reducătoare de hidrogen, deoarece se oxidează uşor23

în prezenţa urmelor de aer, iar după încălziri repetate, devine casant. Metoda clasică utilizată

la determinarea elementelor din microprobe evaporate electrotermic este spectrometria de25

absorbţie atomică cu cuptor de grafit (GF-AAS). În acest caz, microproba lichidă/solidă

depusă pe peretele interior al cuptorului este evaporată după un anumit program termic.27

Diminuarea semnalului luminos prin probă provenit de la o lampă cu catod cavitar sau o

lampă cu spectru continuu este măsurat cu un spectrometru secvenţial în etapa de29

atomizare. Deşi limitele de detecţie sunt la nivel de pg, metoda este una secvenţială, care

necesită repetarea programului termic pentru fiecare element în parte, ceea ce măreşte31

timpul necesar analizei. Repetabilitatea măsurătorilor este limitată datorită nereproduc-

tibilităţii condiţiilor de introducere a probei în cuptor. O altă variantă instrumentală este33

spectrometria de emisie în plasma dezvoltată în cuptor de grafit la presiune atmosferică

(furnace atomization plasma emission spectrometry-FAPES) în care se combină eficienţa35

înaltă de atomizare a evaporatoarelor electrotermice cu eficienţa înaltă de atomizare a

plasmei. Funcţional, sursa FAPES contă dintr-un atomizor electrotermic (cuptorul) şi o37

plasmă obţinută printr-o descărcare capacitivă în radiofrecvenţă în interiorul tubului

cuptorului. Microproba lichidă se depune pe electrodul central al sursei FAPES sau pe39

peretele tubului. Vaporii atomici obţinuţi prin încălzirea tubului sunt excitaţi în plasma formată

în tubul de grafit.41

Analizorul miniaturizat cu evaporator cu filament de rodiu pentru determinarea

simultană a elementelor din microprobe lichide prin spectrometrie de emisie optică rezolvă43

problema simultaneităţii determinării elementelor din probe cu volume de ordinul :L la limite

de detecţie şi determinare de ordinul ng ml-1 sau pg, la viteză mare, cu risc minim de45

contaminare a probei şi consum mic de utilităţi (energie şi argon) pentru dezvoltarea

microplasmei.47
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Analizorul miniaturizat pentru determinarea simultană a elementelor din microprobe 1

lichide prin spectrometrie de emisie optică, conform invenţiei, pentru a asigura limitele de
detecţie între 0,5...20 ng ml-1, 5...200 pg, este alcătuit dintr-o microtorţă de plasmă cuplată 3

capacitiv, cu rol de sursă de excitare, un evaporator electrotermic cu filament de rodiu pentru
evaporarea microprobei lichide, un suport din teflon pentru evaporator, echipat cu un piston 5

pentru extragerea probei lichide din camera sa, o sursă de alimentare a evaporatorului, un
generator de radiofrecvenţă, un microspectrometru cu detector cu sarcină cuplată pentru 7

măsurarea semnalului de emisie a elementelor şi cuplat la o unitate de calcul, şi un
debitmetru electronic pentru reglarea debitului de argon provenit dintr-o butelie de argon gaz, 9

suport pentru plasmă.
Analizorul prezintă următoarele avantaje: determinarea simultană a elementelor din 11

aceeaşi microprobă lichidă; reducerea costurilor de analiză prin utilizarea unei microtorţe de
plasmă cuplată capacitiv la consum foarte redus de argon (150 ml min-1) şi putere mică de 13

operare (10 W); eliminarea lămpilor cu catod cavitar sau a lămpii cu spectru continuu utilizate
ca surse primare în spectrometrele de absorbţie atomică cu cuptor de grafit, care necesită 15

reglări optice frecvente; îmbunătăţirea limitelor de detecţie prin eliminarea prezenţei vaporilor
de apă în microtorţa de plasmă; prelucrarea mai uşoară a Rh în filamente sub formă de 17

buclă, deoarece este mai maleabil decât W; inerţia chimică mare a Rh faţă de acidul azotic
şi apa regală, ceea ce reduce riscul de contaminare a probelor; inerţia chimică mare a Rh 19

faţă de oxigen şi eliminarea necesităţii utilizării hidrogenului ca atmosferă reducătoare care
poate creşte fondul spectral al plasmei de argon. Filamentul de Rh poate fi încălzit până la 21

o temperatură de 1500...1600/C, suficientă pentru evaporarea elementelor şi determinarea
simultană a acestora. 23

Se dă un exemplu de realizare în legătură cu fig. 1 şi 2, care reprezintă:
- fig. 1, analizor miniaturizat cu evaporator cu filament de rodiu pentru determinarea 25

simultană a elementelor din microprobe lichide prin spectrometrie de emisie optică;
- fig. 2, evaporator cu filament de rodiu. 27

Funcţionarea analizorului miniaturizat cu evaporator cu filament de rodiu, pentru
determinarea simultană a elementelor din microprobe lichide prin spectrometrie de emisie 29

optică (fig. 1) are loc în trei etape: a. uscarea microprobei lichide; b. evaporarea microprobei
şi introducerea vaporilor în plasmă; c. măsurarea simultană a semnalelor de emisie ale 31

elementelor. În prima etapă, un volum de 10 :L probă lichidă este depus cu ajutorul unei
microseringi pe filamentul de Rh al evaporatorului 2 care se extrage cu pistonul 4 din camera 33

sa. Microproba este uscată prin încălzirea filamentului la 100/C în urma alimentării acestuia
de la sursa 5 timp de 80 s. După uscare, filamentul de Rh este reintrodus în camera 35

evaporatorului 2 prin împingerea pistonului 4. Se porneşte microtorţa de plasmă cuplată
capacitiv şi se reglează debitul de Ar pentru susţinerea plasmei la 150 mL min-1 de la 37

debitmetrul 9 electronic şi puterea la 10 W de la generatorul 6 de radiofrecvenţă. În etapa
de evaporare a probei, filamentul de Rh este încălzit timp de 5...7 s la temperatura de 39

1500/C, comandată de la sursa 5 de alimentare a evaporatorului. Vaporii de probă sunt
antrenaţi de fluxul de Ar care circulă prin camera evaporatorului electrotermic 2 şi introduşi 41

în microtorţa 1 de plasmă cuplată capacitiv, unde are loc procesul de atomizare şi excitare.
Simultan cu etapa de evaporare, se înregistrează semnalele de emisie în spectre succesive 43

(20 spectre cu 500 ms timp de integrare/spectru) cu ajutorul microspectrometrului 7 cu
detector cu sarcină cuplată. Prin însumarea semnalelor se obţin semnalele de emisie totale 45

ale elementelor. Concentraţia elementelor în probă se obţine prin metoda standardului de
adiţie după o etalonare semnal-concentraţie a analizorului pe baza unor soluţii de probă 47

necunoscută la care se adaugă cantităţi cunoscute din elementele de determinat. Efectele
de memorie sunt eliminate prin curăţirea filamentului de rodiu prin încălzire suplimentară timp 49

de 5...7 s la temperatura de 1600/C după etapa de vaporizare.
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Evaporatorul 2 cu filament de rodiu (fig. 2) constă dintr-un filament 11 din rodiu de1

puritate 99,9% cu diametrul de 0,25 mm sub formă de buclă (4 spire cu diametrul de 2 mm),

montat într-o cameră de sticlă în formă de T 12, cu volumul de 1 cm3. Capetele filamentului3

de Rh ies în afara camerei de sticlă prin suportul de Teflon 13 şi sunt conectate la sursa 5
de alimentare a filamentului. Admisia şi evacuarea Ar, împreună cu proba sub formă de5

vapori, din camera de sticlă în formă de T 12, se realizează prin intermediul stuţurilor 14 şi

15. Conectarea evaporatorului cu filament de Rh la microtorţa 1 de plasmă cuplată capacitiv7

(fig. 1) se realizează prin intermediul unor tuburi din Teflon cu diametrul interior de 5 mm şi
diametrul exterior de 7 mm.9
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Revendicări 1

1. Analizor miniaturizat pentru determinarea simultană a elementelor din microprobe 3

lichide prin spectrometrie de emisie optică, caracterizat prin aceea că, pentru a asigura

limitele de detecţie între 0,5...20 ng ml-1, 5...200 pg, este alcătuit dintr-o microtorţă (1) de 5

plasmă cuplată capacitiv cu rol de sursă de excitare, un evaporator (2) electrotermic cu

filament de rodiu pentru evaporarea microprobei lichide, un suport (3) din teflon pentru 7

evaporator echipat cu un piston (4) pentru extragerea probei lichide din camera sa, o sursă

(5) de alimentare a evaporatorului, un generator (6) de radiofrecvenţă, un microspectrometru 9

(7) cu detector cu sarcină cuplată pentru măsurarea semnalului de emisie a elementelor şi

cuplat la o unitate (8) de calcul, şi un debitmetru (9) electronic pentru reglarea debitului de 11

argon provenit dintr-o butelie (10) de argon gaz, suport pentru plasmă.

2. Analizor, conform revendicării 1, caracterizat prin aceea că evaporatorul (2) 13

electrotermic este alcătuit dintr-un filament (11) din rodiu, de puritate 99,9%, cu diametrul de

0,25 mm sub formă de buclă, montat într-o cameră (12) de sticlă în formă de T cu volumul 15

de 1 cm3, în care capetele filamentului ies în afara camerei (12) de sticlă printr-un suport (13)

de teflon şi sunt conectate la sursa (5) de alimentare a filamentului, nişte ştuţuri (14, 15) 17

pentru admisia şi evacuarea argonului, împreună cu proba sub formă de vapori, din camera

(12) de sticlă şi din nişte tuburi de teflon, cu diametrul interior de 5 mm şi diametrul exterior 19

de 7 mm, pentru conectarea evaporatorului la microtorţa (1) de plasmă.
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