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Inventia se refera la un procedeu folosit pentru prepararea probelor de sol in vederea
analizei spectrometrice a concentratiei metalelor grele prin spectrometrie de emisie atomica.

La ora actuala, evolutia in domeniul laserelor de mica putere a dus la folosirea acestora
tot mai des ca mijloc important de excitatie atomica primara in domeniul spectrometriei de
emisie atomica cu plasma cuplata inductiv si analizor spectrometru de masa (spectrometrie
LASER-ICP-MS). inainte de aparitia laserului, analiza spectrometrica ICP-MS se efectua dupa
ce, in prealabil, probele erau transformate in solutii apoase de saruri cu ajutorul unor acizi de
inalta puritate, solutiile obtinute fiind injectate sub forma unor aerosoli fini in plasma termica a
spectrometrului. Tehnica prin ablatie laser permite folosirea probelor solide, ca atare
temperatura nalta in zona de lucru duce la obtinerea de vapori atomici ai mediului analizat, care
sunt injectati direct in plasma termica a spectrometrului.

Aplicarea tehnicii spectrometrice LASER-ICP-MS la analiza solurilor, in vederea
determinarii naturii si concentratiei metalelor grele, folosind Tn acest scop pastile de sol obtinute
prin presare, “Procedeu si echipament de obtinere a pastilelor de sol sau de minereu
destinate analizei spectrometrice cu raze X si studiului microscopic, autori: Amariei
Sonia, Gutt Gheorghe, Gutt Andrei, Buculei Amelia”, nu este posibila la spectrometrele de
emisie atomica cu ablatie laser deoarece solul supus analizei trebuie sa fie lipsit complet de
partea organica, intrucét la ablatia probei se produce fum, rezultat din carbonizarea partii
organice, care este absorbit ih spectrometru impreuna cu vaporii atomici ai elementelor chimice
din proba, influentand negativ precizia determinarilor. De asemenea, nu este posibila nici ablatia
laser directa a probei de sol pulverulent rezultat dupa ce, in prealabil, partea organica din proba
a fost indepartata intr-un cuptor de calcinare, deoarece pulberea fina rezultata dupa calcinare
este imprastiata in spatiul de lucru ca urmare a efectului mecanic care insoteste orice fascicul
laser de densitate energetica ridicata la impactul acestuia cu un mediu solid sau granular.
Incercarea de agregare prin presarea pulberilor de sol obtinute dupa calcinare in pastile
cilindrice nu da rezultat, deoarece, in lipsa partii organice, care are gi rol de liant, pastilele se
dezintegreaza imediat dupa extragerea lor din matrita.

Se cunoaste, din articolul J. Mikolas, P. Musil, V. Stuchlikova, K. Novotnz, V.
Otruba, V. Kanickz, “Infrared laser ablation study of pressed pellets with inductively
coupled plasma atomic emission spectrometry”, Anal Bioanal Chem (2002), pp. 244-250,
o metoda de preparare a probelor de sol sub forma de peleti, care urmeaza sa fie analizate prin
spectrometrie de emisie atomica cu ablatie laser, prin care se analizeaza solurile pentru
determinarea Zn, Cu, Ni, Cr si V, unde proba de sol este macinata pentru 60 min si uscata. Ca
liant, se utilizeaza pulbere de argint cu particule mai mici de 15 yM, se amesteca cu pulberea
care urmeaza a fi analizata (de GeO2) si se omogenizeaza intr-o moara cu bile, obtinandu-se,
in final, peleti de diametru 12 mm si 1 mm grosime de greutate 2 g.

Se cunoaste, din documentul “Test procedure for determining sulfate content in
soils-colorimetric method , TxDOT Designation: Tx-145-E, effective date: February 2005",
o metoda de determinare a continutului de sulfat solubil Tn soluri prin obtinerea unei probe de
sol, care consta in uscarea acesteia in aer pentru a obtine o greutate constanta, plasarea intr-
un recipient care contine polietilena de inalta densitate, adaugarea a 200 ml de apa deionizata,
scuturarea viguroasa a recipientului pentru 1 min, apoi, dupa 12 h, filtrarea solutiei si colectarea
a 10 ml filtrat intr-o proba si analizarea acesteia cu un colorimetru.

Problema tehnica pe care o rezolva inventia consta in analizarea probelor de sol pentru
determinarea concentratiei metalelor grele cu o precizie ridicata.
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Procedeul pentru prepararea probelor de sol in vederea analizei spectrometrice a
concentratiei metalelor grele inlatura dezavantajele de mai sus, prin ceea ca acesta consta in
realizarea de pastile cilindrice care includ proba de analizat intr-o matrice de sticla solubila,
obtinerea pastilelor avand loc prin inglobarea unor cantitati de pulbere de sol de analizat, intr-o
matrice de sticla solubila de puritate analitica, urmata de depunerea masei pastoase rezultate
intr-o tavita metalica, cuplata la un cilindru metalic alimentat dintr-o butelie cu bioxid de carbon
de inalta puritate.

In urma aplicarii acestui procedeu, rezulté o pastila cilindrica solida, cu matrice de bioxid
de siliciu, care fixeaza pulberea de sol pentru analizat sub forma unei dispersii uniforme. Tn
urma ablatiei laser, rezulta vapori atomici atat ai matricei, cat si ai materiei analizate,
discriminarea efectului de matrice din rezultatul final fiind facuta automat prin soft, folosind in
acest scop o pastila cu sticla solubila fara adaos de sol.

Prin aplicarea inventiei se obtine urmatorul avantaj:

- se realizeaza pastile cilindrice compacte, cu matrice de bioxid de siliciu, ce includ sub
forma unei dispersii uniforme particulele fine de sol supuse analizei spectrometrice de emisie
atomica prin metoda LASER-ICP-MS.

Figura reprezinta vederea pastilei de sol cu matrice bioxid de siliciu si a camerei de
tratare a pastilelor cu bioxid de carbon;

Se da, in continuare, un exemplu de realizare a inventiei:

Proba de sol conform inventiei este formata dintr-o matrice 1 de bioxid de siliciu, ce
contine componentele 2 anorganice de sol sub forma unor dispersii uniforme de pulbere si o
tavita 3 metalica. Camera de tratare a pastilelor de sol cu bioxid de carbon este montata pe un
batiu 4 metalic si se compune dintr-un cilindru 5 metalic, racordat printr-un furtun 6 din cauciuc
siliconic la o butelie cu bioxid de carbon de inalté puritate. in partea inferioard, camera de
tratare dispune de trei orificii O, dispuse simetric pe circumferinta, pentru eliminarea bioxidului
de carbon, si de un canal C, in care se impinge umarul U al tavitei 3 metalice.

Modul de preparare a pastilelor de sol pe baza de matrice din sticla solubila are loc n
modul urmator:

Dupa calcinarea avansata a probei de sol la temperatura de 700°C si racirea acesteia,
se cantareste pe balanta analitica 1 g de proba, dupa care se prepara o solutie de 30% sticla
solubild pe baza de ioni de sodiu sau de potasiu. In acest scop, se folosesc 3 g de sticla
solubila solidificata, cantarite tot la balanta analitica, dizolvate in circa 7 ml de apa bidistilata,
ultrapurificata, incalzita la 90°C, si se adauga proba cantaritd de pulbere de sol in timpul
amestecarii suspensiei la temperatura de 85...90°C cu un agitator cu pastila magnetica, pana
cand se obtine un amestec uniform (circa 1 min, dar nu inainte de dizolvarea completa a sticlei
solubile) dupa care se toarna gelul cu suspensia obtinuta intr-o tavita metalica.

Procesul fizico-chimic care are loc la obtinerea pastilelor de sol este urmatorul:

- In faza solida, sticla solubila se prezinta sub forma unui amestec de bioxid de siliciu
cu oxid de sodiu sau de potasiu.

Avantajul folosirii sticlei solubile pe baza de oxid de sodiu, fata de sticla solubila pe baza
de oxid potasiu sodiu, consta in solubilitatea mai buna in apa a primei; in schimb, si pretul de
cost al acesteia este ceva mai ridicat. Sticla solubila pe baza de sodiu are compozitia: 2Na,O
+ SiO,, iar sticla solubila pe baza de potasiu are compozitia: 2K,0 + SiO,. Prin hidroliza in apa
fierbinte a amestecului sticlei solubile pe baza de oxizi de sodiu sau potasiu rezulta:

Na,SO, +3H,0«> 4Na* +30H ™ + H;90, (1)
sau:
K,S90, +3H,0 <> 4K™ +30H" + H;S0O, (2)
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Acidul silicic elibereaza ionii de hidrogen care se combina cu ionii hidroxil rezultand apa,

iar bioxidul de siliciu in solutie apoasa (SiO, ,,.):
2Na,0+ 30, +CO, — Na,CO; + 30, 4 (3)
2K,0+ 30, +CO, — 2K,CO5 + 30,4444 4)

se condenseaza intr-un gel silicic care se intaregte in prezenta de bioxid de carbon intr-o struc-
tura moleculara de sticla solida ce are la baza tetraedre de SiO,. Tratarea probei cu bioxid de
carbon se face in cilindrul metalic 5 racordat, in partea superioara, prin furtunul din cauciuc sili-
conic 6 la o butelie de bioxid de carbon de puritate analitica, recipientul metalic 3 montandu-se
prin introducerea umarului U al acesteia in canalul C al cilindrului. Dupa polimerizarea in
prezenta de bioxid de carbon, proba se expune intr-o etuva de incalzire, unde se tine, timp de
30 min, la o temperaturd de 85°C, pentru eliminarea completa a apei. Gelul silicic, intarit si
deshidratat, in care sunt dispersate particulele anorganice de sol, formeaza pastila folosita in
continuare, fara a fi scoasa din recipientul metalic, pentru analiza spectrometrica a metalelor
grele din sol folosind metoda LASER-ICP-MS.
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Revendicare

Procedeu pentru prepararea probelor de sol in vederea analizei spectrometrice a
concentratiei metalelor grele, caracterizat prin aceea ca acesta consta in realizarea de pastile
cilindrice care includ proba de analizat sub forma de pulbere intr-o matrice de dioxid de siliciu,
obtinerea pastilelor avand loc prin inglobarea unor cantitati de pulbere (2) de sol de analizat,
intr-o matrice (1) de sticla solubila de puritate analitica, urmata de depunerea masei pastoase
rezultate intr-o tavita (3) metalica, cuplata la un cilindru (5) metalic alimentat dintr-o butelie cu
bioxid de carbon de Tnalta puritate.
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