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4 DISPOZITIVE SI METODA PENTRU ETANSAREA
ROTOARELOR PORT PROBA PENTRU REZONANTA
MAGNETICA NUCLEARA

(57) Rezumat:

Inventia se refera la dispozitive si metoda pentru
etansarea rotoarelor port-proba, pentru rezonanta mag-
netica nucleara, utilizate in spectroscopia de rezonanta
magnetica. Dispozitivul conform inventiei prezinta un
capac (10) turbionar, prevazut cu cinci pale (21) deca-
late la 72°, care sunt actionate de fluxul de gaz ce impri-
ma migcarea de rotatie a ansamblului unui container
(30) port-proba, cand este levitat in interiorul sondei de
analiza plasate in campul magnetic, palele (21) partii
turbionare, superioare, ale unui capac (20) fiind pre-
lucrate avand o curbura (22) interioara in partea stanga,
si astfel putandu-se imprima o migcare de rotatie a con-
tainerului (30) port-proba, in sens contrar acelor de
ceasornic, iar diametrul exterior al zonei turbionare a
capacului (10) si, respectiv, cea din imediata vecinatate
a capacului (20) prezintd un diametru (d2) egal cu
diametrul exterior al unei camasi (100) cilindrice, Tn timp
ce diametrul (d1) partii care culiseaza in interiorul con-
tainerului (30) de proba este egal cu diametrul interior
al camasii (100) cilindrice, pentru facilitarea introducerii
capacului (10) turbionar in camasa (100) cilindrica, o
parte (31) a capacului (10) fiind prelucrata ca si tesire la
un unghi(32) de 45°, unghiul tesiturii nefiind Tnsa limitat
la aceastd valoare.
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PENTRU REZONANTA MAGNETICA NUCLEARA

Inventia se refera la un dispozitiv si metoda asociata pentru etansare si rotirea

containerelor port-proba utilizate in spectroscopia de rezonanta magnetica nucleara.

In scopul analizelor structurale si dinamice a probelor solide, prin rezonanta
magnetica nucleara (RMN), este cunoscuta utilizarea tehnicii de rotire a probelor la
un unghi de 54,74° fata de directia cAmpului magnetic extern aplicat, ca fiind cvasi
permanent utilizatd. Cunoscutd sub numele de “rotire la unghiul magic" tehnica
presupune utilizarea unor containere port-proba cilindrice, din material ceramic, care
permit levitarea si concomitent rotirea probelor de analizat la frecvente de ordinul
kHz. Astfel, in functie de diametrul exterior al containerelor port-proba, se pot obtine
frecvente de rotatie maxime de pana la 70 kHz. Rotirea la frecvente cat mai ridicate
este o cerintda imperios necesara pentru ingustarea liniilor spectrale, generate de

interactiuniile spiniilor nucleari.

Containerele port-probd se impart in doua categorii, cu unul si respectiv
ambele capete deschise. in acest capat este introdus, dupa incarcare probelor de
analizat, capacul cilindric al carui diametru exterior, al partii care culiseaza in
interiorul containerului cilindric, d1 este egal cu diametrul interior al cilindrului, in timp

ce parte exterioara are diametrul egal cu containerul si anume d2. Introducerea se

face prin presare. In cazul in care cilindrul are un singur capat deschis partea

i 2Deneqon
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cilindrului, prezinta o forma turbionard. Aceast capac cu parte exterioara avand
forma de turbina este componenta prin care este imprimatd miscarea de rotatie a
containerului port proba. In cazul designului cu ambele capete deschise pe langa
capacul cu forma de turbind exista un al doilea capac care are forma exterioara
cilindrica. Acesta nu are rol in dinamica containerului port-proba, el fiind utilizat doar

pentru incarcarea si descarcarea.

Indiferent de configuratia utilizata, containerele port-proba cilindrice nu permit
etansarea volumului interior, delimitat de suprafata interioara a cilindrului ceramic i
suprafata capacului/capacelor, denumit si volum activ si astfel evitarea scurgerii

lichidelor din interior spre exterior ca urmare a presiunii generate de forta centrifuga.

Un alt neajuns 1l constituie si expunerea permanentd a volumului activ al
containerului port proba la atmosfera ambinetald, situatie care este inacceptabild n
multe cazuri. Aceste neajunsuri limiteaza utilizare spectroscopiei de rezonania
magnetica nucleard, o tehnica extrem de utilizatd pentru rezolvarea numeroaselor
problemele de natura biologica, chrnica, fizicd din numeroase discipline stiintifice, Tn

cazul solutiilor si al amestecurilor solid/lichid.

In conditiile n care in ultimele decenii au fost prezentate beneficiile utilizirii
thenicii RMN prin rotirea probelor la unghiul magic si la compusii lichizi si semi-solizi
(amestecuri omogene sau heterogene solid — lichid) etansarea containerelor port-

proba este esentiala .

Tn scopul etansarii containerelor port-proba si astfel pentru a extinde utilizarea
tehnicii RMN prin rotire la unghi magic (54,74°) in cazul compusilor lichizi sau semi-

solizi doua abordari tehnice ce au fost preferate. Prima soluiie a co
>

. . . : . Al e,
unor containere din material plastic sau sticla in care probele L)égﬂ‘detsmqm
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erau incarcate si care erau ulterior introduse in containerele port-probd RMN.
Aceasta abordare prezintd doua dezavantaje majorore si anume reducrea dramatica
a volumului activ al containerului port-proba si introducerea unor semnale RMN de
funadal de intensitate ridicata. Este stiut faptul ca rezonanta magnetica nucleara, de
altfle o metoda extrem de capabila, sufera de sensibilitatea scazutda a metodei de
detectie. Aceasta limitare a detectiei inductive s-a urmarit intodeauna a fi
compensata prin cresterea volumului activ al containerelor port-proba. Reducerea
volumului activ al containerului port-proba duce la reducerea semnalului RMN, astfel
fiind necesara prelungirea periodei de achizitie. Problema semnalelor RMN de
funadal introduse de catre materialele plastice sau sticla folosite ca si suport ermetic
este un dezavantaj major deoarece duce la scaderea raportului semnal zgomot
pentru semnalele RMN provenite de [a speciile analizate. Problematica este bine

conoscuta si fundamentata si nu este detaliata in prezentul document.

Este cunoscutd de asemena si abordarea tehnica in care capacul turbind
este dotat cu o garnitura cu sectiune circulara. Indiferent de tipul de material folosit
ca si garniturd, metoda esueaza in ermetizarea volumului activ peste o valoare
criticd a frecventei de rotatie. Acest prag este determinat de parametrii intrinseci ai
materialelor utilizate pentru fabticarea capacului turbionar (diametru, rezistentd la
rupere, modulul de elasticitate), ai garniturii cu sectiune circulara (densitate, rata de
comprimare si diametru) si respectiv densitatea si vascozitatea lichidului sau a

amestecului semi-solid de analizat.

Se cunoaste de asemenea faptul ca pana la anumite limite de frecvente de
rotatie (8 — 10 kHz pentru un container port-proba de 4,0 mm diametru exterior)

unele dopuri din materiale plastice ca si Kel-F® sau Teflon® pot mentine, in anumite

Y
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cazuri, etansarea Tn cazul cand densitatea fludului este mai scazutd decat a

materialului plomeric si temperatura nu este mult scazuta sub 0 grade Celsius.

Prezenta inventie are ca si scop realizarea unui capac turbionar pentru
containerele port-proba utilizate in rezonanta magnetica nucleara, care inchide

ermetic volumul activ al containerului.

Capacul turbionar pentru etansare si rotire, conform invetiei, se
caracterizeaza din punct de vedere al sectiunii axiale printr-o forma care prezint3, la
nivelul zonei ce culiseaza in containerul cilindric, prin muchii ascutite si care
preseazda in peretele lateral al containerului formand astfel o etansare prin

comprimare.

La nivelul pariii interioare a containerului cilindric se vor forma astfel unul sau
mai multe inele de contact, cu partea de diametru inferior al capacului turbionar,

datoritd acestor muchii.

Prin racirea capacului turbionar in azot lichid, prealabil inserarii in cilindru
port-proba, acest proces este usor de realizat si duce la etangarea volumului activ,
delimitat de suprafata interioara a containerului cilindric si suprafata capacului

turbionar sau a capacului simplu unde este cazul.

Alte avantaje si caracteristici, precum si modul de opreare, inchidere /
deschidere, sunt evidentiate mai clar din descrierea urmatoare, prezentata pe baza
unui exemplu de realizare a investigatiei, dar nelimitat la acesta situatie particlara, in

care:

- figura 1 — reprezintd un container port-proba cilindric, cu doua

capete deschise, folosit In rezonanta magneﬁéa,.:n
/
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efectuata prin rotire la unghiul magic sau orice alt unghi; vedere
dimetrica,

- figura 2 — reprezintd schema unui capac turbionar pentru etansare,

in vedere dimetrica;
5 - figura 3 — reprezinta schema containerului port-proba cilindric ca si
in figura 1, dar in sectiune dimetrica si respectiv longitudinal axiala ;
- figura 4 — reprezintd vedere schematicd, dimetrica, a capacului

simplu inferior;

In figura 1 se prezintd un container port-proba pentru utilizarea in rezonanta

10 magneticav nucleara (RMN) efectuata in conditiile rotirii probelor la unghiul magic
(54,74 grade), sau orice alt unghi, fatd de directia cAmpului magnetic aplicat. in
exemplul de fata containerul port-proba este de tip deschis la ambele capete si este

compus din trei cormponente:

- capacul turbionar 10 pentru inchidere in partea superioara a containerului
15 cilindric 100 si pentru imprimarea migcarii de rotafie a ansamblului
containerului port-proba;
- camasa cilindrica deschisa la ambele capete 100;
- capacul simplu 200 pentru inchidere in partea inferioara a containerului

cilindric 100.

20 in figura 2 se prezintd un capac turbionar 10, prevazut cu 5 pale, decalate la
72 de grade si care sunt actionate de fluxul de gaz care imprima migcarea de rotatie

a ansamblului container port-proba cand este levitat in interiorul sondei de analiza,

plasatd in cdmpul magnetic. Palele 21 a partii turbionare, superioarg_unggpacului 20

L
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imprima o migcare de rotafie a containerului port-proba in sens contrar acelor de

ceasornic.

Diametrul exterior al zonei turbionare al capacului si respectiv cea din
imediata vecinatate 20, prezintda un diametru, d2, egal cu diametrul exterior al
camagii cilindrice 100, in timp ce diametrul, d1, al pariii care culiseaza in interiorul

containerului port proba 30, este egal cu diametrul interior al camasii cilindrice 100.

Pentru facilitarea introducerii capacului turbionar 10 in camasa cilindrica 100,
partea 31 a capacului este prelucrata, in exemplul de fata, ca si tesire la un unghi,

32, de 45 de grade. Unghiul tesiturii nu este insa limitat la aceasta valoare.

In figura 3 se prezintd un container port-proba cu doua capete deschise in
vedere: sectiune dimetrica (a.) si respectiv sectiune longitudinalda (b.). Pentru
ermetizarea volumului activ al containerului port-proba cilindric, partea capacului
turbionar 30 care culiseaza in interiorul camasii cilindrice 100 este prevazuta cu
nervuri de cornprimare 33. In prezentul exemplu nervurile, care au sectiunea de
forma triunghiulara, sunt in numar de doua si au diametrul maxim, d3, cu 2% mai
mare decat diamterul partii 30, care culiseaza in interiorul camasii cilindrice i
respectiv al diametrului interior al camasii cilindrice 100, si anume d1. Pentru a putea
culisa Tn interiorul camasii cilindrice 100, capacul turbionar este in prealabil racit in
azot lichid pentru a suferii un proces de contactie. Prin comprimarea pe care, ulterior
revenirii la dimensiunile initiale, nervurile, 33, o exercita ulterior asupra peretelui
interior al containerului cilindric se realizeaza etansarea volumului activ 101. Volumul
activ al containerului port-proba este delimitat de suprafata interioara a camasii
cilindrice 102 si de suprafatetele 31, 34, 35 si 36 ale capacului turbionar si respectiv

cele echivalente ale capacului simplu (inferior).

[/
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in figura 4 se prezinta capacul inferior 200, care dispune, pentru partea care
culiseaza, 210, in interiorul camasii cilindrice 100, de caracteristici similare cu cele
ale partii culisante 30 a capacului turbionar 10. Astfel capacul este prevazut cu doua
nervuri de comprimare, 211, de sectiune triunghiulara si care prezintd diametrul
maxim, d3, cu 2 % mai mare decat diametrul, d1, al sectiunii ce culiseaza in
interiorul camasii cilindrice 100. Partea capacului inferior care nu culiseaza n
interiorul camasii cilindrice, 220, prezintd o forma cilindrica, sau trunchi de con
circular drept. In prezentul exemplu capacul are o forma cilindrica, avand un
diametru exterior, d4, egal cu 92 % din diametrul exterior al camatii cilindrice 100 si
respectiv al capacului turbionar 10. Capacul inferior este introdus in camasa
cilindricd dupa acelas procedeu ca si capacul turbionar, si anume, prin racirea in

prealabil in azot lichid.

Tn exemplul din figura 5 se prezinta un cap turbionar 40, viziune dimetrica (a.)
si respectiv In sectiune longitudinal axiala (b.), prevazut cu 10 pale, 41, defazate la
36 de grade, avand raza de curbura a palelor in partea dreapta, 42. Capacul
turbionar poate astfel imprima o miscare de rotatie a ansamblului container port-
proba in sensul acelor de ceasornic, insa nu este limitat doar la aceasta posibila
constructie si directie de rotatie. Prezentul exemplu constructiv dispune de trei
puncte de comprimare, 43, in peretele interior al camasii cilindrice 100 a ansamblului
container port-proba. Capacul turbionar este prevazut cu o degajare interioara, 44, in
partea inferioarda a capacului turbionar, cea care culiseaza in interiorul camasii
cilindrice. Astfel poate fi crescut volumul activ al ansamblului container port-proba.

Capacul turbionar este prevazut in partea superioard cu o gaura filetata interior, 45,

care este folosita, Tn caz de necesitate, la extragerea capaculyi !
J/\V' Ny
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dispozitiv de tragere care permite aplicarea unui moment axial de extragere mai

mare. Infiletarea dispozitiviui si extragerea capacului din cdmasa cilindrici are loc

dupa racirea ansamblului container port-proba in lichidul criogenic.
Prin aplicarea inventiei se ob{in urmatoarele avantaje:

- pastrarea caracteristicilor ,probelor” analizate

- mentinerea conditiilor initiale ale ,probelor” de analizat

- evitarea scurgerilor de fluide Tn timpul utilizarii

- evitarea deteriorarii echipamentelor pentru analiza in care containerul port-

proba este levitat si rotit.
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Dispozitive si metoda pentru etansarea containerelor port-proba pentru spectroscopia
de rezonanta magnetica nucleara caracterizate prin aceea ca, in scopul etansarii
containerelor in timpul levitarii si rotirii acestora sunt utilizate unul sau doua capace.
Dispozitiv (10) pentru etansarea containerelor port-proba pentru spectroscopia de
rezonanta magnetica nucleara caracterizat prin aceea ca cel putin un capac pentru
etansarea containerelor port-proba cilindrice utilizate in rezonanta magnetica nucleara
efectuatd in conditii de levitare are forma turbionara (21) pentru a permite rotirea
containerelor.

Dispozitiv (200) pentru etansarea containerelor port-proba pentru spectroscopia de
rezonantd magnetica nucleara caracterizat prin aceea ca cel putin un capac pentru
etansarea containerelor port-proba cilindrice prevazut cu ambele capete deschise,
utilizate Tn rezonanta magnetica nucleara efectuata in conditii de levitare si rotire a
containerelor prezinta o forma neturbionara (220).

Capac turbionar (10), conform revendicarii 1 i 2, caracterizat prin aceea ca este
prevazut cu nervuri de comprimare (33) pentru etansarea volumului activ (101) al
containerului port-proba.

Capac turbionar, conform revendicérii 4, caracterizat prin aceea ca este prevazut cu
nervuri de comprimare (33) cu sectiune triunghiulara (36) in sectiune lingitudinal axiala.
Capac, conform revendicarii 3, caracterizat prin aceea ca este prevazut cu nervuri de
comprimare (211) pentru etansarea volumului activ (101) al containerului port-proba.
Capac, conform revendicarii 6, caracterizat prin aceea ca este prevazut cu nervuri de
comprimare (211) cu sectiune triunghiulara in sectiune lingitudinal axiala.

Capac turbionar (10), conform revendicarii 1 si 2, wgat prin aceea ca prezinta

ATUS 1 o
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9. Capac simplu (200), conform revendicarii 1 si 3, caracterizat prin aceea ca prezinta

sectiuni transversale in zona nervurilor de comprimare (211) cu diametrul mai mare
decat diametrul interior al camasii cilindrice (100) al ansamblului container port-proba.

10.Capac turbionar (10), conform revendicarii 8, caracterizat prin aceea ca este format
dintr-o singura componenta prelucrata unitar si prevazut in partea superioara cu o gaura
filetata interior (45).

11.Capac simplu (200), conform revendicarii 9, caracterizat prin aceea ca este format dintr-
0 singura componenta prelucrata unitar.

12.0 metoda caracterizata prin aceea ca formeaza o etansare intre suprafata interioara
(102) a camasii cilindrice (100) si respectiv ale suprafetelor de etansare (33 si 211) ale
capacului turbionar (10) si respectiv ale capacului simpliu (200).

13.0 metoda, conform revendicarii 8 si 9, caracterizata prin aceea ca, capacul turbionar
(10), capacul simplu (200) si camasa cilindrica (100) formeaza un montaj.

14. O metoda, conform revendicarii 10, caracterizata prin aceea ca in urma montajului
componentelor 10 si 100 se realizeaza o etansare prin comprimare.

15.0 metoda, conform revendicarii 11, caracterizatd prin aceea ca in urma montajului
componentelor 100 si 200 se realizeaza o etangare prin comprimare.

16.0 metoda, conform revendicarii 12, caracterizata prin aceea ca pentru montajul n
interiorul camasii cilindrice (100) a capacului turbionar (10) si respectiv capacului simplu
(200) acestea din urma sunt racite in prealabil in azot lichid sau amestecuri criogenice
similare.

17. O metoda, conform revendicarii 10, caracterizata prin aceea ca pentru demontarea
capacului turbionar (10) se utilizeaza un dispozitiv de extragere, care se infileteaza in

gaura filetata axial (45), in partea superioara a capacului.

Page 2 of 2
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Figura 5
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