(19) OFICIUL DE STAT
PENTRU INVENTII §I MARCI
Bucuregti

«1 RO 126500 A2
61 Int.Cl.
GO1TN 30/02 %800

(12) CERERE DE BREVET DE INVENTIE

{21)  Nr.cerere: @ 2009 00845
(22)  Data de depozit: 23.10.2009

(41) Data publicdrii cererii:
29.07.2011 BOPI nr. 712011

(71) Solicitant:
+ UNIVERSITATEA "§TEFAN CEL MARE"
DIN SUCEAVA, STR.UNIVERSITATII NR.13,
SUCEAVA, SV, RO

(72) Inventatori:
+ GUTT GHEORGHE, STR.VICTORIE}
NR. 185 BIS, SAT SFANTU ILIE, SV. RO;
« GUTT SONIA, STR.VICTORIE! NR.185
BIS; SAT SFANTUILIE; 8V, RO

9 CROMATOGRAF PORTABIL

(87) Rezumat:

Inventia se referd la un cromatograf portabil, destinat
separdrii in situ -a unui amestec lichid pe componente,
urmata de determinarea naturii si.concentratiei acestor
compongnte pe cale spectrofotometricd. Cromatograful
portabil, conform: inventiei, este aleatuit dintr-o seringd
de presiune Tha cadrei compunere intrd un maner (1) de
apdsare, o tijd (2), un arc {3), un piston (4), un cilindru
(5) gradat realizat din sticld, o cdmasa (6) din metal
inoxidabil, o piulita (7) speciald cuméner si o alta piulita
(8) speciald pentru prestabilirea debitului maxim de
lichid absorbit, dintr-un corp (9) metalic echipat cu doud
supape (10 si 11) cu sens unic de tip arc-bild sicu un
surub (12)-defnchidere gi prevazut cu niste canale care
fac legatura intre seringd, un-ac (13) lung de seringd Si
o coloana (14} cromatograficd cu umpluturd (15) aflaty
in legaturd cu o celuld (19) de curgere prevézutd cu o
fotobariera realizata cu doud fibre optice (20 si 21),
precum si dintr-o sursd (22) de radiatie luminoasa,
dintr-un spectrometru (23) miniatural prevazut cu
detector de tip Diode-Array, dintr-un calculator (24) pe
care ruleaza un program de calcul specific pentru
achizitia i prelucrarea datelor experimentale §i dintr-o
imprimanta (25).

Revendicari: 1
Figuri: 2
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Fig. 1

Cu incepere de la data publicdriicereriide brevet, cererea asigurd, n mod provizonu, soficitantului, protecfia conferita potrivit dispozifillor
art. 32 din Legea nr.64/1991, cu excepfia cazurilorin care cererea de brevet de invenjie a fost respinsd, retrasd saii consideratd ca fiind retras4;
Intinderea protecfiei conferite de cererea de brevet de invenfie este determinatd de revendicdrile confinute in cererea publicatd in conformitate

cu.art.23 alin.(1) -(3).
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CROMATOGRAF PORTABIL

Inventia se refera la un aparat electronic portabil destinat separarii in - situ
a componentelor  dintr-un amestec lichid urmatd de analiza calitativa si
cantitativa pe cale spectrofotometrica a speciilor chimice rezultate.

In vederea separarii componentelor unor amestecuri lichide complexe,
urmate de analiza calitativda si cantitativda a acestora pe cale
spectrofotometrica, sint cunoscute cromatografe de lichide, cel mai reprezentativ
tip fiind cromatograful de lichide de inalta performanta (HPLC-High Performance
Liquid Cromatographie). Acest tip de cromatograf este un mijloc de laborator
echipat cu pompe speciale de inalta presiune de cca 600-800 ata, regulatoare
de presiune, ventile de dozare, sisteme injectoare, coloane cromatografice,
diverse tipuri de detectoare inclusiv detectoare fotometrice si tehnica de calcul

Dupa separarea componentelor amestecului lichid in coloana cromatografica
dupa afinitatea acestora cu umplutura coloanei, acestea sosesc pe rind in
dreptul detectorului. Rezultatul reprezentarii valorii semnalului electric dat de
detector in functie de timp este o functie graficd, denumita cromatograma, care
ofera informatiile pentru analiza calitativd si cantitativa a componentelor
amestecului analizat. Natura componentelor din amestec (analiza calitativa) se
determina din valoarea timpului lor de sosire (denumit si timp de retentie), la
detector, iar concentratia lor (analiza cantitativa) pe baza intensitatii semnalului
electric al detectorului, intensitate masurata fie prin integrarea suprafetei peak-
urilor cromatogramei fie din valoarea inaltimii acestora. Dezavantajul principal
al cromatografelor de lichide de tip HPLC il reprezinta faptul ca au dimensiuni
si masd mare ceea ce face imposibila utilizarea lor la analize in-situ, de
asemenea manevrarea lor necesitd cunostinte si personal de specialitate, iar
pretul de cost la achizitie precum si costurile de utilizare sint extrem de mari .

Problema tehnica pe care o rezolva inventia constd 1n realizarea unui
cromatograf electronic portabil destinat separarii componentelor unor amestecuri
lichide urmata de analiza calitativa si cantitativa pe cale spectrofotometrica a
speciilor chimice separate. In acest scop este folosit un echipament format
dintr-o seringa de presiune, un ac lung de aspiratie, o coloana cromatografica,
de dimensiuni mici, cu umpluturda, o celula de curgere cu fotobariera, o sursa
de radiatie luminoasa, un spectrofotometru miniatural echipat cu detector diode
— array fard de care realizarea unui cromatograf conform inventiei nu ar fi
posibila din cauza imposibilitatii asigurarii unui gradient de presiune constant pe
toata perioada traversarii coloanei cromatografice de catre amestecul lichid (asa
cum este cazul la cromatografia HPLC), un calculator portabil si un program de
calcul pentru achizitia si prelucrarea datelor. Echipamentul conform inventiei
este de tip modular, permite lucrul comod precum si o curatire si o intretinere
usoara.

In prima fazd se introduce acul unei seringi de dozare de presiune in
amestecul solutiei de analizatsi se apasd manual pistonul pina la limita de jos
a cilindrului. Prin eliberarea apasarii manuale asupra tijei pistonului se destinde
un arc precomprimat care deplaseaza pistonul seringii in sus provocind prin
depresiunea creata in partea inferioara a cilindrului seringii deschiderea unei
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supape de sens unic, cu bila si arc, urmata de aspiratia in cilindrul seringii a
unui  volum de amestec de analizat prestabilit printr-o pozitionare
corespunzatoare a unei piulite speciale.

In faza a 2-a printr-o apasarea lentd a pistonului seringii lichidul sub
presiune provoaca automat inchiderea primei supape de sens si deschiderea
altei supape de sens unic, cu bila si arc, ce permite intrarea amestecului lichid
in coloana cromatograficd miniaturald unde pe baza afinitatii componentelor
amestecului cu umplutura coloanei au loc absorbtii si desorbtii repetate de pe
umpluturd ceea ce are ca efect final separarea in timp a componentelor
amestecului analizat acestea sosind in ordinea separarii lor la celula de
curgere unde traverseaza o unitate fotometrica de tip fotobariera alimentata de
la o sursa de radiatie silegatd la un spectrometru electronic miniatural echipat
cu detector diode—array. Masurarea absorbantei componentelor solutiei n
functie de lungimea de unda are loc in mod automat din momentul traversarii
fotobarierei de catre primului component lichid pind la momentul in care prin
aceasta nu mai trece nici un component, situatie ce corespunde cu scaderea
presiunii din coloana ca urmare a trimiterii intregului volum de lichid din cilindrul
seringii prin coloana cromatograficd. In urma procesdrii datelor pe display-ul
computerului se obtine o  spectro-cromatograma@ in coordonate absorbanta-
lungime de unda, de forma celei din figura 3, care este folosita la identificarea
naturii componentelor amestecului pe baza lungimilor de unda specifice de
absorbtie, stabilite la rindul lor pe baza extrapolarii automate a peak-urilor de
absorbtie pe axa lungimilor de unda. Determinarea concentratiei componentelor
amestecului are loc pe baza conversiei  inaltimii peak-urilor specifice in
unitati de concentratie prin intermediul unei curbe de etalonare. Atunci cind in
amestecul analizat sint banuite a fi prezente specii chimice cu lungimi de unda
de absorbtie specifica apropiate, situatie care poate duce la erori importante la
analiza calitativa sau cea cantitativa, se apeleaza la reprezentarea spectro-
cromatogramelor in trei dimensiuni in coordonate: absorbanta-lungime de unda-
timp.in felul acesta doua peak-uri apropiate sau chiar suprapuse sint decalate
in timp fiind identificabile calitativ precis si ca atare si cuantificabile cantitativ.
Trebuie specificat ca si la acest mod de reprezentare baza analizei calitative o
constituie tot lungimea de unda specifica a absorbtiei si nu timpul de retentie,
asa cum este cazul la cromatografia HPLC, din cauza imposibilitatii asigurarii
unei viteze de curgere constante a amestecului analizat prin coloana
cromatografica la pomparea manuala a acestuia.

Pe linga diverse aplicatii clasice una dintre utilizarile cele mai importante
ale acestui echipament o reprezinta analiza anionilor si cationilor din apa pe
cale fotometrica. La ora actuala, aceastd analizd se realizeaza pentru fiecare
specie chimicd urmaritd in parte prin addugarea unei anumite substante
chimice intr-un volum prestabilit de apa analizatd rezultind o colorare
specifica a amestecului realizat intensitatea culorii fiind proportionala cu
concentratia anionului sau cationului urmarit. Determinarea intensitatii culorii
amestecului se realizeaza cu un detector fotometric ce da un fotocurent a
carui intensitate este convertita si afigsata electronic in unitati de concentratie pe
baza unei curbe de etalonare memorata electronic. Prin folosirea cromatografului
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conform inventiei este posibila determinarea concomitentd a mai multor anionii
si cationi din apa. Tn acest sens mai multe chituri de colorare, ce nu dau reactii
chimice intre ele, sint adaugate toate impreuna intr-un volum corespunzator de
apa din care este aspirat in seringd un volum prestabilit. Continutul cilindrului
seringii  este ulterior presat prin coloana unde are loc separarea compusilor
colorati formati urmata de spectrofotometrarea acestora pe masura trecerii
acestora prin dreptul fotobarierei. Evitarea confundarii naturii acestora din cauza
timpilor de retentie, cu o reproductibilitate relativ mica de la o determinare la
alta, (la cromatograful portabil conform inventiei acesti timpi nu sint asa de
reproductibili ca cei de la un cromatograf HPLC).

In urma aplicérii inventiei se obtin urmatoare avantaje:

- se realizeazd un cromatograf electronic, miniatural, portabil, actionat
manual, ce permite, in timp scurt si in situ, separarea componentelor
unui amestec de lichide urmata de identificarea si cuantificarea
spectrofotometrica a acestora.

- prin folosirea echipamentului este eliminata necesitatea efectuarii unor
cromatograme de etalonare in vederea corelarii valorii timpilor de
retentie ale componentelor amestecului cu timpii de retente a
componentelor pure (metoda clasicd), deoarece determinarea naturii
componentelor din amestecul analizat se face pe baza lungimilor de
unda de absorbtie specifica

- cromatograful conform inventiei permite folosirea acestuia la
determinarea rapidda a anionilor si cationilor din apa cu folosirea
concomitentd a unui chit de colorare avind o compozitie chimica
complexa

- cromatograful este de tip modular, este ugsor de deservit, de intretinut si
de curatat si nu necesitd cunostinte de specialitate la utilizare

Se da in continuare un exemplu de realizare a inventiei n legatura cu figurile
prezentate:

Fig. 1 - vedere in sectiune a cromatografului portabil

Fig. 2 - schema de principiu a cromatografului portabil

Cromatograful conform inventiei se prezintd sub forma unui aparat modular,
electronic portabil format dintr-o seringa de presiune in a carei compunere intra
un miner 1 pentru exercitarea apasarii, o tija 2, un arc 3, un piston 4, un
cilindru 5 gradat din sticla, o camasa 6 din material metalic inoxidabil, o piulita
7 speciala cu miner, o alta piulita 8 speciald pentru prestabilirea debitului
maxim de lichid absorbit. Tot Tn compunerea aparatului mai intrd un corp 9
metalic echipat cu doua supape 10 si 11, cu sens unic, de tip arc-bila, un surub
12 de inchidere folosit pentru curatarea canalelor, un ac 13 lung de seringa, o
coloanda 14 cromatograficd cu umplutura 15, o piulita 16 de stringere, o
garnitura 17 de etansare, un colier 18 de fixare, o celulda 19 de curgere
prevazuta cu o fotobariera realizata cu doua fibre 20 si 21 optice, o sursa 22
de radiatie luminoasa, un spectrometru 23 miniatural prevazut cu detector diode
— array, un calculator 24 electronic cu un program de calcul specific pentru
achizitia si prelucrarea datelor experimentale si o imprimanta 25 electronica.
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REVENDICARE

Inventia Cromatograf portabil caracterizata prin aceea ca Tn vederea
separarii in-situ @ unui amestec lichid pe componente urmatad de determinarea
naturii $i concentratiei acestor componente pe cale spectrofotometricad este
folosita o structura modulara portabilda compusa dintr-o seringa de presiune in a
carei compunere intra un miner (1) de apasare, o tija (2), un arc (3), un piston
(4), un cilindru (5) gradat din sticla, o camasa (6) din material metalic inoxidabil,
o piulita (7) speciala cu miner, o alta piulita (8) speciald pentru prestabilirea
debitului maxim de lichid absorbit, tot in compunerea aparatului mai intrd un
corp (9) metalic echipat cu doua supape (10) si (11), cu sens unic, de tip arc-
bila, un surub (12) de inchidere pentru curatarea canalelor, un ac(13) lung de
seringd, o coloana (14) cromatografica cu umpluturd (15), o celula (19) de
curgere prevazuta cu o fotobariera realizata cu doua fibre (20) si (21) optice, o
sursad (22) de radiatie luminoasa, un spectrometru (23) miniatural prevazut cu
detector diode—array si un calculator (24) electronic cu un program de calcul
specific pentru achizitia si prelucrarea datelor experimentale si o imprimanta (25)
electronica.
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