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Opis wynalazku

Przedmiotem wynalazku jest kapilarny stabilizator prébki cieczy przeznaczony do rejestracji widm
spektroskopowych cieczy lotnych technikg ostabionego catkowitego odbicia w podczerwieni (ATR-
FTIR).

Znane jest z amerykanskiego opisu patentowego US8223429B2 narzedzie pomocnicze do ba-
dania prébek ztozone z platformy, mocowanej na stoliku mikroskopu przeznaczonego do pomiarow
w trybie ATR, ktéra to platforma zawiera element mocujacy umieszczony na platformie oraz element
utrzymujgcy prébke, réwniez zlokalizowany na platformie, przy czym element utrzymujgcy posiada ogra-
niczong ruchomos$¢ wzgledem stolika i znajduje sie ponizej krysztatu ATR.

Znane jest z broszury producenta PerkinElmer (dostepnej pod adresem internetowym
https://www.s4science.at/wordpress/wp-content/uploads/2019/04/L. 105023.pdf) rozwigzanie oparte na
zastosowaniu rurki ze stali nierdzewnej o Srednicy zewnetrznej 7 mm i $rednicy wewnetrznej 3 mm oraz
wysokosci kilku milimetréw, centrowanej wspotosiowo z krysztatem ATR za pomocg ramienia wysoko-
cis$nieniowego. Po ustawieniu rurki wprowadza si¢ do jej wnetrza probke (na powierzchnie krysztatu).
W przypadku pomiaréw widm cieczy szczegdlnie lotnych, w celu ograniczenia parowania producent
zaleca ustawienie ramienia wysokocisnieniowego nad rurkg i doci$niecie koncowki.

Znane jest z broszury producenta Pike Technologies (dostepnej online pod adresem interneto-
wym  https://www.piketech.com/wp-content/uploads/PIKE-technologies GladiATR.pdf) rozwigzanie,
ktére skiada sie z cienkiego dysku z lejkowatym zagiebieniem, na ktdérego dnie znajduje sie otwér
o srednicy 3 mm (Liquids Retainer — element zapobiegajgcy rozlewaniu sie probki po powierzchni stolika
ATR), przykrywki umozliwiajgcej zahamowanie parowania probki (Volatiles Cover) i U-ksztattnego
mostka, ktéry stuzy do centrowania akcesorium i jego doszczelniania po docisnieciu za pomocg ramie-
nia wysokocisnieniowego aparatu.

Przedstawione rozwigzania nie chronig probki przed kontaktem z powietrzem co moze miec
wplyw na jej sktad, wymagajg zastosowania ramienia wysokocisnieniowego oraz czynig trudnym — badz
niemozliwym — obserwacje probki w trakcie kontaktu z krysztatem.

Istotg kapilarnego stabilizatora probki cieczy, sktadajgcego sie z kapilary oraz elementu podtrzy-
mujgcego (holdera), jest to, ze kapilara wykonana jest ze szkta borokrzemowego i posiada dtugosé
w zakresie od 35,0 do 60,0 mm, srednice zewnetrzng w zakresie od 6,5 do 10,0 mm, oraz srednice
wewnetrzng w przedziale od 1,2 do 1,8 mm. W goérnej czesci kapilary znajduje sie rozszerzenie, ktore
w czesci wlotowej posiada srednice w zakresie od 4,0 do 8,0 mm, oraz wysokos$¢ w zakresie od 5,0 do
10,0 mm. W czesci dolnej kapilary znajduje sie rozszerzenie o $rednicy podstawy w zakresie od 3,0 do
3,5 mm oraz wysokosci w zakresie od 0,7 do 1,0 mm, natomiast na zewnetrznym obwodzie gérnego
wylotu kapilary wykonano fazowanie o gtebokosci w zakresie od 0,3 do 0,5 mm. Réwnoczes$nie kapilara
umieszczona jest w elemencie podtrzymujgcym (holderze).

Korzystnie kapilara w gornej czesci posiada rozszerzenie w ksztalcie lejka.

Korzystnie kapilara w dolnej czesci posiada rozszerzenie w ksztatcie stozka.

Korzystnie holder wykonany jest z tworzywa sztucznego.

Korzystnie tworzywem sztucznym z ktérego wykonany jest holder, jest szkio organiczne.

Korzystnie holder wykonany jest z metalu.

Korzystnie metalem z ktérego wykonany jest holder, jest aluminium.

Korzystnie holder posiada na spodzie walcowate wydrgzenie.

Korzystnie holder posiada na spodzie wokét otworu przez ktory przechodzi kapilara, stozkowe
wydrgzenie.

Rozwigzanie zapewnia eliminacje efektu zmian stezen analizowanych prébek spowodowanych
parowaniem ich lotnych sktadnikéw z krysztatu przystawki ATR podczas pomiaru oraz przemianami
chemicznymi zawigzanymi z kontaktem prébki z tlenem atmosferycznym. Dzieki temu mozliwa jest re-
jestracja duzej liczby skanow (wydtuzenie czasu pomiaru), co znaczgco poprawia jako$¢ widm IR
w wyniku maksymalizacji stosunku sygnat/szum (efekt wygtadzenia widma). To z kolei umozliwia ob-
serwacje pasm absorpcji o niewielkiej intensywnos$ci, a tym samym pozwala na pogtebiong analize
widm.

Rozwigzanie wpisuje sie w obszar spektroskopii molekularnej jako jednej z gatezi analizy instru-
mentalnej i moze znalez¢ zastosowanie w rejestraciji wysokiej jakosci widm IR problematycznych prébek
analitycznych w formie m.in. zwigzkéw/mieszanin lotnych lub zawierajgcych lotne komponenty, takich
jak surowa ropa naftowa, niskowrzgce frakcje ropopochodne i ich mieszaniny (np. benzyna silnikowa,
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paliwa lotnicze), roztwory (mieszaniny) na bazie lotnych rozpuszczalnikéw, ekstrakty zawierajace sktad-
niki niskowrzace, rozpuszczalniki farb i lakierow, olejki eteryczne i kompozycje zapachowe, lotne wyroby
farmaceutyczne i kosmetyczne, kondensaty lotnych zwigzkéw organicznych i inne substancje charak-
teryzujgce sie wysokg preznoscig par. Dzieki mozliwosci stabilizacji sktadu podczas analizy IR wspo-
mnianych problematycznych probek istnieje szansa rozszerzenia stosowalnosci techniki IR do badan
ich sktadu lub wtasciwosci fizykochemicznych. W wariancie wysokotemperaturowym (kapilara wyko-
nana ze szkta borokrzemowego oraz aluminiowy holder centrujgcy) przedmiot zgtoszenia jest kompa-
tybilny z wysokotemperaturowymi przystawkami ATR przeznaczonymi do pracy w temperaturach na
ogot nie przekraczajgcych 300°C. W zaleznos$ci od warunkéw pracy holder moze by¢ wykonany z me-
talu (praca w wysokiej temperaturze) lub z tworzywa sztucznego (praca w temperaturze pokojowej).
Stozkowe rozszerzenie 3 zapobiega stykowi szkta z krysztatem ATR i utatwia naniesienie prébki na jego
powierzchnie.

Przyktad wykonania wynalazku uwidoczniono na rysunku ktory przedstawia przekréj poprzeczny
kapilarnego stabilizatora.

Kapilarny stabilizator wedlug wynalazku sktada sie z kapilary 1 oraz elementu podtrzymujgcego
(holdera) 5. Kapilara 1 jest odcinkiem grubosciennej rurki wykonanej ze szkfa borokrzemowego, ktory
posiada dtugos¢ 49,0 mm, srednicy zewnetrznej 8,0 mm i srednicy wewnetrznej 1,5 mm. W goérnej cze-
sci kapilary 1 wydrgzone jest stozkowe rozszerzenie 2, ktére w czesci wlotowej posiada $rednice
w zakresie od 4,0 do 8,0 mm, oraz wysokos¢ w zakresie od 5,0 do 10,0 mm. W czesci dolnej kapilary 1
wykonano stozkowe rozszerzenie 3 o $rednicy podstawy 3,5 mm oraz wysokosci 1,0 mm, natomiast na
zewnetrznym obwodzie gérnego wylotu kapilary 1 wykonano fazowanie 4 o gtebokosci 0,5 mm. Row-
noczesnie kapilara 1 umieszczona jest w elemencie podtrzymujgcym — holderze 5, wykonanym z two-
rzywa sztucznego, ktoérym jest szkto organiczne. Holder 5 posiada na spodzie walcowate wydrgzenie 6
o srednicy 62,0 mm i gtebokosci 5,0 mm. Holder 5 posiada na spodzie wokét otworu przez ktory prze-
chodzi kapilara 1, stozkowe wydrgzenie 7 o srednicy od 25,0 do 30,0 mm i wysokosci w punkcie styku
z kapilarg od 2,0 do 3,0 mm, wykonane wspotosiowo z osig holdera 5.

Kapilara 1 o $rednicy wewnetrznej 1,5 mm zapewnia wysokos$¢ stupa cieczy nad krysztatem ATR
w zakresie od kilku do kilkunastu milimetrow.

Walcowate wydrgzenie 6 zapewnia wspoétosiowg pozycje kapilary 1 i krysztatu ATR.

Stozkowe wydrgzenie 7 zapobiega kontaktowi prébki z materiatem holdera 5.

Zastrzezenia patentowe

1. Kapilarny stabilizator probki cieczy, sktadajacy sie z kapilary oraz elementu podtrzymujgcego
(holdera), znamienny tym, ze kapilara (1) wykonana jest ze szkfa borokrzemoweqo i posiada
dtugos¢ w zakresie od 35,0 do 60,0 mm, $rednice zewnetrzng w zakresie od 6,5 do 10,0 mm,
oraz $rednice wewnetrzng w przedziale od 1,2 do 1,8 mm, przy czym w gornej czesci kapilary
(1) znajduje sie rozszerzenie (2), ktére w czesci wlotowej posiada srednice w zakresie od 4,0
do 8,0 mm, oraz wysokos¢ w zakresie od 5,0 do 10,0 mm, natomiast w czesci dolnej kapilary
(1) znajduje sie rozszerzenie (3) o srednicy podstawy w zakresie od 3,0 do 3,5 mm oraz wy-
sokosci w zakresie od 0,7 do 1,0 mm, natomiast na zewnetrznym obwodzie gérnego wylotu
kapilary (1) wykonano fazowanie (4) o gtebokosci w zakresie od 0,3 do 0,5 mm, réwnoczesnie
kapilara (1) umieszczona jest w elemencie podtrzymujacym — holderze (5).

2. Kapilarny stabilizator probki cieczy wedtug zastrz. 1, znamienny tym, ze kapilara (1) w gorne;j
czesci posiada rozszerzenie (2) w ksztatcie lejka.

3. Kapilarny stabilizator probki cieczy wedtug zastrz. 1, znamienny tym, ze kapilara (1) w dolnej
czesci posiada rozszerzenie w ksztafcie stozka (3).

4. Kapilarny stabilizator probki cieczy wedtug zastrz. 1, znamienny tym, ze holder (5) wykonany
jest z tworzywa sztucznego.

5. Kapilarny stabilizator probki cieczy wedtug zastrz. 4, znamienny tym, ze tworzywem sztucz-
nym z ktérego wykonany jest holder (5), jest szkto organiczne.

6. Kapilarny stabilizator probki cieczy wediug zastrz. 1, znamienny tym, ze holder (5) wykonany
jest z metalu.

7. Kapilarny stabilizator prébki cieczy wedtug zastrz. 6, znamienny tym, ze metalem z ktérego
wykonany jest holder (5), jest aluminium.
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