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Inventia se refera un procedeu si la un aparat automat pentru determinarea ape;

existente in materiale lichide, pulverulente, sau solide.
In vederea determinarii masei apei absolute existente in materiale lichide

pulverulente, sau solide poroase, la ora actualad, sunt folosite doud procedee ¢y

echipamentele aferente:
Proceul gravimetric, folosit la probe pulverulente sau solide, care costa in cantarires

unei mici cantitati de material cu o balanta de precizie, urmata de incalzirea materialy|y;
Intr-o etuva pentru a produce evaporarea apei si urmata din nou de cantarire. Diferenta de
masa dintre cele doua cantariri, raportata la masa initiala si inmultitd cu 100, da procenty!
de apa din proba. Dezavantajul major al acestui procedeu il reprezinta faptul ca prin el se
determina procentul "absolut” de apa, adica suma cantitatilor celor trei forme posibile de

existenta ale acesteia: apa libera nelegata, apa capilara si apa legata fizico-chimic de
material. In afara de acest dezavantaj, acest tip de determinare confine si o eroare aleatoare
iImportanta, deoarece alaturi de apa se pot evapora si se evapora si alti compusi volatili.

pierderea de masa datorata acestora fiind atribuita eronat apei.
Procedeul Karl Fischer, folosit la probe lichide si geluri. Acest procedeu este foarte

precis si este standardizat in majoritatea statelor pentru determinarea apei din produse
farmaceutice, alimentare si cosmetice. Procedeul Karl Fischer este unul titrimetric si se
bazeaza pe faptul ca reactia dintre bioxid de sulf siiod poate avea loc numaiin prezenta ape
care se consuma stoechiometric cu iodul solvit in metanol si adaugat solutiei de analizat prin
titrare. Atata timp cat in solutie exista apa (apa care se doreste a se determina), iodul
adaugat, de culoare galben-brun, este redus la iod incolor. Dupa ce apa s-a consumat total
prin reactie, iodul dozat suplimentar prin titrare nu mai este redus si coloreaza imediat
solufia, ceea ce indica sfarsitul reactiei. Determinarea apei se face pe cale volumetrica. luand
in calcul volumul de solutie alcoolica de iod dozata si stoechiometria reactiilor. Dezavantajul
procedeulul il reprezintd faptul ca acesta necesitd reactivi de inalta puritate, personal
specializat, si nu poate determina decat cantitatea "absolut3" de apa. De asemenea. probele
solide poroase sau pulverulente necesitad un mod preparativ complicat pentru determinarea

apel.
Problema pe care o rezolva inventia consta in determinarea cantitatii de apa din

probe lichide, pulverulente, sau solide poroase fara introducerea de reactivi in procesul de
determinare.

Procedeul conform inventiei consta in evaporarea apel dintr-o cantitate precisa de
proba, condensarea vaporilor de apa urmata de electroliza apel condensate si de
determinarea cantitatii de apa pe cale coulometrica, luand in calcul curentul de electroliz

sl timpul de electroliza.
Aparatul conform inventiei este o structura termo-electronica formata dintr-un cuptor

de incalzire, cu diferite programe de incalzire, in care se introduce etans proba analizata, un
sistem de antrenare a vaporilor de apa cu un gaz inert, un condensator termoelectric de tip
Peltier pentru condensarea vaporilor de apa rezultati din proba analizata, o celula de
electroliza cu doi electrozi de platind pentru electroliza apel condensate, si o unitate
electronica pentru achizitia, prelucrarea si afisarea datelor.

Prin aplicarea inventiei se obtin urmatoarele avantaje:

- S€ poate determina automat cantitatea de apa din probe lichide, pulverulente sau
solide;

- in cazul probelor pulverulente sau solide se poate determina distinct cantitatea de
apa libera, cantitatea de apa capilara si cantitatea de apa legata fizico-chimic de materialul

de baza;
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- precizia de determinare este ridicata. deoarece in calcul intra numai apa evaporata,
nu si celelalte componente volatile care se evapora din materialul analizat:

- procedeul si aparatul aferent nu necesits reactivi chimici, ceea ce duce la economii
si la protectia mediului;

-determinarea apei este extrem de simpla si nu necesita personal cu inalta calificare.

Se da, In continuare, un exemplu de realizare a Inventiei, in legatura cu fig. 1...3, care
reprezinta:

- fig. 1, schema de principiu a aparatului pentru determinarea apel din probe
pulverulente sau solide;

- f1g. 2, ciclograma de incalzire la determinarea apel libere;

- fig. 3, coulomgrama la determinarea apeil libere.

Aparatul conform inventiei este format dintr-o unitate de evaporare a apei, o unitate
Peltier de condensare a vaporilor de apa, o celula de electroliza si o unitate electronica.
Unitatea de evaporare a apei se compune la randul ei dintr-un cuptor 1 incalzit cu un rezistor
2 electric, in care se introduce o naceld 3 din ceramica cu materialul 4 pentru analiza, un
capac S de inchidere etansa, un termocuplu 6 de control al temperaturii si un electroventil
7 pentru admisia automata a heliului care antreneaz3 vaporii de apa rezultati din evaporare.
Unitatea Peltier de condensare a vaporilor de apa este o incinta 8 verticala cu dous elemente
9 51 10 Peltier plane. Celula de electroliza este un corp 11 cav. detasabil prin impingere pe
orizontala de incinta 8 verticala, realizata din material polimeric de inalta densitate, pe fundul
careia se gasesc lipiti doi electrozi 12 si 13 din platina, ce muleaza curbura cavitatii,
alimentafl prin intermediul unui conector 14 si a unui cablu 15 electric. Corpul cav 11,
respectiv incinta 8 verticala, dispun de doua orificii O, si O,, ce permit eliminarea in
atmosfera a hidrogenului si a oxigenului rezultate din electroliza apel 16 de condensare a
vaporilor, precum si a heliului de antrenare. Unitatea 17 electronica gestioneaza toate
operatiile procesului de analiza, inclusiv determinarea umiditatii totale, controlata in scop de

verificare a bilantului de masa cu o balanta 18 analitica electronica.

Modul de lucru cu aparatul conform inventiei este urmatorul:

- se cantareste pe balanta 18 analitica electronica, conectata pentru transfer de date
direct la unitatea 17 electronica, o cantitate bine stabilita (circa 10...15 g) din materialul 4
pentru analiza si se introduce in nacela 3 din ceramica care, la randul ei, se introduce in
cuptorul 1 de evaporare, dupa care acesta se inchide prin infiletarea stransa a capacului 5

de etansare; |
- S€ programeaza din unitatea 17 electronica regimul de incalzire. Astfel, daca se

respectiv: apa libera, apa absorbitd in capilare (in cazul probelor solide ce prezinta
Ccapllaritate) sau apa legata fizico-chimic, ciclul de incalzire are trei rampe si trei timpi de
menfinere constanta a temperaturii:

- S€ porneste analiza apei din unitatea 17 electronica. Aceasta operatie provoaca
automat initierea regimului de incalzire programat, deschiderea electroventilului 7 pentru
heliul de antrenare cu un debit prestabilit de circa 150 ml/min si presiunea de circa 0,2 bar;

- la atingerea temperaturii de evaporare, apa libera din proba incepe sa se evapore,
lar vaporii antrenati atat de suprapresiunea proprie, cat si de presiunea gazului inert purtator
(heliu sau argon), ajung in condensatorul Peltier, unde vaporii de apa condenseaza si
formeaza picaturi de apa care cad pe electrozii de platind din fundul cuvei de electroliza.
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Este suficlentd prezenta unei singure picaturi de apa intre cei doi electrozi pentru a initia
procesul de electroliza. Pe tot timpul procesului, temperatura este mentinuta constanta prin
intermediul unui termostat electronic, pana cand s-a electrolizat toata cantitatea de apa

evaporata sl condensata;

- in urma electrolizei apei rezultate din evaporare rezulta o coulomgrama, cain fig. 3,
cantitatea m de apa din proba 4 de material analizat fiind stabilita pe baza integrarii legii lui
Faraday:.

g
m=KJ-I-dt (1)
[

a

unde: | - curentul de electroliza: K - constanta electrochimica; T - timpul de electroliza; t, -
timpul la care se initiaza ciclul de electroliza a unui anumit tip de apa; t, - timpul la care se

finalizeaza ciclul de electroliza a unui anumit tip de apa din proba.
Declansarea integrarii, respectiv oprirea integrarii, se realizeaza In punctele de minim

t, t,, t, t, t, t,, determinate din intersectia liniei de baza (stabilita prin soft pe baza valorii
zgomotului de fond si inceputul cresterii valorii curentului de electroliza, cel din urma fiind
stabilt din valoarea derivatei a I-a a intensitatii curentului de electroliza in functie de timp) cu
baza peak-urilor celor trei forme sub care poate exista apa in proba, iar corespunzator
rezulta masa apei libere din proba ca fiind:

m=K|1,-dt (2)
a apel capilare:

m:KJL - dt (3)

sl a apei legata fizico-chimic:

(4)

Trebuie mentionat ca masa m a apei determinate din materialul 4 analizat reprezinta
0 valoare absoluta si nu una relativa. Pentru verificarea periodica a corectitudinii fu nctionarii
aparatului, se poate realiza bilantul total de masa a apel. in acest scop, dupa efectuarea
analizel apei conform inventiei, nacela 3 din ceramica se cantareste dupa racire pe balanta
8 analitica electronica, unitatea 17 electronica calculand automat atat cantitatea absoluta de
masa de apa pierduta prin evaporare, cat si compozifia procentuala a apei din materialul 4
analizat. Tot pentru asigurarea unei inalte reproductibilitati a datelor. dupa un anumit numar
de determinari (peste 100), se extrage celula de electrolizi de pe incinta 8 verticala si se
toarna o solutie de 10% acid clorhidric in cupa acesteia. in asa fel incat electrozii de platina
12 51 13 sa fie complet acoperiti. Dupa aceast3 operatie, celula de electroliza se clateste de

minimum 2 ori cu apa bidistilata, se usuca. dupa care se monteazs

oy T rn impingere pe
ghidajul ei de pe incinta 8 verticala. P PINg P
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Revendicari

1. Aparat pentru determinarea apei din solutii lichide, pulverulente sau materiale
solide, caracterizat prin aceea ca este alcatuit dintr-o structura termo-electronica automata,
farmata dintr-o unitate de evaporare a apei, o unitate Peltier de condensare a vaporilor de
apa, o celula de electroliza $i o unitate electronica, in care unitatea de evaporare a apei se
compune, la randul ei, dintr-un cuptor (1) incalzit cu un rezistor (2) electric, o nacela (3) din
ceramica cu materialul (4) pentru analiza, un capac (5) de inchidere etansa a cuptorului, un
termocuplu (6) pentru controlul temperaturii si un electroventil (7) pentru admisia automata
a heliului care antreneaza vaporii de apa rezultati din evaporare, unitatea de condensare
este o incinta (8) verticala cu doua elemente (9, 10) Peltier plane, iar celula de electroliza
este realizata sub forma unui corp (11) polimeric cav si dispune de doi electrozi (12 si 13)
din platina, doua orificii (O, s1 O,) ce permit eliminarea in atmosfera a heliului de antrenare
a vaporilor de apa, precum si a hidrogenului si a oxigenului rezultat din electroliza apei (16)
de condensare, toate operatiile procesului de analiza fiind gestionate si controlate cu ajutorul

unei unitati (17) electronice.
2. Procedeu pentru determinarea apei din solutii lichide, pulverulente sau materiale

solide. folosind aparatul de la revendicarea 1, caracterizat prin aceea ca acesta cuprinde

urmatoarele etape:
- evaporarea apei dintr-o cantitate precisa de proba cu ajutorul unei unitatii de

evaporare (1, 2, 3, 4);
- condensarea vaporilor de apa rezultati, folosind o unitate Peltier (8, 9, 10);

- electroliza apei condensate intr-o celula de electroliza (11, 12, 13);
- determinarea cantitatii de apa pe cale electrochimica coulometrica, luandu-se in

calcul curentul de electroliza si timpul de electroliza, pe baza legii lui Faraday.
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Extras din Legea nr. 64/1991 privind breveteleﬁdg i.nven;ie,
republicata in Monitorul Oficial al Romaniei,
Partea |, nr. 613 din 19 august 2014

ART. 29 (1) Brevetul de inventie este eliberat de
directorul general al OSIM, n temeiul hotararii de
acordare a acestuia. Pentru brevetul european,
OSIM certifica validitatea brevetului In Romania,

conform legii. |
(2) Data eliberarii brevetului de inventie este data la

care mentiunea hotararii de acordare este publicata

in Buletinul Oficial de Proprietate Industrial. |
(3) Brevetele se inscriu in Registrul national al

brevetelor de inventie.

ART. 31 (1) Brevetul de inventie confera titularului
sau un drept exclusiv de exploatare a inventieil pe

intreaga sa durata. |
(2) Este interzisa efectuarea fara consimtamantul

titularulura urmatoarelor acte:
a) fabricarea, folosirea, oferirea spre vanzare,

vanzarea sau importul in vederea folosirii, oferirii
spre vanzare ori vanzarii, in cazul in care obiectul

brevetului este un produs;
b) utilizarea procedeului, precum si folosirea,

oferirea spre vanzare, vanzarea sau importul in
aceste scopuri al produsului obtinut direct prin
procedeul brevetat, in cazul Tn care obiectul
brevetului este un procedeu.

ART. 33 (1) Nu constituie incalcarea drepturilor
prevazute la art. 31 si 32

a) folosirea inventiilor in constructia Sl in
functionarea vehiculelor terestre, aeriene. precum
sl la bordul navelor sau la dispozitivele pentru
functionarea acestora, apartinand statelor membre
ale tratatelor si conventjilor Internationale privind
Inventiile, la care Romania este parte, cand aceste
vehicule sau nave patrund pe teritoriul Romaniei,
lemporar sau accidental, cu conditia ca aceast3

folosire sa se faca exclusiv pentru nevoile
vehiculelor sau navelor:

b) efectuarea oricaruia dintre actele prevazute la
art. 31 alin. (2) de catre o persoana care a aplicat
obiectul brevetului de inventie sau cel al cererii de
orevet, aga cum a fost publicata, ori a luat masur
efective si serioase in vederea producerii sau
folosirii lui cu buna-credinta pe teritoriul Romaniei,
iIndependent de titularul acestuia, cat si inainte de
constituirea unui depozit national reglementar
privind inventia sau inainte de data |3 care curge
termenul de prioritate recunoscuta; in acest caz,
inventia poate fi folositd in continuare de acea
persoana in volumul existent la data de depozit sau
a prioritatii recunoscute si dreptul de folosire nu
poate fi transmis decat cu patrimoniul persoanei ori
Cu 0 fractiune din patrimoniul afectat exploatarii
Inventiei;

c) efectuarea oricaruia dintre actele prevazute la
art. 31 alin. (2) exclusiv in cadru privat si in scop

necomercial; producerea sau, dupa caz, folosirea
inventiei exclusiv in cadru privat si in scop

necomercial, _ ;
d) comercializarea sau oferirea spre vanzare pe

teritoriul Uniunii Europene a acelor exemplare de
produs, obiect al inventiei, care au fost vandute
anterior de titularul de brevet ori cu acordul s3au
expres;

e) folosirea in scopuri experimentale, exclusiv cu
caracter necomercial, a obiectului inventiei

brevetate;
f) folosirea cu buna-credinta sau luarea

masurilor efective si serioase de folosire a inventiei
de catre terti in intervalul de timp dintre decaderes
din drepturi a titularului de brevet si revalidarea
brevetului. In acest caz, inventia poate fi folosit3 in
continuare de acea persoana in volumul existent Ia
data publicarii mentiunii revalidarii si dreptul la
folosire nu poate fi transmis decat cu patrimoniul
persoanel care utilizeaza inventia ori cu o
infractiune din patrimoniul care este afectat
exploatarii interventiei:

g) exploatarea de catre terti a inventiei sau a unei
parii a acesteia |la a carei protectie s-a renuntat.
(2) Orice persoana care, cu buna-credinta,
foloseste inventia sau a facut pregatiri efective si
serioase de folosire a inventiei, fara ca aceasta
folosire sa constituie o incélcare a cererii de brevet
sau a brevetului european in traducerea initiala,
poate, dupa ce traducerea corectata are efect, sa
continue folosirea inventiei in intreprinderea sa ori
pentru necesitatile acesteia, fara plata si fara sa
depaseasca volumul existent la data la care

traducereaiinitiala a avut efect.

ART. 40 (1) Procedurile efectuate de OSIM privind
cererile de brevet de inventie si brevetele de
Inventie prevazute de prezenta lege si de
regulamentul de aplicare a acesteia sunt supuse
taxelor, in cuantumurile si la termenele stabilite de
lege.

(2) Pe intreaga durata de valabilitate a brevetului de
inventie, titularul datoreaza anual taxe de
menfinere in vigoare a brevetului.

(3) Neplata acestor taxe atrage decaderea
titularului din drepturile decurgand din brevet.
Decaderea titularului din drepturi se inregistreaza
in Registrul national al brevetelor de iInventie si se
publica Tn Buletinul Oficial de Proprietate
Industriald. Taxele de mentinere in vigoare pot fi
platite si anticipat, in conditiile prevazute de
regulamentul de aplicare a prezente; legi, pentru o
perioada care nu poate depasi 4 ani.

(4) Taxele datorate de persoane fizice sau juridice
straine se platesc in valuta, in contul OS|M.
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