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(57) Rezumat:

Inventia se refera la o metoda analitica de determinare
a unor metale grele din probe alimentare. Metoda
conform inventiei constd din extractia ultrasonica a
metalelor grele timp de 5...10 min, la o temperatura de
60...70°C, intr-o baie de ultrasonare in acid diluat,

urmaté de filtrare, aducere la un volum definit cu apa
ultrapura, si determinarea simultana a metalelor grele
prin spectrometrie de masa cu plasma cuplata inductiv.
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Descrierea inventiel

Metoda de determinare multielementald a unor metale grele in probe
alimentare (tesut muscular de pasare, vita si porc) prin extractie ultrasonica
urmata de spectrometrie de masa cu plasma cuplata inductiv (USE-ICP/MS)

DESCRIERE

Inventia se refera la o metoda analiticd de determinare extrem de sensibild a
unor metale grele (Cd, Cr, Co, Cu, Ni, Pb, Zn) din probe alimentare (tesut muscular
de pasare, vita si porc), prin extractie ultrasonica (USE) si spectrometrie de masa cu
plasma cuplata inductiv (ICP-MS), USE-ICP/MS.

Compusii cu actiune estrogenica puternica, ca de exemplu unele metale
grele, cum sunt Cd, Cr, Co, Cu, Ni, Zn, Pb manifesta efecte negative severe asupra
sanatatii umane si animale [1, 2]. Pentru determinarea metalelor grele in probe de
alimente sunt necesare metode analitice extrem de sensibile, deoarece aceste
metale sunt prezente in probe Tn concentratii reduse si datorita nivelurilor de detectie
foarte scazute impuse de legislatie, aceste metode analitice implicA prepararea
eficientd a probei, precum si detectia, identificarea si cuantificarea la concentratii
extrem de scazute [3, 4].

In strainatate pentru extractia, detectia si cuantificarea metalelor grele din
probe alimentare de acest tip se aplica digestia acidd conventionald sau cu
microunde, extractia ultrasonica urmata spectrometrie de emisie atomica cu plasma
cuplata inductiv (ICP-AES), spectrometrie de absorbfie atomica in flacara (FAAS)
sau spectrometrie de absorbtie atomica cu atomizare electrotermica (ETAAS) [5-8].

In tard, dupa informatiile noastre, nu s-a utilizat sau aplicat o metoda analitica
pentru determinarea unor metale grele din probe alimentare (tesut muscular de pui,
porc) prin tehnica USE-ICP/MS.

Scopul prezentei inventii este elaborarea unei metode analitice de
determinare a 7 metale grele (Cd, Cr, Co, Cu, Ni, Pb, Zn) probe alimentare (tesut
muscular de pasare, vita si porc), prin extraciie ultrasonica, urmata de detectia
simultana prin spectrometrie de masa cu plasma cuplata inductiv.

Problemele tehnice pe care le rezolva inventia sunt:

- elimina mineralizarea acida a probelor avand la baza extractia ultrasonica

a metalelor grele timp de 5...10 min, la 60...70°C intr-o baie de

ultrasonare,
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- reduce timpul de analizd deoarece permite determinarea multielementala
a celor opt metale de interes simultan spre deosebire de tehnicile de
absorbtie atomica care permit determinarea unui singur element per
analiza.

Avantajele metodei:

- metoda de extractie ultrasonicéd necesitd volume mai reduse de acizi
concentrati toxici si este mai rapidda decat metodele de mineralizare
conventionale si permite obtinerea unor limite de detectie extrem de
scazute si permite scaderea reziduurilor toxice generate Tn urma
mineralizarii clasice si cu rnicrounde;

- detectia si cuantificarea analitilor se realizeazd simultan prin ICP-MS,
astfel Tncat metoda analitica propusa de determinare a unor metale grele
(Cd, Cr, Co, Cu, Ni, Pb, Zn) din probe alimentare (tesut muscular de
pasare, vita si porc) este economica, rapida, foarte versatila, extrem de
sensibild si selectiva si permite analiza unor cantitati mici de proba,
utilizand volume reduse de acizi.

Metoda propusa permite determinarea unor metale grele din probe
alimentare. Metoda folositd la extractia metalelor grele din probe este extractia
ultrasonica (USE) in acid diluat, urmata de determinarea simultana a metalelor grele
prin spectrometrie de masa cu plasma cuplata inductiv.

Probele alimentare de tesut muscular de pasare, vita si porc, refrigerate sau
proaspete, sunt transportate, pe gheata carbonica, in laborator, se indeparteaza
partile necomestibile, se omogenizeaza cu un blender cu lama dubla de otel
inoxidabil si se pastreazd la -20 °C péana la analiza. Anterior extractiei proba se
decongeleaza, iar intr-un vas de teflon se cantaresc aproximativ m g proba si se
adauga V; ml solutie HCI| 0,10 mol/l. Amestecul se supune extractiei ultrasonice in
vederea extractiei metalelor timp de 5...10 min, la 60...70°C, la o frecventa de 46
kHz si putere de 320 W. Nivelul apei din baia de ultrasonare trebuie sa fie in
permanenta deasupra nivelului de solvent din flacon. Proba se filtreaza si se aduce
la semn intr-un balon cotat de V>, ml cu apa ultrapurd. Analog se prepara proba
blank.

Analiza spectrometrica a metalelor grele din probe alimentare (identificarea si
cuantificarea) se efectueazéd cu ajutorul unui spectrometru de masa cu plasma
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cuplatad inductiv. Puterea plasmei a fost setata la 1200 W, tensiunea pe lentilele
ionice la 8.6 V, debit argon (plasma) 12 L/min, debit argon (nebulizator) 0.92 L/min
pentru a sigura un raport optim semnal/zgomot. Verificarea parametrilor s-a facut cu
o solutie de 1 pg/L Ba, Be, Ce, Co, in, Mg, Pb, Rh, urmarind un semnal maxim
pentru ionul ***In, simultan cu pastrarea raportului de oxizi si ioni dublu ionizati sub
valoarea de 3%. Verificarea parametrilor si optimizarea acestora (daca e cazul) se
face inaintea fiecarui lot de probe.

Extractia ultrasonicd a metalelor grele din probe alimentare (tesut muscular
din pasare, vita si porc), urmata de separarea, identificarea si detectia cu ICP-MS
este o procedura analiticd simpla si rapida, necesita cantitati reduse de proba si acizi
concentrati, cu sensibilitate si precizie ridicate.

Parametrii de performanta ai metodei de determinare a unor metale grele in
probe alimentare (tesut muscular de pasare, vitd si porc) prin extractie ultrasonica
urmata de spectrometrie de masa cu plasma cuplata inductiv sunt:

- Limitele de cuantificare obtinute (ng/kg masa umeda): Cd (0.05), Cr (0,5), Co
(0.6), Cu (0.5), Ni (0.4), Pb (0.3), Zn (0.5).

- Gradele de recuperare (%).Cd (93) Cr (93), Co (95), Cu (103), Ni (99), Pb
(97), Zn (98). G |
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REVENDICARE

Metoda de determinare multielementala a unor metale grele in probe
alimentare (tesut muscular de pasare, vita si porc) prin extractie ultrasonica urmata
de spectrometrie de masa cu plasma cuplatd inductiv (USE-ICP/MS) este
caracterizata prin aceea ca are la baza extractia ultrasonica a metalelor grele timp
de 5...10 min, la 60...70°C intr-o baie de ultrasonare, urmata de filtrare, aducere la
un volum definit cu apa ultrapura si determinare multielementald cu ajutorul unui
spectrometru de masa cu plasma cuplata inductiv.

Director ICIA,
CS II Mircea Chintoanu ‘M @\QM

Iy



	Bibliographic Data / Abstract
	Description
	Claims



