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Inventia se refera la o metoda analitica de determinare
a unor metale grele din probe alimentare solide. Metoda
conform inventiei consta din uscarea si presarea meca-
nica a probei alimentare, folosind celuloza de puritate
fnalta, urmata de determinarea directa, cu ajutorul unui

sistem de ablatie laser, cuplat cu un spectrometru de
masé cu plasma cuplata inductiv.
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Metoda de determinare multielementald a unor metale grele in probe
alimentare (carne si produse derivate) folosind un sistem de ablatie laser

cuplat cu spectrometrie de masa cu plasma cuplata inductiv (LA-ICP/MS)

DESCRIERE

Inventia se refera la o metoda analitica de determinare sensibila si specifica a
metalelor grele (Cd, Cr, Co, Cu, Mn, Ni, Pb si Zn) din probe alimentare solide (carne
si produse derivate) folosind un sistem de ablatie laser cuplat cu un spectrometru de
masa cu plasma cuplata inductiv (LA-ICP/MS).

In mod curent, determinarea metalelor se realizeaza prin diferite tehnici
analitice: spectrometria de absorbtie atomica n flacara (FAAS), spectrometrie de
masa cu plasma cuplata inductiv (ICP/MS) si spectrometrie de emisie atomica cu
plasma cuplata inductiv (ICP/OES). Toate aceste tehnici analitice necesita
mineralizarea conventionala sau cu microunde a probei care este o etapa complexa,
consumatoare de timp si acizi toxici si Tn cele mai multe cazuri, incompleta [1].

Sistemul de ablatie laser cuplat cu spectrometrie de masa cuplata inductiv
este 0 metoda din ce in ce mai folosita in analizele de probe de mediu [2,3], clinice
[4] si alimentare [5] datoritd avantajelor sale: simplificarea procedurilor de preparare
a probei care implica si riscuri de contaminare mai scazute, pastrand in acelasi timp
avantajele spectrometriei de masa cu plasma cuplatd inductiv. analiza
multielementala rapida, limite de detectie coborate si un interval larg de concentratii.

In strainatate, existd relativ putine studii care au ca scop determinarea
metalelor grele din probe de mediu (sol, sediment) si biologice (par uman) se
realizeaza printr-o metoda de determinare directa, folosind un sistem de ablatie laser
cuplat cu un spectrometru de masa cu plasma cuplata inductiv (LA-ICP/MS) [6-9].
Pregatirea probei implica uscarea, mojararea si presarea mecanica a probei. Pentru
mentinerea integritatii pastilei si folosirea acesteia in sistemul de ablatie laser, este
necesara folosirea unui liant, care sa asigure coeziunea pastilei in vederea
tratamentului ulterior, cu radiatie laser, pentru analiza.

In tara, dupd informatile noastre, nu s-au utilizat sau aplicat o metoda
analitica pentru determinarea metalelor grele (Cd, Cr, Co, Cu, Mn, Ni, Pb si Zn) din
probe alimentare, solide, prin tehnica LA-ICP/MS.
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Scopul prezentei inventi este elaborarea unei metode analitice de
deterrinare a metalelor grele (Cd, Cr, Co, Cu, Mn, Ni, Pb si Zn), din probe
alimentare (carne si produse derivate) folosind un sistem de ablatie laser cuplat cu
un spectrometru de masa cu quadrupol si plasma cuplata inductiv.

Problemele tehnice pe care le rezolva inventia:

- reduce etapa de pretratament a probei avand la baza doar uscarea si

presarea mecanica a probei, folosind celuloza de puritate Tnalta,

- elimina digestia acida, determinarea metalelor facandu-se direct cu
ajutorul unui sistem de ablatie laser cuplat cu un spectrometru de masa cu
plasma cuplata inductiv.

Metoda propusa prezinta urmatoarele avantaje:

- se reduce complexitatea tratamentului probei, timpul de analiza, gama
potentialilor factorilor de contaminare si permite obtinerea unor limitele de
detectie extrem de scazute, comparativ cu alte tehnici similare;

- detectia si cuantificarea analitilor se realizeaza simultan folosind LA-
ICP/MS, astfel incat metoda analitica propusa de determinare a unor
metale grele (Cd, Cr, Co, Cu, Mn, Ni, Pb, Zn) din probe alimentare (carne
si produse derivate) este simpla, economica, rapida, foarte versatil3,
extrem de sensibila si selectiva si permite analiza unor cantitati mici de
proba.

Metoda propusa permite determinarea directa a metalelor grele (Cd, Cr, Co,

Cu, Mn, Ni, Pb si Zn), din probe alimentare solide (carne si produse derivate) dupa
uscarea si presare mecanica a probei si folosirea celulozei ca liant.

Probele alimentare (carne si produse derivate), refrigerate sau proaspete,
sunt transportate pe gheata in laborator, se indeparteaza partile necomestibile, se
omogenizeaza cu ajutorul unui blender, de uz casnic, cu lame din otel inoxidabil si
se pastreaza la -20°C pana la analiza. Probele de alimente se usuca Tn etuva la o
ternperatura de 105°C, timp de 24 de ore, dupa care se mojareaza si se cantareste
m; g probd). Se adauga m, g celuloza de puritate inaltd, se omogenizeaza
amestecul si se pregateste o pastila cu ajutorul unei prese manuale mecanice.
Similar, a fost preparata o proba blanc continand doar celuloza de puritate inalta.

Pastila este introduséa in celula sistemului de ablatie laser destinat probelor si
analizata. Gazul purtator este un amestec Ar/He. Pentru analiza, spotul laser este
setat la un diametru de 50 pm si pentru colec’tarea de proba s-au trasat linii drepte,
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de la un capat la altul al pastilei. Plasma este setata la o putere de 1350 W si un
debit al argonului de 12 L/min. Prin sistemul de ablatie laser, debitul de argon este
de 0.96 L/min. Conurile spectrometrului sunt de platind, parametrul RPq al celulei de
reactie fiind 0.25. Pentru o mai buna sensibilitate, detectorul s-a folosit in modul puls.
Verificarea si optimizarea parametrilor spectrometrului de masa s-a facut folosind o
solutie multielement de 1 pg/L Ba, Be, Ce, Co, In, Mg, Pb, Rh si urmarind un raport
semnal/zgomot cat mai bun, simultan cu un raport al oxizilor (CeOQ) si a ionilor dublu-
ionzati (Ba++) mai mic de 3%.

Limitele de detectie ale metodei de determinare a celor 8 metale grele din
probe alimentare (carne si produse derivate) sunt situate in intervalul 0.5 - 10 ug/kg.
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REVENDICARE

Metoda de determinare multielementald a unor metale grele (Cd, Cr, Co, Cu,
Mn, Ni, Pb, Zn) in probe alimentare (carne si produse derivate) folosind un sistem de
ablatie laser cuplat cu spectrometrie de masa cu plasma cuplatd inductiv (LA-
ICP/MS) caracterizata prin aceea ca are la baza uscarea si presarea mecanica a
probei, folosind celuloza de puritate Tnalta, urmata de determinare directa cu ajutorul
unui sistem de ablatie lase cuplat cu un spectrometru de masa cu plasma cuplata
inductiv.
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