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Inventia se refera la o metoda de determinare a hidro-
carburilor policiclice aromatice din probe de apa.
Metoda conform inventiei consta din extractia probelor
in faza solida, urmata de analiza rapida si selectiva a
probei pe o coloana cromatografica, la o temperatura
de 25...45°C, gradient de faz& mobila de H,O/CH,CN,
un debit de 400...600 pL/min, utilizdnd o sursa de

ionizare la presiune atmosfericd, cu parametrii de sursa
si compus corespunzatori fiecarei hidrocaburi policiclice
aromatice analizate.
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Inventia se referd la o metoda analiticd de determinare a hidrocarburilor
policiclice aromatice (HAP-uri) din ape utilizdnd tehnica LC/MS/MS (cromatografie
de lichide cuplatd cu spectrometrie de masd) dupa o extractie prealabila a probelor
utilizand extractia in faza solida SPE.

In strainitate, cele mai des intalnite metode de investigare a HAP-urilor din
probe de mediu si aliment sunt: cromatografia lichida de inaltd performanta (HPLC)
cu detectie in fluorescentd (FLD) si cromatografia de gaze cu detectie prin
spectrometria de masa (CG/MS) [1-3]. Deoarece HPLC-FLD este o tehnica greu de
utilizat pentru HAP-urile care au transmisie slaba in fluorescenta precum
indeno[1,2,3-cd]piren [4] iar CG/MS este o tehnicd potrivitd pentru analiza
compusilor cu polaritate scazuta [1] dar necesitd o derivatizare a compusilor, in
ultimii ani s-a Tncercat inlocuirea acestor metode cu tehnica LC/MS/MS utilizand
surse diferite pentru ionizarea acestor compusi [1-4]. lonizarea prin electrospray
(ESI) si ionizarea chimica la presiune atmosfericd (APCI) desi sunt utilizate pentru
marea majoritate a compusilor s-au considerat a fi inadecvate pentru HAP-uri [1, 2].
Fotoionizarea la presiune atmosferica (APPI) este un tip nou de sursa de ionizare si
este in testare pentru aceastd aplicatie [1, 4]. Pentru toate aceste tipuri de
instrumente analitice, metodele de extractie utilizate sunt: extractia lichid-lichid si
extractie in faza solida (SPE).

Tn tard, determinarea hidrocarburilor policiclice aromatice (HAP-uri) din probe
de mediu si alimente este o problema de actualitate [5-8]. Totusi, dupa informatiile
noastre, pana n acest moment nu s-a utlizat ca metodd analiticd pentru
determinarea acestor compusi din ape tehnica LC/MS/MS dupd o extractia
anterioara a probelor utilizand tehnica de extractie in faza solida (SPE).

Scopul prezentei inventii este dezvoltarea unei metode analitice LC/MS/MS
(cromatografie de lichide cuplatd cu spectrometrie de masd) de determinare a unor
HAP-uri din ape utilizand extractia in faza solida (SPE).

Problemele tehnice pe care le rezolva inventia sunt: separarea, identificarea,
detectia si cuantificarea analitilor care se realizeaza simultan prin LC/MS/MS, acesta
permitand confirmarea prezentei analifilor in probe prin prezenta ionilor caracteristici
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in primul MS concomitent cu prezenta fragmentelor specifice analitilor studiati in cel
de-al doilea MS.

Avantajele metodei: este rapidad, economicoasa si selectiva permitand analiza
unor volume reduse de proba;.

Avantajele metodei de extractie: este rapida, selectiva si permite eliminarea
unor solventi toxici din etapele de preparare a probei pentru analiza.

Metoda propusd permite determinarea unor HAP-uri din probe de apa
utilizind ca metoda de extractie, extractia prin faza solida.

Tn figura 1 este prezentata o cromatograma obtinuta pentru HAP-urile studiate
in apa.

Extractia in faza solida consta in conditionarea, incarcarea, spalarea si elutia
cartuselor utilizate cu diferite volume V de cantitate mica de CHxCl;, H2O si CH3OH
si reconstiuita in final cu un volum V de faza mobila.

Analiza cromatograficda a hidrocarburilor policiclice aromatice din apa se
efectueaza prin injectarea unui volum V de proba printr-o coloand cromatografica
dedicatd cu dimensiunile S5um, 4.6x150 mm mentinutd la o temperatura de
25...45°C. Analitii au fost purtati prin coloana cromatografica cu ajutorul unui gradient
de faz& mobila de H;O/CH3CN, v/v, cu un debit de 400...600 pL/min, unde procentul
de H20 variaza intre 0...20% intr-un interval de timp de 0..35 min. Proba ajunsa la
detector este ionizatd cu o sursa de tip APCI| (ionizarea chimica la presiune
atmosfericd). Parametrii de sursa si de compus sunt determinati pentru a obtine o
arie cat mai buna pentru fiecare pereche ion precursor-produs caracteristica fiecarui
HAP analizat.

Parametrii de performantd ai metodei de determinarea a HAP-urilor din probe
de apa sunt:

- limitele de detectie: cuprinse intre 0.009-0.019 mg-L™";

- limitele de cuantificare: cuprinse intre 0.027-0.057 mg-L™";

- grade de recuperare: cuprinse intre 59-97%.
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Procedeul de determinare a hidrocarburilor policiclice aromatice (HAP-uri) din
probe de apa utilizdnd tehnica LC/MS/MS (cromatografie de lichide cuplata cu
spectrometrie de masd) dupd o prealabild extractie pe fazad solida (SPE)
caracterizat prin aceea cd are la bazd o metoda simpla de extractie urmata de o
analiza rapida si selectivd a HAP-urilor fara derivatizare sau o tratare suplimentara a
probelor, metoda dezvoltatd pe o coloanad cromatograficd dedicatd cu dimensiunile
5um, 4.6x150 mm, mentinuta la o temperatura de 25...45°C, gradient de faza mobila
de H,O/CH3;CN, v/v, procentul de H2O de 0...20%, debit de 400...600 yL/min, interval
de timp de 0..35 min, utilizdnd o sursd de ionizare de tip APCI (ionizarea chimica la
presiune atmosfericd) cu parametrii de sursd si compus optimizati pentru a obtine
cea mai buna arie a perechii precursor-produs caracteristica fiecarui HAP analizat.
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Fig. 1 Cromatograma obtinutd dupd analiza HAP-urilor utilizdnd tehnica LC/MS/MS,
obtinuta dupa extractia prealabild a probelor prin faza solida (SPE)
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Fig. 1 CROMATOGRAMA OBTINUTA DUPA ANALIZA HAP-URILOR
UTILIZAND TEHNICA LC/MS/MS, OBTINUTA DUPA EXTRACTIA
PREALABILA A PROBELOR PRIN FAZA SOLIDA (SPE)
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