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Inventia se refera la 0 metoda analitica de determinare
a Cd din probe alimentare. Metoda conform inventiei
consta Tn ultrasonarea probei solide de aliment pentru
extractia Cd, timp de 10 min, la temperatura de
60...70°C, intr-o baie cu ultrasunete, filtrarea probei

pentru transferul analitului din proba solida de aliment
in solutia apaosa, si determinarea Cd, utilizdnd un
spectrometru de absortie atomica cu cuptor de grafit.
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Metodi de determinare a Cd in probe allmentare prin extracpe ultrasonica
urmata de spectrometrie de absorbtie atomica in cuptor de grafit (USE-
GF-AAS)

DESCRIERE

Inventia se refera la o metoda analiticA de determinare a Cd din probe
alimentare (vegetale, carne), prin extractie ultrasonica (USE) si spectrometrie de
absorbtie atomica cu cuptor de grafit (GF-AAS), USE-GF-AAS.

Unele metale grele, printre care si Cd, nu au nici un rol cunoscut in procesele
fiziologice ale organismului uman, fapt pentru care sunt considerare ca fiind
elemente neesentiale, ele producand efecte adverse severe si avand o toxicitate
ridicatd pentru sanatatea umana [1, 2]. Determinarea metalelor din probele
alimentare este o analiza dificild din cauza matricii complexe a alimentelor. In plus
nivelurile maxime admise impuse de legislatie pentru elementele toxice sunt foarte
scazute, fapt care implica utilizarea unor metode analitice foarte sensibile cu limite
de detectie scazute, care sa asigure determinarea precisa a acestor elemente. De
aceea, este nevoie de utilizarea unor tehnici analitice performante pentru detectia
analitilor de interes, precum si de metode eficiente de extractie care sa extraga
analitii din matricea solida complexa pentru a fi cuantificati utilizand echipamente
analitice care permit doar analiza probelor lichide [3].

in strdinitate pentru determinarea metalelor grele, printre care si Cd, din
probe alimentare se aplica diverse metode de mineralizare umeda in mediu acid prin
incalzire pe baie de nisip sau mineralizare cu microunde, sau extractie ultrasonic,
iar solutiile obtinute se analizeaza prin spectrometrie atomica [4-6].

in tara, dupa informatiile noastre, nu s-a utilizat sau aplicat o metoda analitica
pentru determinarea Cd din probe alimentare (vegetale, carne) prin tehnica USE-GF-
AAS.

Scopul prezentei inventii este elaborarea unei metode analitice destinata
determinarii Cd din probe alimentare (vegetale si carne), prin extractie ultrasonica,
urmata de detectia prin spectrometrie de absorbtie atomica in cuptor de grafit.

Problemele tehnice pe care le rezolva inventia sunt:
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- elimina utilizarea acizilor concentrati si fierberea probelor prin inlocuirea
acestei etape cu extractia ultrasonicé a Cd timp de 5..10 min, la
60...70°C intr-o baie de ultrasonare

- scade limita de detectie a metodei in ansamblu datoritd limitelor de
detectie coborate ale GF-AAS comparativ cu FAAS si ICP-OES

- reduce efectele de matrice la determinarea spectrometriciA datorita
continutului redus de acid si a extractiei analitului de interes din matricea
probei.

Avantajele metodei:

- extractia ultrasonica este o metoda prietenoasa mediului deoarece sunt
utilizate volume mai reduse de acizi care pot afecta mediul si necesita un
timp mai redus comparativ cu alte metode conventionale de extractie

- permite reducerea cantitdti de reziduuri toxice generate in urma
mineralizarii clasice si cu microunde;

- necesita o cantitate mica de proba supusa analizei;

- permite obtinerea unor limite de detectie mai scazute, comparativ cu alte
metode spectrometrice, cum sunt FAAS si ICP-OES.

Metoda propusa permite determinarea Cd din probe alimentare, aceasta
putand fi utilizatd de catre laboratoarele specializate pentru controlul calitatii
alimentelor. Metoda folosita la extractia metalelor grele din probe este extractia
ultrasonica (USE) in acid diluat, urmata de determinarea Cd prin spectrometrie de
absorbtie atomica in cuptor de grafit.

Probele alimentare de vegetale sau came refrigerate sunt deshidratate apoi
sunt omogenizate cu un blender de laborator cu lama de otel inoxidabil si se
pastreazad la -20 °C pani la analizi. inaintea etapei de extractie, proba este
decongelata si se cantareste aproximativ 50 mg proba la care se adauga 5 ml solutie
HCI 0,1 M, intr-un vas de Teflon. Amestecul se supune extractiei ultrasonice in
vederea extractiei metalelor timp de 10 min, la 65 £ 5°C, la o frecventa de 46 kHz si
putere de 320 W. Nivelul de solvent din flacon trebuie sa fie sub nivelul apei din baia
de ultrasonare. Dupa ultrasonare, proba este filtrata si se aduce cantitativ la cotd
intr-un balon cotat de 10 ml cu apa ultrapura.

Analiza spectrometricad pentru cuantificarea Cd din probe alimentare se

realizeaza cu ajutorul unui spectrometru de absorbtie atomica cu cuptor de grafit, in
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urmatoarele conditii. Lungime de unda: 228.80 nm; Fanta: 0.7 nm; Lampa EDL

avand curentul pe lampa: 230 mA; Timp de citire: 5 sec.; Procesare semnal: arie pic;
Volum proba: 20 uL; Standarde utilizate la calibrare: 0.50, 1.0, 2.0, 3.0, 40, 5.0
Hg/L; Modificator de matrice: NH4H2PO4+Mg(NO3)2 volum: 5 pl. Program cuptor:

Pas Temp C Rampa timp (s) Timp mentinut (s)
1 110 1 40

2 130 15 40

3 500 10 20

4 1500 0 5

5 2450 1 3

Extractia ultrasonica a Cd din probe alimentare (vegetale si carne), urmata de

separarea, identificarea si detectia cu GF-AAS este o procedura analitica simpla si

rapida, necesitd cantitdti reduse de proba si acizi concentrati, cu sensibilitate si

precizie ridicate.

Parametrii de performantd ai metodei de determinare a Cd in probe

alimentare (vegetale si came) prin extractie ultrasonicé urmata de spectrometrie de

absorbtie atomica in cuptor de grafit sunt:

Limita de detectie a metodei: 0.05 ug/kg masa umeda.
Repetabilitate (n = 6 probe paralele): 7.8%
Grad de recuperare la analiza Material de Referinta Certificat: 95 + 7.0 %.

Acesta cerere de brevet a fost realizata cu sprijinul Programului Operational

Sectorial “Cresterea competitivitati economice” Axa prioritara Il, proiect nr. 1887
INOVA-OPTIMA, cod SMIS-CSNR 49164.
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REVENDICARE

Metoda de determinare a Cd in probe alimentare prin extractie ultrasonica
urmatd de spectrometrie de absorbtie atomica in cuptor de grafit (USE-GF-AAS)
este caracterizatd prin aceea ca se bazeazd pe ultrasonarea probei pentru
extractia Cd timp de 10 min, la 60...70°C intr-o baie cu ultrasunete, filtrarea probei,
pentru transferul analitului din proba solidd@ de alimente in solutie apoasa si
determinarea Cd utilizand un spectrometru de absorbtie atomica cu cuptor de grafit.
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