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(57) Rezumat:

Inventia se refera la o metoda de determinare a Pb din
probe alimentare de origine vegetala. Metoda, conform
inventiei, constda Tn wuscarea unei cantitati de
100...200 mg proba de amestec vegetal prin liofilizare
la temperatura de -40°C si 25 psi, timp de 6 h, se su-
pune extractiei asistata de ultrasunete in solutie de HCI
0,5 mol/l, timp de 15...20 min, la 60...70°C, la o frec-
venta de 35 kHz si o putere de 400 W, dupa care ames-
tecul se raceste, se centrifugheaza la 4400...4500 rpm

timp de 10 min, iar supernatantul se separa pentru
analiza de determinare a continutului de Pb, cu ajutorul
unui spectrometru de absorbtie atomica cu cuptor de
grafit, metoda avand o limitd de detectie mai mica de
0,05 ug/kg greutate umeda si un grad de recuperare la
analiza a materialului de referinta certificat de 97%.
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Metoda de determinare a Pb din probe alimentare de origine vegetala prin

liofilizare, extractie asistata de ultrasunete si absorbtie atomica in cuptor de grafit
(FD/UAEI/GF-AAS)

DESCRIERE

Inventia se refera la o metoda analitica de determinare a Pb din probe alimentare
de origine vegetala (legume, plante medicinale, cereale), prin liofilizare (FD), extractie
asistata de ultrasunete (UAE) si spectrometrie de absorbtie atomica cu cuptor de grafit
(GF-AAS), UAE/GF-AAS.

Contaminarea mediului reprezinta un pericol deosebit si un impediment major in
dezvoltarea unei societati durabile, cu consecinte negative directe asupra calitatii
mediului si implicit asupra omului. Alaturi de aer si apa, alimentele constituie factori de
mediu esentiali pentru asigurarea bunei desfasurari a tuturor proceselor vitale.
Compusii cu actiune estrogenica puternica, ca de exemplu unele metale grele, printre
care si Pb, manifesta efecte negative severe asupra sanatatii umane si animale [1, 2].
Prezenta acestora Tn mediu si alimente in concentratii extrem de mici, precum si
nivelurile maxime admise impuse de legislatie foarte scazute, irmpun existenta si
aplicarea unor metode de determinare deosebit de sensibile pentru extractia lor din
matrice si pentru tehnici analitice pentru determinare cantitativa a acestora [3].

in stréinatate, pentru extractia, detectia si cuantificarea Pb din probe alimentare
de acest tip se aplica digestia acida conventionald, asistatd de microunde sau
ultrasunete cu acizi concentrati, urmata de spectrometrie de masa cu plasma cuplata
inductiv (ICP-MS), spectrometrie de emisie opticd cu plasma cuplata inductiv (ICP-
OES), spectrometrie de absorbtie atornica in flacara (FAAS) sau spectrometrie de
absorbtie atomica cu atomizare electrotermica (ETAAS) [1, 4-7].

Metodele mentionate mai sus, aplicate pentru determinarea Pb din probe
vegetale, se confruntd cu urmatoarele neajunsuri: metodele de uscare clasice la 105 °C
nu sunt indicate in cazul probelor sensibile la temperaturi ridicate, necesita cantitati mari
de proba de ordinul g, temperaturi ridicate si cantitati mari de acizi concentrati. Luand in
considerare cele mentionate apare ca extrem de necesara realizarea unei metode
analitice care sa rezolve aceste neajunsuri si, daca se poate, simultan [4-7].

Scopul prezentei inventii este elaborarea unei metode analitice de determinare a
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liofilizare, extractie asistatd de ultrasunete, urmata de detectia simultand prin
spectrometrie de absorbtie atomica in cuptor de grafit (FD/UAE/GF-AAS). Metoda
propusa permite determinarea Pb din probe alimentare de origine vegetala (legume,
plante medicinale, cereale).

Problemele tehnice pe care le rezolva inventia sunt: metoda rapida si eficienta de
uscare a probei (liofilizare) care foloseste temperatura si presiune scazuta, reducerea
timpului de extractie la 15...20 min, reducerea cantitatii de proba supuse analizei la
100...200 mg, eliminarea utilizarii acizilor concentrati si a temperaturilor inalte prin
utilizarea unei solutii de HCI 0,5 mol/L la 60...70 °C, reducerea efectelor de matrice la
determinarea spectrometrica prin utilizarea unei solutii de acid diluat, limite de detectie
mai scazute datorita utilizarii GF-AAS, comparativ cu alte metode spectrometrice (ICP-
OES si FAAS).

In tara, dupéa informatiile noastre, nu s-a utilizat sau aplicat o metoda analitica
similara celei propuse pentru determinarea Pb din probe alimentare de origine vegetala
(legume, plante medicinale, cereale) prin tehnica FD/UAE/GF-AAS.

Metoda folosita in cadrul prezentei inventii pentru etapa de extractie a metalelor
grele din probe presupune: uscarea probei prin liofilizare, extractia asistata de
ultrasunete (UAE) in acid diluat, urmata de determinarea Pb prin spectrometrie de
absorbtie atomica in cuptor de grafit (GF-AAS).

Probele de produse alimentare de origine vegetala se liofilizeaza la -40 °C si 25
psi, timp de 6 h, se macina si se omogenizeaza cu o moara avand cutit din titan. Se
cantaresc 100...200 mg proba, se transfera intr-un vas de teflon si se adauga 10 mL
HCI 0,5 mol/L. Amestecul se supune extractiei asistate de ultrasunete in vederea
extractiei Pb timp de 15...20 min, la 60...70 °C, la o frecventa de 35 kHz si putere de
400 W. Nivelul de solvent din vasul de teflon trebuie sa fie sub nivelul apei din baia cu
ultrasunete. Proba se raceste, se céntrifugheazé la 4400...4500 rpm, timp de 10 min,
iar supernatantul se separa in vederea analizei GF-AAS.

Analiza spectrometrica a Pb din probele alimentare de origine vegetala (lequme,
plante medicinale, cereale) se realizeaza cu ajutorul unui spectrometru de absorbtie
atomica cu cuptor de grafit in urmatoarele conditii: lungimea de unda - 283,3 nm; fanta -
0,7 nm, lampa EDL - curent: 440 mA, timp de citire - 5 sec.; procesare semnal - aria
picului; volum proba - 20 pL; temperatura injectie - 90 °C, standarde de calibrare - 2.0,
5.0, 10, 20 pg/L; modificator de matrice NH4H,PO4+Mg(NO3), - volum: 5 pL, program
s): treapta 1 110/1/30, treapta 1
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2: 130/15/30, treapta 1 3: 850/10/20, treapta 1 4: 1600/1/5, treapta 1 5: 2450/1/3.
Rezultatul final este media aritmetica a 3 determinari. Daca proba a fost diluata, se tine
cont de factorul de dilutie. Se recalculeaza rezultatul la greutatea produsului proaspat.

Extractia asistatda de ultrasunete a Pb din probe alimentare de origine vegetala
(legume, plante medicinale, cereale), urmata de identificarea si detectia cu ajutorul GF-
AAS este o procedura analiticd simpla si rapida, necesita cantitati reduse de proba si
acizi concentrati, cu sensibilitate marita si precizie ridicata.

Parametrii de performantd ai metodei de determinare a Pb din probe alimentare
de origine vegetala (legume, plante medicinale, cereale) prin liofilizare, extractie
asistata de ultrasunete urmata de absorbtie atomica in cuptor de grafit (FD/UAE/GF-
AAS) sunt: - limita de detectie metoda: 0,05 (ng/kg greutate umeda), - grad de
recuperare la analiza material de referinta certificat: 97+5,0 %.

Exemplu de aplicare metoda:

Pentru exemplificare s-a optat pentru o proba de morcov.

Pregatirea probei: se indeparteaza extremitatile, pariile murdare si putrede, se
curatd prin rézuire si se spala cu apa distilatd. Esantionul se liofilizeaza la -40 °C si 25
psi, timp de 6-8 h, iar ulterior se macina si se omogenizeaza cu o moara avand cutit din
titan. Se cantaresc 100 mg proba liofilizatd, se transfera intr-un vas de teflon si se
adauga 10 mL HCI 0,5 mol/L. Amestecul se supune extractiei asistate de ultrasunete,
timp de 20 — 30 min, la 70 °C, la o frecventad de 35 kHz si putere de 400 W. Proba se
raceste, se centrifugheaza la 4400...4500 rpm, timp de 10 min, iar supernatantul se
separa in vederea analizei GF-AAS.

Masurare: continutul de Pb (ug/L) din extract se determina cu ajutorul unui
spectrometru de absorbtie atomicéd in cuptor de grafit (GF-AAS) folosind urmatoarele
etaloane pentru curba de calibrare: 2.0, 5.0, 10, 20 pg/L Pb.

Rezultat: concentratia de Pb in proba de morcov analizatd < 0,05 pg/kg greutate

umeda.
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REVENDICARE

Metoda de determinare a Pb din probe alimentare de origine vegetala
(legume, plante medicinale si cereale) prin liofilizare, extractie asistata de
ultrasunete si absorbtie atomica in cuptor de grafit (FD/UAE/GF-AAS) caracterizata
prin aceea ca se bazeaza pe liofilizarea probei, extractia, in prezenta de HCI 0,5
mol/L., intr-o baie cu ultrasunete timp de 15...20 min, la 60...70°C, decantarea probei
si determinarea Pb cu ajutorul unui spectrometru de absorbtie atomica cu cuptor de
grafit.
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