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(57) Rezumat:

Inventia se refera la o instalatie de distilare criogenica
pentru extractia apei, fara fractionare izotopica, din
matrici cu continut redus de apa (<30%), precum mie-
rea, utilizatd Tn domeniul autentificarii produselor ali-
mentare. Instalatia, conform inventiei, este compusa
dintr-o fiola (1) colectoare imersata in azot lichid, o fiola
(2) port-proba in care este depusa mierea, avand o
geometrie conicd cu un diametru al bazei D de
50 mm, Tnaltime h de 200 mm si un diametru superior
D de 20 mm care asigura distributia uniforma a probei
de miere pe diametrul bazei intr-un strat de 1...1,5 mm
grosime, astfel incat sa se obtina o suprafatd mare de
evaporare a apei din miere, o punte (4) de distilare la
care sunt atasate fiolele (1 si 2) , doua valve pentru vid
(5), care permit accesul la linia de vid compusa dintr-un
vacuumetru (6) si o pompéa de vid (7) care asigura
107 torr. Fiola (2) este incalzitd la temperatura de
150...200°C care asigurd extractia totala a apei din
miere fara fractionare izotopica. Urmare a procesuluide
distilare criogenica in vid prin aceastad metoda se obtine
cantitatea necesara de apa pentru analiza izotopica
ulterioara.
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Titlu
Instalatie de distilare criogenici pentru extractia, fira fractionare izotopica, a apei din
miere

Inventia se referd la o instalatie de distilare criogenica pentru extractia apei, fara fractionare
izotopica, din matrici cu continut redus de apa (< 30%), ca de exemplu mierea, dar nu limitat
doar la aceasta. Aceasta inventie are aplicatii in domeniul autentificarii si trasabilitafii produselor
alimentare si nu numai. Extractia apei fara fractionare izotopicd permite determinarea
ulterioard a compozitiei izotopice a acesteia, rapoartele izotopice ale hidrogenului (*H/'H) si
oxigenului (80/'%0) reprezentdnd trasori/markeri importanti pentru identificarea originii
geografice a produselor alimentare.

Autentificarea produselor alimentarea reprezintd un domeniu de sigurantd nationald, avand
implicatii directe in sinitatea umani si economie. Intre matricile alimentare, mierea are o
importantd deosebitd fiind consideratd un super aliment datoritd proprietarilor nutritionale si
terapeutice ale acesteia. Toate aceste proprietdti sunt insd direct legate de originea botanica si
geografici a mierii. In acest sens, cei mai importanti markeri de autentificare ai originii
geografice sunt rapoartele izotopice ale apei extrase din miere (*H/'H si '80/!%0). Deoarece
variatiile rapoartelor izotopice sunt foarte mici, este necesara extractia totald a apei, doar astfel
fiind indeplinitd conditia ca apa extrasd si fie extrasd fara fractionare izotopicd. La nivel
comercial, nu exista instalatii care sd permitd extractia fara fractionare izotopica a apei din miere.
Acesta este motivul pentru care rapoartele izotopice ale apei extrase din miere (*H/'H si '%0/'%0)
nu sunt utilizate in autentificarea mierii, in ciuda faptului cd acesti markeri sunt trasori foarte
precisi si recunoscuti pentru acest scop.

Se cunoaste brevetul CN102012327A care prezintd un dispozitiv izotopic de extractie si
purificare a probei de apd cu ajutorul caruia pot fi obtinute probe de apad fard fractionare
izotopicd din matrici care sunt greu de deshidratat, (ex. straturi geotehnice cu permeabilitate
scdzutd, organisme). De asemenea brevetul CN111983188A care se referd la o metodd de
extractie totald (fard fractionare) a apei din sol in vederea analizei izotopice a deuteriului si

oxigenului-18.
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Pand 1n prezent, extractia fara fractionare izotopicid a apei din matrici alimentare cu
continut scizut de apd (cum ar fi mierea) a fost unic raportatd doar de grupul nostru de cercetare,
pentru diferite matrici cum ar fi: legume, fructe si derivate ale acestora. In cazul mierii, din
cauza continutului ridicat de zaharuri si a topirii imediate a acestora, acest proces este
foarte dificil §i impune dezvoltarea unei instalatii particulare. Astfel, s-a dezvoltat o
instalatie prin care, cu ajutorul procesului de distilare criogenicd pentru extractia fara
fractionare izotopica a apei, se poate realiza extractia totala a apei din miere; aceasta
instalatie putind insa a fi utilizata si pentru alte matrici alimentare cu continut sciazut de

apa.

Prezentul brevet de inventie rezolva o problema din stadiul actual al distilari criogenic,
privitoare la oferirea unei solutii tehnice pentru extractia, fara fractionare izotopicéd, a apei din
matrici alimentare cu continut redus de apa (< 30%). O astfel de matrice alimentara este mierea,
dar inventia prezentatd, bazatd pe metoda de distilare criogenicd in vid poate fi extinsa si la alte
matrici alimentare ce au un continut scazut de apa.

Instalatia de distilare criogenica in vid este cea mai eficientd metoda de extragere a apei
fara fractionare izotopica din orice matrice biologica. Acesta instalatie se bazeaza pe faptul ca,
punctul de fierbere al unei substante este temperatura la care tranzitia de la starea de agregare
lichida la cea gazoasi se petrece in tot volumul substantei si nu doar la suprafati. Intruct
punctul de fierbere depinde de presiune, aceasta trebuie precizati. Prin sciderea presiuni punctul
de fierbere scade pand se atinge punctul triplu al substantei respective. La nivel molecular,
punctul de fierbere corespunde situatiei in care moleculele de lichid au suficientd energie pentru
a rupe fortele intermoleculare de coeziune a lichidului.

Solutia optima obtinutd prin incerciri repetate de a extrage toatd apa din miere fard
fractionare izotopica, este modificarea geometriei fiolei port proba, astfel incit si permitd
distributia uniforma a probei de miere intr-un strat cu o grosime cuprinsd intre 1 — 1.5 mm si
mentinerea fiolei port proba cu miere la un interval de temperatura de 150-200 °C pe parcursul
procesului de distilare criogenica.

Fatd de stadiul cunoscut al tehnicii, solutia propusd de acesta inventie are urmatoarele
elemente de noutate:

- Se bazeazd pe o instalatie de distilare criogenicd pentru extractia totald, fara

fractionare izotopicd a apei, ce contine o fiold port proba specifici;
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Fiola port proba este de geometrie conicd ce asigurd distributia uniformé a probei de
miere intr-un stat subtire;

Instalatia permite extractia completd a apei din miere, in vederea determindrii
ulterioare a compozitiei izotopice a probei;

Extractia totala a apei din miere, cu aceasta instalatie, are loc intr-un interval de

temperaturd de 150-200 °C.

Inventia se referd la o instalatie de distilare criogenicd pentru extractia apei, fara

fractionare izotopicd care si permiti determinarea concentratiei izotopice a deuteriului (*H) si

oxigenului-18 ('%0) din apa prezentd in mierea de albine. Aceasti determinare a concentratiei

implicd extractia apei din miere, fara fractionare izotopicad. Metoda cea mai eficientd de extractie

a apei din miere fara fractionare izotopicd, este aceea a distilarii criogenice in vid, unde fiolele

cu probele recoltate si tuburile de extractie sunt conectate la o linie de vid unde se obtine 103torr,

iar probele sunt incélzite la 150-200°C in cuiburi de incélzire. Ricirea tubului de colectare a apei

se face la temperatura azotului lichid (—196°C). La linia de vid se pot ataga mai multe punti de

distilare, pentru eficientizarea procesului de extractie. Instalatia de extractie Fig. 1 este compusa

dintr-un ansamblu de componente dupd cum urmeaza: fiold colectoare 1, fiold port proba 2,

conectori fiole 3, punte de distilare 4, valvi (robinet pt vid) 5; vacuumetru 6 si pompa de vid 7.

Extractie totald a apei din miere, cu aceasta instalatie consta in urmétorii pasi:

1.

In fiola port-probi 2 se pune o cantitate de miere si se cintireste (pt. determinarea
ulterioard cu exactitate a continutului de apa din proba).

Se atageaza fiola colectoare 1 si fiola port proba cu miere 2 la puntea de distilare 4
conform Figurii 1.

Se videazd instalatia pand la valva §.

Se imerseazi port-probd 2 in cuibul incalzitor (setat in intervalul de temperaturd
150°- 200°C), iar fiola colectoare 1 se imerseaza in azot lichid.

Se deschide valva (robinetul) § spre linia de vid.

Pe masuréd ce aerul din instalatie este evacuat, incepe procesul de fierbere a probei
de miere. Pentru o extractie totald a apei acest proces dureazid aproximativ 30 de
minute. Apa extrasd condenseazd pe peretii fiolei colectoare imersatd in azot

lichid.



In vederea determindrii parametrilor de performanti ai metodei dezvoltate, folosind

instalatia de extractie a apei din miere, s-a determinat compozitia izotopicd a apei extrase din

Cand toatd apa a fost extrasd din probd (se va observa o caramelizare a probei de
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miere), se opreste incalzirea cuibul si se inchide valva S spre pompa de vid.

Se coboara treptat vasul ce confine azotul lichid, astfel incat apa colectaté sa se

dezghete treptat.

Cand s-a dezghetat toatd apa se depresurizeaza instalafia §i se extrage apa cu

ajutorul unei pipete. Toatd proba de apa extrasad este depusd in flaconul destinat

analizei izotopice ulterioare.

doud probe de miere, pe parcursul unei sdptamani (Tabelul 1 si Tabelul 2).

Tabelul 1. Compozitia izotopici a apei extrase din proba 1649-H52 (miere de tei)

Data Cod probd | Tip miere | Procent apa (%) | 8%Husv.smow (%0) | 8 ®Ous.v-smow (%o)
12.05.2022 1649-H52 Tei 22.0 -11.2 2.3
12.05.2022 1649-H52 Tei 22.0 -11.3 2.4

| 13.05.2022 1649-H52 Tei 220 -11.5 2.2
13.05.2022 1649-H52 Tei 22.0 -11.1 2.3
16.05.2022 1649-H52 Tei 22.0 -11.0 2.1
16.05.2022 1649-H52 Tei 22.0 -11.5 2.4
17.05.2022 1649-H52 Tei 22,0 -11.6 2.1
17.05.2022 1649-H52 Tei 22.0 -11.2 2.4
18.05.2022 1649-H52 Tei 22.0 -11.0 2.4
18.05.2022 1649-H52 Tei 22.0 -11.4 2.3

Tabelul 2. Compozitia

izotopica a apei extrase din proba 1649-H166 (miere de salcam)

Data Cod prob3d | Tip miere | Procent apa (%) | 6%Husv-smow (%0) | 6®Ousv-smow (%o)
02.05.2022 1649-H166 Salcam 22.1 -5.5 1.0
02.05.2022 1649-H166 Salcam 221 -5.4 0.9
03.05.2022 1649-H166 Salcam 221 -5.1 0.8
03.05.2022 1649-H166 Salcam 221 -5.7 1.0
04.05.2022 1649-H166 Salcdm 22.1 -5.5 0.8
04.05.2022 1649-H166 SalcAm 22.1 -5.6 0.9
05.05.2022 1649-H166 Salcam 221 -5.7 0.9
05.05.2022 1649-H166 Salcam 221 -5.4 1.0
06.05.2022 1649-H166 Salcdm 22.1 5.2 1.0
06.05.2022 1649-H166 Salcam 221 -5.3 0.9
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Asa cum se poate observa din cele doud tabele, procentul de apa extrasd pentru cele doud
probe a fost constant pentru fiecare probd. Deviatia standard obtinuti pentru determinirile 8°H si
8130 pentru mierea de tei a fost 0.21 si respectiv 0.12, iar pentru mierea de salcdm 0.18 si 0.06.
Astfel, se poate afirma faptul cd metoda propusa genereaza rezultate robuste si reproductibile.

Noutatea adusd de prezenta inventie rezida in posibilitatea extractiei apei din miere, fard
fractionare izotopicd. Avantajul metodei propuse de noi consta in utilizarea unei fiole port-proba
cu o suprafatd de contact suficient de mare incét sd permitd extractia completd a apei din proba
de miere si in acelasi timp sa asigure extractia unei cantitati de api suficiente pentru analiza

izotopica ulterioara.
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Revendicari

Instalatie de distilare criogenicd pentru extractia totald, fard fracfionare
izotopica, a apei din miere caracterizatia prin aceea ca este compusa dintr-un
ansamblu de componente dupd cum urmeaza: fiold colectoare 1, fiold port
proba 2, conectori fiole 3, punte de distilare 4, robinet pentru vid 5, vacuumetru
6 si pompa de vid 7.

Instalatie de distilare criogenica pentru extractia apei din miere conform
punctului 1) caracterizatd prin aceea cd geometria fiolei port proba 2 este una
conicd, avand diametrul bazei de Dexterior = 50 mm, inaltime h = 200 mm si
diametru superior Di = 20 mm ce asigurd distributia uniformd a probei de
miere pe diametrul bazei, intr-un strat cu o grosime cuprinsd intre 1 — 1.5 mm.
Instalatie de distilare criogenicd pentru extractia totald, fard fractionare
izotopicd, a apei din miere conform puntului 1) si 2) caracterizata prin aceea
ca permite extractia completa a apei din proba de miere.

Instalatie de distilare criogenicd pentru extractia apei din miere conform
punctului 1) caracterizata prin aceea ca asigurd o extractie totald a apei intr-un

interval de temperatura de 150-200 °C.



RO 138008 A0

44
7 =T
{ \
S S

‘“‘,14

HEATER

Fig. 1.



	Bibliographic Data / Abstract
	Description
	Claims
	Drawings



