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oamenilor de stiinta.
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Metoda ,inaltei absorbante”
pentru evaluarea caracteristicilor
filtrelor de interferenta

Spectroscopie UV-VIS

Curiosity a aterizat - utilizarea filtrelor de interferenta

Cu cateva saptamani in urma robotul Curiosity a aterizat cu succes pe Marte, spre entuziasmul
multora, inclusiv al oamenilor de stiinta. Pentru a-si indeplini misiunea, Curiosity a avut la bord
zece instrumente stiintifice. MastCam este camera principald de luat vederi cu care a fost echipat.

Ambele sisteme optice ale camerei sunt prevazute cu un filtru care permite examinarea
imaginilor structurilor in diferite domenii de lungimi de unda din spectrul vizibil. In acest mod,
suprafata planetei Marte poate fi redata in culori reale, dar si in asa-numitele culori false. Acestea
din urmad permit evidentierea diferentelor de compozitie mineralogica din solul martian.

pectroscopia UV-VIS este pentru robotul Curiosity — permit
metoda optima de analizd a trecerea anumitor domenii de
filtrelor de interferentd. Aceste  lungimi de undi din spectrul vizibil.

filtre optice — identice cu cele folosite

Clasificare Domeniul Domeniul de absorbtie Valoarea
de transmitanta [nm] [nm] (minim) [Abs]
Filtrul 1 270-380 270-380 0.1
660 -770, 700 6.5
820 4.7
854 53
Filtrul 2 472 -490 472 -490 0.10
<330 6.2
386 6.5
620 5.87
637 6.5
831 6.4
Filtrul 3 510-560 510 -560 0.1
<318 5.88
808 5.1

Tabelul 1: Filtru de interferentd, cu domeniul aproximativ al transmitantei la lungimile
de unda din spectrele de transmisie (a se vedea Figura 1) si comparatie cu spectrele de
Jinaltd absorbtie” ale filtrului si valorile aferente de absorbtie (a se vedea Figurile 2-4).
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In functie de aplicatia vizata, filtrele
permit transmisia in domenii
inguste, largi sau foarte largi de
lungimi de unda. In cele mai multe
cazuri, un filtru de interferenta
consta intr-un sistem multistrat
proiectat pentru a permite absorbtia
unui domeniu larg de radiatie.
Absorbtia rezultd din reflectanta
printr-unul sau mai multe niveluri
ale filtrului. Determinarea partii
transmise a radiatiei se realizeazd pe
baza interferentei intre lungimile de
undai incidente si lungimile de unda
reflectate. Forma limitei de absorbtie
este importantd pentru calitatea
filtrului de interferenta. Aceste limite
ar trebui sd creasca brusc generand o
iesire rectangulard a semnalului.

Compararea a trei filtre

Prezenta aplicatie constd in
compararea a trei filtre de
interferenta folosind spectroscopia
UV-VIS. Dimensiunea filtrelor,
avand diametrul de 1 cm, impune
folosirea unui suport corespunzitor,
in acest caz un ,,suport rotativ
pentru filme’, cu o mascare de mici
dimensiuni, ob{inutd prin obturare.
Spectrele obtinute in urma masurarii
sunt prezentate in Figura 1. Spectrele
de transmisie mésurate au indicat
faptul ca filtrele de interferentd
permit transmisia intr-o banda

mai mult sau mai putin ingustd
(Tabelul 1). Domeniul de méasurare
este intre ultraviolet si spectrul
vizibil. Spre deosebire de filtrul 2

si filtrul 3, filtrul 1 este un filtru de
bandai larga.

Masurarea transmisiei si
absorbtiei

S-au efectuat masurari ale
transmisiei si absorbtiei. Masurarea
absorbtiei este un procedeu relativ
neconven;ional. Cu toate acestea,
aspectul care intereseazd este
capacitatea filtrului de a impiedica
trecerea anumitor lungimi de unda.

Spectrul de transmisie indica
grafic atingerea valorii de 0% a
transmitantei. Acest lucru este
evidentiat de formarea unei linii
de zero in Figura 1 la domeniile de
lungimi de unda care nu trebuie
sd treacd prin filtru. Masurarea
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absorbtiei s-a realizat dupd Legea
Lambert-Beer, conform cireia
absorbtia este o functie logaritmici
a transmisiei: Abs = log (T,/T). T,
este energia de transmisie inainte
de trecerea prin proba, iar T dupa
trecerea prin proba. Abs reprezinta
absorbtia.
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Masurarea absorbtiei si
transmitanta

Masurdrile de ,,inalta absorbtie” -
procentul de lumind care riméne
in filtrul de interferentd — prezintd
un pattern diferit al transmitantei
(minimul absorbtiei). Datele brute
obtinute in urma masurarii sunt
prezentate in Figurile 2-4.

Masurarile au fost realizate cu
ajutorul aparatului Shimadzu UV-
2700, metoda folositd fiind metoda
de ,inaltd absorbtie”. Folosirea
acestui spectrofotometru cu dublu
fascicul permite vizualizarea a pand
la opt unitati de absorbtie pentru
un material. Masurarile efectuate
cu ajutorul acestei metode permit

identificarea zonelor cu transmitantd
mai ridicata sau a zonelor unde
absorbtia este mai scazutd. Minimele
de absorbtie pentru care este
determinata transmitanfa sunt
prezentate in Tabelul 1.

Toate cele trei filtre prezinta spectre
individuale de absorbtie. In functie
de tipul de material utilizat pentru
crearea de interferente, sunt generate
spectre specifice de absorbiie.

In cazul in care detectorul este
suficient de sensibil pentru filtrele de
interferenta utilizate, micile abateri
pot cauza zgomot de fond nespecific.
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Distrugerea in folosul stiintei

Universitatea Tehnica Dortmund si Shimadzu — masini universale
de incercare a materialelor pentru invatamant si cercetare

An vederea predarii bazelor a elaborat un concept de predare In ceea ce priveste continutul
I ingineriei materialelor unui interactivé care inlocuieste cursului, se pune accentul pe

numadr mare de studenti, experimentele de laborator prezentarea vizuald a unor
Departamentul de Incercare a traditionale efectuate in grupuri cunostinte practice, folosindu-se
Materialelor (WPT) al Universitatii mici de studenti, pastrandu-se inséd magini de incercari de capacitate
Tehnice Dortmund (Germania) activitatile specifice (Figura 1). mic3, folosite in cercetérile avansate.

Sub indrumarea si supravegherea
profesorilor, studentii folosesc
sisteme de masurare si testare pentru
realizarea de experimente practice.
Rezultatele sunt apoi prezentate si
discutate public, incurajandu-se
astfel comunicarea §i interactiunea
intre profesori si studenti. Pe langa
aspectul motivant si de facilitare a
intelegerii, experimentele practice
aferente notiunilor teoretice dificile
contribuie la reducerea ratei de esec
si de abandon universitar.

Incercarea de rezistent la tractiune
este un experiment de baza utilizat
in incercarile distructive ale
materialelor si componentelor.
Incercarea a fost prezentata tinerilor
cercetdtori cu ajutorul masinii
universale de incercari Shimadzu
AGS-X 5kN. Aparatul este echipat cu
un video-extensometru, TRViewX.
Studentului i s-a cerut sa pregateasci
si sé fixeze probele in aparat si

sd alinieze video-extensometrul
(Figura 2). Succesul de care se
bucura noul concept de curs este
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demonstrat de participarea activd a
studentilor si de nivelul ridicat de
apreciere a cursului.

Masurari si incercari exacte
pentru analiza materialelor

Prof. dr. Frank Walther este
Directorul Departamentului de
Incercare a Materialelor (WPT)
din cadrul Universitétii Tehnice
Dortmund, Germania. Conceptele
de baza, ca si aplicatiile incercérilor
distructive si nedistructive

ale materialelor fac obiectul
cercetdrii si cursurilor adresate
studentilor. Departamentul este
specializat in utilizarea diverselor
metode de masurare si incercare
pentru caracterizarea relatiilor
structura-proprietdti, pentru
evaluarea propagarii distrugerii

si calcularea duratei de viata
(rdmase) a materialelor structurale.
Caracterizarea rezistentei la
oboseald, pe baza microstructurii
si mecanismelor materialelor, de la

rezistenta la oboseala oligociclica,
péna la oboseala gigaciclica, ca si
rezisten{a la coroziune si prevenirea
coroziunii sunt principalele elemente
de interes. Principalele specializari si
domenii de cercetare sunt prezentate
in Figura 3.

Ca elemente cheie ale strategiei

de cercetare (Figura 4), analiza
materialelor si a microstructurilor
este in strdnsa legiturd cu

metodele de mésurare si testare

cu aplicabilitate in optimizarea
proceselor si a productiei. Acestea
sunt folosite pentru a determina
caracteristicile materialelor

si componentelor, pentru
determinarea proprietatilor de
modelare si pentru calcularea
duratei de viatd. Descrierea precisa
a influentei exercitate de conditiile
de productie si de utilizare asupra
parametrilor de baza ai materialelor
serveste la optimizarea profilului
caracteristic i la cresterea sigurantei
componentelor structurale.

Figura 4: Strategia de cercetare

Tematica abordata cuprinde
elemente variate, de la cercetarea
stiintifica de bazd pani la cercetarea
dedicatd anumitor aplicatii si la
dezvoltarea de servicii pentru
companiile din domeniu.
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Dorim sa multumim Shimadzu
pentru colaborarea excelentd si
pentru sprijinul acordat activitdtilor
noastre didactice!
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si componentelor
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Figura 3: Principalele specializari si domenii de cercetare
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copul acestui studiu a fost
S detectarea polimorfismului
K232A al genei care
codeaza acil-CoA:diacilglicerol
aciltransferaza-1 (DGAT1) la rasele
de bovine Holstein si Biltata slovacd
din Slovacia, utilizand primere
optimizate si electroforeza cu
microcip (MCE).

S-au folosit probe prelevate de la

87 de animale din rasa Holstein si
probe prelevate de la 42 de animale
din rasa Biltata slovacé pentru
analiza genotipurilor si identificarea
polimorfismului K232A al genei
DGAT1 (alelele A si K), folosindu-se
tehnica PCR-RFLP.

In baza analizei automate

a produsilor PCR folosind
electroforeza cu microcip s-au
identificat in mod clar trei
genotipuri diferite. Pentru rasa
Holstein s-a obtinut o frecventa de
0,8621 pentru alela A si o frecventd
de 0,1379 pentru alela K.

Majoritatea animalelor au fost
homozigote AA (o frecventi de
0,7356) sau heterozigote AK (o
frecventi de 0,2529). In probele
analizate s-a identificat numai un
homozigot KK (o frecventa de
0,0115). Conform analizei, frecventa
alelei K la nivelul grupurilor
Holstein din Slovacia este mai

mici decat frecventa inregistrata
pentru aceasta rasa in alte fari.
Datele rezultate in urma genotipérii
pentru identificarea polimorfismului
K232A la Baltata slovaci au indicat
o frecventd si mai mica a alelei

K (0,0476) comparativ cu rasa
Holstein. Rezultatele obtinute au
fost utilizate in cadrul studiilor
privind asocierea dintre acest locus
si productia de lapte pentru aceste
rase.

Introducere

Gena DGAT1 codeaza enzima acil-
CoA:diacilglicerol aciltransferaza
care are un rol fundamental in
metabolismul diacilglicerolului
celular in procesele fiziologice

- cum ar fi absorbtia grasimilor

la nivelul intestinului, sinteza
lipoproteinelor, formarea tesutului
adipos si lactatia - implicat in
metabolismul triacilglicerolului in
celulele eucariote mari [1]. Studiile
mai aprofundate au demonstrat
efectul mutatiei K232A (inlocuirea

Rasele de bovine
Holstein si
Baltata slovaca

Detectarea polimorfismului genei
DGAT1 prin electroforeza cu microcip

Substantele si metodele

A fost izolat ADN din radécinile
firelor de pir si din sange folosind
un procesor magnetic de particule
Maxwell 16 si kitul Maxwell
corespunzitor de purificare pentru
tesuturi sau sange (Promega, SUA),
conform indicatiilor producitorului.
ADN-ul genomic a fost genotipat
in baza unei analize PCR-RFLP
pentru determinarea locusului
unde se produce substitufia K232A
in gena DGAT1. Pe scurt, reactiile
PCR au fost realizate intr-un volum
total de 20 pl, folosind 10-50 ng de
ADN genomic ca matritd, 1x solutie
tampon (buffer) PCR, 2,5 mM

lizinei de alanind in pozitia 232

in proteina DGAT1) in functie de
enzima rezultata [2]. Alte studii
au indicat segregarea alelelor 2 in
cadrul polimorfismului K232A, la
mai multe rase din diferite tari [3].

In orice caz, frecventa estimatd a
alelelor variaza substantial in functie
de populatia analizatd, de la tara la
tard si de la rasd la rasd, ca urmare a
diferitelor obiective ale crescatorilor
legate de compozitia laptelui. O
scadere semnificativa a nivelului de
proteine si a productiei de lapte si o
crestere a continutului de grasime

a fost asociaté cu substitutia lizinei
(alela K). Varianta cu alanina (alela
A) a fost asociatd cu o crestere a
nivelului de proteine si a productiei
de lapte si o scadere a continutului
de grasime [4; 5].

Electroforeza cu microcip a inceput
sd fie apreciata in ultimul timp ca
fiind utila pentru analiza ADN
datoritd avantajelor sale: eficienta
ridicatd, inalt randament, economie
de timp, utilizare facild si consum
redus de probe si de reactivi [6].
Electroforeza cu microcip (MCE)
permite separarea fragmentelor de
acid nucleic la o tensiune inalta,
prin electroforeza capilara intr-un
cip cu microcanale, care asigura
detectarea automata si analiza on-
line a datelor. Ca urmare, MCE s-a
dovedit a fi un instrument util in
separarea electroforetica a diverselor
fragmente de ADN, fiind in acelasi
timp o alternativa viabila pentru
metodele clasice de electroforeza

in gel de agaroza si in gel de
poliacrilamida.

MgCl,, 0,2 mM din fiecare dNTP,
DMSO 5%, 0,8 U ADN-polimeraza
AmpliTaq Gold (Applied Biosystems,
SUA) si 0,4 uM din fiecare primer.
Profilul PCR a inclus o etapa initiald
de denaturare la 95°C timp de 5
minute, 35 de cicluri la 94°C (60

s), 63°C (60 s) si o etapd finala de
amplificare de 10 min la 72°C.

Au fost create primere modificate
pentru amplificarea fragmentului
de 352 pb al genei bovine DGAT1
(secv. conf. No. AY065621.1; dgatl
anterior: 5’-catcctcttcctcaagetgttct-3’;
dgatl posterior:
5’-gggcgaagaggaagtagtagaga-3’),

cu ajutorul software-ului Primer3
(frodo.wi.mit.edu/primer3/input.
htm).

A fost folositd endonucleaza

de restrictie CfrI (Fermentas,
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Germania) pentru digestia unui
produs PCR de 352 pb. Fragmentul
nesectionat reprezintd varianta cu
lizing, in timp ce fragmentele CfrI
de 199 si 153 pb reprezinta varianta
cu alanina.

Produsii PCR au fost analizati
folosind sistemul automat de
electroforeza cu microcip MCE®-
2020 MultiNA (Shimadzu, Japonia)
si un kit ADN-500, in conformitate
cu protocolul indicat de producitor.
S-au folosit un colorant fluorescent
SYBR Gold (Invitrogen, SUA)
pentru vizualizarea ADN-ului si
un marker de greutate moleculard
de 25 pb (Invitrogen, SUA) pentru
determinarea marimii produsilor
PCR.

Pentru determinarea frecventei
alelelor si a genotipurilor si pentru
estimarea abaterii de la echilibrul
Hardy-Weinberg pentru un
anumit locus s-a folosit software-ul
PowerMarker v3.25 [7].

Rezultate si discutii

S-au folosit de probe prelevate de la
87 de animale din rasa Holstein si
probe prelevate de la 42 de animale
din rasa Biltata slovacd pentru
determinarea polimorfismului
K232A al genei DGAT1, folosind
primere modificate pentru
genotiparea PCR-RFLP. Noile
primere au fost create prin generarea

Frecventa alelelor si genotipurilor,

ca i estimarea echilibrului Hardy-
Weinberg au fost calculate cu ajutorul
aplicatiei PowerMarker v.3.25, fiind
prezentate in Tabelul 1. Frecventa
identificatd a alelei K la animalele

din rasa Holstein din Slovacia este
mai mica decét cea observata pentru
aceastd rasa in alte {éri. Pentru
varianta cu lizing, frecventa alelei K
se incadreazd pentru rasa Holstein
din Germania in intervalul 0,35-0,548
in functie de proba [4], iar la rasa
Holstein din Franta frecventa alelei K
este de 0,37 [9].

Datele referitoare la polimorfismul
K232A al genei DGAT1 pentru
rasa Baltata slovacd au indicat
valori si mai mici ale frecventei
alelei K (0,0476) comparativ cu
rasa Holstein. La un total de 42 de
animale testate, au fost identificati
38 de homozigoti AA (o frecventd
de 0,9048), dar numai 4 heterozigoti
AK (0,0952). O frecventd scazuta
a fost identificata si pentru rasele
baltate [4;8]. In urma efectudrii
testului Chi patrat s-a constatat

o abatere a frecventei genotipice
DGATI1 K232A de la echilibrul
Hardy-Weinberg pentru rasele
Holstein si Biltata slovacd. Acest
dezechilibru poate fi pus pe seama
esantionarii animalelor pentru
care s-a realizat analiza de genotip
sau poate fi cauzat de selectia
indirecta a acestui locus ca urmare
a selectiondrii vizind productia de

0 10 20 30 40 50

Migration index (%)

60 70 80 920 100 110

biochimice implicate in aparitia
caracteristicilor legate de productia
de lapte sau pentru studierea
interactiunilor posibile cu alte gene
cauzale.
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Figura 1: Reprezentarea rezultatelor analizei de genotip PCR-RFLP a polimorfismului
K232A al genei DGATT1 la rasa Holstein realizata prin electroforeza cu microcip (MCE).
Randul 1: genotipul KK, Randul 2: genotipul AA; Randul 3: genotipul KA.

unui produs PCR de 352 pb.
Fragmentul nesectionat reprezinta
varianta cu lizind (alela K), iar
fragmentele CfrI de 199 pb si 153
pb reprezinta varianta cu alanind
(Alela A). Produsii de digestie au
putut fi analizati in mod eficient
prin folosirea electroforezei cu
microcip, 0 metoda rapida, automata
si de inalt randament care a permis
evidentierea clard a trei genotipuri
diferite (Figura 1).

lapte.

Rezultatele obtinute au fost utilizate
in cadrul studiilor privind asocierea
dintre acest locus si caracteristicile
referitoare la productia de lapte, cum
ar fi cantitatea de lapte, continutul
de grisimi si proteine al laptelui.

O metoda de analizd bine definita

a variantelor DGAT1 la exemplare
diferite ar fi extrem de utild pentru
determinarea mecanismelor
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PRODUSE

Determinarea pamanturilor
rare din deseurile electronice

Spectrometrie ICP-OES

Figura 1: ICPE-9000, un spectrometru ICP-OES cu observare duald

onform definitiei Uniunii
Internationale de Chimie
Puré si Aplicata (IUPAC),
pamanturile rare sunt o serie de
17 elemente din tabelul periodic
al elementelor. Contrar denumirii,
pamanturile rare sunt prezente in
scoarta pamantului intr-o proportie
neasteptat de mare. Ca urmare
a proprietétilor lor geochimice,
pamanturile rare sunt dispersate, o
abordare economici a minereurilor
si mineralelor care contin pdméanturi
rare fiind dificila. La ora actuala, cele
mai mari minereuri de pamanturi
rare se afld in China (Mongolia) care
controleaza piata globald a acestora.

Avand in vedere cd pdmanturile rare
sunt utilizate in industria electrica

si electronica, cererea de metale
speciale este in continua crestere. In
tarile europene, reciclarea deseurilor
industriale este o solufie care asigura
independenta de importurile
costisitoare [1].

Aparatul Shimadzu ICPE-9000
(Figura 1) a fost optimizat pentru
determinarea padméanturilor rare.
Spectrometrul ICP-OES a fost
utilizat pentru analiza deseurilor
electronice, cum ar fi telefoane
mobile, notebook-uri, tabele
electronice etc. Probele au fost
preparate prin zdrobire si mécinare,

fiind apoi omogenizate si digerate
folosind o metoda de digestie cu
microunde.

Configurarea sistemului
pentru o analiza optimizata
a pamanturilor rare

Determinarea cantitativd a
pamanturilor rare s-a realizat
folosind spectrometrul ICPE-9000 si
software-ul ICPESolution versiunea
1.31. Aparatul extrem de flexibil,
reprezentand un spectrometru
simultan cu optica vidata, este
recomandat in special pentru analiza
multi-element, complet automata

a unor secvente mari de probd. De
exemplu, determinarea pamanturilor
rare trebuie sd se poatd realiza in
prezenta principalelor elemente din
matricea probei, cum ar fi cuprul,
fierul, staniul, zincul, folosind o
metodd unica, ce permite observarea

axiala si/sau radiald a plasmei. Se pot
efectua setéri de diversi parametri in
cadrul unei metode unice in vederea
unei configurari optime a sistemului
in functie de probele analizate,
pentru o mésurare de inaltd precizie
si limite joase de determinare.

O functie importanti oferitd de
software-ul ICPESolution, versiunea
1.31, este setarea lungimii de unda
de catre utilizator. Aceasta permite
utilizatorului sd introduca lungimile
de unda dorite in baza de date de

Elementul cel mai important

pentru o analiza corespunzitoare

a pamanturilor rare este selectarea
liniilor optime. In Figura 2 sunt
prezentate cateva lungimi de unda
analitice care au fost utilizate pentru
calibrare.

Datele au fost obtinute in urma unei
analize cantitative si calitative pe
solutii standard, utilizand parametrii
aparatului din Tabelul 1.

Figura 2: Curbe de calibrare pentru pamanturile rare selectate

analizd. Aceasta functie este foarte
utild avand in vedere numarul foarte
mare de lungimi de undd mentionate
pentru pamanturile rare in literatura
de specialitate.

Aparat ICPE-9000

Putere generator de radio frecventa RF 1,2 KW
Plasma gazoasa 10 I/min
Gaz auxiliar 0,6 I/min
Gaz purtator 0,7 I/min
Sursa de plasma minitorta
Configurarea sistemului axial/(radial)

Tabelul 1: Parametrii aparatului pentru determinarea pamanturilor rare

Referinte:

1.The EU’s Developing Raw-
Materials Diplomacy, Bertelsmann
Foundation, 2011

Ne face placere s va transmitem
informatii suplimentare. Va rugam
introduceti numarul corespunzator de
pe cardul de rdspuns sau transmiteti-ne
o solicitare prin aplicatiile Shimadzu
News App sau News WebApp. Info 405
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| APLICATIE
Golden Delicious, pofteste
la radiolog!

Analiza produselor agricole prin spectroscopie de fluorescenta de raze X, cu dispersie dupa energie

Marul in Tara Minunilor

»Ce cautd un mar ca tine la
radiolog?”

»Nu sunt un mdr ca oricare altul,
sunt Golden Delicious.” Ne face placere s3 va transmitem
informatii suplimentare. Va rugam
introduceti numarul corespunzator de
pe cardul de rdspuns sau transmiteti-ne
»Vreau sd previn...” o solicitare prin aplicatiile Shimadzu

»Deci, ce te aduce pe aici, Golden
Delicious?”

,S4 previi? Ce si previi? Cancerul Proba A B C D E News App sau News WebApp. Info 406
de coajd poate ... Ca (ppm) 225 139 246 661 172
»Desi cred cd nu e treaba ta... K (ppm) 2808 2016 1777 1929 2538 E i E
petele amare.” Raport 12,5 14,5 7.2 2,9 14,8 -
,Ce pete amare?”

» o Tabelul 1: Rezultate masurate cu metode FP pentru mai multe mere. S-a folosit un aparat E
»Petele maronii de pe coajd si din EDX-720 in configuratia standard. Toate datele sunt exprimate in mg/kg (respectiv ppm). !'
miezul de dedesubt.” Pentru a mari durata de viat3 la raft a merelor depozitate la rece, acestea sunt adesea

5 pulverizate cu CaCl,. Acest lucru explica valoarea mare a concentratiei de calciu.
»E ceva grav?

,»Pdi, pentru mine nu, dar pentru

ochii si papilele gustative ale

oamenilor nu e chiar o pldcere.”

_De ce?” Marul in viata reala dispersie dupa. energie este un CASETA EDITORIALA
aparat de analizd foarte versatil, cu

»N-as zice cd petele astea sunt un

A Merele sunt unele dintre cele mai aplicatii pentru produsele agricole. . . A
semn de frumusete. Plus cd imi er el : plicat pentru p Bric Shimadzu NEWS, Revista pentru clienti
R . sdndtoase gustdri. Desi nu au o Poate fi utilizat pentru determinarea a Shimadzu Europe GmbH, Duisburg
dau un gust stricat si amdrui. N-ai s . . « P < -
incat niciodatd un md - valoare nutritionald exceptionald, rapida si exacta a concentratiei de L

mancat niciodatd un mdr, nus contin o combinatie echilibrati calciu (Ca) si potasiu (K) a merelor. ::::T']'::th g:r:opa GmbH

»S1 cum te ajutd radiologia? de substante nutritive. Polifenolii Apzaratul are un doTneniu de . Albert-Hahn-Str. 6-10 D-47269 Duisburg

»S-a descoperit cd sensibilitatea intaresc sistemul imunitar si masurare de la sodiu (Na) la uraniu Telefon:  +49-203-76 87-0

la petele amare are legdturd cu pot preveni aparitia bolilor (U), concentratiile fiind determinate Fax: +49-203-76 66 25

concentratia de calciu. Cand cardiovasculare si a cancerului. pe un domeniu cuprins intre citeva shimadzu@shimadzu.eu

, ; 0 www.shimadzu.eu

aceasta este mai mare de 30 mg/ ppm si 100%.

kg, totul e bine. Dar cind scade Merele, si mai ales cele {inute in Echipa editorial3:

sub 20 mg/kg ma imbolndvesc. depozit au tendinta de a dezvolta Rezultatele prezentate in Tabelul 1 Uta Steeger

Intre 20 si 30 mg/kg, totul depinde pete amare. Aceste pete care apar pe au fost obtinute in urma masurarii Telefon: +49-203-76 87-410

de magneziu si de potasiu. Dar coaja se extind si in pulpa fructului. FP, fira standard, a probelor din IREfiPHetera, Welbles Clitime

si aici sunt diferente de la mdr la Marul capétd o culoare maro si are Figul:a 1. Timpul de mésurare per ST LTS

mar...” un gust stricat. probi a fost de 200 de secunde. vl (b @ i isn Gl G

Serios? i ce face radiologul?” Avantajul acestei metode de Diisseldorf

b o Sensibilitatea la petele amare masurare constd in faptul ca proba o
»Ma pune intr-un aparat de este corelatd cu concentratia de nu necesita pretratare. Zi::,\;ané 340 Endless: 22,070
izd i 1 B 7 za: 22.

analizd, un'de sunvt slab zmd'zat calciu. Cand aceasta este mai mare J

{) entrju @ mi se masura cqn; m”tfd de 30 mg/kg (30 ppm), riscul Marul a fost introdus intreg in ©Copyright:

in minerale. Este foarte simplu. dezvoltarii bolii este redus. Dar cand aparat si masurat. Dupd masurare, Shimadzu Europa GmbH, Duisburg,

»Si apoi?” concentratia de calciu scade sub 20 mirul a fost extras intact putand fi Germagi'a

»Apoi pot s plec.” mg/kg (20 ppm) riscul de aparitie a comercializat. Compartimentul mare NeETilsie 2012

Tncotro?” petelor amare este foarte mare. La al probei de 150x300 mm permite Windows este o marca fnregistrata

> o valoare de 20-30 ppm, nivelul de masurarea de fructe mai mari. apartinand Microsoft Corporation.

»I"C"t@? Spre raftul de la ; risc depinde de elemente cum ar ©2012 i

magazin. Pentru cd sunt bine fi magneziul i potasiul, care sunt In afara de analiza fructelor, ﬁpp:e In.clTo:te Idrefgtur:&e reéesrw?\te.

sandtos ...” A i _ i pple, sigla Apple, Mac, Mac O5 s
prezente la mere in concentratii de aparaful EDX 720 pf)ate fi utilizat Macintosh sunt mdrci inregistrate
25-50 mg/kg (magneziu) si 500-1500  pentru analiza solurilor sau a apartinand Apple Inc.
mg/kg (potasiu). ingrasamintelor.

Sistemul EDX-720 de spectroscopie
prin fluorescenta de raze X, cu
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Care este cea mai buna
tehnica TOC? ... oo cunsione

TOC-L cu autosampler ASI-L

entru asigurarea controlului

calitatii si a sigurantei

in unitatile de productie
din industria farmaceuticd, este
important sa existe un proces de
validare a curdtarii. Acest proces
trebuie derulat dupa curagarea
echipamentelor utilizate in productie

Substanta

Solubilitatea in apa

pentru a verifica dacé sunt respectate
limitele admise pentru cantitatea de
substante reziduale de pe suprafetele
echipamentului. Pentru validarea
curdtarii cu ajutorul unui analizor
TOC sunt disponibile trei metode:

1: Analiza de probe din apa de
clitire

2: Analiza de probe de pe tamponul
de prelevare — extractie apoasa

3: Analiza de probe de pe tamponul
de prelevare — metoda combustiei
directe

Metodele mentionate mai sus sunt
prezentate in continuare in detaliu,
pentru masurarea reziduurilor

de produse farmaceutice si

a reziduurilor de substante
componente flind utilizat un
analizor de carbon organic total
TOC-L,,, (Shimadzu Corporation,
Kyoto, Japonia).

Prepararea probei de reziduuri
Pentru evaluarea metodelor de

verificare a curatdrii, au fost
preparate probe prin aplicarea

Solventul utilizat
la prepararea solutiei

Acid tranexamic substanta solubild apa
Cafeina anhidra substantad solubila apa
Isopropilantipirina substanta insolubila etanol
Nifedipina substanta insolubild acetona
Gentashin unguent substanta insolubila etanol
Rinderon unguent substantd insolubila acetona

Tabelul 1: Tipurile de probe

Concentratia de carbon

Rata de recuperare

SUbStan!a organic total (TOC) [Conc. TOC - Conc. blanc /
conc. teoretica]

Blanc 0,030 - =

Acid tranexamic 2,14 105 %
Cafeina anhidra 2,19 108 %
Isopropilantipirina 2,20 109 %
Nifedipina 2,17 107 %
Gentashin unguent 0,117 4,35 %
Rinderon unguent 0,333 15,2 %

Tabelul 2: Rezultatele masurdrii pentru proba din apa de clétire - metoda de

masurare TOC

de diverse tipuri de produse
farmaceutice, cu diversi constituenti,
pe suprafata unor creuzete de inox.
Substantele apoase si neapoase
utilizate sunt prezentate in Tabelul 1.

Substantele apoase si neapoase

au fost dizolvate in apa si etanol
sau acetond, iar concentratiile
solutiilor au fost ajustate la 2.000
mg C/1 (= concentratie de carbon
de 2.000 mg/l). Fiecare proba

de substantd reziduala a constat
intr-o arie de 5 cm? de pe suprafata
unui creuzet de inox in care a fost
introdus i uscat un volum de 100 pl
din fiecare solutie. Cantitatea de
carbon din probé pentru fiecare
loc de aplicare a fost, prin urmare
de 200 pg. Proba de unguent

cu Gentashin (un antibiotic
aminoglicozid) si proba de unguent
cu Rinderon (un corticosteroid) au
fost preparate pe baza determindrii
concentratiilor de carbon, utilizand
un analizor TOC previzut cu un
modul pentru probe solide.

1: Analiza de probe din apa de
clatire

Metoda probei din apa de

clatire constd in méasurarea
carbonului organic total din
ultima apa de clatire utilizata

la curatarea echipamentelor de
productie. Aceastd metod este
utild pentru sistemele care nu
permit o demontare facild, cum

ar fi echipamentele CIP (clean in
place — curitare fird demontare) si
tubulaturile inguste. Prelevarea de
probe este dificild dacé reziduurile
nu sunt solubile in apa.

Pentru a evalua recuperarea
diverselor substante prin utilizarea
metodei probei din apa de clatire,
intr-un creuzet de inox, in care a fost
aplicatd proba uscata, s-au introdus
100 ml de apa purificatd. Dupa 15
minute de agitare pentru prepararea
solutiei de clitire, s-a efectuat
mdsurarea TOC.

SHIMADZU NEWS 3/2012



Rata de recuperare

APLICATIE

Rata de recuperare

SUbStansa Co::ge::;‘::i’atgle(;;rg)on [Conc. TOC - Conc. blanc / Substanta Co::gean’:ir:ﬂ,at;ile(;aorg)on [Conc. TOC - Conc. blanc /
conc. teoretica] conc. teoretica]

Blanc 0,059 - - Blanc 0,00 - -

Acid tranexamic 2,19 107 % Acid tranexamic 202 101 %
Cafeina anhidra 2,23 109 % Cafeina anhidra 201 100 %
Isopropilantipirind 1,90 92,2 % Isopropilantipirina 210 105 %
Nifedipina 1,86 89,9 % Nifedipina 212 106 %
Gentashin unguent 0,093 1,70 % Gentashin unguent 200 100 %
Rinderon unguent 0,208 745 % Rinderon unguent 209 104 %

Tabelul 3: Rezultatele masurdrii pentru proba de pe tamponul de prelevare - metoda de

masurare TOC, prin extractie apoasa

Conditiile de masurare

Analizor: analizorul Shimadzu de
carbon organic total TOC-L_,,
Catalizator: catalizator de inalta
sensibilitate

Masurarea: TOC (= TOC, cu tratare
cu acid)

Curba de calibrare: curbi de
calibrare in doua puncte, utilizand
o solutie apoasi de potasiu
hidrogen ftalat, pe un domeniu de
concentratie de 0-3 mg C/1
Volumul de injectie: 500 pl

Deoarece continutul de carbon

al fiecdrei probe a fost de 200 pg,
concentratia TOC ar fi 2 mg C/l dacd
toate probele ar fi solubile in apa.

Misurarea blancului s-a realizat
in acelasi mod, prin introducerea
de apid intr-un creuzet de inox,
fara aplicarea unei probe uscate pe
suprafata acestuia. Concentratia
madsurata a blancului a fost scazutd
din fiecare concentratie TOC,

iar rezultatul a fost comparat

cu valoarea teoreticd de 2 mg

C/1 pentru a se determina rata

de recuperare. Rezultatele sunt
prezentate in Tabelul 2.

Acidul tranexamic solubil in apd

si cafeina anhidra solubila in

apd au prezentat, asa cum era de
asteptat, rate ridicate de recuperare.
Isopropilantipirina i nifedipina
insolubile in apa au prezentat,

de asemenea, rate ridicate de
recuperare.

Cu toate acestea, ratele de recuperare
ale Gentashinului unguent si ale
Rinderonului unguent au fost
ambele sub 20%. Pe baza acestor
rezultate se poate concluziona ca
evaluarea apei de cldtire pe baza
acestei metode nu prezintd un grad
ridicat de precizie ca urmare a
variatiei in recuperarea substantelor
care nu sunt usor solubile in apa.
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2: Analiza de probe de pe
tamponul de prelevare -
extractie apoasa

Metoda probei de pe tamponul de
prelevare, prin extractie apoasa
consta in stergerea suprafetei
interioare a aparatului cu un
tampon din material fibros,
extractia materialului aderent

cu apd si efectuarea unei analize
TOC a solutiei rezultate. Deoarece
reziduurile sunt indepartate fizic

de pe o suprafata fixd a aparatului
cu ajutorul unui tampon, iar apoi
analizate, evaluarea este foarte
eficientd. Cu toate acestea, deoarece
pentru extractia reziduurilor se
utilizeazd apa, reziduurile insolubile
in apa sunt greu de extras. Prin
urmare, ca si in cazul metodei probei
de clatire, este dificil de realizat o
evaluare exacta a curatarii in cazul
contamindrii cu astfel de reziduuri.
Pentru a evalua recuperarea
diverselor substante prin utilizarea
metodei probei de pe tamponul de
prelevare si extractie apoasd, proba,
aplicaté pe un creuzet de inox, a
fost indepartatd prin stergere cu

un tampon de 5 cm? din material
fibros, care a fost introdus apoi
intr-un pahar contindnd 100 ml de
apd purificatd. Reziduurile au fost
apoi extrase prin agitare timp de o
ord, dupi care s-a efectuat analiza
TOC. Deoarece tamponul folosit a
fost confectionat dintr-un poliester
fibros (Alpha 10 de la Texwipe Co.),
cantitatea de substanta organica
extrasa din tampon a fost foarte
mica.

Conditiile de masurare

Analizor: analizorul Shimadzu de
carbon organic total TOC-L
Catalizator: catalizator de inaltd
sensibilitate

Masurarea: TOC (= TOC, cu tratare
cu acid)

Tabelul 4: Rezultatele masurarii pentru proba de pe tamponul de prelevare - metoda

combustiei directe

Curba de calibrare: curbd de
calibrare in doud puncte, utilizand o
solutie apoasa de potasiu hidrogen
ftalat, cu o concentratie de 0-3 mg
Ci

Volumul de injectie: 500 pl
Materialul tamponului: o bucata de
5 cm? de Texwipe Alpha 10 spilat in
apd purificatd si uscat

Deoarece continutul de carbon

al fiecirei probe a fost de 200 pg,
concentratia TOC ar fi 2 mg C/l daca
proba ar fi fost indepirtati integral.

Masurarea blancului s-a desfasurat
in acelasi mod, prin stergerea unui
creuzet de inox, pe suprafata caruia
nu a fost aplicata nicio probd inainte
de extractie. Concentratia masuraté
a blancului a fost scazuté din fiecare
concentratie TOG, iar rezultatul a
fost comparat cu valoarea teoreticd
de 2 mg C/L pentru a se determina
rata de recuperare. Rezultatele sunt
prezentate in Tabelul 3.

Dupa cum era de asteptat, acidul
tranexamic solubil in apa si cafeina
anhidra solubild in apd au prezentat
rate ridicate de recuperare, iar
isopropilantipirina si nifedipina
insolubile in apa au prezentat

si ele rate mari de recuperare

de aproximativ 90%. Cu toate
acestea, ratele de recuperare ale
Gentashinului unguent si ale
Rinderonului unguent au fost
ambele sub 10%. Pe baza acestor
rezultate se poate concluziona ca
evaluarea curatdrii pe baza acestei
metode nu prezintd un grad ridicat
de precizie ca urmare a variaiei in
recuperarea substantelor care nu
sunt usor solubile in api.

3: Analiza de probe de pe
tamponul de prelevare -
combustie directa

Metoda probei de pe tamponul de
prelevare prin combustie directd

constd in stergerea suprafetei
interioare a echipamentului

de productie cu un tampon
confectionat din hartie de filtru

de cuart anorganic, urmati de
masurarea confinutului de carbon
cu ajutorul unui sistem de mésurare
cu combustie directd. Tamponul
continand reziduurile aderente

este amplasat pe suportul probei,
continutul de carbon fiind masurat
direct de un analizor TOC la care
este conectat un sistem de combustie
pentru probe solide (SSM-5000A,
Shimadzu Corporation, Kyoto,
Japonia). Prin utilizarea acestei
metode, reziduurile insolubile in apd,
care sunt dificil de extras in apa pot
fi colectate, médsurarea desfisurandu-
se simplu si rapid, fird a fi necesara
pretratarea probei prin extractie sau
prin altd metoda similara.

Pentru a evalua rata de recuperare a

diverselor substante prin utilizarea
metodei probei de pe tamponul =

1



de prelevare si combustie directa,
proba de pe creuzetul de inox a
fost indepartatd prin stergere cu un
tampon confectionat din hartie de

filtru de sticla de cuart, care apoi a fost

amplasat in suportul pentru probd
al aparatului SSM-5000A. Apoi s-a
efectuat médsurarea carbonului total.

Solubilitatea
in apa

Substanta

de schimbare a celulelor)

Lungimea celulei: celuld scurta

Gaz purtitor SSM: oxigen, 400 ml/
min.

Curba de calibrare: curba de
calibrare TC: curba de calibrare intr-
un punct, utilizind solutie apoasd de
glucozd 1% C

Rata de recuperare

Acid tranexamic substanta solubila 105 % 107 % 101 %
Cafeina anhidra substanta solubila 108 % 109 % 100 %
Isopropilantipirina substantd insolubila 109 % 92,2 % 105 %
Nifedipina substantd insolubild 107 % 89,9 % 106 %
Gentashin unguent substantd insolubild| 4,35 % 1,70 % 100 %
Rinderon unguent substantd insolubild] 15,2 % 7,45 % 104 %

Tabelul 5: Prezentarea rezultatelor

Conditiile
de masurare

Analizor: analizorul Shimadzu de
carbon organic total TOC-L,,, +
sistemul de combustie pentru probe
solide SSM-5000A (s-a evitat circuitul
IC prin utilizarea unui sistem de valve

Materialul tamponului: hértie din
sticla de cuart Advantec QR-100
(diametru:45 mm), tratata termic la
600°C, timp de 15 minute

Deoarece confinutul de carbon
al fiecarei probe a fost de 200 pg,

valoarea TC ar fi fost de 200 pug, daca
proba ar fi fost indepértatd integral
prin stergere. Masurarea blancului
s-a desfasurat in acelasi mod, prin
stergerea unui creuzet de inox pe
care nu a fost aplicatd nicio proba.
Valoarea mésurati a blancului a
fost scizutd din fiecare valoare

TG, rezultatul fiind comparat cu
valoarea teoretica de 200 pg pentru
a se determina rata de recuperare.
Rezultatele sunt prezentate in
Tabelul 4. Pentru toate substantele
a fost obtinutd o rata de recuperare
ridicatd, de aproximativ 100%,
indiferent de solubilitatea in apid a

probabilitate ridicatd ca utilizarea
acestor metode pentru evaluarea
reziduurilor si fie dificild in cazul
substantelor cu rate scizute de
recuperare.

Spre deosebire de aceste metode,

in cazul utilizarii metodei de

analiza a probei de pe tamponul de
prelevare, prin combustie directd,

au fost obfinute rate ridicate de
recuperare pentru toate substantele,
indiferent daca acestea erau sau nu
solubile in apa. De aceea, aceasta
metoda este consideratd a fi cea mai
eficientd metodéd de masurare pentru

acestora. validarea curétarii, mai ales in
cazurile in care acelasi echipament
Concluzie este utilizat pentru producerea mai

multor compusi.
Metodele utilizate si ratele de
recuperare aferente sunt prezentate
in Tabelul 5. La utilizarea metodei de
analiza a apei de clatire si a metodei
de analiza a probei de pe tamponul
de prelevare prin extractie apoasa,
substantele greu solubile in apa au
prezentat atat rate mari, ct si rate
scazute de recuperare. Se considera
cd aceastd situatie este cauzatd de
diferentele de aderent la creuzetul
de inox. Prin urmare, existd o

ULTIMELE STIRI

TOC avand urmatoarele capitole:

1. Analize de mediu

fiecare dintre acestea.

2. Industria farmaceutica

pentru analiza in cauza.

3. Industria chimica

4. Aplicatii speciale TOC

Ca lider in tehnologia TOC, Shimadzu a realizat un manual de aplicatii

Analiza TOC este efectuatd pe o mare varietate de matrice — de la apa
subterana la apa de mare, de la apa potabila la apa reziduala, de la soluri
la namolurile din sistemul de canalizare. Acest capitol prezinta marea
diversitate a aplicatiilor de mediu si problemele specifice ridicate de

Determinarea TOC este descrisa in farmacopee, fiind prezentata nu
numai metoda, ci si teste de verificare a eficientei unui analizor TOC

Controlul substantelor folosite are un rol deosebit de important in
industria chimica. In afara de analiza componentelor cunoscute,
parametrii suma pot fi utili pentru evaluarea substantelor chimice brute
din punct de vedere al impuritatilor.

Prezentand o importantd deosebitd, parametrul suma TOC are o mare
aplicabilitate. Curiozitatea stiintifica si ingeniozitatea utilizatorilor permit
adesea gasirea de solutii in care TOC este elementul cheie.

NOU: Manual complet de aplicatii TOC

online si de laborator

5.TOC in activitatea zilnica

Domeniul de utilizare depinde de modulele, kiturile, optiunile si functiile
analizoarelor TOC produse de Shimadzu. Sunt prezentate conceptele
fundamentale si metodele.

6. Analiza de proces TOC

Pentru controlul procesului, obtinerea rapida si continua de date
relevante cu privire la nivelul de poluare a apelor cu substante organice
prezintd o importanta deosebita. in analiza de proces TOC, proba este
introdusa continuu in aparatul de analiza in vederea masurarii. In acest
mod, personalul de monitorizare poate reactiona prompt la orice
modificari ale procesului. Analizorul poate fi adaptat pentru operatiunile
specifice de analiza.

Daca doriti un exemplar al manualului va rugdm introduceti numarul
corespunzator de pe cardul de raspuns sau transmiteti-ne o solicitare
prin aplicatiile Shimadzu News App sau News WebApp. Info 407

12
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De la praful de carbune la otel

Masurarea marimii particulelor - multiple aplicatii posibile cu noul SALD-2300

arbuni si otel, mine si

uzine siderurgice — acestea

sunt elementele care au
transformat odinioard regiunea Ruhr
in centrul industrial al Germaniei.
intre timp, aceasta a cunoscut
transformadri structurale si inovatii
de inalta tehnologie, ajungénd,
in prezent, o regiune dedicata
cunoasterii, dotatd cu facilitati
de cercetare de nivel mondial si
caracterizatd de noile industrii si un
sector al serviciilor foarte puternic.
Punctele de atractie ale regiunii Ruhr
se bazeazd in continuare pe pozitia
centrald a acesteia pe continent,
la care se adauga infrastructura
excelenta si specialistii bine pregititi,
incluzand, de exemplu, cel mai mare
port din interiorul unei tiri, din
lume.

in vreme ce Essen, cu minele sale
de carbuni, era cel mai important
oras minier din secolul al XIX-lea,
Duisburg - orasul in care are sediul
in prezent compania Shimadzu
Europa - devenea unul din cele mai
insemnate centre siderurgice. Chiar
si in prezent, aproape o treime din
intreaga cantitate de fontd produsa

SHIMADZU NEWS 3/2012

in Germania provine de la furnalele
din Duisburg, in timp ce producerea
otelului si prelucrarea metalelor
sunt axate din ce in ce mai mult pe
produsele de inaltd tehnologie.

SALD-2300

Urmele industriei grele predomind
incé pe cerul orasului Duisburg. Insi
fostele uzine au fost transformate
intre timp in centre de agrement

sau culturale. Tinere companii
inovatoare si-au amplasat sediile

in locul fostelor complexe

industriale. Istoria actuala se scrie
in locuri istorice. Regiunea Ruhr
a implementat cu succes diverse
transformari structurale inca din
anii ’60.

Shimadzu este, de asemenea,
implicata in acest proces.

Istorie si noi tehnologii
Fiind succesorul modelului standard

SALD-2201, care a obtinut rezultate
remarcabile, SALD-2300 dispune

de un domeniu de masurare extins
panala 17 - 2500 um. Astfel, acesta
permite masurarea de dispersii
uscate, precum si lichide, avand
dimensiunea maxima de 2500 pm.
Trecerea aparatului din modul de
masurare uscat la cel lichid este
revolutionara si se poate realiza in
cateva secunde.

Designul unic al drumului optic
permite efectuarea de mésurari
automate intr-un interval de o
secunda. Astfel, procesele care
depind de timp pot fi inregistrate
cu o rezolutie temporald ce nu era
disponibila anterior.

Functiile si accesoriile care si-au
dovedit utilitatea au fost péstrate

si optimizate. SALD-2300 este
disponibil, de asemenea, cu o celula
de inaltd concentratie. Calibrarea
aparatului nu este, in continuare,
necesard. Se pot realiza evaluari
conform solutiei Mie, precum si
aproximirii Fraunhofer. In cazurile
in care indicele de refractie este
necunoscut, o aplicatie de asistentd
va ajuta sd identificati un indice de
refractie corespunzitor.

Cu ajutorul laserului mai puternic
(similar aparatului SALD-7101H),
este posibild chiar méisurarea unor
substante puternic absorbante,
precum negrul de fum. In
comparatie cu modelul precedent,
pot fl misurate probe cu o
concentratie de 10 ori mai mica.
Agitatorul sampler-ului MS-23
permite pomparea de particule
avand densitatea de panéd la 7,8 g/
cm’. Avand in vedere ca aceasta
valoare corespunde densitatii
otelului, se pot mésura chiar si bile
de otel cu diametrul de 2,0 mm.

Carbunii si otelul - douad materiale
care pot fi méisurate cu ajutorul
noului aparat de mésurare a
particulelor de la Shimadzu. SALD-
2300 reprezinta rezultatul imbinarii
istoriei cu tehnologia inovatoare.
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Analiza defectelor placilor
de CirCUit imprimat Microscopie in infrarosu

Figura 1: Placa de circuit imprimat standard fara defecte

aterialele pot fi testate de

manierd non-destructiva

folosind tehnica ATR
(Attenuated Total Reflection, reflexie
totald atenuata). Masurarea prin
ATR este utilizatd la identificarea
materialului, precum si a stérii
fizice a acestuia. Ce anume cauzeaza
imperfectiuni ale placilor de circuit
imprimat de genul adanciturilor,

bulelor sau alte defecte?
Producitorul sau utilizatorul plicii
trebuie sd cunoascd acest lucru.
Cum pot fi identificate astfel de
imperfectiuni? Spectroscopia in
infrarosu oferd raspunsul.

n acest caz, a fost utilizat
spectrofotometrul IRPrestige-21
FTIR in combinatie cu microscopul
de infrarogu AIM-8800 si obiectivul
ATR-8800M.

Obiectivul ATR este prevazut cu
un cristal de germaniu. Capul
obiectivului este amplasat pe
suprafata probei, iar un fascicul
de infrarosu este transmis prin
proba la un unghi de 30° si reflectat
de suprafata probei. Fasciculul
patrunde aproximativ 1 pm in
suprafata probei si inregistreaza
informatii spectrale referitoare
la material. Diametrul suprafetei
de contact a obiectivului este de
aproximativ 50 um.
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Figura 2: Trei spectre infrarosu rezultate in urma masurarii micro-ATR a unei placi de
circuit imprimat: (a) linia de culoare rosu inchis: spectrul suprafetei placii de circuit
imprimat, (b) linia de culoare rosie: spectrul unei suprafete cu defect, (c) linia de

culoare verde: spectrul unui alt defect

In figura de mai sus, toate cele trei
spectre infrarosu sunt suprapuse,
iar sectiunea la 1700 cm™ a fost
marita. Diversele pozitii de bandd
ale semnalelor CO pot fi distinse

in mod clar. Semnalul la 1720 cm!
provine de la materialul de sustinere
a plicii de circuit imprimat, iar
semnalele la 1690 cm™ provin de la
defecte.

Identificarea cauzei defectului

Placile sunt fabricate - in functie
de calitate - din plasa de fibra de
sticla intr-o retea de rdsini sau din
hértie impregnata cu rasini sau
fenoli. Spectrul infrarosu (a) din
figura 3 aratd caracteristicile tipice
ale siliconului (benzi largi la 1200-
950 cm™) si rédsinilor (~ 1720 cm™,
-C=0, de exemplu banda rasinilor
acrilice). La mdsurarile individuale
pentru determinarea defectelor au
fost detectate spectre suplimentare.
Acestea sunt reprezentate de
spectrele (b) si (c). Toate spectrele
defectelor includ semnalul dominant
evident al unui acid la 1690 cm™
(grupul acid [-C=0]-OH).

Spectrul (b) a fost derivat de la un
defect si este similar celui al acidului
succinic (chihlimbar). Chihlimbarul
este o rigind naturald. In urma
cautarii in biblioteca de spectre
rezulta ca spectrul (c) este similar
celui al acidului adipic.

Domeniul defectelor

In baza acestor cunostinte, pot fi
analizate zone mai mari cu ajutorul
functiei ,mapping” (mapare).
Figurile 6 §i 7 prezinta o ,,hartd” a
defectului plécii de circuit imprimat.

Vederea din figura 6 a fost obfinuta
din imagini - cadru de 400 x 300
pum. Zona de mésurare corespunde
unei zone intre 1,25 si 1,65 cm. Au
fost masurate 800 de spectre cu un
interval de 500 um.
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In figura 7 este reprezentati harta
3D a analizei plicii de circuit
imprimat, cu o zona mapatd in
raport cu intensitatea unei lungimi
de unda selectate. Maximele
reprezentate in figura indica
modificari ale suprafetei plicii de
circuit imprimat. Toate maximele
corespund spectrului materialului de
acoperire cu un semnal al benzilor
CO1a 1690 cm™. Spectrul (a) al
materialului de sustinere din figura 1
este regdsit in zonele plane. Aceasta
vedere arati distributia neuniforma
a straturilor si a variatiilor de

grosime ale straturilor. In locurile Figura 7: Vedere 3D a analizei a 800 de
unde a fost identificat doar spectrul spectre infrarosu, cu o zond mapata in
(c), grosimea stratului a fost de raport cu intensitatea la o lungime de

cel putin 1 um, in timp ce celelalte unda de analizé de aproximativ 1700 cm'

pozitii reprezintd o grosime mai
mica de 1 pm.
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Figura 1: EZ-Test-X cu falci de
prindere compacte cu surub

16

Cront, cront, cront...

Noul analizor de structura EZ-Test-X

ine poate rezista tentatiei de a

gusta dintr-o bucatd gustoasd

de turta dulce? Nu multi,
desigur, in afard de cei preocupati de
consumul de calorii si de sanatatea
dentara, pentru ¢4, in general, cu cat
un produs este mai crocant, cu atat
este si mai dur.

Pentru a proteja consumatorii,
laboratoarele moderne din industria
alimentara fac apel din ce in ce

mai des la analizoare de structura.
Acestea sunt indispensabile nu
numai pentru controlul calitatii si
verificarea in cazurile de exonerare
de rispundere, ci sunt, de asemenea,
utile la dezvoltarea de produse

noi. Pentru a putea satisface toate
cerintele actuale, sunt necesare
aparate deosebit de flexibile si
controale moderne.

Aici intra in ecuatie noul analizor
de structurd EZ-Test-X. Datorita
noului controler, toate celulele de
incarcare sunt acum disponibile
optional cu acuratete de clasa 1 sau
chiar 0,5 conform standardelor ISO
7500 si EN 10002-2. Fiecare celuld
de incarcare acoperd un domeniu
de mésurare extins, de la 1/1 pana
la 1/500 din capacitatea nominala
selectatd, de manierd continud.
Astfel se pot realiza masuriri de
pand la 5.000 N, dar in special pana
la limita inferioard de 2 mN, cu o
precizie excelenta.

Viteza de realizare a testelor si
precizia pozitiondrii au fost, de
asemenea, optimizate, atingéndu-se
o vitezd de derulare a testelor de
péna la 2.000 mm/min, la o precizie
de 0,1%. Aceste performante sunt
garantate de controlerul de inalta
performant, care poate exporta
citre computer pand la 1.000 de date
pe secunda.

Nu doar pentru industria
alimentara

Aparatul EZ-Test-X nu se preteazd
exclusiv aplicatiilor din industria
alimentara, ci poate fi utilizat in
orice situatie in care este necesara
testarea sigura si reproductibila a
unor forte foarte mici sau a unor
probe compacte. Domeniile tipice

in care acest aparat isi demonstreaza
utilitatea includ, de exemplu,
masuririle filamentelor, testele de
adeziune, testele de forfecare pentru
componente electronice sensibile sau
testele de frecare pentru pelicule din
plastic. Software-ul Trapezium-X,
foarte cuprinzator, este compatibil cu
toate standardele si reglementarile
generale, permit4nd optimizarea
independenta si parametrizarea
testelor.

Metodele clasice standard de
determinare a caracteristicilor
maselor plastice, metalelor,
produselor ceramice si altor
materiale sau produse, pot fi, de
asemenea, efectuate in acest mod.
Pentru aceasta, existd posibilitatea
conectdrii de senzori suplimentari
cu sensibilitate ridicatd, precum
extensometre atasabile cu clame sau
noul extensometru video TRViewX,
unic prin clasa de precizie 0,5
conform standardului EN 9513.

O gama larga de accesorii asigura
prinderea si pozitionarea exacta

a probei. Lagimea mare a brafului
mobil permite mésurarea unor
probe de dimensiuni mari, precum
placi de circuit imprimat, dar se pot
testa chiar si felii intregi de paine sau
turta dulce.

Pentru turta dulce, asteptim
Craciunul...
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DYMAT 2012 - Retrospectiva

Aparate de testare si camere de mare viteza pentru cercetarea materialelor

Locul de desfasurare a evenimentului - sala de concerte din Freiburg

omportamentul dinamic

al materialelor protejeazd

viata oamenilor, pastreaza
aparatele in conditii bune si mareste
eficacitatea. Cresterea rezistentei la
impact a automobilelor, trenurilor,
navelor si aeronavelor inseamna o
siguran{d sporita la transportul atéat
al persoanelor, cat si al marfurilor.
Astézi, satelitii de pe orbitd sunt mai
protejati de loviturile provocate de
particule infime de resturi aflate in
spatiu, iar lamele turbinelor sunt mai
rezistente ca niciodata. Care sunt
efectele undelor de soc provocate
de explozii asupra clddirilor? Care
este comportamentul metalelor
la viteze mari? In toate aceste
cazuri comportamentul dinamic
al materialelor joacd un rol
fundamental.

in cadrul asociatiei DYMAT,
ingineri si oameni de stiintd experti
in materiale de pe intregul glob fac
schimb de rezultate ale cercetérilor
si de noi descoperiri in ceea ce
priveste comportamentul dinamic al
materialelor.
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Camera de mare vitezd HPV-2

Avand un departament important
dedicat stiintei materialelor,
compania Shimadzu a sprijinit cea
de-a 10 conferinti internationald
DYMAT desfasurata la Freiburg, in
Germania, intre 2 si 7 septembrie
2012 si a prezentat o selectie a
aparatelor sale de testare. Printre
acestea, camera de mare vitezd HPV-
2, care inregistreazd cea mai rapidd
propagare a fisurilor in materiale.
In cercetarea balistica, rezolutia
ridicata, de 312 x 260 pixeli, la o
viteza de un milion de cadre pe
secunda (fps) permite inregistrarea
momentului imediat ulterior unui
test de impact balistic in cele mai
mici detalii.

Prin sincronizarea a pand la

patru camere video, este posibila
inregistrarea de imagini 3D sau
imagini din patru directii diferite de
vizualizare. Configuratia specifica

a camerei permite implementarea
facild a unor aplicatii precum DIC
(Digital Image Correlation).

Aparatele de testare dinamice
universale, precum MMT, au
suscitat, de asemenea, un mare
interes. Aceste sisteme sunt utilizate
la testarea oscilatiilor protezelor
articulare, osoase si dentare si

in ingineria tisulard, precum

si pentru testarea la oboseala a
produselor complexe. Modelul
MMT cu montare pe masa permite
efectuarea de teste dinamice la
frecvente de pana la 100 Hz,
folosind incarcituri de pand la 500
N si curse de pana la 20 mm. Gama
largé de accesorii, ca de exemplu
sisteme de extensometrie si camere
de aer, oferé chiar mai multd
flexibilitate la utilizarea acestor
aparate, permitand punerea in
practicd a unor proceduri de testare
suplimentare.

Pe parcursul saptamanii de
desfasurare a conferintei, au fost
acoperite diverse subiecte referitoare
la materiale precum otelul, betonul,
polimerii si materialele absorbante
de energie. Au fost, de asemenea,
incluse in discutie produsele
compozite si biomecanica si au fost
organizate numeroase seminarii
privind tehnicile experimentale. In
pauze, oamenii de stiin{d au avut
ocazia de a schimba impresii si
informatii. In urma numeroaselor
conversatii intrefinute cu utilizatori
din intreaga lume, Shimadzu

a primit numeroase cuvinte
incurajatoare.
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Figura 1: Formulele structurale ale trans-
resveratrolului si cis-resveratrolului

Stiinta intre buna-dispozitie
si sanatate

Aparatul UHPLC Nexera — analiza rapida a resveratrolului din vinul rosu

Figura 4: Detectorul de fluorescenta RF-
20 AXS cu celula de analiza termostatata
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Datafile Name: Trans-Cis_Res_20ppm_MeOH-Water_new_001.lc
Sample Name: Std Sample
Sample ID: Std-0001
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ubstanta resveratrol este o

componenta a sistemului

imun propriu al diverselor
plante si este produsa ca raspuns
impotriva atacurilor fungice,
bacteriilor, infectiilor virale sau
influentelor negative ale mediului.
In termeni chimici, resveratrolul
este o fitoalexind si apartine
grupului polifenolilor. Pe langa
efectul antioxidant, aceasta prezintd
numeroase avantaje pentru sanatate,
avand efecte antiinflamatoare si de
chimiopreventie, din aceste motive
fiind in centrul cercetarilor actuale.
Resveratrolul existd in forma
naturald ca trans-resveratrol si
cis-resveratrol (a se vedea figura
1, formulele structurale ale
resveratrolului) si este prezent in
principal in coaja strugurilor si - in
cantitdti mai mici - in semintele
strugurilor si radicinile, tulpinile i
lastarii vitei de vie. Concentratii mai
ridicate de resveratrol se regasesc in
special in vita de vie al carei sistem
imunitar este fortat si se adapteze
fluctuatiilor climatice. Altfel spus,
vinurile germane vor contine
cantitdti mai mari de resveratrol
decit cele franceze. Resveratrolul
este in general prezent in cantitédti
mai mari in vinurile rosii decat in
cele albe deoarece boabele strivite
rdman in must timp mai indelungat.

Datafile Name: Trans-Cis_Res_20ppm_MeOH-Water_new_001.Ic
Sample Name: Std Sample
Sample ID: Std-0001
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Cercetarea

In cadrul acestei aplicatii vom
prezenta o analizé rapid si la
rezolutie ridicatd a resveratrolului,
realizatd cu ajutorul sistemului
UHPLC Nexera de la Shimadzu.
Figurile 2a si 2b prezintd
cromatogramele unui amestec
standard de 20 ppm de trans- si
cis-resveratrol. Conditiile de
analiza sunt enumerate in tabelul 1.
Figurile 3a si 3b prezinta spectrele
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de absorbtie UV ale trans- si cis-
resveratrolului.

Avand in vedere fotosensibilitatea
resveratrolului (o mare cantitate de
trans-resveratrol este transformata in
cis-resveratrol la aplicarea de radiatii
UV), este recomandati legarea unui
detector de fluorescenta in serie cu
detectorul retea de fotodiode pentru
a evita descompunerea cauzati de
energia puternicd de excitatie a
detectorului de fluorescenta.

Coloana de separare: Kit XR-ODS lll (150 mm x 2 mm, 2,2 um)

Faza mobila:

A: 0,2 % acid formic - apa (MilliQ)
B: 0,2 % acid formic — acetonitril (puritate de grad HPLC)

Program gradient

Timp Functie Valoare

0,0 min BCONC 23 %
1,00 min BCONC 23 %
2,5 min BCONC 40 %
2,51 min BCONC 100 %
4,00 min BCONC 100 %
4,01 min BCONC 23 %

Debit: 0,7 ml/min

Temperatura coloana: 60°C

Detectie (fluorescenta):

RF-20 AXS EX: 300 nm, EM: 386 nm
temperatura celulei de masurare 20°C

Detectie (UV, retea fotodiode):

SPD-M20A lampad D2, 291 nm

Tabelul 1: Conditii de analiza
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mAU Pe langi sensibilitatea extrem de
55 ridicaté (raportul semnal-zgomot
50 al difuziei Raman > 2.000), aparatul
45 RF-20 AXS (Figura 4) oferd, de
40 asemenea, posibilitatea utilizarii
35 unui termostat pentru celula de
30

debit. Scazand temperatura celulei

» se pot reduce efectele termice si
?(5) creste astfel sensibilitatea. Figurile
- 5a i 5b prezinta suprapunerea

trans- si cis-resveratrolului la diverse
0 temperaturi ale celulei (20°C, 30°C
si 40°C). Pentru ambele forme se
poate observa cd, la compararea
absorbtiei la 20°C fata de cea la
40°C, sensibilitatea este cu peste 10%
mai mare.

250 300 350

Proba testata

Continutul de resveratrol a fost
analizat dintr-o prob4 din vinul
aniversar al Shimadzu lansat cu
ocazia a celei de-a 60-a aniversdri
a spectroscopiei UV si a celei de-a
55-a aniversdri a spectroscopiei
IR. Prepararea probei de vin a fost
realizata folosind extractia lichid-
lichid conform protocolului din
figura 6.

In figura 7 este prezentati
cromatograma de fluorescenta
pentru un volum de injectie de 1 pl.

In urma cuantificirii s-au obtinut:
o concentratie de 35,7 mg/l trans-
resveratrol si o concentratie de
40,4 mg/l cis-resveratrol, care
corespund unor concentrafii reale
in vin de 7,1 mg/l trans-resveratrol
si 8,1 mg/l cis-resveratrol. Aceste
concentratii se incadreazd in
domeniul obisnuit pentru vinurile
germane.

Acest experiment contribuie asadar
la demonstrarea faptului ci vinul
rosu consumat moderat are, de
asemenea, efecte pozitive asupra
sandtatii.
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75,000 50,000
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25,000 25,000

0 0

160 165 1.70 1.75 220 225 230 235 240
nm nm

| Proba (10 ml) |

Reglarea valorii pH folosind
0,1 mol HCl pana la pH 2

-

| Amestecare (5 min) |
I

Aditie de dietil eter (10 ml)

1
Faza organica |

[
|Apoasé (faza inferioaré)| |

| Evaporare pana la uscare |

Aditie de metanol/apa
(50/50) 2 ml

| = Filtrare (0,2 um) |
[
| Injectie 1 pm |

Figura 6: Prepararea probei
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APLICATIE

Diferente care atragq...

Desorberul termic TD-20 - Analiza comparativa a emisiilor
defectelor polimerilor

(x 1,000,000)

a pre-determina factori neasteptati

pentru a putea dezvolta noi abordari
si metode de prevenire. In termeni
economici, analiza defectelor poate
preintampina problemele cu care se
pot confrunta producitorii si poate
ajuta clientii acestora in timpul
perioadei de garantie.

TD-20, un aparat excelent
pentru analiza polimerilor

Din punct de vedere analitic,
selectarea moleculelor nelegate
dintr-o matrice polimerica este, de

T T T T T T T T T T T T T T T T T T T T T T T T T T
6.00 625 650 675 7.00 725 750 775 800 825 850 875 900 925 950 975 10.00 10.25 10.50 10.75 11.00 11.25 11.50 11.75 12.00 12.25

Minutes

obicei, suficientd pentru a gasi cauza
defectului. Extractia termicd directd
a continutului volatil si semivolatil
din polimer cu ajutorul TD-20 are
doud mari avantaje: este o procedura
rapida si nu necesitd aproape niciun
fel de preparare a probei. Bucata de
polimer este amplasata intr-un tub

(x 1,000,000)

de sticl3, acoperit in ambele capete
cu vatd de sticla.
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Réacire - esantionare -
desorbtie - start!

Sistemul de desorbtie termicd TD-

20 include o valva de temperatura
inaltd, programabild, cu 6 porturi,
cuplati la o capcand criogenica ce
contine adsorbantul TENAX TA.
Aceastd capcand criogenica este
rdcita inainte si in timpul esantiondrii
la 50 °C sub temperatura ambientald

Minutes

De Franky Puype si Jiri
Samsonek

Institutul de Testare si
Certificare, Zlin, Republica
Ceha

olimerii se regdsesc
pretutindeni in jurul nostru
si sunt indispensabili
vietii cotidiene. Desi multi dintre
producatorii de polimeri ofera
produse de inalti calitate, este

T T T T T T T T T T T T T T T T T T T T T T T T T T T T T T T T T T T
10 20 30 40 50 6.0 7.0 80 9.0 10.0 11.0 12.0 13.0 14.0 15.0 16.0 17.0 18.0 19.0 20.0 21.0 22.0 23.0 24.0 25.0 26.0 27.0 28.0 29.0 30.0 31.0 32.0 33.0 34.0 35.0 36.0

posibild aparitia anumitor defecte.
Sursa acestora nu este cunoscuta

in general, fiind necesard o

analiza chimica. Defecte precum
mirosul, decolorarea, ruperea,
opacizarea $i contaminarea sunt
usor de detectat in cazul in care este
disponibild o proba de referinta.
Metoda comparativa este in general
acceptata de comunitatea stiintifica.
Obiectivul analizei defectelor nu este
de a identifica neconformititile, ci de
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pentru a asigura captarea unei game
largi de analiti.

In timpul esantionirii, polimerul
aflat in tubul de sticla este
incalzit, emisiile trecAnd intr-un
domeniu de temperatura intre cea
ambientala si 280°C, in functie

de nevoile operatorului. Acest
domeniu larg de temperatura este
util pentru evaluarea unor defecte
precum mirosul sau prezenta de
contaminanti de masa moleculard
mare.

Dupa esantionare, capcana cu
TENAX TA se incilzeste rapid pand
la temperatura maxima, iar analitii
cercetati sunt redesorbiti si ajung in

di-izononil ftalat. Aceasta fractie
neesterificatd cauzeaza mirosul
specific, avand in vedere volatilitatea
acesteia.

Analiza cauciucului

TD-20 este un aparat dinamic,

cu un software usor de utilizat si
performante ce asigurd o sensibilitate
suficientd pentru diverse aplicatii si

o reproductibilitate ridicata chiar

si pentru matrice dificile. Prin
efectuarea amprentelor emisiilor

se pot obtine multe informatii noi
legate de diferentele dintre loturi.

Figura 2 prezintd cromatograma
unui cauciuc defect, cu caracteristici

APLICATIE

Tubul probei (tub captare)

Nr. de probe

48

Dimensiunea tubului

6,35 mm x 90 mm

Temperatura de incalzire

80-400°C (setare in unitati de cate 1°C)

Domeniul debitului de control

21-150 ml/min (setare cate 1 ml)

Material tuburi Silcosteel®
Temperatura mentinuta 80-350°C (setare in unitati de cate 1°C)
Unitate valve Valva

Valva

Valva Valco de temperatura inalta, cu 6 porturi (1/16”)

Material tuburi

Silcosteel®

Temperatura mentinuta

Tub captare

80-300°C (setare in unitati de cate 1°C)

Diametru exterior 3,2 (diametru interior 2 ml) x 100 mm,
Silcosteel®

Adsorbant

Tenax TA (50-60 mg)

Temperatura de racire

de la 50°C sub temperatura ambientald pana la 0°C
(setare in unitdti de cate 1°C)

Temperatura de incalzire

80-350°C (setare in unitati de cate 1°C)

Timp de incalzire

0-30 min (setare in unitdti de cate 0,01 min)

Unitatea de interfata

80-350°C (setare in unitdti de cate 1°C)

Gaz purtdtor

Gaze

Heliu (puritate 99,9999 %), 0,5-0,9 MPa

Gaz de purjare

Aer (dezumidificat), 0,2-0,3 MPa

Consum gaz de purjare

Specificatii de mediu

3l/ciclu (max.)

Sistemul tregime

Temperaturd: 18-28°C;
50-70 % umiditate

Mediu de depozitare

Temperaturd: 0-40°C

Alimentare CA 220-240V (cu transformator coborator)
. _— 323 x 500 x 500 mm + 190 x 206 x 235 mm (transformator
Dimensiuni R
coborator)
Greutate 43 kg + 20 kg (transformator coborator)

; e Spedﬁcaﬁi e

coloana de analiza. Apoi, aparatul
GC-MS cuplat primeste semnalul de
pornire de la TD-20.

Evaluarea mirosului

in exemplul urmator, TD-20 se
dovedeste foarte performant la
descrierea profilurilor substantelor
volatile din probe de PVC care
prezinta miros (Figura 1). Dupa
analiza comparativ, in proba cu
miros s-a detectat un amestec de
alcooli alifatici. Acesti alcooli alifatici
ar trebui sd realizeze esterificarea
pentru obtinerea plastifiantului
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fizice necorespunzatoare si cea a
unui cauciuc de referint3, avand
caracteristici fizice corespunzatoare.
Ambele cromatograme indicd
emisii de hidrocarburi si aditivi
specifici cauciucurilor. O
comparatie rapidd a picurilor aratd
ci proba de cauciuc defect contine
nonilfenol, care nu era prezent in
proba de referinta. Nonilfenolul
este un plastifiant fenolic alchilat
si are numerosi izomeri. Prezenfa
nonilfenolului, in acest caz un
contaminant, are o inﬂuenté
semnificativa asupra proprietatilor
fizice ale cauciucului.
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Need for Speed!

Noile sisteme UFMS

Figura 1: GCMS-TQ8030, LCMS-8040 si LCMS-8080

umarul din ce in ce mai

ridicat de probe din

laboratoarele ce lucreaza
in flux continuu, in special in
cromatografia de lichide (LC)
explica tendinta de accelerare a
separdrilor pentru a putea face fata
nevoii de a analiza din ce in ce mai
mult material in cel mai scurt timp
posibil. Separirile cromatografice
rapide pot genera in prezent latimi
de picuri de doar cateva secunde.
Detectorii cuplati la astfel de sisteme
LC trebuie, asadar, sa indeplineasca
si cerintele privind achizitia si
transmisia rapida si validd a
semnalelor.

Pentru analizele de spectrometrie
de masi viteza nu inseamnd doar
un flux de probe crescut, ci si
generarea unei cantitdti cat mai
mari de informatii intr-un timp
cat mai scurt. Sistemele moderne
si rapide de analiza GCMS si
LCMS ofera o calitate superioara
a datelor si mai multe puncte de
date per pic, in comparatie cu
sistemele utilizate pana in prezent.
In acelasi timp, aceste noi sisteme
pun la dispozitie o calitate spectrala
semnificativ imbunatétitd, precum
si o reproductibilitate optimizatd a
cuantificarii.

Shimadzu a lansat trei sisteme rapide
noi UEMS, care combina o calitate
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remarcabila a datelor cu parametri
de vitezi excelenti.

Noile spectrometre de masa triplu
cuadrupol LCMS-8040, LCMS-
8080 si GCMS-TQ8030 ofera
functionalitate maximd pentru
diverse arii de aplicabilitate, precum
controlul calitdtii alimentelor si
testarea medicamentelor. Impreund
cu LCMS-8030, aceste noi sisteme
constituie o platforma tehnologica
ce poate indeplini orice cerinte
analitice.

Seria LCMS

Pe langa sensibilitatea sistemului,
cele mai importante cerinte

pentru analiza rapida LCMS triplu
cuadrupol intr-un mediu controlat
includ: viteze ridicate de achizitie

a datelor (viteza de scanare) si
numadrul de tranzitii MRM (Multiple
Reaction Monitoring) care pot

fi masurate pe secundd. Pentru
analizele complexe, un alt aspect
important este reprezentat de timpii
redusi de schimbare a polaritatii.

Pe langa achizitia MRM, sistemele
rapide MS triplu cuadrupol ofera
posibilitatea, chiar si pentru analizele
rapide LC, de a particulariza
colectarea informatiilor in urma
unei mésurdri fara a afecta celelalte
nevoi separate ale utilizatorului,

de solutionare a diverselor
probleme. Acest lucru se realizeazd
prin combinarea unor abordari
experimentale diferite (scanare a
produsilor, scanare ,,neutral loss”,
scanarea precursorilor etc.)

In plus, utilizarea software-ului
LabSolution in combinatie cu
sistemele rapide LCMS permite
optimizarea sistemului pentru

un anumit analit in cateva

minute. Compusii pot fi masurati
ulterior folosind metode unice

sau combinate, in acest caz fiind
masurati printr-o metoda completd
si particularizata.

Stabilitatea si intretinerea facila

se inscriu, de asemenea, printre
calitatile aparatelor conforme

zicalei ,,timpul inseamnd bani”.
Sensibilitatea ridicatia a LCMS-8040
si a LCMS-8080 extinde considerabil
domeniile aplicatiilor individuale.

LCMS-8040 - stabil si puternic

Dispunand de un sistem de optica
ionicd imbunititit si de o tehnologie
avansata a celulei de coliziune,
LCMS-8040 ofer o sensibilitate
MRM considerabil mai ridicata.
Datorité unei focalizari mai bune a
ionilor si a unei eficiente superioare
a celulei de coliziune, se poate obfine
o crestere de 5 ori a sensibilitatii
(mésurarea compusului standard
rezerpind) aparatului LCMS-8040

in comparatie cu fratele mai mic al
acestuia, LCMS-8030.

Sistemele LCMS-8030 si LCMS-
8040 sunt neintrecute sub aspectul
vitezei de scanare, de 15.000 u/s
(unitati de scanare de 0,1 u). Aceasta
viteza ridicata este avantajoasd din
toate punctele de vedere, tehnica
de optimizare MRM folositd de
Shimadzu bazédndu-se pe analize
cu injectie automate si rapide
avand durata de doar cateva
minute. Amestecurile complexe de
substante pot fi optimizate intr-un
flux de lucru nesupravegheat fara
injectii suplimentare cu seringa.
Parametrii MRM optimizati pentru
LCMS-8030, precum si metodele
dezvoltate folosind acesti parametri
pot fi transferate sistemelor LCMS-
8040. Timpii redusi de asteptare

si oprire asigura achizitia unui
numadr mare de puncte de date per
pic si o cuantificare sigurd, chiar

si in cazul analizelor complexe si
rapide. In plus, viteza rapida de
scanare si timpii redusi de reglare a
tensiunii permit combinarea a mai
multor experimente intr-o singura
analizd, ca de exemplu combinarea
MRM si a scandrii produsilor,
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pentru cuantificarea si confirmarea
calitativa suplimentara a rezultatelor
(a se vedea figura 2, stanga).

Anumite tehnologii brevetate pentru
cuadrupol combind sensibilitatea
ridicatd a sistemului cu viteza mare
de achizitie a datelor. Timpii redusi
de schimbare a polaritatii, de 15

ms, permit masurarea simultand a
compusilor ionizati pozitiv si negativ
intr-o singura operatie. Vitezele
mari de achizitie a datelor genereaza
mai multe puncte de date si au, prin
urmare, o influentd directd asupra
formei semnalului si a rezultatului
cantitativ (Figura 3).

Noua tehnologie UFsweeper™ II de
care dispune LCMS-8040 permite
achizitia ultrarapidd, de pand la 555
MRM pe secundi cu timpi minimi
de asteptare si oprire de aproximativ
1 ms. Chiar si la astfel de frecvente
de procesare MRM, fragmentele
generate sunt inliturate rapid si
eficient din celula de coliziune.
Astfel, sunt eliminate interferentele,
asigurdndu-se identificarea si
cuantificarea inechivoci. Pentru

a creste mai mult numdrul de
puncte de date pentru analiza unor
componente multiple, software-ul
LabSolution permite programarea
achizitiei MRM in functie de

timpii de elutie ai diversilor analiti
(sincronizare MRM).
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Curitarea si intretinerea aparatului
LCMS-8040 se realizeaza rapid si
facil. Posibilitatea de inlocuire a
liniei de desolvare fara afectarea
sistemului de vid asigura
functionarea stabild fara timpi
prelungiti de asteptare. LabSolution,
in combinatie cu diverse pachete de
metode (incluzand baza de date si
metode de achizitie MRM pentru
pesticide, medicamente pentru

uz veterinar, substante psihotrope
sau analiza calitétii apei), permite
initierea simpld si rapidd a analizei

LCMS-8080 - cel mai
performant din categoria sain
ceea ce priveste sensibilitatea
si cuantificarea

Transferul unui numar cat mai

mare de ioni la detector este esential
pentru obtinerea unei sensibilitdti
cat mai mari. Tehnologiile complexe,
precum introducerea coaxiala de
gaz la temperatura inalta (coaxial
hot gas), produc o ionizare eficientd
combinand si incilzind fluxul de gaz
al sursei de ioni, lucru care permite
indeplinirea acestui scop foarte usor

permite efectuarea de analize rapide
si performante chiar si pentru urme
din matrice foarte complexe. LCMS-
8080 completeaza aceasta serie de
sisteme LCMS.

Structura sistemului face ca acesta
sd ocupe putin spatiu intr-un
laborator. De asemenea, sistemul
foloseste binecunoscutul software
LabSolution, avand un mod de
utilizare intuitiv.

Seria GCMS - sensibilitate si
viteza unice

Noul GCMS-TQ8030 ofera
performantele extraordinare

si usurinta utilizarii ce sunt
caracteristice sistemului GCMS-
QP2010, integrand, de asemenea,
tehnologia UFMS a sistemului
LCMS-8030.

GCMS-TQ8030 pune la dispozitie
o sensibilitate si o viteza
nemaiintalnite la niciun sistem
GCMS triplu cuadrupol. Acestea
se bazeaza pe tehnologii brevetate
de Shimadzu, precum sursa de ioni
de inalta eficientd, tehnologia de

PRODUSE

mai bund calitate. Avind in vedere
sensibilitatea si selectivitatea datelor
MRM, acestea pot fi utilizate pentru
analiza cantitativa tintd. Datele de
scanare completd Q3, impreund cu
spectrele complete si informatiile
LRI (Linear Retention Index) sunt
folosite la identificarea exactd in
vederea evitdrii rezultatelor fals
pozitive sau fals negative, constituind,
in acelasi timp, surse de informatii
pentru compusii non-{inta. Aceastd
metodologie oferd cel mai eficient
instrument pentru analize de rutind,
de ex. o matrice QUEChERS pentru
testarea pesticidelor.

Analizele complete GC constituie
un domeniu de aplicatii in care
viteza detectorului spectrometrului
de masd este extrem de importanta.
Aceastd aplicatie analitica mareste
in mod considerabil performantele
de separare ale sistemului, prin
conectarea a doud coloane in serie
si amplasarea unui modulator intre
acestea pentru a controla injectia in
cea de-a doua coloana. =

Descriere Brevet Incorporat in sistemul MS Avantaje pentru utilizatori
o - GCMS-TQ8030 _— R
Sursé de ioni de inaltd sensibilitate US7939810 GCMS-QP2010 Ultra Sensibilitate ultra-ridicata
Control al scandrii la viteza mare (Advanced GCMS-TQ8030 Viteza de scanare ultra-ridicatd cu calitate
Scanning Speed Protocol (protocol avansat | US6610979 GCMS-QP2010 Ultra superioard a spectrelor de masa (fara
de viteza a scanarii), ASSP™) GCMS-QP2010 SE distorsiuni) si fara scaderi ale intensitatii
. . ’ - GCMS-TQ8030 . -
Ia_eznt(;I;S:;::;we (tehnologie de eliminare US6737644 GCMS-QP2010 Ultra ng;?tgee;;n?:;:i}zf(;n;(:)ttmﬁunatante
9 GCMS-QP2010 SE 9
) < P GCMS-TQ8030 . . e
F:Ietrrfl:):iniamn?ésa cuadrupol de inaltd US5227629 GCMS-QP2010 Ultra R(reezglsl;ge de masa reglabild si foarte
P ; GCMS-QP2010 SE i
Celuld de ccﬂ)llzmne de inaltd eficientd in curs de GCMS-T08030 Anallza cu viteza MRM ultra-ridicata, fara
UFsweeper obtinere interferente

Tabelul 1: Tehnologiile brevetate produse de Shimadzu

de catre LCMS-8080.

Desolvarea indusi de o sursé cu
temperatura ridicatd (Hot-Source
Induced Desolvation, HSID) elimina
in mod eficient contaminarile
neutre. In plus, tehnica curgerii
laminare permite transferul facil

al unei cantitati mari de ioni cétre
detectorul cu eficienta ridicata a
transmisiei la viteze mari. Aceste
tehnologii unice prezintd avantaje in
multe aplicatii in care gradul ridicat
de sensibilitate este esential.

Cu toate acestea, avand in vedere
designul aparatului LCMS-8080,
acesta nu atinge performantele de
viteza ale seriei 8030/8040. Insa
sensibilitatea extrem de ridicatd

eliminare a zgomotelor, controlul
scanarii la viteza mare (ASSP) si
tehnologia UFsweeper (Tabelul 1).

UFsweeper, cu designul sdu unic,
formeaza un potential de pseudo-
suprafatd care accelereaza ionii in
afara celulei de coliziune. Impreuna
cu mecanismul de curatare dupa
fiecare tranzitie, acesta permite
efectuarea analizei fird interferente
chiar si la viteze ultra-ridicate

(600 tranzitii/s). Capacitatea unicd
a sistemului GCMS-TQ8030 de

a efectua achizitii ultrarapide ale
datelor cu functia ASSP, MRM si

scanare completa (Q3) intr-o singurd

operatie (chiar si in cadrul unor
aplicatii GC rapide sau complete),

ofera rezultate incomparabile, de cea
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GCMS-QP2010 Ultra si GCMS-
TQ8030

« Sisteme cuadrupol de inalta
performantd, care oferd grade
ridicate de sensibilitate la viteze
ultra-ridicate (20.000 /s, 100 Hz)

« Sisteme foarte flexibile, la care se
preteaza tehnici multidimensionale
si o varietate mare de echipamente
periferice pentru nevoi ulterioare

GCMS-QP2010 SE

« Aparat de rutind cu un raport
excelent pret-performante.
Indeplineste toate cerintele in
diverse arii de aplicatie

« Usor de utilizat, intrefinere simpld
(Easy sTop) a sistemului de
admisie

Figura 4: Configuratia cu doua linii a sistemului GCMS-TQ8030

A doua coloana este in general o
coloana capilara scurta (2,6 m) cu
diametru intern mic (0,1 - 0,15 mm)
si faza stationard ortogonald fazei
stationare a primei coloane. Latimile
tipice ale bazelor picurilor care pot
fi obtinute in aplicatii complete
GcxGC se incadreaza intre 200 si
600 ms. Sistemul trebuie asadar

sd poatd detecta un punct de date
pentru informatiile necesare cu o
frecventa de esantionare de 50 - 20
Hz (un punct de date la fiecare

0,02 - 0,06 s cu informatii complete
pentru un domeniu de masa de

cel putin 350 amu). Doar astfel

se pot obtine informatii calitative
sigure. Shimadzu pune la dispozitie
ambele serii GCMS (simplu si triplu
cuadrupol) pentru aplicatii complete
(Figura 5).

Pe langa viteza de scanare ultra-
ridicata specifica pentru cuadrupol
simplu si triplu, functia brevetata
ASSP reprezintd o caracteristica
cheie. Aceasta tehnologie unica
reprezintd un progres notabil in
ceea ce priveste sensibilitatea de
detectie in cadrul analizelor de mare
viteza. In plus, calitatea spectrelor
ramane aceeasi, chiar si la o viteza
de scanare de 20.000 u/s a sistemului
cuadrupol.

Flexibilitatea este caracteristica
fundamentala a seriei GCMS de la
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Shimadzu. Pompa turbo-moleculard
de inaltd performanta cu dubla
admisie si sistemul de vid diferential
cu suprafete optimizate permit
reglarea debitelor in coloand pana la
15 ml/min (GCMS-QP2010 Ultra)
sau 10 ml/min (GCMS-TQ8030).
Astfel, este posibila utilizarea unui
sistem MS cu doud linii, in care

sunt instalate doud coloane, fara
afectarea sensibilitatii. Sistemul cu
douad linii poate fi utilizat pentru
achizitia facild a seturilor de date

in coloane diferite fard a fi necesara
manipularea coloanelor sau
ventilarea sistemului MS. Acest lucru
mireste considerabil productivitatea
(Figura 4).

Software-ul GCMS

Software-ul GCMSsolution,
binecunoscut din seria GCMS-
QP2010, oferd posibilitatea
dezvoltarii de metode MS/MS
rapide. Functia AART garanteaza
reglarea automata a timpilor de
retentie si poate fi utilizatd, de
exemplu, la transferul metodei de

la o coloana conventionald la una
rapida. Functia COAST are un rol
important in dezvoltarea metodelor
MRM si permite dezvoltarea directa
a unor diverse metode pentru modul
de detectie MS/MS.

Rezumat

Utilizatorii sistemelor UFMS de la
Shimadzu beneficiaza de o calitate
optimizatd a datelor si de viteze mai
mari decat oricand. Tehnologiile
unice utilizate pun bazele unor noi
standarde mondiale in spectrometria
de masd, oferind rezultate si
informatii mai precise, ceea ce
permite asigurarea unui grad mai
ridicat de sigurantd a produselor sau
a sigurantei clientilor sau pacientilor.

Ne face placere s vd transmitem
informatii suplimentare. Va rugam
introduceti numarul corespunzator de
pe cardul de rdspuns sau transmiteti-ne
o solicitare prin aplicatiile Shimadzu
News App sau News WebApp. Info 408
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