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Figura 1: Pansonul de presiune al DuraSamplIR apasă o bucată din punga de plastic 
dezintegrată pe prisma de diamant

Ravagiile timpului
Analiza îmbătrânirii unei pungi de 
polimer prin spectroscopie IR

T imp de 15 ani, a învelit cu 
modestie diverse obiecte 
din casă. A fost însă pusă 

la un loc cu soare, în dreptul unei 
ferestre. Deodată, punga de plastic 
s-a transformat în praf. Mai întâi 
s-a rupt în bucăţi mici pe care dacă 
le atingeai se dezintegrau. Punga a 
trecut într-o dimensiune „fractală”.

Ce s-a întâmplat?
Radiaţia solară a generat oxidarea 
polimerului, un aspect la care 
literatura de specialitate face 
frecvent referire. Pentru a verifica 

acest lucru, fragmente din punga 
de plastic îmbătrânit au fost supuse 
unei analize nedistructive prin 
spectroscopie în infraroşu (IR) 
şi prin tehnica de măsurare ATR 
(Figura 1). În cazul de faţă, s-a 
folosit o unitate ATR cu element 
optic de diamant. Deoarece 
oxidarea este un fenomen de 
suprafaţă, metoda ATR este foarte 
recomandată. În funcţie de numărul 
de undă, elementul optic şi fereastră, 
adâncimea de penetrare în suprafaţă 
este de aproximativ 2 μm (la 1.000 
cm-1).
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Teorie

În timpul oxidării polietilenei, se 
formează grupările hidroxil, carbonil 
şi vinil din catena lungă –[-CH2-
CH2-]n-. Catena de polimer se 
scurtează şi devine mai casantă, ceea 
ce duce la dezintegrarea materialului, 
după o conversie suficientă sau după 
ce oxidarea avansează.

Polietilena generează în mod inerent 
un spectru în infraroşu, cu foarte 
puţine benzi de frecvenţă. Cele trei 
domenii de frecvenţă semnificative 
lasă loc pentru ferestre IR, una 
dintre acestea aflându-se în aşa-
numita regiune a „amprentei”. Din 
acest motiv, polietilena este utilizată 
şi ca substanţă purtătoare pentru alte 
substanţe cu viscozitate mare (de 
exemplu, uleiuri) pentru măsurarea 
spectrelor acestora în infraroşu.

După cum am arătat mai sus, 
polietilena are un spectru IR simplu. 
Spectrul polietilenei devine mai 
„interesant” în momentul în care se 
folosesc agenţi de agregare în vederea 
obţinerii unor anumite proprietăţi 
finale ale polietilenei. În acest caz, 
benzile de frecvenţă măresc absorbţia 
în fereastra IR. În timpul oxidării 
polietilenei, se formează derivaţi ai 
acidului carboxilic, vibraţiile CO 
fiind foarte active în infraroşu. Chiar 
şi la utilizarea de cantităţi mici, 
se obţine o absorbţie puternică în 
spectrul IR la 1.700-1.750 cm-1.

Măsurări

Pentru a genera un spectru de 
referinţă, s-a folosit o pungă 
de plastic albă din comerţ, fără 
imprimeuri, confecţionată din 
polietilenă (PE). Aceasta reprezintă 
polietilena nouă la timpul definit 
ca „timpul zero”. Spectrul nu 
conţine vibraţii CO provenind de la 
gruparea de acizi carboxilici.

S-a analizat atât suprafaţa internă, 
cât şi suprafaţa exterioară a 
probelor provenind din punga de 
plastic (Figura 2). Probele au fost 
prelevate din părţile de culoare 
albă ale pungii care au fost expuse 
la soare. Astfel, a fost posibil să se 
compare materialul îmbătrânit cu 
materialul nou, fără ca rezultatele 
să fie influenţate de imprimeurile în 
culori şi de prezenţa unor straturi 
de polietilenă conţinând alte 
substanţe.

În Figura 2 sunt prezentate 
spectrele în infraroşu pentru 
comparaţie între materialul nou şi 
materialul îmbătrânit. În regiunea 
amprentei (1.000 – 1.400 cm-1), 
probele diferă fundamental între 
ele din cauza amestecurilor sau 
agenţilor de umplere. Frecvenţele 
de vibraţie în infraroşu ale 
policarbonatului şi acrilatului nu 
corespund structurii de triplet în 
domeniul 1.200 – 1.050 cm-1.

Ar fi necesare clarificări detaliate 
cu privire la care din vibraţiile 
din regiunea de amprentă sunt 
cauzate de procesul de îmbătrânire. 
Vibraţiile acidului carboxilic 
reprezintă un domeniu simplu de 
detecţie a îmbătrânirii. În plus, 
se poate realiza comparaţia cu 
materialul îmbătrânit – suprafaţa 
internă şi exterioară. Semnalul de 
la 1.710 cm-1 este clar identificabil, 
provenind de la gruparea de acid 
carboxilic. Prezenţa acestei vibraţii 
indică procesul de îmbătrânire.

Figura 2: Spectrele în infraroșu ale probelor de polietilenă. Linia verde reprezintă 
polietilena nouă, iar linia gri (suprafaţa interioară) şi albastră (suprafaţa exterioară) 
reprezintă materialul îmbătrânit.

Figura 3: Reprezentarea a opt spectre în infraroşu provenind de la patru probe. Spectrele 
în culori de la albastru închis la roşu strălucitor reprezintă suprafaţa internă, iar spectrele 
în culori de la verde la albastru reprezintă suprafaţa exterioară.

Figura 4: Vibraţiile CH2 în domeniul 1.400 – 1.500 cm-1. Linia verde reprezintă materialul 
nou, iar linia albastră reprezintă materialul îmbătrânit (suprafaţa exterioară).
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Analiza urmelor prin 
tehnologia cu plasmă
Premieră mondială – Noul concept de detector: Detectorul BID

Necesitatea unui detector 
universal robust, uşor de 
utilizat şi sensibil pentru 

gazcromatografie există deja de 
multă vreme. Detectorul FID cu 
ionizare în flacără este preferat 
datorită caracteristicilor sale de 
excepţie, care combină stabilitatea 
pe termen lung şi sensibilitatea. Din 
păcate, spectrul său de detecţie nu 
include gazele permanente, precum 
azotul, dioxidul de carbon etc. 
Detectorul TCD de conductibilitate 
termică este un detector universal 
şi robust, care poate detecta toate 
componentele. Cu toate acestea, nu 

Figura 3: Reprezentarea detectorului BID în secţiune. Introducerea 
gazului de descărcare şi generarea plasmei de heliu au loc în 
jumătatea superioară a detectorului, iar detecţia componentelor 
eluate din coloana capilară are loc în jumătatea inferioară.

Figura 1: Detectorul BID (Barrier Ionization Discharge Detector)

este suficient de sensibil pentru a 
răspunde cerinţelor actuale. Familia 
de detectori HID cu ionizare în 
heliu oferă o soluţie. Aceşti detectori 
sunt foarte sensibili, deşi necesită 
o anumită fineţe de manipulare, 
fiind necesar să se facă anumite 
compromisuri în ceea ce priveşte 
stabilitatea acestora pe termen lung.

Noul concept de detector BID

Prin detectorul BID, Shimadzu 
lansează un nou concept în 
domeniul tehnologiei cu ionizare în 

heliu (Figura 1). La fel ca în cazul 
majorităţii detectorilor HID, se 
generează o plasmă de heliu prin 
excitarea electrică a atomilor de 
heliu (Figura 2).

Gazul de descărcare (heliu ultrapur) 
utilizat în acest scop este introdus 
în capătul detectorului. Electrozii 
dispuşi în jumătatea superioară (a se 
vedea Figura 3) aduc heliul în stare 
de excitaţie şi creează o plasmă rece 
de heliu.

Un tub subţire din sticlă de cuarţ 
serveşte drept barieră dielectrică 
între electrozi şi plasma de heliu. 
Astfel, electrozii nu intră în contact 
direct cu plasma de heliu şi nu 
sunt contaminaţi sau afectaţi de 
plasmă. Aceasta este una din 
raţiunile stabilităţii pe termen lung a 
detectorului BID. Testele efectuate au 
pus în evidenţă faptul că sensibilitatea 
relativă se modifică foarte puţin, 
chiar şi după 3.000 de ore de operare. 
Numai în primele săptămâni de 
operare sensibilitatea detectorului 
creşte într-o anumită măsură (a se 
vedea Figura 4).

În principiu, detectorul BID poate 
fi împărţit în două zone (Figura 
3). Plasma este generată în zona 
superioară, ionizarea şi detecţia 
componentelor separate cromatografic 
având loc în zona inferioară. Ionizarea 
componentelor nu are loc prin Figura 2: Tehnologia cu plasmă a BID
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coliziunea cu atomii de heliu excitaţi, 
ci prin intermediul luminii emise de 
plasma de heliu. Energia de ionizare 
a luminii este de 17,7 eV, detectorul 
BID având capacitatea de a detecta 
toate componentele organice şi 
anorganice la un nivel scăzut al 
energiei de ionizare. Nu se pot detecta 
doar heliul şi neonul.

Limite de detecţie îmbunătăţite

Pentru detectarea componentelor 
s-au dezvoltat electrozi speciali din 
„aliaj de safir-cobalt”. Limitele de 
detecţie ale detectorului BID sunt 
de 50-100 de ori mai bune decât ale 
detectorului TCD şi, în funcţie de 
compus, de 1,5-5 ori mai bune decât 
în cazul detectorului FID. Cu cinci 
ordine de mărime, domeniul dinamic 
al detectorului BID este egal cu cel 
al TCD şi doar puţin mai mic decât 
domeniul dinamic al FID.

Deşi are o înaltă sensibilitate, 
detectorul BID prezintă o toleranţă 
mare la concentraţii ridicate. Din 
acest motiv, la fel ca şi detectorul 
TCD, poate fi utilizat pentru analiza 
de probe lichide. Semnalul provenind 
de la solventul utilizat pentru probă 
nu trebuie diminuat prin tehnici 
de tip „heart-cut”. Deşi detectorul 
este supraîncărcat cu solvent, nu 
necesită mai mult timp decât un 
detector FID pentru a reveni la 
nivelul liniei de bază. Aceasta este o 
altă caracteristică importantă a noii 
tehnologii cu plasmă.

Detectorul BID umple un gol în 
domeniul aplicaţiilor

Combinând stabilitatea pe termen 
lung cu înalta sensibilitate, detectorul 
BID umple un gol între detectorul 
TCD, mai puţin sensibil şi detectorul 
PDHID cu ionizare în heliu şi 

descărcare în pulsuri, caracterizat de 
o înaltă sensibilitate, dar dificil de 
operat.

Înalta sensibilitate, în combinaţie cu 
o bună toleranţă la supraîncărcare 
recomandă detectorul BID ca un 
posibil înlocuitor al detectorului FID. 
Mai ales în cazul compuşilor organici 
care conţin heteroatomi (de exemplu, 
alcooli cu catenă scurtă, aldehide 
şi cetone), cu ajutorul detectorului 
BID s-au realizat măsurări mult mai 
sensibile comparativ cu detectorul 
FID. Prin urmare, detectorul BID 
nu numai că umple un gol, ci şi 
oferă noi perspective în domeniul 
multor aplicaţii pentru care în prezent 
se folosesc mai mulţi detectori (de 
exemplu, analizoarele de gaze cu efect 
de seră).

Un sportiv de înaltă performanţă
IRTracer-100 pentru aplicaţii de înaltă sensibilitate, 
înaltă rezoluţie şi mare viteză

Noul IRTracer-100 este un 
sistem FTIR pentru domeniul 
MIR, de înaltă performanţă, 

oferind cel mai înalt nivel de 
sensibilitate din clasa sa (raport 
semnal/zgomot de 60.000:1), înaltă 
rezoluţie (0,25 cm-1) şi o mare viteză 
de măsurare (20 de spectre pe secundă 
în modul de scanare rapidă). Înalta 
performanţă a aparatului se reflectă 
în analiza complexă FTIR, precum 
măsurarea de înaltă sensibilitate a 
microcontaminanţilor, în măsurările 
de detecţie a reacţiilor chimice 
rapide sau în măsurarea de precizie 
a semiconductorilor sau a altor 
materiale.

Pentru garantarea unei înalte 
performanţe, în condiţii de maximă 
stabilitate, este prevăzut cu un 
interferometru cu aliniere dinamică 
avansată, cu un dezumidificator 
încorporat şi cu o funcţie de 
monitorizare a aparatului.

Configurare personalizată 
a sistemului

Sistemul IRTracer-100 este extrem de 
flexibil, fiind prevăzut cu o gamă largă 
de accesorii şi de opţiuni software 
uşor de utilizat, care întrunesc 
cerinţele fiecărei aplicaţii specifice. 
Se pot efectua măsurări atât în 
domeniul infraroşu apropiat, cât şi 

în cel îndepărtat. Compartimentul 
probei, de mari dimensiuni permite 
setarea facilă a accesoriilor, inclusiv 
autodetecţia.

Aparatul are specificaţii de vârf, atât 
la nivel hardware, cât şi software. Prin 
utilizarea IRTracer-100 în combinaţie 
cu noua familie software LabSolutions 
IR, care a fost dezvoltată concomitent 

cu IRTracer-100, funcţiile de înaltă 
performanţă ale aparatului sunt uşor 
de utilizat la nivel maxim în domenii 
complexe de aplicaţii.

Software-ul LabSolutions IR 
include în mod standard funcţii 
de procesare a datelor, cum ar fi 
corecţii avansate ATR şi conversia 
Kubelka-Munk, funcţii cantitative, 
cum ar fi metoda curbei de calibrare 
multipunct şi metoda CLS, ca şi 
funcţii de căutare a spectrelor. De 
asemenea, sunt disponibile aplicaţii 
software suplimentare pentru lărgirea 
domeniului de aplicaţie, cu funcţii 
de timp, cuantificare PLS, mapare, 
programare macro de înalt nivel şi 
multe altele. Pentru identificarea 
precisă a probelor necunoscute, 
software-ul LabSolutions IR include o 
bibliotecă de 12.000 de spectre.

Re
la

ti
ve

 p
ea

k 
re

sp
on

se
 

Operation time (hours) 

0.2

0

0.4

0.6

0.8

1.0

1.2

96 2,688 3,240

1.00 1.06 1.06
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Figura 1: Spectrofotometrul în infraroşu cu transformata Fourier IRTracer-100
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Este vina grădinarului…
Anchetă juridică folosind sistemul LCMS-8040 triplu cuadrupol

Multe plante mediteraneene 
valoroase hibernează pe 
durata anotimpului rece 

în sere, unde sunt udate şi fertilizate 
periodic, pentru a-şi recăpăta 
splendoarea în vara următoare. Dar 
la o seră din St. Gallen, Elveţia, 
plantele au fost victimele unui 
destin fatal. Acestea au fost otrăvite 
cu o substanţă necunoscută. Forţele 
de poliţie ale cantonului au fost 
chemate să investigheze.

A fost găsit rapid un suspect. Însă 
cum putea fi dovedit că plantele 
fuseseră într-adevăr otrăvite? 
Această sarcină a revenit serviciului 
criminalistic al poliţiei cantonale din 
St. Gallen.

Ori de câte ori este posibil, sunt 
utilizate două metode separate 
de analiză pentru obţinerea de 
dovezi fizice. Personalul serviciului 
criminalistic trebuia să stabilească 
cele mai potrivite metode, care să fie 
acceptabile în cazul unui proces.

Indicii oferite de LCMS/MS

O opţiune a fost reprezentată de 
spectrometrul de masă LCMS-8040 
triplu cuadrupol, nou instalat, de la 
Shimadzu. Utilizarea cromatografiei 
de lichide cuplate cu spectrometria 
de masă în tandem (LCMS/MS) 

Figura 1: Reprezentare schematică a LCMS-8040 triplu cuadrupol

oferă posibilităţi excelente. Această 
tehnică este superioară altor metode 
din perspectiva selectivităţii, datorită 
modului „monitorizare a reacţiilor 
multiple” (MRM). Compusul de 
bază dorit este selectat în primul 
cuadrupol (Q1) şi fragmentat în 
celula de coliziune (Q2), în timp 
ce unul sau mai multe fragmente 
specifice sunt selectate cu ajutorul 
celui de-al treilea cuadrupol (Q3). 
Se poate determina o gamă largă de 
analiţi utilizând o singură metodă 
de analiză, chiar şi fără o preparare 
complexă a probei. Figura 1 indică o 
reprezentare schematică a sistemului 
LCMS-8040 triplu cuadrupol.

Dezvoltarea metodei de detecţie 
a fost rapid integrată în instruirea 
curentă a utilizatorilor privind 
LCMS-8040 triplu cuadrupol 
MS şi software-ul LabSolution 
corespunzător.

Optimizarea complet automatizată 
MRM a fost efectuată cu o diluţie a 
substanţei recuperate din recipientul 
de pesticid suspect.

A fost adăugată rapid o metodă 
HPLC, însă optimizarea condiţiilor 
cromatografice a fost omisă în mare 
parte din cauza puţinului timp 

disponibil. Momentul palpitant al 
detectării substanţei toxice în solul 
plantelor a sosit destul de repede.

Abordarea

Peste o cantitate de 25 g de sol 
contaminat s-au adăugat 50 ml de 
apă ultrapură. Apoi s-a efectuat o 

filtrare. De asemenea, a fost extrasă 
o probă de sol necontaminat ca 
etalon. Oare această metodă rapidă 
şi directă ar fi suficientă pentru 
condamnarea făptaşului? Da!

În toate cele cinci probe de sol 
cercetate, substanţa toxică a putut fi 
determinată fără echivoc (Figura 2 – 
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cromatograma şi spectrul solului 
extras). 1 μl din soluţia filtrată a 
fost injectat în LCMS-8040, care a 
fost cuplat la sistemul UHPLC X2 
Nexera. Pe lângă tranziţiile MRM 
optimizate, metoda a inclus o 
scanare completă a unui domeniu 
de masă specificat, atât în modul 
de ionizare pozitivă, cât şi în modul 
de ionizare negativă. Acest lucru 
se poate realiza fără pierderea 
sensibilităţii datorită parametrilor 
excelenţi de viteză ai LCMS-8040. 
Având un interval de schimbare 
a polarităţii de doar 15 ms, acest 
sistem este unul dintre cele mai 
rapide de pe piaţă şi oferă o viteză 
de scanare de 15.000 u/s şi timpi de 
aşteptare de 1 ms.

A doua metodă de detecţie

DART-TOF-MS (DART: analiză 
directă în timp real, TOF: timp de 
zbor) a fost selectată drept cea de-a 
doua metodă de detecţie (sistem 
provenit de la un alt furnizor). 
DART este o sursă de ionizare 
care ionizează instantaneu gazele, 
lichidele şi solidele la presiunea 
ambiantă. DART nu necesită 
niciun fel de preparare a probei, 
ceea ce înseamnă că substanţele 
solide şi lichide pot fi analizate 
folosind spectrometria de masă 
în starea lor naturală. Ionizarea se 
produce direct pe suprafaţa probei. 
Procesul implică o interacţiune între 
molecula analitului şi atomii excitaţi 
electronic sau moleculele excitate 
vibronic.

O sursă de ionizare DART poate 
fi conectată la spectrometrul de 
masă LCMS-2020 unic cuadrupol 
de la Shimadzu, precum şi la 
spectrometrele de masă Shimadzu 
LCMS-8030 şi LCMS-8040 triplu 
cuadrupol.

Ştiinţa a dovedit… grădinarul este 
cel care a ucis plantele.

Să vorbim despre carne
Determinarea TOC pentru acidul fosforic 
din industria alimentară

A cidul fosforic este unul 
dintre cei mai uzitaţi acizi 
anorganici în aplicaţii 

industriale. Acesta este utilizat 
ca materie primă la fabricarea 
îngrăşămintelor cu fosfaţi, precum 
şi la producerea agenţilor de 
dedurizare a apei ca aditivii din 
detergenţi.

Acidul fosforic este utilizat, de 
asemenea, în industria alimentară – 
ca agent de acidifiere şi conservant, 
în băuturi sau ca antioxidant, 
în carne şi produse din carne. 
În special pentru aceste tipuri 
de aplicaţii, este important să se 
aplice acizi puri, fără substanţe 
străine. În cadrul proceselor de 
fabricare şi prelucrare a acizilor 
fosforici, se utilizează din ce în ce 
mai des parametrul TOC (carbon 
organic total) pentru controlul 
calităţii. Acest parametru măsoară 
contaminarea acizilor fosforici cu 
componente organice.

Oxidare UV pe cale umedă 
la 80°C

Determinarea conţinutului de TOC 
în acidul fosforic se realizează prin 
intermediul oxidării umede cu 
radiaţii UV, folosind sistemul TOC-
VWP de la Shimadzu. Tehnologia 
pe care se bazează acesta este 
reprezentată de o oxidare puternică 
prin aplicarea unei combinaţii de 
persulfat de sodiu şi oxidare UV 
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Figura 1: Calibrarea sistemului în domeniul 0,1 - 1 mg/l

la 80°C. Astfel, toţi compuşii de 
carbon dizolvaţi sunt transformaţi 
în CO2.
În prezenţa ionilor de persulfat şi 
a iluminării cu UV, se formează 
radicali OH, care au un efect 
puternic de oxidare şi transformă 
compuşii organici în dioxid de 
carbon. Un gaz purtător transportă 
dioxidul de carbon format la 
detectorul NDIR. Prepararea 
automată a reactivilor împiedică 
orice contaminare a soluţiilor 
reactive şi minimalizează valoarea 
blanc a aparatului.

Calibrarea sistemului a fost efectuată 
pentru două domenii diferite.
Calibrarea indicată aici este 
pentru domeniul 0,1 - 1 mg/l. 
Determinarea TOC în acidul 
fosforic a fost realizată utilizând 
metoda NPOC. Înainte de 
determinarea TOC, probele neutre 
sau alcaline sunt acidifiate în vederea 
descompunerii tuturor carbonaţilor 
şi bicarbonaţilor anorganici. Această 
etapă poate fi omisă în cazul 
acidului fosforic.

Concentraţia acidului fosforic 
nu joacă un rol semnificativ în 
determinarea TOC; aceasta este 
necesară doar pentru a verifica dacă 
acidul nu este prea vâscos. Soluţia 
de acid fosforic 85% a fost aşadar 
diluată cu apă în raportul 1:5. 
Soluţia de acid 17% obţinută a fost 
introducă în aparat folosind un 
autosampler OCT-1. Pentru fiecare 
analiză a fost injectată o cantitate de 
3.000 μl din acid. Pentru soluţia de 
acid fosforic 17% măsurată în acest 
mod a fost găsită o concentraţie 
TOC de 0,61 mg/l. Deviaţia 
standard relativă pentru trei injecţii 
a fost de 1,8%.

Figura 2: Injecţii ale soluţiei de acid fosforic 17%



8 SHIMADZU NEWS 2/2013

PRODUSE

Progrese cruciale
Premieră mondială – Noul detector HPLC cu arie de 
fotodiode SPD-M30A

Figura 2: Noul SPD-M30AFigura 1: Amintiri din anii ’80: Detectorul cu arie de fotodiode de primă generaţie HPLC SPD-M1A

SPD-M30A – B/A= 2.90

0
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0

5,000

uV

0.0 5.0 10.0 15.0 20.0 25.0 30.0 35.0 40.0 45.0 50.0 55.0

Minutes

Flow rate : 0,5 mLl/min

MP : Methanol

Oven : AmbientFigura 3: Spectrul benzenului obţinut 
cu detectorul SPD-M30A. Observând 
raportul dintre B maxim şi A minim 
putem concluziona că rezoluţia spectrală 
a detectorului este excelentă.

Figura 4: Noul detector SPD-M30A permite obţinerea unei linii de bază stabile în 20 de 
minute de la pornirea aparatului, în timp ce sistemele concurente încă prezintă deplasări 
vizibile ale liniei de bază chiar şi după o oră 

Cu lansarea detectorului SPD-
M30A, seria UHPLC Nexera 
adaugă un nou membru în 

familie. La fel ca detectoarele cu arie 
de fotodiode Shimadzu anterioare 
(Figura 1), noul detector (Figura 2) 
este cu un pas înaintea cerinţelor 

de comune, detectoarele trebuie să 
ofere viteze foarte bune de achiziţie 
a datelor. În acelaşi timp, separările 
ultrarapide nu trebuie să sufere de 
scăderi ale sensibilităţii.

În vederea obţinerii de date relevante, 
aparatele trebuie să ofere o rezoluţie 
spectrală ridicată. Combinată cu 
o sensibilitate ridicată, rezoluţia 
spectrală ridicată este optimă şi 
reprezintă unul din avantajele noului 

detector SPD-M30A. Unitatea optică 
avansată, componentele electronice de 
ultimă oră şi celula de analiză sunt, de 
asemenea, piese foarte importante.

Lungimea drumului optic 
şi volumul celulei de analiză

Pentru a îndeplini exigenţele de astăzi 
în ceea ce priveşte UHPLC, celulele 
detectoarelor trebuie să aibă cel mai 
mic volum posibil, combinat cu cea 

din ce în ce mai exigente ale 
cromatografiei de lichide moderne 
de înaltă performanţă.

În epoca UHPLC, în care lăţimile de 
pic mai mici de o secundă sunt destul 
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Figura 5: O creştere de +5°C (-5°C) a temperaturii ambiante nu influenţează linia de bază 
a SPD-M30A. Linia de bază a detectoarelor concurente este în mod clar influenţată de 
fluctuaţiile temperaturii ambiante.

Figura 7: Comparaţie între detectorul SPD-M20A conţinând celula UFLC (roşu) şi detectorul SPD-M30A prevăzut cu celula capilară 
standard (negru) în condiţii cromatografice identice

mai lungă cale optică posibilă (în 
general, 1 cm pentru celulele HPLC 
standard).

Linia de analiză şi forma celulei trebuie 
să favorizeze un schimb de fluide 
cât mai rapid în vederea minimizării 
dispersiei. Combinaţia dintre unitatea 
optică şi celula de analiză trebuie 
proiectată astfel încât efectele indicelui 
de refracţie să fie neglijabile.

Avantajele performanţelor 
aparatului

Unitatea optică a fost optimizată 
pentru utilizarea de celule de analiză 
capilare. Acest lucru implică folosirea 
unei arii de fotodiode CMOS 
cu 1.024 de elemente. Această 
combinaţie permite o rezoluţie 
spectrală ridicată de 1 nm (Figura 
3). În plus, întreaga unitate optică 
este prevăzută cu termostat. Astfel, 
aparatul poate intra în funcţiune 
mai repede şi este cu mult mai puţin 
sensibil la fluctuaţiile temperaturii 
ambiante (a se vedea figurile 4 şi 5).

Pentru o reducere suplimentară a 
zgomotului este utilizată o lampă 
specială de deuteriu, de înaltă 
performanţă.

Rolul cheie al celulei de analiză 
capilare

Noua celulă de analiză capilară (Figura 
6) are drumul optic în lungime 

de 1 cm, valoarea standard pentru 
majoritatea celulelor de analiză. 
Volumul celulei este însă excepţional, 
fiind de doar 1 µl. Reflexiile parazite 
şi efectele indicelui de refracţie sunt 
reduse la minim datorită capilarului 
cu caracteristici extrem de bune de 
reflexie şi a utilizării unei tehnologii 
avansate a fibrelor optice.

O celulă având această geometrie 
reprezintă soluţia ideală pentru 
utilizarea în gama semi-micro a 
UHPLC, precum şi pentru HPLC 

convenţională. Figura 7 prezintă 
o suprapunere a cromatogramei 
modelului predecesor, SPD-M20A 
cu celula UFLC de 2,5 µl şi cea a 
sistemului SPD-M30A cu celulă 
standard. Există o diferenţă clară 
între intensităţile semnalelor, 
explicată prin diferenţele de 
dimensiune a căii optice. De 
asemenea, este evident că pot fi 
obţinute numere mai mari de talere 
şi o rezoluţie mai bună datorită 
dispersiei scăzute şi a volumului mai 
mic al celulei în cazul SPD-M30A.

Pentru măsurări de înaltă sensibilitate, 
este disponibilă celula HS opţională 
cu o lungime a căii optice de 85 mm 
şi un volum de doar 8,5 µl. Figura 
8 prezintă o comparaţie între celula 
standard a noului detector SPD-
M30A şi celula HS opţională.

În vederea îndeplinirii cerinţelor unui 
mediu reglementat (de exemplu, 
GLP şi GMP), celulele detectorului 
SPD-M30A prezintă o funcţie ID 
care asigură trasabilitatea către celula 
utilizată pe baza fişierelor de date.

Proiectat pentru viitor

Se cunoaşte faptul că pentru separări 
ultrarapide sunt necesare viteze mari 

de achiziţie a datelor. În teorie, pentru 
o înregistrare corespunzătoare a unui 
pic, sunt necesare 20 de puncte de 
date per pic.

În consecinţă, viteza de achiziţie a 
datelor ar trebui să fie mai mare de 
20 Hz pentru lăţimi ale picurilor de o 
secundă.

În conformitate cu cerinţele, noul 
detector SPD-M30A permite 
selectarea a diverse viteze de achiziţie 
a datelor, până la 200 Hz, la această 
viteză obţinându-se un profil distinct 
de picuri, cu lăţimea de 0,1 sec.  

Figura 6: Celula capilară standard a 
SPD-M30A.
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Figura 8: Comparaţie între celula capilară 
standard a SPD-M30A şi celula HS 
opţională

Tabelul 1: Condiţiile de analiză pentru figura 9

Figura 9: Cromatograme suprapuse, la diverse viteze de achiziţie a datelor

Iarna lungă poluează 
apele reziduale 
ale aeroporturilor
Monitorizarea eficientă prin 
determinarea TOC online împiedică 
producerea de daune asupra mediului

Figura 9 ilustrează un pic înregistrat 
cu o lăţime a bazei de aprox. două 
secunde la diverse viteze de achiziţie 
a datelor. Se poate observa uşor că o 
viteză de achiziţie a datelor de 100 
Hz, chiar, permite o reprezentare mai 
exactă a picurilor, în comparaţie cu o 
viteză de 40 Hz.

De asemenea, este evident că la 
o lăţime a picului la linia de bază 
de aprox. două secunde, viteza de 
achiziţie a datelor de 200 Hz nu aduce 
îmbunătăţiri semnificative.

Software-ul extinde aria de 
utilizare

Funcţiile suplimentare ale noului 
software LabSolution extind aria de 
utilizare a detecţiei cu fotodiode:

• Cu funcţia „intelligent Peak 
Deconvolution Analysis” 
(i-PDeA) („analiza inteligentă 
a deconvoluţiei picurilor”), 
se pot cuantifica cu uşurinţă 
picurile suprapuse sau picurile 
care conţin impurităţi şi diverse 
spectre, utilizând prima derivată a 
spectrului

• Funcţia „intelligent Dynamic 
Range extension Calculator” 
(i-DReC) („calculatorul inteligent 
al extinderii domeniului dinamic”) 
permite cuantificarea probelor 
foarte concentrate ale căror 
semnale depăşesc domeniul linear 
de detecţie de multe ori. Pentru 
o cuantificare fără extrapolare, 
este utilizată curba standard 
de calibrare creată în interiorul 
domeniului linear al detectorului. 
În practică, domeniul linear al 
detectorului este extins peste mai 
multe ordine de mărime fără 
hardware suplimentar.

Ambele funcţii sunt intuitive şi uşor 
de folosit. Pe lângă setarea manuală a 
parametrilor, este posibilă şi selectarea 
automată a acestora.

Concluzie

Noul detector SPD-M30A 
înregistrează date de înaltă rezoluţie 
la cea mai înaltă calitate. În ceea 
ce priveşte sensibilitatea şi viteza, 
noile funcţii i-PDeA şi i-DReC 
ale software-ului extind în mod 
semnificativ aria de utilizare.

Perioada îndelungată de îngheţ 
din iarna trecută a avut impact 
asupra aeroporturilor. În cazuri 

extreme, ninsorile abundente au 
condus la anularea tuturor zborurilor 
deoarece serviciile de curăţare a 
pistelor nu au făcut faţă precipitaţiilor. 
Temperaturile scăzute au lăsat însă şi 
alte „urme”.

Gheaţa şi zăpada de pe aripile 
aeronavelor măresc masa totală a 
acestora şi le afectează aerodinamica. 
Din motive de siguranţă, avioanele 
trebuie dezgheţate înainte de a fi 
pregătite de decolare. Agentul de 
dezgheţare utilizat cel mai frecvent 
este un amestec de apă, glicol şi 

Figura 1: TOC-4200
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proces de tratare controlat. Este 
aşadar important ca operatorul 
aeroportului să aibă cunoştinţă de 
cantitatea de materiale organice din 
apele reziduale ale aeroportului. 
Parametrul sumă TOC este 
consacrat ca parametru de evaluare 
în analiza apelor reziduale.

TOC (carbonul organic total) 
măsoară concentraţia de carbon 
legat organic, deci reflectă nivelul 
de poluare al substanţelor organice 
din apele uzate. În funcţie de 
gradul de utilizare a agenţilor de 
dezgheţare, valorile TOC pot 
fluctua considerabil.

carbonaţii sunt, totuşi, prezenţi 
în toate apele naturale. Cea 
mai folosită metodă pentru 
determinarea TOC este aşa-
numita metodă NPOC. Aceasta 
presupune acidifierea probei în 
vederea transformării carbonaţilor 
şi hidrogen carbonaţilor prezenţi în 
probă în CO2. Dioxidul de carbon 
rezultat este apoi purjat folosind un 
flux gazos trecut prin probă.

Testat şi puternic – analizorul 
TOC-4200

Aparatul TOC-4200 este predestinat 
pentru această aplicaţie. Acesta 
este un analizor foarte eficient care 

utilizează combustia catalitică la 
680°C. După ce a eliminat automat 
carbonul anorganic, analizorul 
injectează o cantitate cunoscută 
pe un catalizator de platină aflat 
la temperatura de 680°C. Toate 
componentele organice sunt oxidate 
în dioxid de carbon. CO2 rezultat 
este transportat de un gaz purtător 
la un detector NDIR foarte sensibil, 
care măsoară CO2. Concentraţia 
TOC este calculată cu ajutorul unei 
calibrări externe.

Funcţia de diluţie integrată permite 
analize TOC de până la 20.000 
mg/l, precum şi diluţia automată 
a probei atunci când este depăşit 
domeniul de măsurare.

Valoarea măsurată este transmisă 
direct într-o cameră de 
comandă care iniţiază măsurile 
corespunzătoare atunci când este 
depăşită o valoare prag. Analizorul 
poate, de asemenea, să iniţieze 
măsuri direct. De exemplu, o 
vană poate fi închisă automat 
pentru a împiedica scurgerea apei 
contaminate în cursurile de apă sau 
în ape stătătoare.

Fluxuri de analiză multiple într-
un singur aparat

Un aeroport poate avea mai multe 
sisteme separate de colectare a 
apelor reziduale. În acest caz, 
trebuie măsurate mai multe probe 
utilizând un singur aparat, fiind 
necesar un sampler multi-stream (a 
se vedea figura 2). Proba este trecută 
printr-un filtru şi ajunge în camera 
probei unde este omogenizată cu 
ajutorul unui cuţit rotativ, înainte 
de a fi transferată la aparat pentru 
continuarea analizei. În acest mod, 
chiar şi probele care conţin cantităţi 
mari de particule pot fi măsurate 
fără probleme. După eşantionare, 
camera şi filtrul sunt curăţate cu 
apă, pentru a fi evitată influenţarea 
rezultatelor analizelor ulterioare 
atunci când se schimbă probele. 
Parametrul de măsurare poate fi 
selectat individual pentru fiecare 

probă. În plus, utilizatorul poate 
selecta după cum doreşte ordinea în 
care sunt măsurate probele.

Funcţia de diluţie automată, 
verificarea auto-calibrării şi procesul 
optimizat de eşantionare permit 
operarea practic independentă 
a aparatului într-un aeroport. 
Numeroase semnale de alarmă şi 
stare simplifică detecţia valorilor 
ce depăşesc pragurile sau indică 
necesitatea efectuării de operaţiuni 
de întreţinere. Pe lângă posibilităţile 
convenţionale, este disponibil 
modul de comunicare Modbus. 
Un browser de internet opţional 
permite accesul la analizor de 
la orice computer aflat în reţea. 
TOC-4200 este astfel aparatul ideal 
pentru determinarea TOC continuă 
pentru fluxuri de ape reziduale ale 
aeroporturilor, în special pe perioada 
iernii.

aditivi. Compoziţia exactă depinde, 
printre altele, de temperatura 
exterioară. 

TOC monitorizează cantitatea 
de materiale organice din apele 
reziduale

După pulverizarea produselor de 
dezgheţare pe avioane, acestea 
ajung în sistemul de canalizare, 
unde conduc la creşterea 
considerabilă a cantităţii de 
materiale organice.
Chiar şi în cazurile în care agentul 
de dezgheţare este biodegradabil, 
apele reziduale trebuie supuse unui 

Monitorizare NPOC online 
continuă

Bineînţeles, rar aeroporturile includ 
şi un laborator cu tehnicienii 
aferenţi, astfel încât se impune 
stabilirea unui sistem de analiză care 
poate monitoriza nivelul de poluare 
cu carbon organic în mod continuu, 
care să funcţioneze în condiţii relativ 
autonome şi fără a necesita operaţii 
de întreţinere.

Pentru determinarea TOC este 
important să se diferenţieze între 
carbonul organic şi carbonul 
anorganic. Carbonaţii şi hidrogen 

Figura 2: Sampler multi-stream
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Na K Ca Mg

Diagrama 1: Raportul elementelor în 
soluţiile de curăţare a ochilor

Figura 1: Produsul analizat: soluţie sterilă de 
curăţare a ochilor ambalată folosind tehnica bfs

Ochii reprezintă unul din cele 
mai importante organe de 
simţ. Însă aceştia sunt foarte 

sensibili la accidente şi necesită măsuri 
de precauţie în caz de urgenţă. Un 
exemplu de accident pentru ochi 
ar putea fi pătrunderea de particule 
sau substanţe chimice (în special în 
laboratoare) în aceştia. În astfel de 
cazuri, ochii trebuie clătiţi cu o soluţie 
specială de curăţare a ochilor.

Asigurarea calităţii unei astfel de 
soluţii este foarte importantă, întrucât 
clătirea folosind soluţia trebuie să ajute 
utilizatorul şi nu să cauzeze mai multe 
probleme, de ex. prin introducerea 
de microorganisme care pot provoca 
infecţii grave ale ochilor. Pentru ca 
soluţia să nu conţină microorganisme, 
trebuie să fie aseptică. Este eficient ca 
recipientul de plastic să fie umplut 
imediat după extrudare şi formare în 

modelul obişnuit de sticlă. Umplerea 
recipientului în acest moment cu 
soluţia având temperatură stabilă 
conduce la răcirea rapidă a materialului 
recipientului. Productivitatea acestui 
proces de fabricare, cunoscut sub 
denumirea „blow fill seal” (extrudare, 
umplere, etanşeizare) (bfs) este 
mult mai mare decât atunci când se 
utilizează aerul ca mediu de răcire sau 
se clăteşte sticla cu o soluţie, fără a mai 
menţiona riscurile de contaminare 
mai mari în aceste situaţii. Acestea 
sunt câteva din motivele pentru 
care Holopack® (lângă Stuttgart, 
Germania) oferă această tehnică (proba 
ambalată este ilustrată în figura 1).

Un alt aspect în ceea ce priveşte 
asigurarea calităţii este verificarea 
conţinutului. În mod normal, 
cantitatea de săruri cuprinse într-o 
soluţie de curăţare a ochilor este 
cunoscută de producători. Însă, pentru 

a evita erorile de cântărire sau pentru 
a controla stabilitatea şi concentraţiile 
reale ale elementelor în soluţia finală, 
este indispensabilă includerea unei 
etape suplimentare de control pentru 
sporirea siguranţei. Aşadar, trebuie 
determinate concentraţiile de sodiu 
(Na), potasiu (K), magneziu (Mg) şi 
calciu (Ca) folosind o metodă rapidă 
şi fiabilă.

AAS sau ICP-OES?

Pentru analiza Na, K, Mg şi Ca este 
de dorit să se utilizeze ambele tehnici: 
Inductively Coupled Plasma Optical 
Emission Spectroscopy (ICP-OES) 
şi Atomic Absorption Spectroscopy 
(AAS). Dispunând de sistemul ICPE-
9000 şi aparatul cu dublă atomizare 
AA-7000, Shimadzu îndeplineşte 
exigenţele pentru testarea asigurării 
calităţii.

AA-7000 este sistemul preferat 
pentru analizarea economică a 
maxim 4-5 elemente. Atunci când 
trebuie determinate rapid şase sau 
mai multe elemente, este mai util 
sistemul ICPE-9000 (a se vedea figura 
2). Pentru luarea unei decizii pot fi 
luate în considerare şi alte criterii, 
de ex. limitele de detecţie diferite 
ale sistemelor de analiză. În cazul 
soluţiilor de curăţare a ochilor acest 
criteriu nu este însă valabil deoarece 
toţi cei patru analiţi sunt prezenţi 
în concentraţii mari pentru a imita 

lacrimile umane astfel încât să se evite 
producerea de iritaţii ale ochilor.

Problemele ridicate de analiză

Aspectul problematic legat de această 
probă este reprezentat de diversitatea 
nivelurilor elementelor Na, K, Mg şi 
Ca. De exemplu, sodiul este prezent 
într-un domeniu ppm ridicat, în timp 
ce concentraţia magneziului este de 100 
de ori mai scăzută (Diagrama 1). Având 
în vedere că în prezent prepararea 
probelor trebuie să fie în mare 
măsură automată şi să presupună 
cât mai puţine activităţi, doar 
o diluţie a probei ar trebui 
să fie suficientă pentru 

determinarea tuturor elementelor, în 
locul efectuării a mai multor diluţii 
pentru a se realiza corespondenţa cu 
fiecare domeniu de lucru.

Pentru soluţia de curăţare a ochilor a 
fost selectată o diluţie de 100 de ori. 
Astfel, se pot determina magneziul 
(acum 0,36 ppm), calciul şi potasiul 
prin tehnica de absorbţie atomică în 
flacără, utilizând aparatul AA-7000F. 
Pentru determinarea sodiului, lungimea 
de undă de absorbţie observată trebuie 

modificată la o linie mai puţin 
sensibilă, de 330,3 nm, care este 
de 200 de ori mai puţin sensibilă 
în comparaţie cu linia comună, 
de 589,0 nm.

Micro-eşantionarea

Pentru o libertate mai 
mare la dezvoltarea 
metodelor şi la 

individualizarea din etapele 
finale ale procesului de 

optimizare a metodelor, 
tehnica de Micro Sampling 

de la Shimadzu este perfectă 
pentru măsurarea soluţiei de 

curăţare a ochilor. De exemplu, 
la aplicarea buffer-elor de ionizare 

necesare pentru determinarea sodiului 
în apa potabilă (conform Directivei 
germane privind apa potabilă).
Sistemul AA-7000F, combinat cu 
unitatea de preparare a probei ASC-
7000, permite aplicarea metodei 

Cum să păstrezi vederea clară
Asigurarea calităţii prin aplicarea spectroscopiei 
pentru soluţiile de curăţare a ochilor
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1. Sample preparation
    (Autosampler)

2. Sample injection
    2 - 600 µL mixing port,
    50 - 90 µL injection
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Time

Abs.

Rinse 
water

R    8100.0 +.cnoC 210.0 =.sbA.sbA 2 = 0.9999

0.000

0.050

0.100

0.150

0.200

0.250

0.300

0.350

0.400

0.450

0.500

0.0 20.0
0.000 0.250 0.500 0.750 1.000

10.0

Conc. (ppm)Time (sec.)

Info 410

Tabelul 1: Parametrii metodei finale pentru asigurarea calităţii elementelor din soluţiile de curăţare a ochilor

Tabelul 2: Rezultatele măsurării pentru soluţia de curăţare a ochilor

Figura 2: Schema indică tehnica potrivită de analizare a elementelor Figura 3: Metoda Micro Sampling în flacără

automate de Micro Sampling în 
flacără (Figura 3). În cadrul acestei 
metode, se efectuează analiza absorbţiei 
atomice în flacără cu volume mici de 
probă (50-90 µl), în timp ce metoda 
convenţională în flacără (denumită 
în continuare „metoda continuă în 
flacără”) implică aspirarea continuă a 
probei la un debit de aproximativ 8 
ml/min, fiind necesare volume mai 
mari de probă pentru aspirare.

În prima etapă (Figura 3), proba poate 
fi diluată şi se pot adăuga apă, buffer-e 
de ionizare şi/sau soluţii standard 
(metoda de adăugare a standardului). 
Volumul total al amestecului este de 
600 µl. Soluţia rezultată este injectată 
în etapa a doua.

Metoda Micro Sampling în flacără 
prezintă mai multe avantaje faţă de 
metoda continuă în flacără. Analiza 
se poate efectua cu o cantitate mică 
de probă, iar când se utilizează 
autosampler-ul se pot realiza diluţia 
suplimentară automată a probei şi 
adăugarea automată de soluţii buffer, 

pentru a se compensa interferenţele. 
În plus, întrucât este introdusă doar o 
cantitate mică de probă, metoda Micro 
Sampling în flacără este eficientă pentru 
analiza probelor cu matrice ridicată 
care pot cauza înfundarea arzătorului în 
cadrul metodei continue în flacără, aşa 
cum este soluţia de curăţare a ochilor.

Metoda finală şi rezultatele

Parametrii care oferă cele mai bune 
rezultate măsurate sunt prezentaţi în 
Tabelul 1. Utilizând aceşti parametri, 
măsurarea s-a putut efectua pe 
parcursul a mai multor ore fără 

înfundarea capului arzătorului, lucru 
care se poate întâmpla la măsurarea 
probelor cu matrice ridicată folosind 
metoda continuă în flacără.

Pentru a ilustra rezultatele măsurării, 
în Figura 4 sunt indicate calibrarea 
şi semnalul de absorbţie pentru 

magneziu. Recuperarea s-a situat 
într-un interval bun pentru toate 
elementele incluse în această cercetare 
(Tabelul 2). Sistemul AA-7000 
în combinaţie cu metoda Micro 
Sampling este un spectrofotometru 
de absorbţie atomică avansat, 
permiţând măsurări de înaltă precizie 
ale concentraţiilor elementelor 
din soluţiile de curăţare a ochilor, 
precum şi din ape minerale (a se 
vedea Shimadzu News 01/2011). În 
general, această metodă reprezintă 
un instrument interesant pentru 
aplicaţii clinice sau farmaceutice, 
fiind conformă cu cerinţele FDA 
CFR 21 Partea 11, iar posibilitatea 
de optimizare a tuturor parametrilor, 

Ne face plăcere să vă transmitem informaţii 
suplimentare. Vă rugăm introduceţi numărul 
corespunzător de pe cardul de răspuns sau 
transmiteţi-ne o solicitare prin aplicaţiile 
Shimadzu News App sau News Web.

inclusiv diluţia individuală, chiar şi 
într-o secvenţă de măsurare a mai 
multor elemente, pune în valoare 
tehnica Micro Sampling.

Aparat AA 7000 cu autosampler ASC 7000 incl. kit Micro Sampling

Elementul măsurat Na K Ca Mg
Lungimea de undă 330,3 nm 766,5 nm 422,7 nm 285,2 nm
Deschiderea fantei 0,2 nm 0,7 nm 0,7 nm 0,7 nm
Tipul flăcării Aer-C2H2 Aer-C2H2 Aer-C2H2 Aer-C2H2

Debitul gazului 1,8 l/min 2,0 l/min 2,0 l/min 1,8 l/min
Timpul de eşantionare 20 s 20 s 20 s 20 s
Buffer interferenţe Soluţie CsCl - Soluţie La2O3 -
Domeniul de lucru [mg/l] 10,0 - 40,0 1,25 - 5,00 0,50 - 2,00 0,25 - 1,00

Analit Valoare anticipată 
(cântărită)

Rezultat
(măsurare) Recuperare

Na 158 mmol/l 157 mmol/l 99,4 %
K 10,0 mmol/l 9,81 mmol/l 98,1 %

Ca 3,24 mmol/l 3,28 mmol/l 101,2 %
Mg 1,48 mmol/l 1,48 mmol/l 100,0 %

Figura 4: Semnalele de absorbţie şi modelul de calibrare pentru magneziu
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Compusul 2,4,6,-tricloroanisol 
(TCA) este menţionat adeseori 
în literatura de specialitate, în 

special ulterior publicaţiei lui H.R. 
Buser, care a identificat TCA drept 
componenta cheie a „gustului de 
dop” a vinului.1 De asemenea, au 
fost publicate rapoarte cu privire la 
efectele senzoriale produse de TCA 
şi de 2,4,6,-tribromoanisol (TBA) în 
alimente. În 1990, J.C. Spadone a 
descoperit că 20% din cafeaua crudă 
din Brazilia era contaminată cu TCA.2 
Mai recent, TBA a fost implicat în 
ştirile privind retragerea de pe piaţă a 
anumitor produse de către companiile 
farmaceutice Pfizer şi Johnson & 
Johnson, din cauza contaminării 
ambalajelor. A fost dezvoltată o 
metodă eficientă, cu grad ridicat de 
sensibilitate, pentru determinarea TBA 
şi TCA în diverse fructe şi legume care 
prezintă mirosuri neplăcute şi nedorite 
de mucegai.

Proprietăţile senzoriale 
şi sursele TBA şi TCA

TCA şi TBA prezintă un miros 
neplăcut de mucegai care este 
identificat de oameni, chiar şi la 
concentraţii foarte scăzute. Aceşti 
compuşi pot fi percepuţi la diverse 
niveluri de către oameni, în diverse 
matrice alimentare.3 Figura 1 
prezintă structurile chimice ale celor 
doi compuşi.

Trebuie să reţinem că niciuna 
din aceste substanţe nu a fost 
adăugată produselor alimentare 
intenţionat, dar ambele sunt 

Mirosuri neplăcute de mucegai 
ale fructelor şi legumelor?
Determinarea tricloroanisolului şi tribromoanisolului utilizând 
SPME cuplată cu GCxGC şi detecţia selectivă de masă 
(HS-SPME-GCxGC-qMS-NCI)

Erich Leitner
Institutul pentru chimie analitică 
şi chimia alimentelor,
Universitatea Tehnică din Graz, 
Austria

formate din halofenoli care sunt 
utilizaţi ca bactericide (PCP) 
în timpul procesului de anti-
otrăvire al microorganismelor. 
Mecanismul de formare a putut fi 
identificat la fabricarea dopurilor 
de vin din plută. Au fost detectate 
microorganisme atât în, cât şi pe 
plută ca urmare a procesului de 
fabricare. Formarea TCA şi TBA 
are loc fie prin metilarea directă 
a triclorofenolului, respectiv a 
tribromofenolului, fie printr-o 
reacţie de metilare după declorinarea 
fenolilor de halogenuri cu mai 
mult de trei atomi de clor sau 
brom. Dintre numeroşii anisoli 
de halogenuri, TCA şi TBA au, 
de departe, cel mai scăzut nivel de 
percepţie a mirosurilor.

Metodele de analiză

Ţinând cont de volatilitatea 
crescută a substanţelor, metoda 
de analiză aleasă este reprezentată 
de cromatografia în stare gazoasă 
(GC) de înaltă rezoluţie. Pentru 
detecţia selectivă şi sensibilă 
a compuşilor halogenaţi este 

recomandată utilizarea unui detector 
cu captură de electroni (ECD) 
sau a unui spectrometru de masă. 
Măsurările iniţiale ale diverselor 
fructe şi legume folosind un MS 
cuadrupol de joasă rezoluţie în 
modul monitorizarea ionilor 
selectaţi (SIM) au arătat însă că o 
astfel de metodă nu este utilă la 
analiza probelor reale din cauza 
interferenţelor spectrale extrem de 
mari (a se vedea figura 2).

Pentru a rezolva această problemă, 
s-a utilizat o combinaţie de 
cromatografie multidimensională 
(GCxGC) cu ionizare chimică 
negativă (NCI). Sistemul GCxGC 
a fost constituit din două coloane 
de polarităţi diferite, cuplate în 
serie. Prima coloană din această 
configuraţie are, de obicei, 
dimensiuni convenţionale, în timp 
ce a doua coloană este considerabil 
mai scurtă (0,5 - 3 m).

Toţi compuşii extraşi din prima 
coloană sunt reţinuţi în capul 
celei de-a doua coloane de un jet 
de azot rece şi apoi sunt încălziţi 
într-un interval constant (frecvenţă 
de modulaţie, de obicei 2 - 8 s) de 
un jet de azot cald şi introduşi în a 
doua coloană. Astfel, picurile din 
prima dimensiune sunt fracţionate 
şi are loc o separare suplimentară în 
a doua coloană.

Pentru o vedere de ansamblu 
mai bună asupra separării, datele 
rezultate sunt incluse de obicei în 
aşa-numitele ploturi de contur, în 
loc de cromatograme. Într-un plot 

Figura 1: Tricloroanisol şi tribromoanisol

Figura 2: Ioni extraşi (m/z 212) de GC-qMS-EI
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de contur, timpul de retenţie pentru 
prima coloană este reprezentat 
comparativ cu timpul de retenţie 
pentru a doua coloană, lungimea 
maximă pe axa y fiind frecvenţa de 
modulaţie. Compuşii reprezentaţi 
paralel cu axa y nu sunt separaţi 
într-un sistem cromatografic 
unidimensional. În plus, modulaţia 
picurilor conduce la sensibilitate 
mai bună, lăţimea picurilor, între 5 
şi 6 secunde în mod normal, fiind 
redusă în sistemul bidimensional la 
200-400 ms.

Utilizarea ionizării chimice 
negative

Raportul semnal-zgomot (S/N) 
pentru 10 ng/kg TCA a fost 
mărit de la 18:1 (ionizare EI în 
modul SIM) la 72:1 (NCI în 
modul SIM). Dacă NCI este 
utilizată în combinaţie cu sistemul 
bidimensional GCxGC, se observă 
o creştere a S/N la 300:1, rezultând 
o limită de cuantificare de 0,1 ng/
kg. Singurul dezavantaj al acestei 
metode este formarea de fragmente 
corespunzătoare atomilor de 
halogenuri (m/z = 35 şi 37 pentru 
cloroanisoli şi m/z = 79 şi 81 
pentru bromoanisoli), ceea ce nu 
permite utilizarea standardelor 
deuterate. Figura de mai jos 
prezintă plotul de contur al unei 
probe standard cu o concentraţie 
de 10 ng/kg a fiecăruia din diverşii 
haloanisoli. Figura 3 ilustrează 
ploturile de contur ale anisolilor 
de halogenuri dintr-o probă reală 
de mango. Prepararea probei a fost 
efectuată de sistemul headspace 
automat cu microextracţie în fază 
solidă (HS-SPME), folosind o 
fibră de divinilbenzen/carboxen/
polidimetilsiloxan, 2 cm, 50/30 µm, 
la 80°C, timp de 60 min. Cantitatea 
probei: 1 g de material omogenizat. 
Domeniul calibrării: 1-100 ng/kg.

Concluzie

Cromatografia în stare gazoasă 
bidimensională cuplată la SPME 
automată, folosind NCI, s-a 
dovedit a fi o metodă selectivă 
şi sensibilă pentru determinarea 
compuşilor 2,4,6,-tricloroanisol şi 
2,4,6,-tribromoanisol. Metoda este, 
de asemenea, eficientă şi simplă. 
Utilizând această metodă combinată 
se pot determina compuşii ţintă 
fără interferenţe. Primele rezultate 
din eşantioane reale (de mango, 

usturoi şi diverse tipuri de ciuperci) 
obţinute de la un magazin alimentar 
indică niveluri de contaminare 
alarmant de ridicate. O investigaţie 
detaliată a diverselor fructe şi 
legume este în plan.

Referinţe

1. H.R. Buser, J. Agric. Food Chem. 30, 359-
362 (1982).
2. J.C. Spadone, J. Agric. Food Chem. 38(1), 
226-233 (1990).
3. Anonim: www.knowabouthealth.com/
third-tylenol-recall-by-jjs-mcneil/4075/
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Haloanisoli, standard 10 ng/kg fiecare

Figura 3: (a) Mango 1 / (b) Mango 2
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Spectroscopia UV-VIS 
reprezintă un instrument 
fundamental pentru majoritatea 

laboratoarelor, de la primele utilizări 
curente ale acesteia, care au avut loc 
cu aproximativ 70 de ani în urmă. 
Această tehnică este aplicată la scară 
largă în cercetare şi în laboratoarele 
de asigurarea şi controlul calităţii în 

Redefinirea nişelor 
spectrometrice
Citirea de absorbanţă ridicată în analiza UV a 
terţ-butil-catecholului (TBC) fără derivatizare colorimetrică Figura 2: Structura chimică a TBC 

(terţ-butil-catechol)

Figura 1: Spectrofotometrul Shimadzu UV-2700 UV-Vis-NIR
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domeniile chimic şi farmaceutic.

Piaţa UV-VIS s-a împărţit 
în secţiuni create de limitele 
calităţii componentelor care 
formează reţelele de difracţie, 
detectoarele şi sursele de lumină. 
Echipamentele „normale” sunt 
cele care pot citi absorbanţe 

de ordinul 2 - 4 abs. Cele „de 
cercetare” măresc acest domeniu 
până la 4,5 - 5 abs utilizând pre-
monocromatoare pentru reducerea 
luminii parazite. Urmează nişa 
aparatelor „de referinţă” care 
utilizează monocromatoare duble şi 
mecanisme avansate de modificare 
a lungimii de undă, care pot atinge 
până la 7 - 8 abs.

Mai mici, mai uşoare şi mai 
puternice 

Odată cu lansarea noii reţele 
de difracţie Lo-Ray-LighTM, 
Shimadzu a redefinit complet 
nişele convenţionale ale 
spectrofotometrelor. Această reţea 
de difracţie permite o reducere 
incredibilă a luminii parazite, un 
monocromator unic (ca în cazul 
UV-2600) oferind performanţe 
> 5 abs, iar un sistem cu 
monocromatoare duble (UV-2700) 
atingând > 8 abs, într-un aparat 
de dimensiuni mai mici şi mai 
uşor decât majoritatea sistemelor 
convenţionale cu dublu fascicul. 
Reţeaua oferă, de asemenea, un 
domeniu al lungimilor de undă mai 

mare decât orice reţea de generaţie 
anterioară, permiţând aparatului 
UV-2600 să citească până la 1.400 
nm cu opţiunea sferă integratoare 
ISR-2600 Plus care cuprinde un 
detector InGaAs suplimentar 
(arseniură indiu galiu).

Această noutate oferă specialiştilor 
noi opţiuni. Nu mai este necesar 
să investească într-un sistem cu 
specificaţii complexe, reţea dublă 
şi monocromator dublu pentru 
acoperirea acestui domeniu de 
absorbanţă. Aparatul UV-2700 este 
mult mai compact, având o treime 
din dimensiunea aparatelor de 
referinţă convenţionale şi implicând 
costuri mai reduse.

Exemplu de aplicaţie

Exemplul următor ilustrează modul 
în care pot fi reduse costurile nu 
numai ale sistemului, ci şi ale 
aplicaţiilor. O societate din industria 
chimică utilizează o metodă de 
determinare a TBC, un inhibitor 
al reacţiilor de polimerizare aplicat 
pentru creşterea timpilor de 
manipulare pentru adezivi, care 

Figura 3: Spectre de absorbanţă ridicată pentru TBC Figura 4: Curba de calibrare pentru metoda TBC, absorbanţă ridicată şi concentraţie 
în mM 
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implică a reacţie cu NaOH în 
vederea producerii culorii roşii. 
Culoarea a fost utilizată în scopul 
cuantificării, întrucât prezintă o 
absorbanţă mai redusă, reducând 
astfel necesitatea diluţiei. Măsurarea 
directă a TBC la 275 nm nu a fost 
posibilă utilizând aparate UV-VIS 
convenţionale (0 - 4 abs), deoarece 
cele mai ridicate concentraţii 
ale TBC la 50 mM prezintă o 
absorbanţă de aproape 7 abs.

Utilizând sistemul UV-2700, 
se poate măsura direct picul 
absorbanţei la 275 nm. Figura 
următoare prezintă urmele de 
absorbanţă pentru TBC la 10, 20 şi 
50 mM (scară 0 - 8 abs).

Figura indică faptul că se poate 
scana o probă cu o absorbanţă 
maximă de 6,87 la 275 nm. 
Capacitatea de cuantificare directă 
a acestui produs este demonstrată 
de un plot al concentraţiei şi 
absorbanţei din software-ul de 
cuantificare Shimadzu UVProbe.

Relaţia dintre absorbanţă şi 
concentraţie rămâne lineară până la 
absorbanţa foarte ridicată. Pentru 
citirea rezultatelor la absorbanţe 
foarte ridicate, Shimadzu UV-2700 
oferă un mod de scanare „High 
Absorbance” care poate fi utilizat în 
combinaţie cu atenuarea fasciculului 
posterior pentru a permite 
măsurarea intensităţii luminii mai 
mici de o milionime din energia 
normală a fasciculului.

Rezumat

Aparatul Shimadzu UV-2700 este 
compact, are un preţ avantajos 
şi măreşte foarte mult domeniul 
concentraţiilor pentru probele 
cu absorbanţă ridicată ce pot fi 
observate direct în spectroscopia 
UV. Acesta pune la dispoziţie 
performanţe care erau anterior 
oferite doar de sistemele de 
referinţă, cu dublu monocromator, 
care aveau însă dimensiuni prea 
mari şi erau prea costisitoare pentru 
majoritatea laboratoarelor.

Echipamente
UV-2700, software UVProbe, atenuator, 
stativ rectangular 1 cm, celulă din cuarţ 
rectangulară 1 cm

Instrument nou pentru produse 
de sănătate şi cosmetice
Software-ul SPFCalculator pentru echipamentele 
Shimadzu UV-VIS 

Noul software pentru aparate 
UV-VIS pentru segmentele 
sănătate şi cosmetică prezintă 

performanţe superioare cerinţelor 
noilor reglementări care intră în 
vigoare începând cu iulie 2013. 
Aceste modificări sunt stabilite de 
Comunitatea Europeană, în legătură 
cu producerea şi comercializarea 
produselor cosmetice [1]. Alte 
reglementări sunt: Colipa [2], FDA 
[3], Boots Star Rating [4] şi JCIA 
(Acreditarea Internaţională a Comisiei 
Mixte – Organizaţia Sănătăţii). Toate 
aceste prevederi sunt integrate în 
software-ul SPFCalculator, care poate 
calcula chiar anumite proprietăţi 
fizice. Acest produs a fost conceput în 
colaborare cu compania de software 
Aqualis din Milano, Italia.

SPFCalculator prezintă 17 
parametri necesari pentru 
clasificarea unui produs de 
protecţie solară. Programul include 
mai multe informaţii privind 
produsul de protecţie solară decât 
sunt cerute de reglementări. 
Calculatorul este uşor de folosit, 
fiind necesar un instructaj simplu 

pentru utilizatori. Software-
ul poate fi actualizat în baza 
modificărilor reglementărilor. Cei 
17 parametri care pot fi calculaţi 
sunt prezentaţi în tabelul 1.

Utilizatorii pot testa cu uşurinţă 
produsul de protecţie solară şi 
îi pot modifica formula dacă 
este necesar, înainte de a derula 
măsurările in vivo, care sunt foarte 
costisitoare.

Shimadzu poate pune la dispoziţie 
o soluţie completă, uşor de utilizat: 
un pachet cuprinzând aparatul 
UV-2600, sfera integratoare 
ISR-2600 în combinaţie cu 
UVProbe şi SPFCalculator. Soluţia 
completă este în conformitate cu 
cerinţele asociaţiilor europene de 
produse cosmetice. Punctul forte 
al pachetului este reprezentat de 
faptul că alţi parametri precum 
culoarea, aspectul, calitatea 
ambalajului etc. pot fi determinaţi 
folosind aceeaşi combinaţie.

Referinţe

[1] Regulamentul (CE) nr. 1223/2009 al 
Parlamentului European şi al Consiliului 
din 30 noiembrie 2009 privind produsele 
cosmetice

[2] Colipa (Asociaţia europeană care 
reprezintă industria produselor 
cosmetice), grupul 
“In Vitro Sun Protection Methods”

[3] Sunburn Protection Factor (SPF), 
Agenţia pentru produse alimentare 
şi medicamente (Statele Unite ale 
Americii). 30.04.2009; “Questions 

and Answers: FDA announces new 
requirements for over-the-counter (OTC) 
sunscreen products marketed in the 
U.S.”, actualizare 23.06.2011

[4] Measurement of UVA:UVB Ratio 
According to the Boots Star Rating 
System (2008 Revision), Boots, 
Nottingham, UK, 2008

UVAPFO UVAPF Ratio 
(UVAPF/SPFlabel)

UVA dose

Exposure energy Conversion 
factor

Exposure time Critical lambda 
(pre-irradiation)

Critical lambda 
(after irradiation)

UVA-I/UV FDA Critical lambda 
FDA

Star rating FDA

UVA/UVB pre-
irradiation Boots

UVA/UVB after 
irradiation Boots

Critical lambda 
boots

Boots star rating

Japan PA rating

Tabelul 1: Selecţia de parametri pentru raportul SPF
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Unde de şoc
Premieră mondială: noua cameră video de mare viteză 
Hyper Vision HPV-X

Figura 1: Configuraţia sistemului HPV-X format din cameră şi unitate de alimentare 

Înregistrările video la viteze 
ultramari cu camere video precum 
Shimadzu Hyper Vision HPV-

1 sau HPV-2 devin instrumente 
standard pentru caracterizarea şi 
cuantificarea evenimentelor care 
se petrec la viteze mari în vederea 
transformării fenomenelor invizibile 
ochiului uman în fenomene vizibile.
Camerele Shimadzu HPV-1 şi HPV-
2 permit realizarea de înregistrări 
de până la un milion de cadre pe 
secundă (fps) cu păstrarea unei 
rezoluţii spaţiale excelente la orice 
viteză de înregistrare.
Nevoia de a înregistra fenomene 
care au loc la viteze foarte mari este 
manifestată de instituţii academice 
şi institute de cercetare, precum şi 
de diverse industrii. Printre aplicaţii 
se numără: injecţia carburantului în 
motoarele cu combustie, dispersia 
picăturilor de cerneală de către 
imprimantele cu jet de cerneală, 
studii ale hidrodinamicii, procese 
de distrugere, dezvoltarea undelor 
de şoc, vizualizarea proceselor de 
prelucrare, precum şi reacţii chimice 
rapide.

Caracteristici unice

Cea mai recentă inovaţie în acest 
domeniu este noua cameră video 
Hyper Vision HPV-X, dotată cu 
un senzor de imagine CMOS de 
mare viteză, brevetat, care permite 

înregistrări continue la viteze 
ultramari, cu 10 milioane de 
cadre pe secundă, fără distorsiuni 
(blooming effects). Aceasta este o 
caracteristică unică, ce face diferenţa 
între acest produs şi alte sisteme 

de camere video de mare viteză. În 
cazul unei camere video de mare 
viteză convenţională, fotodioda este 
scanată pixel cu pixel, iar semnalul 
este citit şi scris într-o memorie 
externă. Din cauza limitelor vitezei 
amplificatorului de ieşire, viteza 
efectivă de înregistrare va fi de 
ordinul zecilor de mii de cadre pe 

secundă, însă pixelii vor fi sub-
eşantionaţi pentru obţinerea unei 
viteze mai mari. Astfel rezultă o 
rezoluţie extrem de slabă în zona de 
mare viteză. Cu senzorul CMOS de 
mare viteză, fotodioda şi memoria 
sunt conectate 1:1, iar cu semnalul 
de la fiecare cadru, toţi pixelii sunt 
scrişi în memorie simultan. Întrucât 
nu are loc citirea secvenţială, nu 
există limite ale amplificatorului de 
ieşire, astfel încât este asigurată o 
rezoluţie ridicată chiar şi la viteze 
foarte mari.

Rezoluţie ridicată chiar şi la 
viteze mari

Noua cameră HPV-X are capacitatea 
de a înregistra 128 de cadre, cu 20% 
mai multe decât HPV-2. În modul 
HP (50.000 de pixeli), funcţia de 
dublă memorie permite înregistrarea 
a 256 de cadre consecutive, astfel 
încât se pot realiza înregistrări pe 
perioade şi mai lungi. Utilizatorii 
au posibilitatea de a alege între 
prioritizarea rezoluţiei sau a duratei 
de înregistrare.
Alte sisteme de camere video de 
mare viteză sunt nevoite să reducă 
rezoluţia pe măsură ce viteza de 
înregistrare creşte, însă HPV-X 
menţine aceeaşi rezoluţie ridicată 
chiar dacă viteza de înregistrare 
este mărită. Acest lucru înseamnă 
că fenomenele produse la viteze 

ultramari pot fi analizate mult mai 
detaliat decât în cazul utilizării 
unei camere video de mare viteză 
obişnuite. Această caracteristică 
este integrată în toate camerele 
video de mare viteză Shimadzu 
Hyper Vision şi nu este disponibilă 
la alţi producători. HPV-X poate 
înregistra cinci milioane de imagini 
a 100.000 de pixeli pe secundă sau 
zece milioane de imagini a 50.000 
de pixeli pe secundă.

Manipulare facilă

Spre deosebire de orice alte sisteme 
de camere video de mare viteză, 
HPV-X este foarte compact şi 
uşor de utilizat. La fel ca modelele 
anterioare din seria Hyper Vision, 
configuraţia simplă a sistemului, 
format din camera HPV-X 
conectată printr-un cablu la un 
laptop, oferă un design compact 
şi portabil, care permite instalarea 
cu uşurinţă. Este păstrat acelaşi 
software HPV care s-a bucurat de 
succes în rândurile utilizatorilor 
curenţi din întreaga lume şi care 
include ecrane de setare intuitive 
şi uşor de înţeles, care facilitează 
înregistrarea de imagini video la 
viteze ultramari.

HPV-X dintr-o privire

Senzor: CMOS (FTCMOS)

Viteză de înregistrare: 10 
mil. cadre pe secundă (Mfps)

Număr de cadre: 256

Rezoluţie: 400 x 250 px

Rezoluţie constant ridicată 
de până la 10 Mfps

Sincronizare între mai 
multe camere
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De la moale la dur
Noul microdurimetru HMV-G 

Figura 3: Panou tactil LCD alfanumeric mare

Figura 1: Durimetrul Micro Vickers HMV-G

Figura 2: Turelă cu până la două indentoare şi patru lentile

Atunci când ne gândim la 
testarea microdurităţii, ne 
vine în general în minte 

determinarea componentelor 
structurale ale unor probe dure 
metalice sau ceramice. Studiile privind 
segregarea cristalelor, distribuţia 
durităţii în straturile de nitraţi şi 
îmbinările sudate, precum şi testarea 
sistematică a durităţii materialelor 
noi formează majoritatea ariilor de 
aplicaţie. Cu toate acestea, numărul de 
măsurări care necesită forţe de testare 
deosebit de 

mici creşte rapid odată cu progresele 
accelerate din domeniul construcţiilor 
uşoare.

Testerul de duritate reproiectat 
complet, din seria HMV, care 
reuneşte toate caracteristicile 
necesare într-un singur aparat, ia în 
considerare aceste progrese.

Modelele HMV-G dispun de o 
gamă vastă a forţelor de testare, 
de la intervalul microdurităţii 
convenţionale între 0,098 N şi 
1,96 N, până la domeniul durităţii 
sarcinilor mici de 19,61 N. În 
plus, HMV-G poate avansa în 
domeniul ultramicrodurităţii şi 
poate aplica forţe între numai 9,81 
mili-Newtoni şi 49,04 mili-Newtoni 

pentru măsurare. În acest mod, pot 
fi măsurate materiale foarte dure, 
precum şi straturi subţiri ca, de 
exemplu, folii de metal utilizate la 
fabricarea celulelor solare.

Doisprezece domenii de sarcini

Sunt puse la dispoziţie până la 
doisprezece domenii de sarcini, 
de la HV0.001 la HV2. Datorită 
designului de compensare a forţelor, 

pot fi definite liber maxim 
patru domenii de 

sarcini suplimentare, 
care pot fi foarte 
utile la măsurarea 
cazurilor limită. 
În plus, o turelă 

electrică permite 
schimbarea uşoară a 

lentilei fără a fi nevoie 
să se repete testarea dacă s-a 

selectat un domeniu de 
sarcină prea ridicat 

sau prea scăzut.

În general, 
pe parcursul 

dezvoltării 
noului 

microdurimetru HMV-G, accentul 
a fost pus pe operarea flexibilă 
şi confortabilă. Cadrul în forma 
literei G măreşte considerabil 
compartimentul probei, permiţând 
măsurarea simplă a probelor sau 
componentelor de volum mare. 
Turela de măsurare este disponibilă 
în două versiuni, existând 
posibilitatea de a monta până la 
două indentoare, precum şi patru 
lentile concomitent.

Trei serii pentru diverse 
aplicaţii

Sunt disponibile trei serii, pentru 
diverse tipuri de aplicaţii:
• versiunea manuală, care se pretează 

pentru instruirea utilizatorilor, 
precum şi măsurarea de înaltă 
precizie în cadrul activităţilor de 
cercetare, de mică anvergură;

• versiunea controlată printr-o 
cameră video şi un PC, pentru 
activităţi de măsurare mai 
complexe şi intense, cu măsurarea 
automată a indentării

• versiunea complet automată 
pentru serii mari de măsurare şi 
distribuţie regulată a durităţii, 

cu funcţie de autofocalizare şi 
platformă automată

Durimetrul complet automat 
HMV-G-FA, cu multitudinea de 
funcţii cu care este dotat, oferă 
performanţă maximă şi operare 
facilă.

Funcţii de suport dedicate

Utilizând funcţia integrată „stage 
viewer”, întreaga platformă este 
disponibilă pentru observarea 
probei. Un „edge detector” 
recunoaşte geometria probei şi 
generează reprezentări simplificate 
pe monitor. Chiar şi probele reale cu 
zgârieturi sau fundale deschise sau 
închise pot fi determinate automat 
fără a fi nevoie de pregătiri complexe 
precum şlefuirea. Seriile de măsurare 
sunt efectuate apoi printr-un simplu 
clic pe punctele de început şi 
sfârşit sau prin selectarea punctelor 
individuale.

Aceste funcţii de suport, împreună 
cu excelentele proprietăţi de 
măsurare şi precizie ale noii serii 
HMV-G permit şi utilizatorilor 
mai puţin experimentaţi să obţină 
rezultate rapide. Este respectat 
motto-ul „Oricine poate deveni un 
expert.” 
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ultimele știri

Ceremonia de deschidere a 
laboratorului cu lovituri de ciocan
„Excelenţă în ştiinţă” pe 1.500 m2: premiere europene şi mondiale

Ceremonia tradiţională Kagamiwari cu Directorul general al Diviziei Analitice, Teruhisa 
Ueda, CEO-ul Shimadzu, Akira Nakamoto, Consulul General Kiyoshi Koinuma, precum 
şi Directorii generali din Europa Yasuo Miura şi Jürgen Kwass (de la stânga la dreapta).

Evenimentul nu putea fi 
planificat mai bine: 150 de 
oaspeţi din întreaga Europă 

au fost întâmpinaţi de razele 
strălucitoare ale soarelui şi de flori 
de cireş la deschiderea Laboratory 
World de către Shimadzu. Conform 
culturii japoneze, cireşii înfloriţi 
simbolizează trezirea – tema acestei 
zile care a inclus o ceremonie de 
deschidere la care au participat 
reprezentanţi din lumea afacerilor 
şi a politicii, ceremonia japoneză 
Kagamiwari, un tur ghidat prin 
laboratoare, precum şi premiere 
europene şi mondiale constând în 
lansarea de noi produse.
După discursurile scurte ţinute 
de Akira Nakamoto, CEO al 
Shimadzu Corporation, Consulul 
General japonez Kiyoshi Koinuma, 
primarul oraşului Duisburg, Sören 
Link, precum şi Yasuo Miura, 
Preşedintele Shimadzu Europa, 
aceştia au tăiat împreună panglica 
şi au deschis oficial noul Laboratory 
World. Ulterioarele tururi ghidate 
ale laboratorului şi facilităţilor 
de seminarii au fost însoţite de 
demonstraţii live ale unor aplicaţii şi 
tehnologii selectate, în şapte locaţii 
diferite. Patru lansări de produse 

au primit, de asemenea, atenţia 
cuvenită.

Ceremonia Kagamiwari cu 
lovitură de ciocan şi vin de orez

Inaugurarea Laboratory World s-a 
încheiat cu ceremonia japoneză 
Kagamiwari. Capacul unui butoiaş 
de sake a fost lovit cu ciocane de 
lemn, vinul de orez ţâşnind vesel. 
Un toast („Kanpai”) între toţi 
oaspeţii, purtând vase din lemn cu 
sake, a încheiat ceremonia. Jurnalişti 
din presa scrisă şi de televiziune 
au fost prezenţi şi au relatat 
evenimentul.

În zilele următoare, între 15 şi 19 
aprilie, „Laboratory World” le-a 
fost prezentat clienţilor filialelor 
europene ale Shimadzu, cu 
segmente separate ale produselor.

Pe o suprafaţă de peste 1.500 m2, 
au fost create facilităţi de testare 
pentru întreaga gamă de produse 
Shimadzu – de la cromatografe, 
spectrofotometre, analizoare 
TOC, spectrometre de masă şi 
balanţe până la aparate de testare a 
materialelor. Spectrometria de masă 

este prezentată într-o zonă dedicată 
acesteia. Shimadzu a adus progrese 
consistente în acest domeniu în 
ultimii ani. În plus, zonele de 
laboratoare pentru aplicaţiile 
clienţilor şi facilităţile de seminarii 
au fost extinse. Shimadzu a investit 
un total de 3,2 milioane de euro 
pentru extinderea laboratorului şi a 
facilităţilor de seminarii.

„Pe parcursul întregii săptămâni 
am primit mai mult de 200 de 
clienţi”, a explicat Jürgen Kwass, 
Directorul general al Shimadzu 
Europa. „Facilităţile din Laboratory 
World sunt proiectate astfel încât 
există zone speciale pentru discuţii şi 
schimburi de idei, pe lângă spaţiile 
generoase dedicate produselor şi 
laboratoarelor. Shimadzu anticipează 
că, având în vedere reglementările 
privind siguranţa consumatorilor 
şi a produselor, nevoile de testare şi 
analiză – şi implicit, cele de instruire 
– vor creşte în viitor.

O premieră mondială şi trei 
premiere europene

Pe lângă noul „Laboratory World”, 
Shimadzu a lansat patru produse:

• Camera de mare viteză Hyper 
Vision HPV-X. Datorită celui 
mai rapid senzor din lume – 10 
milioane de cadre/sec. (Mfps) – 
camera înregistrează fenomenele 
din timpul producerii undelor de 
şoc sau din procesele de prelucrare 
(a se vedea articolul de la pagina 
18).

• Autosamplerul headspace HS-20 
pentru cromatografia în fază 
gazoasă, pentru analiza precisă a 
compuşilor volatili şi semivolatili 
dintr-un domeniu larg al unui 
punct de fierbere.

• Sistemul UHPLC X2 Nexera, cu 
detectorul cu arie de fotodiode 
cel mai sensibil din lume, pentru 
analize curente şi aplicaţii în medii 
puternic reglementate (a se vedea 
articolul de la pagina 8).

• Gaz cromatograful Tracera, cu 
sensibilitate ridicată, care poate 
detecta practic orice urmă de 

compuşi organici sau anorganici 
datorită noii tehnologii cu plasmă 
– acesta este de aproximativ 100 
de ori mai sensibil decât sistemul 
universal TCD şi de două ori mai 
sensibil decât sistemul FID (a se 
vedea articolul de la pagina 4).


