Application Note AN-RS-039

Deteccion de trazas de acetamiprid
en pasas

Proteger la seguridad del consumidor con MISA
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Estudios de prueba recientes realizados por el USDA
[1]y la NVWA en Europa [2] han demostrado que las
pasas, el popular bocadillo elaborado con uvas pasas,
se encuentran en la parte superior de la lista de frutas
y verduras que han demostrado contener niveles
inaceptablemente altos de residuos de pesticidas. El
80 % de las pasas importadas en los Pafses Bajos
estan contaminadas con un promedio de 11,3
pesticidas diferentes por muestra, y casi todas las
marcas de pasas comercializadas en los EE. UU.
contienen al menos dos residuos de pesticidas
diferentes [3]. La preocupacién de salud fundamental
es que se desconocen los efectos acumulativos a largo
plazo del consumo de una variedad de pesticidas.

INTRODUCCION

Acetamiprid es un insecticida neonicotinoide
sistémico altamente efectivo. Aunque la toxicidad
para los humanos y otros mamiferos es baja, es de
moderada a alta para las aves y la vida acudtica, lo
que representa una amenaza potencial para la vida

DETECCION SERS DE ACETAMIPRID EN PASAS

Como la espectroscopia Raman directa de apuntary
disparar no es adecuada para la deteccién de trazas
de analitos, se utilizd SERS en este experimento. Se
pipetearon diluciones de 1 mg/mL de acetamiprid en
metanol en porciones individuales de 1 g de pasas, lo
que produjo muestras que contenfan 100, 25,5y 2
ug/mL (ppm) y 500 ng/mL (ppb) de acetamiprid.
Cada muestra se seco y se colocd en un vial con 0,2
mL de diclorometano (DCM). Cada tubo se agitd
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Claramente, esto desafia la suposicién de que las
pasas proporcionan una alternativa saludable y apta
para ninos a los bocadillos procesados. Para abordar
tales problemas de seguridad alimentaria, existe la
necesidad de realizar pruebas répidas y precisas para
examinar muestras de alimentos en busca de
sustancias potencialmente peligrosas. En esta nota de
aplicacién, MISA (Metrohm Instant SERS Analyzer) de
Metrohm Raman sobresale en la deteccion del
pesticida acetamiprid en pasas de uva
comercializadas. MISA es una alternativa viable a las
pruebas analiticas de laboratorio en la busqueda de
evitar que los alimentos contaminados Illeguen vy
danen alos consumidores.

silvestre y la cadena alimentaria. Esta nota de
aplicacion demuestra la deteccién rapida y sensible de
acetamiprid extraido de pasas utilizando el analizador
Metrohm Instant SERS (Surface-Enhanced Raman

Scattering).

durante dos minutos y se dejo reposar durante 30
minutos, y luego el sobrenadante se transfirié a un
vial limpio para el secado por evaporacién. Después
de agregar 0,9 ml de coloide de plata, cada vial se
agité durante un minuto. A esto le sigui¢ la adicion de
0,1 ml de NaCl de 500 mmol/l'y una suave agitacion
del contenido. Cada vial se inserté en el soporte del

vial de MISA para la medicién.
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RESULTADOS Y DISCUSION

Como se muestra en Figura 1, los espectros SERS para

puro (en azul oscuro). Los picos caracteristicos
los extractos DCM de acetamiprid en pasas son

altamente resueltos tienden a correlacionarse en

idénticos al espectro de referencia para acetamiprid intensidad con la concentracion del analito.
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Figure 1. Pila de espectros Raman de referencia de acetamiprid y varias concentraciones (100 pg/mL hasta 500 ng/mL).

MEJORA DE LA SENSIBILIDAD SERS

El contenido de informacidn de los espectros Raman

es mayor a concentraciones de analito mas altas.

Algunos picos de firma mal resueltos en Figura 1
persisten a 500 ng/mL (ppb), pero la sensibilidad a
este nivel es esencial porque corresponde al nivel
maximo de residuos aceptado para acetamiprid en
Europa.

En concentraciones muy bajas, las siguientes dos
estrategias pueden mejorar la deteccion de SERS:

1. Combine multiples alicuotas de extracto en una
muestra de prueba. En este caso, se
combinarfan en un vial tres o cuatro alicuotas
de DCM de 0,2 ml (del mismo lote de prueba
de pasas) antes del secado por evaporacion.
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2. Los tiempos de integracion mas largos en el
instrumento pueden mejorar la sensibilidad. La
funcion de integracién automatica en MISA es
adecuada para concentraciones mas altas; las
concentraciones mas bajas pueden requerir el
ajuste manual de los tiempos de integracion de
cuatro a ocho segundos, por ejemplo.

Figura 2 superpone espectros para muestras que
contienen una alicuota de 5 ug/mL, 2 ug/mLy 500
ng/mL de acetamiprid con una muestra que contiene
cuatro alicuotas de 500 ng/mL de acetamiprid. Esta
cifra proporciona una confirmacién visual de la senal
mejorada a través de alicuotas combinadas.
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Figure 2. Los espectros SERS de muy baja concentracién se pueden mejorar combinando varias alfcuotas de muestra, como se ve aquf, con

una sola alicuota de 500 ng/mL de acetaprimida (naranja) en comparacion con el cuadruple de la muestra de 500 ng/mL de acetaprimida

evaporada al mismo volumen de muestra para el andlisis por MISA (azul). ).

CONCLUSION

MISA es una herramienta analitica de Ultima
generacion, compacta y facil de usar para garantizar
la seguridad alimentaria. Facilita la toma de decisiones
informativas al examinar muestras de alimentos que
se sospecha que contienen residuos de plaguicidas.
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CONFIGURACION

MISA Advanced
4 El Metrohm Instant SERS Analyzer (MISA) es un
sistema de andlisis portatil de alto rendimiento para

\
) contaminantes en los alimentos. EI MISA tiene un

' »]. espectrografo de alta eficiencia que estéd equipado
‘ - con la tecnologfa Unica de Metrohm, el Orbital Raster

Scan (ORS). Requiere un espacio minimo y tiene una

U la répida deteccion/identificaciéon de sustancias
prohibidas, aditivos alimentarios y trazas de
L) v

baterfa de larga duracion, perfecta para pruebas in
situ o aplicaciones de laboratorio maévil. MISA ofrece
varios accesorios laser de clase 1 para opciones
flexibles de toma de muestras. El analizador se puede
manejar a través de Bluetooth o conectividad USB.

El paguete MISA Advanced es un paquete completo
que permite al usuario realizar analisis SERS con las
soluciones de nanoparticulas y las tiras P-SERS de
Metrohm.

El paquete MISA Advanced incluye un accesorio de
vial MISA, un accesorio P-SERS, un patrén de
calibracién ASTM, un cable mini USB, una fuente de
alimentacion USB vy el software MISA Cal para
manejar el aparato MISA. También se incluye un
resistente estuche protector para guardar de forma
segura el aparatoy los accesorios.
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https://www.metrohm.com/products/2/9500/29500020.html
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MIRA XTR Advanced

El MIRA XTR es una alternativa para los sistemas de
alta potencia de 1064 nm. Con un procesamiento
computacional avanzado, el MIRA XTR utiliza un laser
de 785 nm mas sensible junto con algoritmos XTR
para extraer los datos Raman de la fluorescencia de la
muestra. El MIRA XTR también cuenta con el escaneo
Orbital Raster Scanning (ORS) para proporcionar una
mejor cobertura de la muestra, aumentando asf la
exactitud de los resultados.

El paquete Advanced de MIRA XTR incluye un patrén
de calibracion, el accesorio universal inteligente, el
accesorio de dngulo recto, el accesorio para el vial y el
accesorio MIRA SERS. Un paquete completo para
cualquier tipo de analisis. Operacién de clase 3B. El
MIRA XTR es compatible con las librerias Raman de

mano de Metrohm.

Coloide de plata, 50 mL

Solucién activa de plata coloidal SERS. Entre los
posibles analitos diana que funcionan bien con el
coloide de plata se incluyen las drogas ilegales, los
productos farmacéuticos, los colorantes y las aminas.
Paquete de 50 mL.
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