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DETERMINAZIONE DI IDROCARBURI POLICICLICI AROMATICI IN ACQUE
A LIVELLO DI PPT TRAMITE SBSE

STRUMENTAZIONE E MATERIALI

Twister®: Film = 0,5 mm; lunghezza = 20 mm;

GC Agilent Technologies 6890N equipaggiato con sistema di iniezione Gerstel TDU/CIS4

MSD Agilent Technologies 5973

Colonna: 5% phenyl — 95% dimethylploysiloxane

Le specifiche dettagliate relative ai materiali utilizzati ed alle condizioni operative sono disponibili dietro
richiesta

INTRODUZIONE

Le metodiche attualmente piu utilizzate per la determinazione di microinquinanti organici (PAH nella
fattispecie), fanno uso di preparative classiche basate su estrazione liquido/liquido o in fase solida.

La tecnica di recente introduzione denominata Stir Bar Sorbtive Extraction (SBSE), consente di unire
ad una elevata automazione dell’intero processo di preparazione del campione, l'incremento di
sensibilita derivante dal desorbimento termico del mezzo estrattivo.

In sintesi, la procedura prevede l'introduzione in un volume di campione, variabile tra 10 e 100 ml, di
una ancoretta magnetica (Twister®) ricoperta da una fase estraente (polidimetilsilossano, PDMS).
L’intero processo estrattivo si riduce all'agitazione del campione protratta fino al raggiungimento
dell’equilibrio di ripartizione di ciascun analita tra la matrice e la fase estraente.

Tale equilibrio, regolato in prima approssimazione dalla costante di ripartizione ottanolo/acqua (Kow)
tipica di ciascuna molecola, €& influenzato da vari fattori (salinita, presenza di solventi idrosolubili,
tensioattivi, ecc...); I'ottimizzazione dei vari parametri consente, nel caso in esame, di ottenere recuperi
maggiori del 90% per PAH C44 — C»,, con limiti di rilevabilita di 0,5 ng/l.

Nella presente nota applicativa & stato preso in esame I'elenco dei PAH compresi nel DM 367 (ad
eccezione del naftalene, determinabile via P&T), integrato con gli altri policiclici C=14 presenti nella
miscela standard utilizzata.
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Si ringrazia la Dottoressa Cocco dei laboratori ARPA di Cagliari per avere messo a disposizione la
strumentazione in figura, con la quale sono stati ottenuti i dati utilizzati nella presente nota applicativa.
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RISULTATI

| dati presentati in questa sperimentazione sono stati ottenuti da campioni sintetici preparati in
laboratorio, addizionando una matrice costituita da acqua minerale con quantita differenti di una
soluzione metanolica di PAH.
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In figura viene riportato un estratto della serie di cromatogrammi relativi alla costruzione della retta di
calibrazione, dal quale si ha I'evidenza della linearita di risposte:

SEGNALE/RUMORE
Dall'iniezione di uno standard avente concentrazione pari a 0,50 ng/l, inferiore al limite di legge, si
ottiene il seguente tracciato. In tabella vengono riportati i rapporti S/N relativi a ciascuna molecola :
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LINEARITA’

E stata costruita una retta di calibrazione con concentrazioni paria0,5-1,0-2,0-4,0-10,0 PPT;
Vengono di seguito riportate le curve ottenute ed i relativi coefficienti di correlazione:

180
160 Fluorantene R = 0.9977)
/-
140
120 :
[72]
-
= 100
>
o
O 80
60
40 Indeno(1,2,3-c,d)pirene R? = 0.9863
20
0
180
160 Pirene; R? = 0.997
140
120
* 2
‘E 100 Fenantrene; R? = 0.996
3
o 80 Crisene; R? = 0.99
60
40
20
0

info@srainstruments.com




INSTRUMENTS
Micro-GC & GC Solutions

; Agilent Technologies

L—— Premier Solution Partner

RIPRODUCIBILITA’

Vengono riportate le Dev.St.% riferite agli standard non deuterati (tre iniezioni; [STD] = 2 PPT, [IS] = 2
PPT), ed ai deuterati (10 iniezioni; [IS] = 2 PPT, [STD] = 0,5 + 10 PPT)

Molecola Dev.St.% Molecola Dev.St.% Molecola Dev.St.%
Anthracene 10.3 Benzo(a)pyrene 5.3 Phenanthrene-D10 211
Fluoranthrene 8.0 Indeno(1,2,3-cd)pyrene 3.5 Chrysene-D12 16.3
Benzo(b)fluoranthene 4.8 Benzo(g,h,i)perylene 7.9 Perylene-D12 16.2
Benzo(k)fluoranthene 1.7

CONCLUSIONI

I metodo unisce, come auspicato, una elevata possibilita di automazione ad una preparativa
decisamente limitata; fornendo ottime garanzie in termini di riproducibilita, sensibilita e linearita.

Inoltre, le specifiche dell’intera procedura ne rendono del tutto plausibile I'estensione ad una vasta
gamma di molecole, (pesticidi, PCB, alofenoli ecc.), a patto che le Ko/w siano sufficientemente elevate.

SRA Instruments S.p.A. — Viale Assunta 101 — 20063 Cernusco s/Naviglio (MI)
Tel. +39 02.92.14.32.58 — Fax +39 02.92.47.09.01
www.srainstruments.com — E-mail: info@srainstruments.com




<<
  /ASCII85EncodePages false
  /AllowTransparency false
  /AutoPositionEPSFiles true
  /AutoRotatePages /None
  /Binding /Left
  /CalGrayProfile (Dot Gain 20%)
  /CalRGBProfile (sRGB IEC61966-2.1)
  /CalCMYKProfile (U.S. Web Coated \050SWOP\051 v2)
  /sRGBProfile (sRGB IEC61966-2.1)
  /CannotEmbedFontPolicy /Error
  /CompatibilityLevel 1.4
  /CompressObjects /Tags
  /CompressPages true
  /ConvertImagesToIndexed true
  /PassThroughJPEGImages true
  /CreateJDFFile false
  /CreateJobTicket false
  /DefaultRenderingIntent /Default
  /DetectBlends true
  /ColorConversionStrategy /LeaveColorUnchanged
  /DoThumbnails false
  /EmbedAllFonts true
  /EmbedJobOptions true
  /DSCReportingLevel 0
  /EmitDSCWarnings false
  /EndPage -1
  /ImageMemory 1048576
  /LockDistillerParams false
  /MaxSubsetPct 100
  /Optimize true
  /OPM 1
  /ParseDSCComments true
  /ParseDSCCommentsForDocInfo true
  /PreserveCopyPage true
  /PreserveEPSInfo true
  /PreserveHalftoneInfo false
  /PreserveOPIComments false
  /PreserveOverprintSettings true
  /StartPage 1
  /SubsetFonts true
  /TransferFunctionInfo /Apply
  /UCRandBGInfo /Preserve
  /UsePrologue false
  /ColorSettingsFile ()
  /AlwaysEmbed [ true
  ]
  /NeverEmbed [ true
  ]
  /AntiAliasColorImages false
  /DownsampleColorImages true
  /ColorImageDownsampleType /Bicubic
  /ColorImageResolution 300
  /ColorImageDepth -1
  /ColorImageDownsampleThreshold 1.50000
  /EncodeColorImages true
  /ColorImageFilter /DCTEncode
  /AutoFilterColorImages true
  /ColorImageAutoFilterStrategy /JPEG
  /ColorACSImageDict <<
    /QFactor 0.15
    /HSamples [1 1 1 1] /VSamples [1 1 1 1]
  >>
  /ColorImageDict <<
    /QFactor 0.15
    /HSamples [1 1 1 1] /VSamples [1 1 1 1]
  >>
  /JPEG2000ColorACSImageDict <<
    /TileWidth 256
    /TileHeight 256
    /Quality 30
  >>
  /JPEG2000ColorImageDict <<
    /TileWidth 256
    /TileHeight 256
    /Quality 30
  >>
  /AntiAliasGrayImages false
  /DownsampleGrayImages true
  /GrayImageDownsampleType /Bicubic
  /GrayImageResolution 300
  /GrayImageDepth -1
  /GrayImageDownsampleThreshold 1.50000
  /EncodeGrayImages true
  /GrayImageFilter /DCTEncode
  /AutoFilterGrayImages true
  /GrayImageAutoFilterStrategy /JPEG
  /GrayACSImageDict <<
    /QFactor 0.15
    /HSamples [1 1 1 1] /VSamples [1 1 1 1]
  >>
  /GrayImageDict <<
    /QFactor 0.15
    /HSamples [1 1 1 1] /VSamples [1 1 1 1]
  >>
  /JPEG2000GrayACSImageDict <<
    /TileWidth 256
    /TileHeight 256
    /Quality 30
  >>
  /JPEG2000GrayImageDict <<
    /TileWidth 256
    /TileHeight 256
    /Quality 30
  >>
  /AntiAliasMonoImages false
  /DownsampleMonoImages true
  /MonoImageDownsampleType /Bicubic
  /MonoImageResolution 1200
  /MonoImageDepth -1
  /MonoImageDownsampleThreshold 1.50000
  /EncodeMonoImages true
  /MonoImageFilter /CCITTFaxEncode
  /MonoImageDict <<
    /K -1
  >>
  /AllowPSXObjects false
  /PDFX1aCheck false
  /PDFX3Check false
  /PDFXCompliantPDFOnly false
  /PDFXNoTrimBoxError true
  /PDFXTrimBoxToMediaBoxOffset [
    0.00000
    0.00000
    0.00000
    0.00000
  ]
  /PDFXSetBleedBoxToMediaBox true
  /PDFXBleedBoxToTrimBoxOffset [
    0.00000
    0.00000
    0.00000
    0.00000
  ]
  /PDFXOutputIntentProfile ()
  /PDFXOutputCondition ()
  /PDFXRegistryName (http://www.color.org)
  /PDFXTrapped /Unknown

  /Description <<
    /ENU (Use these settings to create PDF documents with higher image resolution for high quality pre-press printing. The PDF documents can be opened with Acrobat and Reader 5.0 and later. These settings require font embedding.)
    /JPN <FEFF3053306e8a2d5b9a306f30019ad889e350cf5ea6753b50cf3092542b308030d730ea30d730ec30b9537052377528306e00200050004400460020658766f830924f5c62103059308b3068304d306b4f7f75283057307e305930023053306e8a2d5b9a30674f5c62103057305f00200050004400460020658766f8306f0020004100630072006f0062006100740020304a30883073002000520065006100640065007200200035002e003000204ee5964d30678868793a3067304d307e305930023053306e8a2d5b9a306b306f30d530a930f330c8306e57cb30818fbc307f304c5fc59808306730593002>
    /FRA <>
    /DEU <>
    /PTB <>
    /DAN <>
    /NLD <>
    /ESP <>
    /SUO <>
    /ITA <>
    /NOR <>
    /SVE <>
    /KOR <>
    /CHS <FEFF4f7f75288fd94e9b8bbe7f6e521b5efa76840020005000440046002065876863ff0c5c065305542b66f49ad8768456fe50cf52068fa87387ff0c4ee575284e8e9ad88d2891cf76845370524d6253537030028be5002000500044004600206587686353ef4ee54f7f752800200020004100630072006f00620061007400204e0e002000520065006100640065007200200035002e00300020548c66f49ad87248672c62535f0030028fd94e9b8bbe7f6e89816c425d4c51655b574f533002>
    /CHT <FEFF4f7f752890194e9b8a2d5b9a5efa7acb76840020005000440046002065874ef65305542b8f039ad876845f7150cf89e367905ea6ff0c9069752865bc9ad854c18cea76845370524d521753703002005000440046002065874ef653ef4ee54f7f75280020004100630072006f0062006100740020548c002000520065006100640065007200200035002e0030002053ca66f465b07248672c4f86958b555f300290194e9b8a2d5b9a89816c425d4c51655b57578b3002>
  >>
>> setdistillerparams
<<
  /HWResolution [2400 2400]
  /PageSize [595.000 842.000]
>> setpagedevice




