ALLEGATO 1

FOGLI DI LAVORO ANALISI DIOSSINE/FURANI E PCB IN MA TRICE

AMBIENTALE (solidi e liquidi)

Di seguito sono illustrati in modo schematico ¢dipsdelle operazione analitiche oggetto
del mio studio e tutte le possibili procedure cbacsstate messe a punto e utilizzate

durante il mio lavoro di ricerca, sia in matricdida che liquida.

SOLIDI (suoli, top soil, fanghi, rifiuti, fly Ash, sedimanti)

1. DIOSSINE E PCB: Attacco Acido, Estrazione ASE, Puficazione Acido/Base,
Purificazione /separazione Power Prep, analisi HRGEEIRMS

2. DIOSSINE E PCB: Estrazione ASE, Purificazione Acid/Base, Purificazione
/separazione Power Prep, analisi HRGC/HRM

3. DIOSSINE E PCB: Estrazione ASE, Purificazione /sepazione Power Prep,
analisi HRGC/HRM

4. PCB: Attacco Acido, estrazione ASE, Purificazione Aido/Base, analisi
HRGC/HRMS

5. PCB: Estrazione ASE, Purificazione Acido/Base, anai HRGC/HRMS
PCB: Estrazione ASE, Purificazione Permanganato/Ado solforico

LIQUIDI _ (acque)

7. DIOSSINE E PCB nelle acque: Estrazione Liquido-Liqudo, Purificazione
Power Prep

8. PCB nelle acque: Estrazione Liquido-Liquido



1.

DIOSSINE E PCB Metodo EPA 1613 e EPA 1668

(fanghi, rifiuti, fly Ash) Pretrattamento con Attacco Acido, estrazione ASE, purificazione Ripartizione
Acido-Base, separazione Power Prep, analiss HRGC/HRMS

IDENTIFICATIVO CAMPIONE DATA

Pretrattamento (Attacco acido HS0O,96%) (PROTOCOLLO UNICHIM)

Q
Q

U

U 00 0 0O

Pesare gdi campione in un becker da 100 ml ( Q);

Addizionare alcampione 10 pl Extraction Standard EN-1948S (200/400 ppb) +
10 pl Sampling Standard EN-1948S (200/400 ppb) + marcati PCR5 ul di PCB

marcati di estrazione 100 ppb];

BIANCO : usare Hydromatrix ed effettuare le stesse additoni del campione;

OPR: usare Hydromatrix edffettuare le stesse additivazioni del campiong tH
EPA-1613PAR (40/200/400 ppb) Native 25 pldi PCB nativi 100 ppb;

Aggiungere con cautela 2 ml di acido solforico @l%;

Agitare con bacchetta di vetro fino ad ottenere pasta omogenea e densa;
Lasciare riposare per 1 ora, successivamente aggjied gr di bicarbonato di sodio;
Agitare con bacchetta di vetro fino ad ottenereaiido granuloso secco;

Se il solido rimane umido aggiungere circa 1 gsdalfato di sodio anidro fino ad

ottenere un solido secco ed omogeneo;

Estrazione ASE (EPA 3545)

Q
Q

Q

Aggiungere una spatolettata di rame in polvereifsedti o0 campioni con zolfo);

Nel caso di polveri molto sottili o ceneri aggiungeun po’ di materiale inerte
disperdente (Hydromatrix) e miscelare bene;

Preparazione cella media ASE: Porre sul fondo liro fe spingere con apposita
bacchetta di plastica nera e aggiungere una pi@mgjaota di solfato di sodio (circa
lcm);

Caricare nella cella il campione (circa 4 cm);

Inserire sulla cima della cella un altro poco didrymatrix, se necessario, uno strato

di solfato di sodio (1cm), un filtro e compattare;

Caricare il METODO 1;

Ridurre a piccolo volume (circa 2-3 ml) con il sista Buchi;




Purificazione: Ripartizione Acido-Base (EPA 3650B)
U Prelevare 40 ml di ESANO e trasferire in imbutoasefore da 250 ml;

O Aggiungere l'estratto

U FARE TRE VOLTE L'AGGIUNTA DI ACIDO:
Aggiungere 40 ml di Ac. Solforico al 96% e agit&®N DELICATEZZA!
Lasciare separare le due fasi e eliminare la faisiaa

U FARE TRE VOLTE L'AGGIUNTA DI NacCl:
Aggiungere 40 ml di soluzione acquosa satura dildzégjitare;
Lasciare separare le due fasi ed eliminare ladagqaosa,

U FARE TRE VOLTE L'AGGIUNTA DI KOH:
Aggiungere 40 ml di soluzione acquosa di KOH al@%gitare;
Lasciare separare le due fasi ed eliminare ladagqaosa,;

O Aggiungere 40 ml di soluzione acquosa satura dilléadgitare;

U Lasciare separare le due fasi ed eliminare ladagqaosa;

O Filtrare la soluzione esanica su solfato di sodi@ raccogliendo in un pallone da
250 ml,

U Effettuare due- tre lavaggi dellimbuto separaterealel filtro con 20 ml circa di
ESANO;

U Ridurre a piccolo volume con il sistema Buchi;

Purificazione: sistema Automatico Power Prep

U lavaggio linee: caricare metodo PPLAVA

Q filtrare I'eluato con filtri in PTFE montati su siga (fissati bene con un sistema
pinza-sostegno);

U raccogliere il filtrato in un palloncino conico aare da 25 ml;

U lavare tutto il sistema, pallone e siringa/filtroon esano e unire il solvente di
lavaggio all’estratto;

O Addizionare: 5 pl Cleanup Standard EPA-1613 CE2%o6b);

O caricare i palloncini con i campioni al power prep:

metodo PCB_PCDD;
metodo NOCARBONE: per campioni poco sporchi;




Q

raccolta degli eluati (150 ml di eluato per ciaszgun

Eluato 1 aliquota contenente PCB (150 ml esano/DCM 95/% v/
Eluato 2 aliquota contenente le Diossine (150ml)

Eluato 1 PCBin esano/DCM 95/5 v/v

Q
Q

Eluato 2 PCDD/DE in toluene dal mtd PCB_PCDD;

U

Eluato 1: portare a piccolo volume 1ml con il sis¢eBuchi;

trasferire in provetta (lavando piu volte il paldooon pochi ul di esano) ed evaporare

sotto flusso di azoto fino a pochi ul,

trasferire in vial (lavando piu volte la provettancpochi ul di esano) ed evaporare

sotto flusso di azoto fino a secco;

riprendere con 25 pl di PCB marcati di siringa ppd + 25 ul di solvente;
iniettare al GC/HRMS:GC SX TRACE GC 2 metoB€B HR GC 2 TR-Dioxin ;

data

in esano/DCM 50/50 v/v dal mtd NOCARBONE);
Eluato 2: portare a piccolo volume 1ml con il sis¢eBuchi;

trasferire in provetta (lavando piu volte il pakkonon pochi ul di esano) ed evaporare

sotto flusso di azoto fino a pochi ul;

trasferire in vial (lavando piu volte la provetiancpochi ul di esano) ed evaporare sotto
flusso di azoto fino a secco;

riprendere cor20 pl della soluzion&TD di Siringa EN-1948IS soluzione diluita H00
ppb;
iniettare al GC/HRMS: GC DX TRACE GC 1 metoddiossine GC 1 TR-5MS
data




2. DIOSSINE E PCB Metodo EPA 1613 e EPA 1668

(suali, top soil, sedimenti ) Estrazione ASE, purificazione Ripartizione Acido-Base, separazione Power
Prep, analis HRGC/HRMS

IDENTIFICATIVO CAMPIONE DA

Estrazione ASE (EPA 3545)
U Pesaré-7 gdi campione in un beaker da 100 ml ( Q);

U Aggiungere una spatolettata di rame in polvereifseqti o campioni con zolfo);
O Nel caso di polveri molto sottili o ceneri aggiungeun po di materiale inerte

disperdente (Hydromatrix) e miscelare bene;

U Preparazione cella media ASE: Porre sul fondo liro fe spingere con apposita

bacchetta di plastica nera e aggiungere una picaaota di solfato di sodio
(circalcm);

U Caricare nella cella il campione (circa 4 cm);

U Addizionare acampione 10 pl Extraction Standard EN-1948S (200/400 ppb) +
10 pl Sampling Standard EN-19485(200/400 ppb) + marcati PCR% pl di PCB

marcati di estrazione 100 ppb];
U BIANCO: usare Hydromatrix ed effettuare le stesse additoni del campione;

U OPR: usare Hydromatrix edffettuare le stesse additivazioni del campiorte ut
EPA-1613PAR (40/200/400 ppb) Native 25 pldi PCB nativi 100 ppb;

O Inserire sulla cima della cella un altro poco didrymatrix, se necessario, uno

strato di solfato di sodio (1cm), un filtro e corttpee;

U Caricare il METODO 1;

U Ridurre a piccolo volume (circa 2-3 ml) con il sista Buchi;

Purificazione: Ripartizione Acido-Base (EPA 3650B)
Q Prelevare 40 ml di ESANO e trasferire in imbutoagefore da 250 mi;

O Aggiungere l'estratto

U FARE TRE VOLTE L'AGGIUNTA DI ACIDO:
Aggiungere 40 ml di Ac. Solforico al 96% e agit&@®N DELICATEZZA! ;
Lasciare separare le due fasi e eliminare la faislaa

U FARE TRE VOLTE L'AGGIUNTA DI NacCl:

Aggiungere 40 ml di soluzione acquosa satura dildz&gjitare;



U

Q

Lasciare separare le due fasi ed eliminare ladagqaosa,
FARE TRE VOLTE L'AGGIUNTA DI KOH:

Aggiungere 40 ml di soluzione acquosa di KOH al@%gitare;
Lasciare separare le due fasi ed eliminare ladagqaosa,
Aggiungere 40 ml di soluzione acquosa satura dildzdgjitare;
Lasciare separare le due fasi ed eliminare ladaqaosa,

Filtrare la soluzione esanica su SOLFATO DI SODINIBRO raccogliendo in un
pallone da 250 ml,

Effettuare due - tre lavaggi dellimbuto separaterdel filtro con 20 ml circa di
ESANO;

Ridurre a piccolo volume con il sistema Buchi;

Purificazione: sistema Automatico Power Prep

Q
Q

U

U 0 0 0 O

lavaggio linee: caricare metodo PPLAVA
filtrare I'eluato con filtri in PTFE montati su siga (fissati bene con un sistema
pinza-sostegno);

raccogliere il filtrato in un palloncino conico aare da 25 ml,

lavare tutto il sistema, pallone e siringa/filtmyn esano e unire il solvente di
lavaggio all’'estratto;

Addizionare: 5 pl Cleanup Standard EPA-1613 CS5(b);
caricare i palloncini con i campioni al power prep:

metodo PCB_PCDD;

metodo NOCARBONE: per campioni poco sporchi;

raccolta degli eluati (150 ml di eluato per ciaszun

Eluato 1. aliquota contenente PCB (150 ml esano/DCM 95/% v/
Eluato 2: aliquota contenente le Diossine (150ml)

Eluato 1 PCBin esano/DCM 95/5 v/v

Q
Q

Eluato 1: portare a piccolo volume 1ml con il siséeBuchi;

trasferire in provetta (lavando piu volte il paléorcon pochi ul di esano) ed
evaporare sotto flusso di azoto fino a pochi ul;




Eluato 2 PCDD/DE in toluene dal mtd PCB_PCDD;

U D

trasferire in vial (lavando piu volte la provettancpochi ul di esano) ed evaporare

sotto flusso di azoto fino a secco;

riprendere co25 uldi PCBmarcati di siringa 100 ppb +25 ul di solvente;

iniettare al GC/HRMS:GC SX TRACE GC 2 metodGB HR GC_2 _TR-Dioxin ;
data

in esano/DCM 50/50 v/v dal mtd NOCARBONE);
Eluato 2: portare a piccolo volume 1ml con il siséeBuchi;

trasferire in provetta (lavando piu volte il palorcon pochi ul di esano) ed

evaporare sotto flusso di azoto fino a pochi ul;

trasferire in vial (lavando piu volte la provettancpochi ul di esano) ed evaporare
sotto flusso di azoto fino a secco;

riprendere cor20 pl della soluzion&TD di Siringa EN-1948IS soluzione diluita a
100 ppb;

iniettare al GC/HRMS: GC DX TRACE GC 1 metofoossine GC_1 TR-5MS
data



3. DIOSSINE E PCB Metodo EPA 1613 e EPA 1668
(suoli, top soil, sedimenti ) Estrazione ASE, separazione Power Prep, analiss HRGC/HRMS

IDENTIFICATIVO CAMPIONE DATA

Estrazione ASE (EPA 3545)
U Pesaré-7 gdi campione in un beaker da 100 ml ( Q);

U Aggiungere una spatolettata di rame in polvereifsenti o campioni con zolfo);

O Nel caso di polveri molto sottili 0 ceneri aggiungeun po’ di materiale inerte
disperdente (Hydromatrix) e miscelare bene;

U Preparazione cella media ASE: Porre sul fondo liro fe spingere con apposita
bacchetta di plastica nera e aggiungere una picaaota di solfato di sodio

(circalcm);

U

Caricare nella cella il campione (circa 4 cm);
U Addizionare akcampione 10 pl Extraction Standard EN-1948S (200/400 ppb) +
10 pl Sampling Standard EN-19485(200/400 ppb) + marcati PCR% pl di PCB

marcati di estrazione 100 ppb];

U

BIANCO : usare Hydromatrix ed effettuare le stesse adgditoni del campione; _

U OPR: usare Hydromatrix edffettuare le stesse additivazioni del campiorte u
EPA-1613PAR (40/200/400 ppb) Native 25 pldi PCB nativi 100 ppb;

O Inserire sulla cima della cella un altro poco didrymatrix, se necessario, uno strato
di solfato di sodio (1cm), un filtro e compattare;

U Caricare il METODO 1,

U Ridurre a piccolo volume (circa 2-3 ml) con il sista Buchi;

Purificazione: sistema Automatico Power Prep

O lavaggio linee: caricare metodo PPLAVA

Q filtrare I'eluato con filtri in PTFE montati su giga (fissati bene con un sistema
pinza-sostegno);

O raccogliere il filtrato in un palloncino conico aare da 25 ml,

Q lavare tutto il sistema, pallone e siringa/filtroon esano e unire il solvente di
lavaggio all’'estratto;
Addizionare con std di cleanup:ul Cleanup Standard EPA-1613 CSS (40 ppb);
QO caricare i palloncini con i campioni al power prep:
metodo PCB_PCDD;
metodo NOCARBONE: per campioni poco sporchi;

U

U raccolta degli eluati (150 ml di eluato per ciaszun



Eluato 1: aliquota contenente PCB (150 ml esano/DCM 9545 v/

Eluato 2: aliquota contenente le Diossine (150ml)

Eluato 1 PCBin esano/DCM 95/5 viv

Q
Q

U

Eluato 2 PCDD/DE in toluene dal mtd PCB_PCDD;

Eluato 1: portare a piccolo volume 1ml con il sisteBuchi;

trasferire in provetta (lavando piu volte il palkooon pochi ul di esano) ed evaporare

sotto flusso di azoto fino a pochi ul;

trasferire in vial (lavando piu volte la provettancpochi ul di esano) ed evaporare

sotto flusso di azoto fino a secco;

riprendere cor25 pldi PCBmarcati di siringa 100 ppb +25 ul di solvente;
iniettare al GC/HRMS:GC SX TRACE GC 2 metoB&€B HR GC 2 TR-Dioxin ;

data

in esano/DCM 50/50 v/v dal mtd NOCARBONE);

Eluato 2: portare a piccolo volume 1ml con il siséeBuchi;

trasferire in provetta (lavando piu volte il pakklonon pochi ul di esano) ed evaporare

sotto flusso di azoto fino a pochi ul;

trasferire in vial (lavando piu volte la provetiancpochi ul di esano) ed evaporare sotto

flusso di azoto fino a secco;

riprendere con 20 pl della soluzione STD di Siridd:1948IS soluzione diluita a 100
ppb;
iniettare al GC/HRMS: GC DX TRACE GC 1 metofwossine GC 1 TR-5MS, data



4.

PCB Meto&dPA 1668

(fanghi, rifiuti, fly Ash) Pretrattamento con Attacco Acido, estrazione ASE, purificazione Ripartizione
Acido-Base, analis HRGC/HRMS

IDENTIFICATIVO CAMPIONE DA

Pretrattamento (attacco acido - acido solforico)

Q

U 0 O

I I I R B

Pesare gdi campione in un beaker da 100 ml ( Q);

Addizionare atampione 25 uldi PCB marcati di estrazione 100 ppb;
BIANCO : usare Hidromatrix ed effettuare le stesse additoni del campione;

OPR: usare Hydromatrix edffettuare le stesse additivazioni del campiorb+ul
di PCB nativi 100 ppb;

Aggiungere con cautela 2 ml di acido solforico @l%;

Agitare con bacchetta di vetro fino ad ottenere pesta omogenea e densa;
Lasciare riposare per 1 ora, successivamente aggjied gr di bicarbonato di sodio;
Agitare con bacchetta di vetro fino ad ottenereairdo granuloso secco;

Se il solido rimane umido aggiungere circa 1 gsalfato di sodio anidro fino ad

ottenere un solido secco ed omogeneo;

Estrazione ASE

Q
Q

Aggiungere una spatolettata di rame in polvereifsedti o0 campioni con zolfo);

Nel caso di polveri molto sottili o ceneri aggiungeun po’ di materiale inerte

disperdente (Hydromatrix) e miscelare bene;

Preparazione cella media ASE: Porre sul fondo lirofie spingere con apposita
bacchetta di plastica nera e aggiungere una pi@maota di solfato di sodio (circa 1

cm);
Caricare nella cella il campione (circa 4 cm);

Inserire sulla cima della cella un altro poco didrbymatrix, se necessario, uno strato di

solfato di sodio (1cm), un filtro e compattare;
Caricare il METODO 1

Ridurre a piccolo volume (circa 2-3 ml) con il sista Buchi;

10



Purificazione Ripartizione Acido-Base

U

Prelevare 40 ml di ESANO e trasferire in imbutoasepore da 250 ml;
Aggiungere l'estratto

FARE TRE VOLTE L'AGGIUNTA DI ACIDO:

Aggiungere 40 ml di Ac. Solforico al 96% e agit&/®N DELICATEZZA!;
Lasciare separare le due fasi e eliminare la faslaa

FARE TRE VOLTE L'AGGIUNTA DI NaCl:

Aggiungere 40 ml di soluzione acquosa satura diléadgjitare;
Lasciare separare le due fasi ed eliminare ladagqaosa,

FARE TRE VOLTE L'AGGIUNTA DI KOH:

Aggiungere 40 ml di soluzione acquosa di KOH al@%gitare;
Lasciare separare le due fasi ed eliminare ladagqaosa,

Aggiungere 40 ml di soluzione acquosa satura dildz&gjitare;
Lasciare separare le due fasi ed eliminare ladagqaosa,

Filtrare la soluzione esanica su solfato di sodid@ raccogliendo in un pallone da
250 ml;

Effettuare due - tre lavaggi dellimbuto separaterelel filtro con 20 ml circa di
ESANO;

Ridurre a piccolo volume con il sistema Buchi;

trasferire in provetta (lavando piu volte il palkooon pochi ul di esano) ed evaporare

sotto flusso di azoto fino a pochi ul;

trasferire in vial (lavando piu volte la provettancpochi ul di esano) ed evaporare

sotto flusso di azoto fino a secco;

riprendere con 25 ul di PCB marcati di siringa ppb + 25 ul di solvente;

iniettare al GC/HRMS:GC SX TRACE GC 2 metoB€B HR GC_2 TR-Dioxin ;

data
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5.

PCB Meto&dPA 1668

(suali, top soil, sedimenti ) Estrazione ASE, purificazione Ripartizione Acido-Base, analiss HRGC/HRMS

IDENTIFICATIVO CAMPIONE DATA

Estrazione ASE

Q
a
a

U 0 0 o

Pesare 2 g di campione in un beaker da 100 ml ( 0);

Aggiungere una spatolettata di rame in polverei(senti o campioni con zolfo);
Nel caso di polveri molto sottili o ceneri aggiungeun po’ di materiale inerte
disperdente (Hydromatrix) e miscelare bene;

Preparazione cella media ASE: Porre sul fondo liro fe spingere con apposita
bacchetta di plastica nera e aggiungere una pi@digjaota di solfato di sodio (circa

lcm);

Caricare nella cella il campione (circa 4 cm);
Addizionare atampione 25 uldi PCB marcati di estrazione 100 ppb;
BIANCO : usare Hidromatrix ed effettuare le stesse adwitoni del campione; _

OPR: usare hidromatrix edffettuare le stesse additivazioni del campiorgs -l di
PCB nativi 100 ppb;

Inserire sulla cima della cella un altro poco didrymatrix, se necessario, uno strato
di solfato di sodio (1cm), un filtro e compattare;

Caricare il METODO 1

Ridurre a piccolo volume (circa 2-3 ml) con il sista Buchi;

Purificazione Ripartizione Acido-Base: si veda proedural.PCB

12



6.

PCB Meto&dPA 1668

(suali, top soil, sedimenti ) Estrazione ASE, purificazione Purificazione permanganato/acido_solforico,
analiss HRGC/HRMS

IDENTIFICATIVO CAMPIONE DATA

Estrazione ASE:

Q
Q
Q

U 0 0 O

Pesare 2 g di campione in un beaker da 100 ml ( 0);

Aggiungere una spatolettata di rame in polvereifsedti o0 campioni con zolfo);

Nel caso di polveri molto sottili o ceneri aggiungeun po’ di materiale inerte

disperdente (Hydromatrix) e miscelare bene;

Preparazione cella media ASE: Porre sul fondo lirofe spingere con apposita
bacchetta di plastica nera e aggiungere una pieinjaota di solfato di sodio (circa

1lcm);

Caricare nella cella il campione (circa 4 cm);

Addizionare acampione: 50 ul di PCB marcati di estrazione 100 fdp

BIANCO : usare Hidromatrix ed effettuare le stesse aduitoni del campione;

OPR: usare Hidromatrix edffettuare le stesse additivazioni del campiors® ul di
PCB nativi 100 ppb;

Inserire sulla cima della cella un altro poco didrymatrix, se necessario, uno strato

di solfato di sodio (1cm), un filtro e compattare;

Caricare il METODO 1

Ridurre a piccolo volume (circa 2-3 ml) con il sista Buchi;

Purificazione metodo 3665A permanganato/acido solfico

U Trasferire I'estratto in provetta con tappo a vite;

U Portare l'estratto 2 ml sotto flusso d'azoto;

U0 FARE TRE VOLTE L'AGGIUNTA DI ACIDO: Aggiungere 5 mili miscela acido

solforico:acqua 1:1, tappare la provetta e agitak®rtex per 1 min;

Lasciare separare le due fasi per 1 minuto e tiesfa fase esanica in un’altra

provetta;
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FARE TRE VOLTE L'AGGIUNTA DI PERMANGANATO: Aggiungee 5 ml di
una soluzione di permanganato di potassio al S5afgpare la provetta e agitare in

vortex per 1 min;

Lasciare separare le due fasi per 1 minuto e tiessfeml (prelevare con precisione)

la fase esanica in un’altra provetta;

Evaporare sotto flusso di azoto fino a pochi ul;

trasferire in vial (lavando piu volte la provettancpochi ul di esano) ed evaporare

sotto flusso di azoto fino a secco;
riprendere cor25 ul di PCB marcati di siringa 100 ppb 25 ul di solvente;
iniettare al GC/HRMS:GC SX TRACE GC 2 metodo PCB BR_2 TR-Dioxin ;

data
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LIQUIDI

7.

DIOSSINE E PCB Metodo EPA 1613 e EPA 1668

(acque) Estrazione Liquido-Liquido, separazione Power Prep, analis HRGC/HRMS

IDENTIFICATIVO CAMPIONE DATA

N.B. Se il campione contiene particelle visibili dessere filtrato attraverso un filtro di
fibre di vetro: il filtro viene estratto in soxhled il filtrato viene estratto con il metodo
descritto in seguito. Gli estratti vengono combipat la successiva purificazione.

Estrazione liguido-liguido

Q

Q

U 0 0 O O 0 0 0 0O

o o

Prelevare 1,8 | di campione e versarlo all'intedihaina bottiglia da 2 | (contenente
un magnete);

Addizionare con: 10 ul Extraction Standard EN-1¥8 (200/400 ppb) + 10 ul
Sampling Standard EN-1948 SS (200/400 ppb) + 24 RICB marcati di estrazione
100 ppb in acetone;

Attendere circa 30 minuti;

Aggiungere 150 ml di DCM;

Tappare la bottiglia;

Agitare fortemente per 30 minuti sull’agitatore magico;

Immergere una pipetta da 50 ml nel fondo dellaigiait ed aspirare tutta la fase

organica e trasferirla in un imbuto separatore @arsl;

Aggiungere altri 150 ml di DCM nella bottiglia;

Tappare la bottiglia;

Agitare fortemente per 30 minuti sull’agitatore matico;

Immergere una pipetta da 50 ml nel fondo dellaiglat ed aspirare tutta la fase
organica + una piccola aliquota d'acqua alla separa di fase e trasferirla nello
stesso imbuto separatore;

Attendere la formazione delle due fasi all'intedel'imbuto separatore;
Separare la fase inferiore filtrando su solfateatlio anidro nel pallone;

Lavare accuratamente I'imbuto separatore edribfdon DCM (per evitare perdite);
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Q

a
a

Aggiungere una piccola aliquota di esano (per ewith far andare a secco durante

I'evaporazione);
Concentrare a piccolo volume (circa 1 ml);

Effettuare il cambio di solvente: esano

Purificazione: sistema Automatico Power Prep

Q

Q
a
a

U

U 0 0 O

Lavaggio linee: caricare metodo PPLAVA
Filtrare I'eluato con filtri in PTFE montati su siga;

Raccogliere il filtrato in un palloncino conico aare da 25 mi;

Lavare tutto il sistema, pallone e siringa/filtropn esano e unire il solvente di
lavaggio all’'estratto;

Addizionare con standard di cleanup: 5 pl Cleantgnd&ard EPA-1613 CSS (40
ppb);

caricare i palloncini contenente il campione al powrep:

metodo PCB_PCDD;

metodo NOCARBONE: per campioni poco sporchi;

raccolta degli eluati
eluato 1 aliquota contenente PCB

eluato 2 aliquota contenente Diossine

Eluato 1 PCBin esano/DCM 95/5 viv

Q
Q

Eluato 2 PCDD/DE in toluene dal mtd PCB_PCDD;

Eluato 1: portare a piccolo volume 1ml con il siséeBuchi;

trasferire in provetta (lavando piu volte il paléooon pochi pl di esano) ed evaporare

sotto flusso di azoto fino a pochi pl,

trasferire in vial (lavando piu volte la provettancpochi pl di esano) ed evaporare

sotto flusso di azoto fino a secchezza;

riprendere con 25 pl di PCB marcati di siringa ppd + 25 ul di solvente;

iniettare 2 pl al GC/HRMS: GC SX TRACE GC 2 metodéB HR GC 2 TR-
Dioxin; data

in esano/DCM 50/50 v/v dal mtd NOCARBONE);
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U Eluato 2: portare a piccolo volume 1ml con il siséeBuchi;

Q trasferire in provetta (lavando piu volte il palkooon pochi pl di esano) ed evaporare
sotto flusso di azoto fino a pochi pl;

Q trasferire in vial (lavando piu volte la provettancpochi pl di esano) ed evaporare

sotto flusso di azoto fino a secco;

Q riprendere con 20 ul della soluzione STD di Sirifif}d-1948IS soluzione diluita a
100 ppb;_

U iniettare 2 pl al GC/HRMS: GC DX TRACE GC 1 metoboossine GC 1 TR-
5MS data

8. PCB Metod&PA 1668
(acque) Estrazione Liquido-Liquido, analis HRGC/HRMS

IDENTIFICATIVO CAMPIONE DATA

Estrazione
O Prelevare 50 ml di campione e versarlo in un imtseoaratore;

O aggiungere 1@l di PCB marcati di estrazione 100 ppb in ACETONE;

U attendere per trenta minuti;

U Effettuare per TRE volte: con aliquote di solvelnésco e filtrare su unico filtro

- estrarre con 25 ml di DCM;

- separare la fase inferiore filtrando su SOLFATOSQIDIO ANIDRO in un pallone; _
O lavare accuratamente il filtro con DCM e lo smeadper evitare perdite);

U aggiungere una piccola aliquota di ISOTTANO (peitaee di far andare a secco

durante I'evaporazione);

U concentrare I'estratto a circa 1 ml con il sisteBuahi;

U trasferire in provetta e portare a secco

U Riprendere I'estratto con 200 pl di esano (ripederevolte)

U Trasferire in vials con inserto in vetro e portargecco

U Riprendere con 10 pl di esano + 10 pl di PCB mardatsiringa 100 ppb in

isottano
Q iniettare al GC-HRMS DFS Thermo (metodo PCB HR GOR-Dioxin (PCB);
data
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