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LIMITI Di RIVELABILITA PER T PARAMETRI 1,2,3-TRICLOROPROPANO E 1,2-
DIBROMOETANO FISSATI DAL D.LGS. 152/06: RICHIESTA DL PARERE (PROT.
5215/QpV/DE-VIE/ VI pEL 22/02/2007.

OGUCEYTTO:

Con riferimento alla richiesta in oggetto, si forniscono i seguenti elemenii di

risposta sulla base delle prove effettuate in laboratorio ¢ delle informazioni attualmente
disponibilt.

Il himite di rivelabilita di un metodo anahtwo (NDL) € deﬁmto _come la piu
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plbcofa concentrazione di analita 1n 1011e. ddsar [ .6a1
ﬁi‘i?‘a'ﬁ?)'f}ablhta stausncghon ’féilolewal 99 %, 11 s suo valore & shettamente CONNES$Q
alla’ procedura applxoata in quanto Hsulta imfluenzato dalle modalita di prelievo ¢
conservazione del campione, dalle eventuali ‘tecniche di preconcentrazione e
Pufigazione, neHcHe’ ‘dalfa’ t1polog1a e dalle p1e§tamom della strumentazione utilizzata.
“Inolire pud variare ‘considerevolmente in funzione delle cmattenstwhe deHa matrice, I
della presenza di speole mterferenn e dclla riproducibilita d1 alcune condmom
spertmientali B dunque ewdente come la stima del suo valore non possa. Sgsere
" effettuata in base A considerazioni di EFaftere 1e0rco, ma 4 seguito dell’espletaxgelmg;
Qp@cxhche prove’ Speﬂmeniah condotte in condlzxom 11g01osamente controllate. I dato
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COSTFCqUIsHe deve éssere venficalo penodlcameme ed ¢ comunque apphcabﬂc fin
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quando 0 alterata Te ploceama “analitica e/g 1l tipo, Ta configurazione & o stato
diefficie 72 deH aBpamcdnamra impiegata,
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Nel caso SpBCIﬁCO dei due parametri in oggetto, le procedure pill idonee per il
controllo analitico di campion di acqua sotterranea si basano sull’impiego di una
tecnica di estrazione ed arricchimento degli analiti {mediante dibattimento con solvente

: OTganico o campionamento dinamico dello spazio di testa) seguita dall’analisi
gascromatogratica con rivelatore a cattura di elettroni o a selezione di massa. L'utilizzo
- di quest’ultimo rivelatore & normalmente richiesto al fine di dissipare ognt possibile
K dubbio sull’identificazione dei microinquinanti esaminati.
: Le apparecchiature gascromatografiche attualmente in commercio  sono
caratterizzate da sensibilitha estremamente differenti tra di loro soprattutio i dipendenza
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della tipologia e delle peculiaritd costruttive del rivelatore impiegato. La risposta
strumentale € inoltre influenzata dalla larghezza dei picchi cromatografici, ovvero,
principalmente, dal diametro intermo della colonna cromnatografica, dal sistema di
mtroduzione del campione e dal programma termico del forno cromatografico.

*alla Tuce di tali considerazioni, non essendo possibile esan1ig§g§,}i§ﬁ:qq}(‘)v»drqﬂ’e
numerosissime combinazioni sperimentali sul Timiie di Tivelabilifa raggiungibie per |
duecomposti i questione, si & ritenuto opportuno testare esclusivamente 1a
configrdzione strumentale piti comunemente impiegata nei laboratori pubblici di
Coitrol1o, composia da un gascromatografo capillare interfacciato ad un rivelatore a
selezione di m
splitless, all’interno di una colonna capillare (lunga 50 m) di tipo medium bore (320 pm
ID) con fase stazionaria mediamente polare (5 um di OV 17), soluzioni organiche (1,0
KL} contenenti i due microinquinanti in concentrazioni scalari. Durante la programmata
di temperatura sono state valutate le risposte dello spettrometro di massa provvisto di
una sorgente ad impatto eletironico ed operante in modalith Selected Jon Monitoring
(ioni 107, 109 e 188 per I’ 1,2-dibromoetano; 75, 110 e 112 per ' 1,2.3-
tricloropropano). In tali condizioni sono stati osservati i seguenti limiti di rivelabilita
strumentale (IDL), ognuno dei quali inteso come la concentrazione di analita in grado di
produrre un segnale superiore a 5 volte il rapporto segnale/rumore: 0,5 e 2,0 pg/L
rispettivamente per I’ 1,2-dibromoetano eper I’ 1,2,3-tricloropropano.

Dal momento che la normativa vi gente in materia di bonifiche prescrive
Papplicazione di metodi in grado di raggiungere un MDL inferiore a 0,0001 pe/L per
entrambi 1 parametri in questione, P'impiego della procedura strumentale testata sarebbe
possibile solo esclusivamente previa un’elevata preconcentrazione del campione in
esame. Ci1o implicherebbe la necessita di processare volumi elevati di campione (2 L o
pit) applicando I’estrazione liquido-liquido o, in alternativa, i camplonamento
dinamico deflo spazio di testa (da aliquote non inferiori a 20 mL di campione e per un
tempo estremamente lungo) utilizzando un dispositivo Purge and Trap da interfacciare
al gascromatografo tramite una trappola capillare criogenica.

Occorre, inoltre, osservare che la determinazione quantitativa dei due
microinquinanti a livelli inferiori a2 0,001 g/l sarebbe potenzialmente affetta da un
elevato errore analitico a causa sia di possibili contaminazioni (ad es. impurezze nei
solventi, nella vereria ¢ nei materiali impiegati; effetti memoria da parte
dell’adsorbente impiegato nel dispositivo Purge and Trap; contaminazione incrociata
dei  campioni durante la [oro conservazione; inefficiente bonifica periodica
dell’ambiente di lavoro) che dj perdite all’atto del campionamento (gorgogliamenti di
aria e/o rimescolamenti turbolenti del campione durante il riempimento delle bottiglie o
il successivo fravaso). Tali incertezze potrebbero essere contenute solo operando in
particolari condizioni ambientali (stanze e attrezzature appositamente dedicate
all’analisi in ultra-tracce) ed impicgando reagenti di elevatissima purezza nonché

personale altamente qualificato sia nel prelievo che nelle successive manipolazione del
canipione,

Si resta a disposizione per ogni altra eventuale richiesta in merito.

Il Direttore del Dipartimento

Ambiente e Connessa Prevenzione
Primaria(dott.ssa Luciana Gramiceioni)
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e di massa di tipo quadrupolare, A tal fine sono state iniettate in modality
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