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I perché dei pesticidi?

L"analisi sugli alimenti e un’eredita passata

all’ARPA F-VG con legge regionale
|l Laboratorio del dipartimento di Trieste ha una

collaborazione pluriennale con gli organi di Confine =~
| limiti di rilevabilita der metodi di riterimento e 1 limiti di

legge
e difficolta analitiche dei metodi classici

| tempi ristretti per dare le risposte

m Perche usare SPME?

A.R.P.A.F-VG dip. TRIESTEA.R.P.A.
F-VG dip. Trieste
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L’equilibrio delle fasi

K, = C,/C
K, = CJC,
K, =C/Cq

Co V,__ CGVG+ C_ .V .+ CV,

- A.R.P.A.F-VG dip. TRIESTEA.R.P.A.
F-VG dip. Trieste




Varie matrici alimentari e non...

Analisi per immersione

® ACqUOSEZ campione COI1Il nessuna preparazione

* Frutta e Verdure: una estrazione rapida prima dell’
analisi in SPME

* Agrumi, semi e granaglie: breve macinatura seguita
da una estrazione rapida e analisi in SPME

A.R.P.A.F-VG dip. TRIESTEA.R.P.A.
F-VG dip. Trieste




Varie matrici alimentari e non...

Analisi per Spazio di Testa

* Frutti di mare: sgusciati e omogeneizzati
* Pesce e crostacei: freschi e omogeneizzati
* Prodotti liofilizzati: tal quale

* Latte e latticini

_e Terreni e sedimenti essiccati e setacciati
A.R.P.A.F-VG dip. TRIESTEA.R.P.A.

F-VG dip. Trieste




Matricl acquose e non...
Tral guale Dopo drluizione

« Acque minerali Succhi di frutta conc.

Miele

« Acque superficiali

« Acque potabili  Purea di frutta

e Acquadi mare Purea di vegetali

e Scarichi In uscita e Ecc ...
e Succhi di frutta 12%
e \VInNo

A.R.P.A.F-VG dip. TRIESTEA.R.P.A.
F-VG dip. Trieste







Metodica : ...

e [n una Vial da 22 ml

e 1 ml mix THF /isoPOH 2/3
contenente 10 ppb S.I. (TPP e TBP)

e 2 gtt. H3PO4 85%

e 20 ml. di campione

e Tappare e porre nel sistema SPME
e Fibra Grey ( PDMS/CX/DVB )

. ) A.R.P.A.F-\{Gdip.TRIESTEA.R.P.A.
e Analisi per immersrsiie. Trieste




La Strumentazione



Condizioni Strumentali GC

m GC Agilent 6890

m Carrier gas: He ultrapuro 99.9999%
m Pulsed splitless

® In liner O int. 0.75 mm (SPME)

m Colonna Supelco tipo SLLB S ms da 30 m
id 0.25 mm film 0.25 pm (o altra colonna
equivalente per GC-MS con PDMS al

50/ A.R.P.A.F-VG dip. TRIESTEA.R.P.A.
0) F-VG dip. Trieste




Condizioni strumentali:

= MS 5973 Agilent

m Transter liner MS a 290°C

m Sorgente a 240°C

® Quadrupolo a 170°C e 70 eV
= Range scansione 60 ~ 490 amu
m 1 scansione/sec

O ThreSh,QF!.gAé-QG dip. TRIESTEA.R.P.A.

F-VG dip. Trieste

MS



Condizioni Strumentali. Autocampionatore

30° C per 3’

Estrazione per immersione: 45’

Temperatura:

Agrtazione: 500 rpm
Lavaggio: 1’

A.R.P.A.F-VG dip. TRIESTEA.R.P.A.

lniezione: 210’
! F-VG dip. Trieste




L’esperienza;: Acqua Panna
Circuito UNICHIM

Con circa 100 Laboratori

Ricerca del seguenti pesticidi:
e Lindano

e Eptacloro

e Aldrin

e [sodrin*

e Dieldrin

e Endrin

A.R.P.A.F-VG dip. TRIESTEA.R.P.A.
* non determinafeVfetimnaricanza di standard
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I dati di tre analisi

comparati con 1l circuito

Espressi in ppt 1 2 3 X
lindano 29,3 30,6 32,7 40
eptacloro 42,2 42,0 39,3 40
aldrin 52,4 51,2 49,8 50
dieldrin 40,2 37,9 39,2 40
endrin 47,3 46,1 47,2 50

A.R.P.A.F-VG dip. TRIESTEA.R.P.A.
F-VG dip. Trieste
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2) desetylatrazina= 15 .86 172 198 LS .14 ppt i g 1
3) trifluralin .88 304 a H.D.
4}y desetylterbutylatrazina B8.88 1846 a H.D.
LY simazina= 18_68 281 G665 La_.31 ppt #H 31
6) atrazina= 18 _8B8 200 1543 SL .47 ppt 1 G4
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11) terbutylazina= 19 52 214 B128 S7Y.BO ppt H 73
12) Simetrina a.aa 213 a H.D.
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14) alaclor== 23 .35 1608 2126 L4 .34 ppt 1 i
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Fil=  Method Chromatogram  Spectrumn Calibrate Quantitate
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Metodica. ...

e [n una Vial da 22 ml

el ml mix THF /isoPOH 2/3
contenente 10 ppb S.I. (TPP e TBP)

e 2 gtt. H3PO4 85%
e 1 g di campione portare a volume
e Tappare e porre nel sistema SPME

e Fibra Grey ( PDMS/CX/DVB )

A.R.P.A.F-VG dip. TRIESTEA.R.P.A.
e ANnalici ner immmB&V¥s find Aeste
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Metodica. ...

10 grammi di frutta fresca o verdura triturata
+ 50 ml di ACN + 15 g. di NaCl; agitare per 30’
e filtrare. Andare guasi a secchezza su
rotovapor e rievaporare con 5 ml di acetone.
Riprendere con 5ml mix THF /isoPOH 2 :3
contenente 10 ppb S.I. (TPP e TBP)

Nella vial

el mlmix THF /isoPOH 2:3

e 2 gtt. H3PO4 85%

e 20 ml. di acqua dal rubinetto

e Tappare e porre nel sistema SPME
e Fibra Grey ( PDMS/CX/DVB )

e Analisi per Imnersi@nNeRIESTEARP.A.
F-VG dip. Trieste
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Varie matrici alimentari e non...

Analisi per Spazio di Testa

* Frutti di mare: freschi e omogeneizzati

* Pesce e crostacei: sgusciati e omogeneizzati
* Prodotti liofilizzati: tal quale

* Latte e latticini

- Terreni: campioni essiccati e setacciati

A.R.P.A.F-VG dip. TRIESTEA.R.P.A.
F-VG dip. Trieste




L’esperienza. ...
Preparazione

® | o di materiale in vial da 20 mL
m 3 odi (NH4)2S0s4 (da contenitori in vetrolll)

®m | ml di acqua

' m 5 mlL H.SO4 al 1% goccla a goccla

A.R.P.A.F-VG dip. TRIESTEA.R.P.A.
F-VG dip. Trieste



L’esperienza.: ...
Estrazione ed analisi

m Tappare e sottoporre a riscaldamento 105°C per

307 a 500 giri/min

® Hstrazione con SPME — Fibra 65um PDMS/DVB
(pink) per 20° a 105°C (HS)

m [niezione in GC-MS (iniettore a 263°C;
programma di temperatura 70°+310°C a varie

rampe; flusso 1.1 ml./min)

A.R.P.A.F-VG dip. TRIESTEA.R.P.A.
F-VG dip. Trieste




