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DECRETO 25 agosto 2000.

Aggiornamento dei metodi di campionamento, analisi e valutazione degli inquinamenti, ai
sensi del decreto del Presidente della Repubblica 24 maggio 1988, n. 203.

IL MINISTRO DELL’AMBIENTE

DI CONCERTO CON
IL MINISTRO DELLA SANITA
E

IL MINISTRO DELL'INDUSTRIA, DEL COMMERCIO
E DELL'ARTIGIANATO

Vizto il decrato det Presidents della Repobklica 2d magmao 3498E . 207, od in garliepiare 1" ariceio
3, cenma 2, lettera B,
Yisto il doercto cainisteriale 12 luaiio 940, pubblicato rella Gazzetsz Uffimale - 3o, o2 1- de=l 2
lugha 1990, recamz "Linee enide per 3| conlepiment aelle emisgioni inguinsni degl impsani
incustezalz o la [ssazione duvalen mngmi g1 emsgsione” ed i pacticolar: Partiopdo 4, comma 1,
Vit £l decrers minisieriale B mapgic 19589, pubblicato nelim Gaszeta Ufticiale no 134 del 30
cagkio 1989, recants. "Limilazioni delle senssiont nell'vimosiera di talunt tnguinant aniginate dia
arandt impsmt i combuetiong™:
Wikla la propueslo delt'Taotita Superiore d Samd, i data 17 margn 19598,
HSenrita la Conferenca umificam ai sensi dellamicoio 33, somma 2, del decrete lepislative 31 marzo
1998 n. 112,

DECERTA:

."!Lrl.. ]
Tl presente decreto stabllisce © metodi di carepronanienta, gealisi ¢ valutazione delle emissiond, ai
sensl dell’articole 3. comma 2, del decreta 24 maggn 19RR, n.Z03,

A2
Cralla data di 2ntzata in vigere dei prezence decromn, L meodi fiportacl nell Allegats 4 el decrewn 11
lugliy 1990, sone imcgratl e sostituni ssoondao quanto cportao seeli Allegan i prosente decrerd.

A

[l preschie decrety enlra in vigore il oovantesimo eloms successiva wlla datz della sua
pubklicarione nella Gareetta TTReiale della Repubblica taliua

Roma, 25 agosto 2000

p. Il Ministro dell'ambiente
CaLzoLAIO

Il Ministro della sanita
V ERONESI

Il Ministro dell’industria, del commercio e dell’artigianato
LETTA
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ALLEGATO ]

Rilevamento delle emissionl in Nussi gassosi convoeliati 4i ossidi di zolfe o wssidi di
azote espressi rispeltivaniente come S0 e NGy, |

Meemesee

(ke oporlato nells pommativa vigente, son afenments alls emission! inguicanti i
atmesiera, per ooss1di di azoro capressi cocae WO2n 5t deve intendere anche MO,

1} pragentz metoda sostileisce U 3etedi TINICEIIM, ripoctati ool Manuale UINIOHTM
X295, pame § e 1), indicatl nell” Allegate 4. Tabella 4.1 del DD 127250,

ML 50T eDatersninaricne depli oxsidi di zallo in flossi passoss convapliat — Metedo
turhidimerrizoe:;

WAL 24N sDeterminazicne depli ossidi di zelfe m {luss gassosh convopliath - Metodo
g:d.'n."l Mt eda,

Wi li 547 «Deletminazione degli oss1di df =oio n lass geseasy conveeliat: - Metodo
spellzomelngn g]|e pararosanilinas,

W 344 wDeterminazione depli assidi U 7oith in flassi gassasl conwepliali — Metodo
allPaeida ferntdisolfnicoe;

ML 38T eDerznninarione depl oasidi di zoHo in fasst gassasi convoghatt — Metodo
con reatk g 4 Grigas-Saltzmans:

1. Dggretty & eampa i applicazizne

Drasorizione di un metodo per 13 detetminazione di ossich d1 zolfe (SO, = 50, +
S0 ¢ deeli ossidi di azoto (WG, = MO + KOy ) m fluss] gassos: convogliat.

[l meteds ¢ applicabile per diverse concentrazion di 303, e MOy, varianda i
eoncentrazione del Lquide di assorbimenti mmplegata.

i, Principia del metodo

Assotbimenio depH oesidi di zolfo ¢ degh pssidi di awato per pargoaliamente dal
fiusso gassasa in una soluziens aleaiina di permangansy di potassio e soccessiva
celemminazione  analitica, per cromawgmatia a  scambie onico, dei prodetii di
nzsidazione (505 e MO, derivantt dalie reazoni di zepuito ripotate:;

240, 35T 4 O 350, 2 Mefd + 2OHT
TAind, < AND H, (- 3A0, + 2MRck, + 205

I Interferenze

Tutte l¢ zostanze midecenl allo stato passosn 2fo particellare diverse dagh
inuuinant che s introdoao detcrminare can questo metedoe posscne alierare da
concentrazions del Liguide di assorbimento, diminnendons le capacsid cesidative.

[ S R ——

Mzrod: cortenuati el rapporto [53TSAR BEZ,
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4. Bcaganti
Mel corso dellusalisi woilizzaces acqua brdistillaa e reattivi di quality anakitica.
4,% 3pivzions di assorbumento: permanganato 1 potassio U425 Moo ambiente alcalino
rer idrossido di sodie 1.25 M2
4.2 Matran; e poizssio (Bloon 2 Gl
4.5 Solfate di sedio Qutale = 99705,
4.4 Llueste per cromalepralia ionica: bcarbonate di sedicdcarbocalo di sodio in

relazicne alle zaratteristic b dells colotbha cromategraficn wilizzata.
4.5 Avccua asszpenata Al 30 %,

5 Apparecchialora
Adtrezzatera di uso comune di [aberatorio o
5.1 Seonda di prelieva in materizie idereo, fornita &5 sistema filteente, riscaldsto, con
filtro in fibra di quarze ¢ FTFE.
5.2 Tre assorhatorl 2 gorgogliamenis con seito poresa cel jipe llustrate 1o fig 1 iopo A
dal DO kg 2825083,
4.3 Colomna di disidratagione con pet di silice.
534 Pompa di aspinmeione per porlats cosiann £01- 1 Laun
:l ql |:_ [qutﬂg["’lfﬂ a ‘Tﬂﬁﬂ]hll} .I:I""]]'i_.l'_'- l:{ll,.l.l"'lflpl_ld T =N ]"'I'li" I.III.IZIIJ'.IEIEL. -L-E"..IZIIJ'I]'IE. Hﬁ'}FIFIFEHEL':IFL
Il'.I[l‘:‘k'Td TR LD .':|I‘|-1.I:".|'IH. E'.'I'I'I'I]"‘-Ll[l: 'IE']"d.rl:l
5.6 Siempa da 3 ml macia db ascessotie por filtarione ded liquids,

& Preparazione delle rette di raratura
6.1 Pesare | 5308 g di ¥MO, (seccata insiula 2 105707 @ porlace a valume di 1000 mL

con acqua distillata; ia soluzione csaltanie centerrd 1 ngdml di tone N0y Costruire Ja

retta < tatatura. su almena 3 punt, son opnocwone diliizienl della soluzione madrs m vn
mmiervalla tale s comprendere |= concenlmazion attess dail camplonaments sul eampe.
6.2 Pesars LATRE p odi NapS0yy (sevcara in stufn g 103 ¢ partare a valume 3 1000
mL ¢on acqua distillata: la soluzicne msclent= conterrd 1 omgiml di one S,
Castuire la retra di taratuma su zlmena 3 pundi, <on apportuns diluizion: della salezione
madre in un inenalio wle o compreadets lo congentrariont ati=se dai campionaments
sul s,

E' sosvenients preparace gh standard di taratura in crtanica soluzione contenente 1 dus
araliti.

T Campiunamenm

- dntrodumme in glasoun assockitore 30 mL Al solucicne di assorbinento 4.1 o elte
soluzioni sltenule per dilzzions dells 4 | can acqua bidisllata 5.

- Bigmnpice Ja colanna di digidratazione zon gel di siliee,

- Predisposre Ja linea & campionamento wollegande | compenenti secondn Lo schema
illustrara in fig 2,

. -

T %0 aomsigiia di wilizzare soluricri prepurate < recente. al fine di svitzre possibili feondeniodi
decahimentn dlalle steyse.

1 In relazione a'le concentrazioni attese 2i inquinini, =i poLATAC variare i@ coneenizaicne ¢ le aCantii di
colugione di agsorbimentu, §1 2enga conee che A3 m. ok welaziane 4| sano i grada di assorhire virea 48
mg di 30y [erpTess: come S0,00 crca 35 mg d. MOy (ee3resst come M)

— 31—



23-9-2000 Supplemento ordinarialla GAZZETTA UFFICIALE Serie generale n. 223

- Pomtare in temnperatura 1] s1smema nscaldante {120 - 13050y,

- Anngtace  mdicazione del contmore valumetrice OV, lotd dioimizie del
campionamenta (), la emperatues (7)) del contatore volumeteicn o dell'ambiente, Ja
rressiene atmosfence (P (in generale 51 pud assumers P = 1013 hlta);

- [mioiare Uaspirezions con 1@ pompa & podata cosiante wtildizzendo la linea di
canmpionameans descrite; |y portals di wepiresione deve esmere di 003 Limin:

- Conticuare Yaspivazions per i ernpo previsto dal campiooaments (60 minaetiy, avendo
vure di evilare la deposizicns dy cecessivi quantitativl di bicsside & mangans=se nel
prime gorgogliaione, in ogni caso sospendece 31 campianamento quande compars La
deposizione di biosside di manganess ael seconda porpapbatoce;

- Al termune def campianaren anootace 'ora di fme camplomamenta (L), Vicdicazione
de] cantatore valumetrico (Vo1 e la emperatura (15} del contaore volumetrica o
dell'ambicnte;

- RBaccogliore 1o una stesse contenitore la soluzione di assorbiments deil peirmdt due
worguglistan e separatamente gaclla del terze;

« Lavace 1 goegogliaton con acqua distllag ¢ raccoaliere 1a siessa net contemitar delle
rspettive soluzieni di asserbimento;

- Effeiweane 1| lavaggio, della sczeone della sonda a valle del filoo nscaldate, con acqua
hidisullats, raccoghere Teveptuale pondensa presenle insiemne &ll'acqua di aveggio.
EFiunee alia soluzione di ageorhimenie der priem due gocgowhaton. Poma 4l procedene
alle analisi tasciare Aposare le spluscioni asserbenti per almena 34 are.

8. Procedimeniu di analisi

Travasarc U contecuro del prums ¢ secondo gorgoghatare, delle loro acquee i
lavappie & delle acgue diwavaggio della Boea di prehievo inoun matreceio tarato da 100
mE. (salurisne A Travasaee 1l caontenuin Jel rerzo porgogliotors e delle sue acgue di
lzvapeic in un matmacsio tarato da 3¢ mL (zeluzicne B).
[Mremamente 0ol mattacs: AEININECIE  goodia e pactia  Tapqua ossigeouta 43,
mardenenda la messa in agitazions conoagiEtore magnetico o agitazione maouale, at
Eirve A1 faciletare la rearjone.
Sospenders Yapuionta di oscqua ossigenaa e lapitazione sole quando tatto
[ermangenals sard ridoti a kiosside €1 manganese, che s1 deposiierd come prezipitala
sul fonde del matraegic; i1 somatente dewsd risultare incolote  5c 1l Ggquide dovesse
manlenete una leggera colordone wialloATGNe, AgUare anzera fing 3 completamsnio
della flicealaaians.
Al tinz di abimicare l'eventuale acqua osyipenala in ecceeso agitare la soluzione ed
eventualments sealdare icppermente Mne alla ceseazione dello sviluppa di essigeci.
Pariare a volums, ggitace la saluziong e lasciare decartare U precipitate.
Analizzare la solurions con cromatapralo 4 seambio oo 5.5; rilizzare coms elucnte
fa salosione 4.4, Mei vasi o cui vengd ulilizzals ara colonna cromarografica con idongd
a phl Todements alualini o nei cas in cwi Ja nisoluzione del picco dello ione fluarury
venga interferita dalla prezenza di glevare quamicd di OH", Ja scivzienc da apalezare
deve cszere ratiata, neila fase di inierione, con le oppomune carucre a scambin ionioo,

al fine di ddurre la concantrazione degli OH,
Per if pretievo del surnatante ¢ l'iniezions della soluziane al cromatograto wtilizzare una
sirinpa munita di fittro da 9.2 pen al fine di elimipare eventuali sospensiand.

— 32—
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Preparaee solwsiom  standard, mediaste Tinplego del reagemti 4.2 ¢ 4.3, aventl
eoncenitazicn confronabill con guelle del campione m eseme seconda e modalila
descritle in A.1 & £.2,

Lrctermninare la eoneentravione in doni S0 & W0y del campicne, dopo taratara delio
strumenta con gli standard di eoclzooto.

4. Caleolo dei risultati
D0 Cadonln del velume del gas cempionato

V=1 -2?} - ?
T+271 1013

davs:
Y o= volwme espressa in lited di gas peelevate tiferite allz condizioni nommali {273 K;
N5 h¥a, seeca)l,
F' - volime o hien di gas prelevato®,
= 1empatatura e "C del sistema di nesuea del volume (media del penioda 3 prelievi).
# = valare medio della prassicoe barometrics espressa in hi'a rilevatas durante il
peelieva,

@ 2 Caleola della concentrazione di 80, {espressa come 500 10 Smissonc

I: mes L,owF, +mgd Ly o« P',-_.:I ® 0AT = mim,,. 0,
Cove:
mp t Lo myT di S0, nlevali oelia analizsi della soluzicns A (lavappio linea d:
campiinamento + E e T gorgoghiaiome;
mp ¢ Lo = me'L di 8042 rilevat] nella apalisi della saluziones 3 {131 pareapliatoee),

F: = wolume delia salizions ottenus trattanda i1 liquide di assocbimento dogo i
preleve, matreeeie A {040 L,
Yo = vaolume della solusdone siecora gatando 1 bquide di assarkimenio dopa i

prelien, malracein T 00,050 1.0;
047 = fattore di conversizne SO230,8

DB R me/Mm® SO,

dove;
¥ = volume cspresso in m’ di gas prelevan nfsate alle cendizioni nermali (273 |; 1013
hi's, secao).

1 La misyrazions del volume di carspionamento pud essere affena da un emate in difette, dovuro al
parziales assorbimenie el bwssidao oo carporio presents nell*sfhoenne camplonaro. [n geners fals wrrars,
coasiderandn il metoeo, pub nbenessi trasousalile, Tumavia, in presenea dalte concentracwi i biossica
o carhonn (=108, 3 s0d apalicare Lo formule cometovs gid riporaa el manizle UINICHIM n® 222,
zare 1. sdomone CBEY

ool owplame misusao al contalare pob songicderars: sezco poichd ha omraversawa fa celenma d:

dis.drataziene & 7.
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9.3 Lelewlo della congepirszicre di WO, Tospressi come INOs) 1 emissions

|:.r:|.-_|-q i’ L., W E.-'-.l " "{? ; L|I' w t_-"ll_ | . |:|:.|-|1 = r”l.q.l'hm. _l‘f..r]!
davwa:

mg f L= mph. di MO rilevate nelia anadisi della seluzicre A (lavageio linea i
campionaeema + [e 11 poruoghiatorn);

g S Ly = gl di WOy rilevate nella anzlis delia soluzione B €L zorpapliatore];

Fro= wvolume della solusone clienula tratlandg it liguido di assctbomecto depo i
presievn, metraccic A (0,150 L
Fu - owalums della scivzicne oterata tzatrande 0 liguide 47 assachiments depo it

prelievo, matrazeis B 250 L),
74 = Tanipre &1 converswone hiCs 0,

M g, (hl .

et M = wa N AN, feome NO)
HERES
F= ol ne espressae in - i pas prelewato riferi alle condiziant comaly 273 K2 1013
hba. seccal,

si consiglia di effercare separalamente Tacalisi della saluzione di &ssorbimetto
dell'nltiono porpoglioters al fine di verifigure lefficiensa del camplopamento. 53
prs3ono considerare ddinei 1orilevamerti nei gqoali 33 concentradions dell'inguinante
tilevatz nellalime parpoeliotirs sia = [0 % del 2otale rilevato,

17 Resoconte dellad determinazinne
Dcvano eszcre rinctmate althene Lo scguettl nQicazioni’
1; BEsana indicpzions dei punte di campinnamenta (ad g5 siabilimento, tmpionto, linea
produttiva, punle di emissinne, gaota L prelevo, praga di carmpionamento).
23 Data, ora e dwata Jel poelievn.
3} Annatazioni circa |a conduzictne delimoianto fsembestibiledi, carico di processa,
Sef
A; Biterimento al presente mamoda; evenioale misdifchs @ coi s € dovata Far rgorsn.,
3y Rinullat.
&) Lirnote di rivelabilith per pli everiuali eompost cnon tivelatis,
T Eventuali partiealazing Slevate dueante Fapplicazione del metodo,

— 34—
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Figura 1: Assarbiore o gorgoplamento. ipo A del DMCA 287383,
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B
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Figura 2: Schema di finea di compionamenta per if prelievo di 80, ed NED
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ATLLEGATO 2

Rilevamento delle emissioni in flussi gassosi convngliati di composti inereanici del
eloro ¢ del fuorg sotto forma di gas ¢ vapore cspressi rispetlivamente come HCL 2
HF.!

Pramesie

Ove nportato nelia nommadiva wesute, 1o dfcmento alle cmissiond legquinawcd in
atrnosfera, per «ootnoosti inoeasnicl del cloro cspressi come HCle, s: deve intendere
anchc:

wAcide claridricos:

aClorere 4 wdropenon:

«F T T,

wlompost? 2 base di clory espressi come acido cleridricos,

Crve riportale nells nermatva vigeate, norilerinento alle erciasiomi mguioant? e
aonesfers, per acomposti inorganicl del tlooro e3press: coce HEw, 31 deve anders
aiche.

woveldo flucridescas,

wf luomurn dr idregono;

sHFa,

I] presente mewxls sosiituisee @ %eadi URICHLM, riporiati nel Manale USNICEIIM
2271676, pacte 1 & 1], indicati nell" Allepsio 4, Tabella 4.1 del D3] 220741

MU, 588 slectercunazzone de fuomun passost ¢ del fluomn parlicellan - Metada
PotenZi OmIcI Lo

ML ADT cDeterminazione del clorn @ dell*acida cloodricn = Metado colarimety icone:
ML 621 sTetermizazione del clers e dellPacida elovidrico - Metodao wolumetricas,

1. Oryeeton ¢ campo di applicszione

Descrzwane di un reetede per la determinacdane dell'acido clorideics (HCD ©
dell'azido fuondeicn (HE ) in fiuss: gassos conwvagliali.

[ metado & applicabile per diversa cetcentraziond di HCL ¢ HE variande la
coneentradone del liguide di assarbimento mmpiegalo.

d. Principio del metado -

Assorbimento dell'acido cloridhzo ¢ dell'acido fluorideics per porgogiiamconto
del flusse passose, preventivamerte fltrato, in una soluzione atealing di ideossido di
sodin (Nadll] e successiva deermainazions mediante cromacoprafia a seamblo jonacn
dei prodoth pravenient datla reaziong com ideosside di sedio.

- Mersdi cancenan ael rappono ISTISAR 3452

— 37—
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3. Imterfervmze

La presenya di clota, di clocwet @ flucewel paricellan (che aoa vecgone rarteontd
dal z1stema filiranta) comporta i lere assorbimiento ¢ la lore suecessiva dererminazions
AnEita in orematoerafia wonica

d, Reagenti
al coeso del’analisi vsae acqua budisti.laia € reatiivi d1 quadta analitica.
4.1 Saluzianc di assorhimenta: wdrossido di sadie 0,1 M.
4.2 Fluente pzr cromatagrafia omcs: becacboecaty di sodiofsarbonam d: sodie n
relaziane alle carafienistiche d2lla somnentazians wilizzata.
4 3 Clammo di sadie (Htolo 2 99%)
4.4 Tlaoraro &1 polassin (oolo = 99%).

5. Appareechislory
Attrezzatuea di uso cotcute di laboratorio o
3.1 Senda di prelieva, in materiale idenso, fornita &1 sistema Dliracte, nscaldatn, son
filteo it filna di quarzs o P IVE.
3.2 Tre azsorbitarl a goreoeliamente can selto pornss: del lpo illestrate in el (tipo A
del DPFCM 28/5:487)
5.3 Nuyeo cefmgeranie [ermosialan.
4 Colomeia di distdzatazicoe con gel di siiice,
5 Pempa di aspirazione per portate costantt 0,1- 1 Litun.
54 Cromalgralo womizo, squipaggiato oot precclonna, cclenna, sopprossnre e
INEgralird o ISR COTLRLIETIERA0].
5.7 Bhinga da 5 el muonita di accessoric per Eilirgacne den Bguidi.

Lh LS

6. Creparnzisne delle verfe di tarabura

.} Pesare | 6495 g di WatCl (soceato in stufa a 120 °C) e pomars 2 volume i LI ml.
cor acqua. La soluzione cosi otizrata contiens 1 mpfml di Cl-

Cmstruice da retta i taratura, so almena tre purli, <on apporens diluidgoani della
sulugione madee in un intervallo tale da comprendere le eoccentraziond sitcse da
CAITLPLOBANLEEEL sul campe.

2 Pesare 3.0575 z di KF {sercalo in stufa 2 120 “C) ¢ pertare 2 violume & G020 mL
con acgua. La soluzione cost otenuta canreng 1 mgml & F .

Costmnire La retta Ji taratura cost came indscato per il punto 6.1

7. {ampionamenti

- [mruduree in clascun asserhiters 30 mL & salezicne d assorhomenta 4.1

- Riemmpice 1a coloma di dizidratazione con el di silice

- Peedisporre 13 linea &1 campiomamento calizgganco 1 companent? seconda 1o scherma
Uluetoato in fig 2.

- Portarc in temperatuta il sistema riscaidante {~ 120 - [30 °C).

- Portare in temperatura ] hagno refrigerante [~ 0 "),

- Anmatare 'indicazione del contatere volumerico Vo, o df inieis del campuotamento
(), ia temperatara (T, del coptatore vohuuetrico o delembiente, la pressins
atmosferica [P in generale 3 pud assumere P= 1013 h2la)

- lniziare l'aspirzzicne <om 'a pompa a pocata costacre oibizzands |a linea Wi
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campicnamento descritia, Siconsigha di aspivare a portata definita di .5 Leminuto.

- Continuare T'aspirazions per il tempn previste dal campionamento (50 minuti)

- Al termine del campilonament arnotare ara di Gue campionamento (120, Findicazions
cel eomatore volumetrica (Y21 ¢ la Temperatuta (T7) del contatere valumetrico
dell"amblente.

- Kaczogliere in uno stesso ¢ontenitors 13 soluzione di assorbimentos dei primi dus
eorgngliatir ¢ separatamente quella del terze.

- Lavare i gorpopliatos con acgua bidistillila e raccepliore 12 stessa ned comtenitor delle
rispetive soluzioni di assorhbimenia.

- Effettuarc ii lavaggio, della sszione della sonda a valle del filua nzealdato, con acqua
budistiilata & raccoglicrs Teventuaie condensa presents imsicrie all'azqua di lavagain,
lumice Jargaa diaveggia =lla seluzioce di assorbimenta dei primi due gorgogliue,

& Procedimento di analisi

Travasare il contenuto del primo e secando porpagliatorz, delle loro acque di
lavapgin ¢ delle acque di lavaggio della linca &7 preliews in un matraccio tarm da 100
ml. (snladone A) Travasae il contenuto del werme porgopliatore @ deliz sue acgue di
lavappio iy w matraccio taeato da 30 ml. Gsalwsiana B,
Anabzzare le soluzionl, preventivamends poriate 2 volume, roediante  tecnica
cromatogratica con cromatsgraio wonico 3.6, witizzandoe come cluente la saluzione 4.2
Mew cas in cui venga utilizzats une oplowera cromatografiche pon idonea a pld
lortemente alealind o nei casi in i ta rsotozione dzb picco delle jone Auprorn venpa

interferita dalla presensa d1 elevare quactitd di OH-, la solusione da analizzare deve
cEsere Wraflata, neila fase di intezions, con e sperifiche cartoece di resing. &) fine di
rdurme 1 sonceazazione degli OF-

Prepatare soluzioni standard. mediante Uimpicpa i seluziond 7.1 e 7.2, avent
cotcenirazient sonfrentakili con quelle del campione in esame.

Delerminare la comeentrazicne thnotonl O3 ed - del campons, dopo tarsturs dello
steuccernto cox gli standard d: confronto.

2. Caleobe dei visultari
9.1 Calealo ded volume del gas campiotato

'||'.' .= '[l_fl __:3?.:!'_ 'lrJ
I S E T

o

Vo wolume espresse in Lo 40 pas. orelevabo eiferito alle condiziont noomali (275 K
1013 kPa, secoo} 2.

¥ volume secco, in lite, di gas prelsvato 3

T

¢ La rmiswazieds del volame di sampionementu sad essere aff=ua Ja un ereore in difeto, dovels al
pargialy wacrbuzentsy del biossido di sarbonio presecee aell'sflvsnts campunata In geazre rale rrors,
contiderando il matodn, pud riteners Trascerabile, T, ut prezenza di alee concerlrazaoni & bissside
di earbonio (>10%), si pub applicars |3 Fermola correstiva gid riporsi nel natcele UNICHEM n® 122,
parie ], sdsxanne 1GR9

POl owolume misvraio al contators pud considerarsi secco poithé ha airaversan le colonna o
disidratizivme 5.4

— 39—



23-9-2000 Supplemento ordinarialla GAZZETTA UFFICIALE Serie generale n. 223

F=temperatuza io ™C d=] sistema di misura del volume.
£ ovalaore medw della oressienc bamomettcs espresso in bPa rilevata durante al
praiizwvo.

0.2 Calenia della concentrazione di HCL in emussione

[mz s Loow o+ med Ly =Wl » L0 = mg o HOY
dorve:

mpd L= meT di CI° oriievan ella snalisi della soluzione & (lavappio linea o)
cammianamenlo + ] = 1T gorpaglisiore:

= gl 3 Ol clevane cellu anadisi della soluzicne B (I gorgogliatoce,

¥ = voluce della solusiane, watracein A (G1EE L
# = volume della soluzione, matraceic B (0050 L) ;

L0212 = fattare di comversicne HCE]-

n:j:!.lﬁJle'r_'_ll' — mE-'Mm-I Hl:l'l
[_.l'
drve:
b= yinlume espressa in o di gas peefevata rifento alle condizioni normali (273 K 1013
hI'a, secoa)

g 3 Caleola della corcentrazione di HE in emissions

I:mg sLo ¥y =mgl Ly ox P"_.;J w 1,02 o mg . FIF
dave;
mp ! Ly = mg/l di ©° rilevate nella apalisn delia solwmone A (lavappoy hoea d
camanzraenin + [ 2 T gorzog:iaon:}
mp ! Le =me’L d: F-elevate nella analis dellu solwaone 5 {1 garpeobanare
v volume della sowzione, mattacen A& (0,000 L),
Moo= valame della solwdone, matraceie BO0OS0L)

1.05 = fatroze di cooversione 11EE

e

T T~ g3 1HF
dove; i
F'= volumes cspressa in m” di gas pretevan rifesito alle condizicnt normali (273 K; 1013
hPe. =eeca)

S consigiia di efferluars separatamene lanalisn della solueiooe di assorbimento
dellulttme porgoglisiors al tine chi werficars Pefficienza del campionaments. 5
possono cinsiderzee ddonel eilevamenti pel quall la concentrazienc deflinguinanie
tlevate nell'ultimo porgogliatare sia < 10 % det wlale alevaro.
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14, Resovanto delia determinaxione
[levono csscre ripottate almene e seeuentl indicazioni:
1] Imutta indigazione del punte di camplonaments (ad o3 @ stabilunesto, dmpianto, linca
praduttiva, punta di emissione, cunty di prelievs, presa i campicnameanto )
21 Data, ora & Sugatd del prelieyo.
3t Anpotazion circa la conduzione delllimpiante (omibashbilels, czrico di processo,
s,
iy Fiferimento al preseste metodo; evenrwali modifiche 4 o 5 ¢ duvolo Tar neomsn.
5% BisuMati.
By Limite di rivelabilita per gh eventoali compsestl soon nivelatis,
T Eventuali particolanla clevate dumnie UFapplicasdons de? matoda.
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Figurn 1: Assorbitore g gorgogiiomenda, tipa A gel D3P0 M 2873785
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Figura 2: Schewa di finea di campionpmenes per 1 prelievo & HC ed HE
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ALEREGAT( 3

Determinazxione  deglt idrocarbori policiclien aromatics {IPA) Metodo
pascromatozralico, !

Fremesse

1| presente matodo intepea il Metede ISTISAN oo 88730 "Cympicnamento ¢ dosageie di
microdnquitanti in Flussi passosi convogliatl” e sostilomsee il capiinlo 2 "Delerminasione
degli idrocarburi palwiclicn aromatien {IPAY del Metodo 1INTCEIIW B335 98N
"Camplonamente ¢ dotemminazions 1 micremguicatl organic”, indicati mel DM
125790, alicgeto 4 ¢tabella 4.1.

1. Abbrevtazioni € acronimi

v coefbicente &1 varmazions

al.i. dizmietra e

G Cascromatogtalin

GCME pascromatografia accopplata ula spelicomeloia di massa
HPLL cromaroprafia liquida ad ala prestasione

1IFa drogarbuon nolzeiclied aramnalic

TI cromatapralia su strard orlle

h {=mpa di cienzicne

2. Opgetto

Descrizioes di un metods per la detorenazions degli [PA con 4-G anedl
nellesteatty det cempionl prelevani alle ermssion di mpiant wodastnall. [ campions
possomo sssere cogtileit da ouna delle ire fast prelevete (malemiale  paizolann,
condensaie ¢ invoodensabile) o da una combinazions di csse

Tl metado & applicakile, in pacticolae, aila determinwedione degli iPA classificat
dalla TARL {1987 come wprakabilmentce o epassikilments cancerpgenia pet [ oomo
(Tabella 1; nota ). Trea tadi 1PA sono inclusi quelli la coi deteerninazions & richicsta -
guali asostanze ritenute canceropencs - dalla nacreativa per lo emissiom degl: impiant
in:dustriali (Gazzera Uiciale, 19900 {Tabella 1: neta 24

3 Campo di applicazione

il campe &1 applicazione dipende Jdalla mamec, dal grede i punficarioee
ottenitale, dalla quantitéd di materiaie prelevabils. A citalo indicanva, U metndo cansente
pencralmente di rivelare concentrasioni i singali [PA detlerdine di 0,02 pghm” (neta
3h

4. }Iizure di sicurerza

In considerariens Jdellattivitd cancerogena associata alle soseanze ogpetta di
gueste metodo, occotes prestarc la massima atzozione affinche |a custodia. Thuo & Lo
smaltimente degli IPA, delle loro saluzioni e dei camplont estraits avvenga sempre o0
le demvate cautels e nel Aspetta dellz nonmativa, per oon causare danog &gl operaton =
al’ambiente

I Mezeda vontents nel Raoggmn ISTISAN 97435,
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5. Principio del metodo

L’ eatratts viene purifeato wediae TLC su gel di silica. 1idencficarone od i
dosaggiz dei singoll 1PA venpono efforuati mediante GC con colonna capillare e
nveiaioee 2 onizzaniene di Hamma. [Cidentiticazions degli [PA viene confermata, se
necezsaria al fini della conformith 25 valod limite. medianie GOMWS su campiond
zelezionats,

. Interferenze

[msererisce  qualungue  compeste  che, presente nel campiote dopo la
purificazione, eluiscs in GO con tr approssimalivamente ugiale a quello degli IPA da
determinars. Le intecterenze possone essere costituite, oltre che da altri 104 presenti el
campiene, anche da contaminant] preseofi ned salventi, noi reagenty, nella velrenz ed in
altra ulereseaeura di babaratorio, L'uso, in particolars, di vetreria scrupolasamemnte pulita
[nula 4) = di solventi ad cheveta purezza aista 3 minimizzare 1 problend dowvati alle
imterferenze. L'analisi del bianco-resgenti (v, sez. 10.11 conseste di tensre sotio
cantrolle eventuali imerferenye provenient dai materiali e dai reapenti.

7. Reagewti

La purescra deve essere copungue rale che Panalisi de] bianco-reagenti seddisfi i
COHEE Tpotal in sew 10,7,
1 Toluene, w-gsano o acetons tutii a purezza almene “‘per HRLC' o equivalente,
pppuare ridistillat prima dell™uso.
7.2 Setfato di sodie anidmo, per anatisi.
T3 Benzyu]antracece, benzefblfvoraniene,  benzo[k]lucrantens,  bemeo[a)pitenc.
dibenz[whlantracene,  dibenzof[ae]pirene, dibenze[ah]pirene,  dibenzo|ai]pirens.
dibenzo[al|picens. indeoo]l,2, Y -cd]picene, eveniusl] allo [PA {hota 5): ognuno came
slandard puro a purcTza ooty ovverc in solurione a concontrasions nota o
preferibilmente cernificata
Vo4 Miscein commerciala dei 19 [PA ‘prigritac’ per I'US EPA ($954} v altra miscela
cquivalente wi Tim del controllo delie prestasient dalla colonna ¢ del sesterna GO (v, s
14.1).
7.5 Stapdard surrogate (nota 6),
7.6 Standard interno {evenmuale: v sew 1431 standard pure 2 purerza nota ovvera in
slLFInRe 3 COnCeNtraziohe nota = pretecilmente verlificata.

& Apparecchizture

£.1 Normale attrezzatmia di klaboratorias.

8.2 Palloni per evzporators totante da 50 mi in vetro scuro.

8.3 Miceosiringhe 1 vetro da 100 - 250 - 509 .

2.4 Fuale {flaconein] in velrn, con @ppe a vite enciito i guamizicns wflonata, con e
R2ELCOLL CAPacitd approssimae: 5 ml, in veteo cliiao, gradual e 2 foodo conteo; 20 ml,
in wvetro chlamy, 40 ml, in verra sewrn (0 da avvolgers accuratamente in foelic
d allamimial.

B.5 Actrezzaters per TLC preparariva; lz seguente & suggerita a titolo indieativa:
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8.5.1 micropipelte rnonoass movetro da |00 ul par & deposizicns del campmons,
B.5.2 lastre al gel di siles 74-230 mesh can indicatars di flucrescenza, spessure |
tranl. s vetto 20 x 20 em;
2.5 2 vayche Ui vetro com coperchio, per il levaggia & Lo sviluppa delle lastee;
%54 lampada UV 2 254 o ¢ oechiali per protezions LY
E.5.5 zpatola ity aecialo inossidabile con bordo izaliato dntto;
£.5.4 colonnming 41 vetre. senza rubietto, di. i-2 cm, langhezza minimz 15 em,
con schiz In wetro sinterizzawy sostlcibile con un bataffola di ovena sprassata
{mediante cstraziene in Saxhlel con n-esanc per una notte e pod lavala coc il solvente
d'cluizione poma dell’usa).
B0 Artrerralura per GO
16| pascrotnatograto 2on imettore on cofuma @ tivelatore & lomzzazione di flamema;
R52 colonma cepillare i sibee fusa, con fase stagranaria [preleribilments
‘chimicamemie legata’y ‘3% fecil. 1% wvinilmztilpoisilostano'  oppurc 3%
fenilmetilpnlisilussans”, unghezza 25-30 m, A3 020032 mm, spessare 0,25-0,23
wm;
7.6.3 sistema elerteenico per 'acquisiviane € I'zlaborazions de1 dab {intepratare o
COMpLILAE Son dones programna);
864 pag di trasporto wtrapurs costituito da: elio, vlkenomente purificate mediane
setacol melecolan, oppure - prefecikilmente - ideogeno fomito da on generatare;
8.5.5 sirinea da § nl per Mintssluzions del campiuone.
§7 Gascromatografc accoppizto ad uno spetzomatmo di massas cop caratteristiche
idonee al Lpo di aoalist zichiesia (v see L3
.8 Arzate ad elevata purcrza, ulteriprmente purificata arravemso gel di silice e sstaco
molacalar.
8.9 Nluminazicne del laboratons.
Ileve ezsere cvitata l'csposizione o luce solare diretta delle matrici prelovate. ded
campiet: 2 qualvnque stadic della procedura, delle scluziom i IPA. Tlsace
illareinazione al tungswnw, Le batoade {uaressenti possano essers wsals sula $2 fornie
di schermp per le radiagion 1.
.10 Conservazione degll standard.
(ali standard puri & in selusivne, cosi come le misezle di srandard s contentraic che
d:luits, dovana essere conservats in {ogonfens a $4°C.

0, Freparazione delle soluzioni di standard

9,1 Miscelz standard di IRA

Contizne tutii gli [PA da detémmninare, E' rgoomandabile che contenga anche lo
etgndard surcogatd (nota &l

G.1_| Preparazione dai singalz macer:ala puri

%1 pesane accurataments ca. 3.0 mg di sostanza dentro an wial di vetro chiaro da
20 ml ¢ st agpivogoos aleuni millilied di seluens (cota 7). A disseluzions avvenuta
{prestare particolars attenzione nel valutare visivamante 1a completa disseluzicne della
sostanza), la saluxicne vieac trasferita guantitativamente io pallone tarate da 25 ml, con
ripelut lavagals & raccomandabile un controllo GE dell'olime lavaggio per wezificare
she siano assenti racee civelabil delia soswnzs & dungue che i trasferimente sia 1ato
quamtitativie.  La aoluzione viene porata @ volume [concentzaziooe risultane della
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soluzione cnadee: ca. 0,2 mefml). Sianalizzano in GO ca. 0.5 ol d=lla saluriane madre,
2. fipe d: verificace "effelbva purezza della sostanze discolla. Siorrasferisce pod Ia
zaluzione raadee el da 49 md di verro scuro, per la canservazions (noda 85

%1 prelevana walumd et dr apmma delle saluziont madre @ 51 tTasieTiscono 1o
pallone 1areio dl idoneo vooume &5 pomlz a vilume con Bilbene e < rasfensee o vial d:
velr sucaso. Per opporiena dilaisione dF rale miscela con tolucne, sl peepara ia miscela
srndard (o, se aecessario, pit & ung) & concontrezigne dell’ordine di grandczza di
quelia allesa nei campinni in sseme. Sianalizes in 0O § ool della miscela standard e si
verifica Mongerza di picck? intecterent:. Siirasfensce infine 1o wia! di vetro scure [nota
4q].

2.1.Z Preparaziene dalle selaziont commerciall dei singol IFA

Le sohizioni commercia 1l conpggmirele venpona analizate o GO al ke di
virificare Leffettiiva purceza della sostarva dissiolta. Oppoctune aliguote di tali
caluziznl veogono unie & |3 miscela risullante viene diluita con teluens in mode da
ohizrcte la misccla (o be miseele) standard, come ciportata al precedents punte 1.1

Q2 Apluzicne dello szandard sommogate

S0 apiegiic lo mandsse nwl solvenle usale per Uestrasione  della fase
cotrispandente {mzteriale particslat:, cuodensato od incondensalile). La scluzione
madree va apparionamente diluit in modo ale che "aliqueta da sggiungere alla fase da
estracce (v, sez. 110 conlzoya una quaniizd d summagate sull'erdine di grandezza alle=so
depl: [FA d2 deteemicece.

1. Cantrollo di qualitia
[ sepuenii conkeobli devono esxere affettuate:
{2 miFialmente, prima di eliencare i prelieve do camplont reab {nala 100];
(hh come contmallo regolare, in linea di massima ognn 20 delennioaeeonl od oged tre
mIesT;
(e oeniqualvalta 31 medifichi la procedura di traflsmento dei campion:
(dy limsaramems & conrolle dol hianco-reagentt (v, sez. 10017, cgiugualvolta st cambi
marca, too o lotta i un qualune e materiale (nota 11).

11.1 Bianco-reasenti

Sisoitapomne apni subseate wtlizzato per | campinnamento {sistems filtrante,
materiale gdsorveile o asscebense; v 32z 1) “hiance” (cisd, oon esposol allintera
pracessa analiticn, & partire dall’cstrazione, oelle sesse cendizient ¢ con gli sressi
reateniall imaiegati per 2 analhs det campioni reail,

el pascromatopramma del bianco-teagenti, picchi interferenti con pli [PA da
deserminare daovrebher: @sgere ssicntl oppure presentt a livelli trascurabeli (eon uo
segnale inferinle indicativamente al 10% di quello dell"IPA "irerferita’ nei campiani
realsl.

ivel caleole dey rizultati, noeeme tener conte di un'cventuals presensa di piccks
miterferenti non climinaili In guesta caze, la quantitd dell'iplerfzrena deve aszerc
calcalata come media - i licea & massima - di tec analisi rephicate del biance-rzagent.
fTifr & meressana a cacsa della wvariabilitd, eeneralmente elevara, del segbale di tals
nterterene.
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0.2 Recupers

La prova viene effefuata in riphica su eampioni “pianchi’. Lin'nppporiuna
aliyuura Al miscela stacdard {v. sez. 9 1), tale che lz quanine risultant i 1BA €
dell’aventuale surrogate siane swll'erdine i prandezza di quelle atese pei campiant
reall, wiene aggiuma al moeciaie che deve cssorc scttoposta ad cstrazigne, e
precisamente a: {al il sixterma fleante, (b)) una guanlith d'acgua disiihara (pre-esteatta
com sorura 81 melflece] einea ugvale a quels aliesa per la eandensa, (o) Madsoobente
onvwerin i ligaide assarkente.

S0 versa ol solvente d cstranione rell'estranore, Quindl, &i eseguong IMestrasione
& le successive fasi della determinazione relle siegse sondizlon £ con glL siess matznali
icapiegaii per 1 camplond reali. T campivns ficale da analizzare in GO viere cencentzate
allo stessa wolume della miscela standard inizialmente agriania,

Il recopers  peccentuale visnce  delermiodld eappotanda la nsposla
paccromnatografica del compione (valore tedie delle tre determinaziomi} a guella
ortensia. nello stessn ginme, con la miscela standard wsata per appiunta, Ogni analsi
G0 (=im dei campinni che della miscala standard) deve esyers elfeltuaty in duplicate, con
i eriteni riparlati nelle see 140 1 eecupera doviebbe csaitare » 60%5, con un OV @ative

e are determinweoni £20%, pet opni [PA s deerminare e por il sarropato. In
particoian combizion, i superamento dr quest Tivelli pud essere conarderaio acceltabile
(rursta L2].

10.3 Rapetibilita

2y Per opni ingieme omogeceo di campiond (oota 130, deve ezsers valutata o
ripetikitita pilenibile nelapplicazicne del meetede de pacte di un determinats operalors
can una determinata apparecchisiora. La peova wene effetluale su s (23] estrath
pravenicni da n campioni dell'insisme, puificando el anglizande z {237 aliquote di
QETI cakrattg.

%) I allernativa, ed i paricolare guanda i campioni da analwrare nan 5l
[itenpano amogenel oppure sAnc m gumero limitae (eno o aleane ceid), siopud
valutare la ripetibilita campiope ner campione, purificande ed anslizzapdo z %)
aliquoie dell catratta. In questa cesw, i risultato di ogni campione é la media delle 2
datermitaziond,

In cotrambi b casi o e A, 1 OV relative ad apni cammone desrenne risaltars
=208 por opni 1PA da determinare £ per i suregaio. [n particalat condiziond, il
superamento di questi livelll pud essere considesate acecttabile (nota 325,

Tina vola casi determinati i1 recupero € la ripetibilicd, tube le ciswe relative
allinsierse mnegeneo di campioni devono esserc cffettuale senza modificare operalure
ed apparecchiaura (nota 147

Fl. Campiongmento ed estrazione

1l prelisvo e Iestrazione dei campioni soRe cescriltl moun pracedzrte docurtento
(0d5 195, L4988} riprodotto, per la pare &1 interesse, in Appendice |

Frima dell’setearicne wiens depositata la soluzieme dell'evenraale standard
sumogato (in velume di almena SHP pl) aul malenale che deve esserc soltopostd ad
cetrazione, dircttamerte detira 1’ estrattore.
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11, Concentrazione degli estrarei

(ili esteatti del oateriale puricoiai, del materiale condenzato e di quells
incondensakile vetigono combinall in un uolca estratiz, (] quale viene concentato in
gvaparatore rotante a ca. 2 ml, soto vootn [mediante pompa ad acgua o sistema
cuivzlente] & ad ura temperatuea del bapne inferore 2 40°C {note §5) 51 1acfertscs
l'estratks concenitato, inseme o lavaggl fprestare particolars attencione 2l lavaggio
quantiraliva delltinlera soperficie Jnterma del pallenc), 1o un wied di vetre chiaro,
graduate ¢ a fondo confea da 3 @l ¢ s coneentra o ca. 0,1 ml sotta logpere flusso
d anto.

L3. Furifeazione per TLC

Frima dell™usa, la layita voene preparals & lavals ¢on ta segucae proceduza.

Can uhe malila g ming dora, weogono segnals con teatto Jegaero sulia lastea. la
linea di depesicicne, a 2 cm da un hordo; Farive del rontz det salvente, & 2 om dal
hordo opposto: le demarcazioni, sulla linea J&i depuesizinne, per 1 pampioni od il
pIferimnenio (noie 167,

At oTientative, siosuggenses la seguente dispesiziens delle  demarcamion
per il trattaenenio simuwitaneo 9 dee camqiomi: horda esterno di 2 ¢me - corridoio di 4 <m
per 1] primo campicns - cortidoda di sepaazione di 2 cm - corridoia centeale & 4 om per
1l cferimento - comdelo di separazione di 2 cm - comideio di 4 o oper 1 second
caripicne - bunko esterne di 2 em (le dernarcaziond tisultane durque a 2-6-3-12-14-13
cr da wn bordo lateraley,

La Tastra vigne gquindi lavata con acetene, penendala o wea vasea per 1LC ¢
fazencda corrers= i] fronte del selvenie per cirea 19 em {senza fargli raggiunesre 1l borde
gaperiore della lasira) (oota 17) 510 (2 guindi asciugare softo cappA &SPITARIC © 51
COnSErva in essiccatore oo gel di sitice fico al momezt dell’ese Ta lasirg va otlizgste
£HEF0 MNa seimimana dal lavapnic.

Subue poima di eftettuare 12 cromejoeratia. =i prepara la meiscela eluente (-
esano-foleene 101 wal W 14 50 3versa inoana vasca por L C (cantenente due fogli di cana
da fuird prelevall con la slessa miscela i solvent, appoguiall comtrg le dae parel
mageicti) .mbibendo i dus fogli in omoede che aderscane alle parst, e a0 lascia
gquzlibrare por almeno wn’ora.

L eatratto concentrato wiens depesiato con «aplllare di vetro sulla lestra TLC,
imsieme al bavaga: del wad, lungo una sottile stnscia di 4 em Come Oecmento. visne
depositata, sotly fmma ¢l macchiy ¢ al cenlro del comidoe centrde, on'opporiona
aliguota L miscela standard (v ser. 9017, lale che apnt TPA @10 presente in quantita
approzsimanvarcenie pan a | opgp. Verificare nouma prova prelimisarg che i1 dordo
inferiore della striscia e della macchia siaoo sopea il livella deb sodvente presente nella
vascd al momento dell™:ninslucone della lastra nella vasca stessa

Lasciarg svaporara il solvente (oot Unpiegare and sotl preseione’), la lastea
vizne posta nelia vasca per TLC la vasca e la facma supsriore del coperchio vanne
acurataments ricopertt <ot feglo d allumimiet ¢ swiluppaiz al buie, fioo 8 2 cm dal
bordo superiore. 50 laseia la lestm sntw cappa adpirants e -2 min, al buio.
Crszervando JE [asira ancora umida solto la lampada LY, per wn ieimpo quanto piil beeve
possibile, st delmita con e matita a ming dura ¢ con trado leggera un Ticuadro sminmo
alla macchia Noorescente det dee campivnt (ndossoere fuani e ocokicll per profecieme

dalie radiczion! UFD Dopo evapatazicne del soivente, viens inciso con la spateia il

— 49 —
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pritag mquadrey pod viene pratleto, taccalto, fanlumale ¢ wversale 1n colonning
{efteitudre gueste aperazon odle caapa aspiranie’) (pota 18]

Gip 1PA vengono choit con 20 ml di telacns. A 1emaine dell’eluizione, il pel d:
silice visrng oSt ot DresEione 2on a2ote per tacenpliers Ta maggior quantiti possihile
di soleenle. _

L swuate vigre raccalto i pallons seura da 50 ml e conceateera a ca. 1 ol
ARPATIMG N C¥AparaloIc ronte ¢ pol sorte Jlussa c'azoto 1o oen v di veirs chiars.
grachicun ¢ o fomde sorce da 5 ml v sez 130

S¢ |'analist non viene offettuata immedialaments, ! campions vieno conservatn
m Crigeri [ i +47

§4. Analisi GO

2ehite prima dell'anzlisi il camminoee wviene olenomnenie concentrato Solo
Flusso taae apoco meno i DD e g oae 02 misuea ascuratament® iovoldme mediants
micradirioga da o0 pl inota 190

4,1 Condiwion) operative

[* vaolun o vore. o fumeone delly slocmentasiome @ der campior? inoesaroe,
dovono essere dedficss e condizien? oritmali. Te prestacant della salonna e del s25ema
(GO devoro sesers comrallate con regolaritd reediante analsl della mnscels ripartata in
ser. 74 inala 200

Le seguent: cansdivieni, can la colonna riportata ik scz B 0.2, vengono indicate a
sChpo vrickiative ne: 12 desarminaeoons degll IPA riporiall e takells 1:
Temmporatara del eovolatoers: 31050
Termperatura del fSrng: 1 min o W07, QU190 a 25" nun, 190-300*C a 6*Cmin,
olezma Tale a J00TC per i tempe necessared all useita degls ulomi picchi {neta 214

Yalcew da imettars, 1,00l

Dlapa U'analist, i campions - deluita 2 wa. 1 ml can tolugre - visne cosservato in
tripoeters 2 r4¥C.

42 Lemidicazzome

Loindividuazione <dei pleshi di dinterssse wiene provvisanamente clfelfvata
medinnte curdreno dei wepd di dweaziene con qeelll della miseela sandaed (v, seg,
1y Poi, viene fonfermata oot i smetmio dells avpicrtes, cioé acalizzanda
sanpione arcechizo con la miscels standard {not 2210 Per un mmeme eowgenso di
camprani (ncta 13y, | 'amzeoimente pud essere affettuate weg fonmne

Per una con[erma etinitiva, i ettattua Manalisn GCOAS @ scz (510

Dartizolare atenzicns va posta pella confermpa di eventeali piechi il vun tp &
campatioile con quello dei dibeneapizent (oot 23)

L4.3 Dosagzzio

L'ana.isi auamittativa viens elfetruzen con | metede degll standacd esterea,
impicganda la miscsla standard (v, see. 2100 L metada dello stamlard miema nan €
penerlmente rmecomandabile {nita 245

11 risulato di ogai deteeniinazicne (sia del campiange che della miscela standard}
& date dalla media 1 7 (o pidd apalisi replicate. La ripetibilied 48 due analis doveenhe
sgrere Lale che la ssroeda misura sis contenuta entro 23 0% Jdel valore della prima, per
aini IPA {valzene aachs 1 questo caso ie indizaziont dells nota 125

— 50—
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Lz analisi def cormpiohe o della miscela standard devonn essers effetiwste nelio
s[eds0 piorou e onelle stesse fondiziomi operalive Prima di accellars come valida
Fanalisi, 53 verifica che 1 recupere pereertuale det xoropato sia simile o quella otrenuto
nelle prove velimicasi su camnioni “pianchi {v. sez. (0.2}

La diluizione de] campiane da sralizeace deve cssere agpiustata in mede che,
per ngni TPA da determicore, b rispocta cares o alierza del picea) nan siz superivee 5
iclericre i altre 0 valte rizpente a guella artemuta con la miscely stanidasd,

Al {ine di poter valuear: I'z(Adabilith dellz misura foena dal sistemas i
sequisizione cd elaborazione dei ik, queste dewe sssore impostato m oo da mostrars
sia la finca i hase costesita sia (i caso di misues dely'arsa) Vinizio ¢ la fine di opni
ploco imegrale. Ovearre quindi contrellzre che le lnea di base cosiruite sepua
efferzivamente la base dei piechi di interesse. NMin potendn atteare guesw cantrallo, @
nrelenbile dosars la sostanza misuranoo mancalments le aliezze da: aiechi.

Irwsitre, affiache siane svidenti cventcali picchi parzalmentc soviappost, &
opprtung che il parameire “sienuariane’ sia seslte momode tale che §opicchi di
iEresss sigmno it tin seala’

[n casa i picehi parsialments soviapposti 8 picchi inerfersa, € preferibilz
Ltidzzate T miscre neletive alle gitezze piouasiy che alle arse, tranns che par e
bensnlluoranteni. Cuesti rappresentana inlalt un case particalare; oo sono rseli tea
om e, deveado sszere wittl ¢ e delermicati, i cisultatn viene ripomaly come sooea
delie tro sostanie. Dunque, ¢ pid secuead ung fora misum mediante Tarea dei picco
risultante (Jg senma delle aree, rel caso siano integra ceme due 5pe picchid,

L4+ Intericrenas

Lra volts adottzio o progsatema tetmica Ter un indi2iee 4 campiont, ¢ i e
SICMMINA pampinne 51 oftecvane picchl di TPA porzialmene scvtapposti a picchi
interferenty, 51 pud, o funzions dell obiettive dell*anal:st:
(4] teatare di scparace ic interforense modificande iinccemnento di teaperatura nella
seconda rampa [v. sez. 141, Pud esgere sufficiente anche una vanazienz di 1%Comi
Peeme ovviaments anshizezare nelle condiziomi modificate anche Iy miscela stardard di
nfacimuental;
(k) ricorreee all analis: GOME (v, s 152020
Lol stimane ia conganrrazione ¢ npectars i azaltate come sapprossicator o, o del caso,
LD a1 e,

La presenza 31 un’interferenza vigoe peneralmente evidenziata dalla forma ded
FrOED Jaycruratanraiica, 4 Mend che nan 3id esattamente coejoente con 1A,

15, Analisi GUS

15,0 Crnfema dailidenficasians

I identificamiong offetuata inn GO con il wmatodo dolle ageiumtes v, sez 1d.2)
dave gzscre conformata mediame OOMS, Taie analiz ped essere effeuoats wrg fonmm
per 0gni iasieme omogenes di caeipiony nota 1), E2sa va cemangue sipsuta;
(@) quando 51 & 2 conesceeza di (o 51 suppongane’ vatiasden delie emissioni (moedifiche
=] roatenzte aombasto o delle condiziom di combustions, ece;
(b agnigualvelta sl abhia motive di ritenece the i profiio gascromatngrafizo possa
CFSCTE gAML

— 5] —
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La conferma deve essere comunque effettuata per quei campioni che
dell*analisi GO « risulting poz conformi al vaion hmite di emissions o ad eventuali altn
slanderd di fericnento (comungque siano Gssalt: per singeeli [PA, oer lo 2lasse degli TP,
Lavwiro per una classe pid penerals che oioeluda).

51 pub evitare invece di eftenuare analist COMS se Lo consenteaziond esaltant
dall'snaliss GO sono inferion @ valon linate. Tn gquesto caxg, 1 pisaltatl devono sssere
fllavin con=iderell come wpossihibmente sovrastians:, non poteccost escloders i
contributs di intecferenae.

Lwdzurificazione viene cffettaats mediante esame delln speftro & massa o
contrante con lo spetre delle standard oo (now 253 Tale speolco dosvrebae
pretermilments gasere quelio oliemin o 1] propeio stremento e nstle stesse condiziom
dranalisi del campione, pictlasis she oo spertee formto dalle libreoe dizoonibill o
C LIS M.

132 Alted iepicakl relasivt al desaggin

W enpona qui Rocennaii, s ok indichtive:

gy Per camproni aocienend icierferenze che non consenmione wn dasaggo
acclratn mediante OO, @ pud ricorrere allsnalist GOUME con teenica Single Jun
Moritoring (5167

(% L aralisi cuaanticativa pad essere effatcate in GOME | mediante Puso d 11PA
isolopicamente marcali agiuntt al campione, quali standard :nterm:
1% Prima deli estragione. GI sleedazd internl devene essere sceltl inomodo che 1 03
pascrimaloeralic] sand compresi nell interveile dei g degli 1PA da determinare. Con
tale peocedura, i risultatl guanticatg pia ircludene, per opnl siogols cuunpeonc, I
cotrezlone por il recupera.
[i1] Prima dell ana'isi. Wiene aggiunto 2l canypione un pigeake volume (ad es., 10 pl) di
naa miscela ¢ IPA isctopzameonte marcat, aid donga concentrazione (ofe. nota 24,

In cntracbi ©ocasi ¢ ¢ &, occorme comungue wsilcare che il rooupers g la
apatibititg della determinazione soddisling L livell di qualicd ripomat: nzile sez, 102 e
103,

16. Caleolo dei risaltati
Fer calcolare la coacentrazione O atmaslers del singolo [PA 1o gk campians,
il appiica la seguente formnala:
B =Cope = Woi
al

C - [ - l\.ul"'.'_ |_|_Ir-"_"‘\4 ,'[]3
R «vol s«iopn 7

e

Roamp™  1ispnsia (arsa o altezzal misvrata pec il campione (volume inictiato = [0 gL

R rispastd misurata pes Ja mmseela standacd (vedume miertaee = LA el

Cane, ! concentraziens dell'ITA nelia reiscela standard (pefonly

Volawn  walume del campione priosa deil’analisi (ph)

Wal,,. voluene d'aria aspirata durante i campionaments [(Nm M, siferite alle
condiziont notmal [G37 LI05 hi'ad
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1L owalore O delld coccentzaaiong oosi celoolold va pal Sorrello, Salvo 17 casa
ripottate jnosez. 13200, w0 base al recupera perccntuale stinsto mediante la prova
rionctaka inoscz. 0.2, secando la sogacnte formuba:

e 1000

T
' Ruc

o
oo cOnoenlraeiane comelia per  recupaio
(2 jecuperd percesiuale

H2 la ripetibilita della dde-minazione viene valudta campione per campiote v,
sez. 100300, ol wilore della coccentrazione & date dalla media antmetica delle 2 analin
dell =styatto.

17T. Recsaranty della determinazinne
Mewarn ssere ripoclale 12 wmpeenty indicazisnt:

Iy Tsanta amedicazione el peen di campronanente fad ex: stabalimento, impianis, lmea
pradutle 2, punto ér 2irasione, quata di prelievo, presa di campiimiciento).

1 Lratr o oora de! prelews,

B Aongdarieni circs 13 pondosicn: dell’impianio {combusiibiled, canco di processo,
erel.

41 Biferircente a2 geezentz metodo: oventuall madifrche 2 cul s e dovule Sar ocecs:.

A1 Bislan.

1 Limiie 45 rivelabilng per 21 TRA "nomn civelati’ (nora 26).

T4 Fvenicali particolaritd flevate ducante I zpplicazions del metada.

Rifertmenti hiblingrafic

Crarzera Utficiale (19907 Deersto minmislesiale 1270190 oLince guida per il
canleaiments detle emissieni inguinanti degli impiant indusimall ¢ la fissaviome ded
valor micimi di emissiones, Suppl. ord, &1 1 176 del 30771590,

Gruppa di Swedie [stibaea Superiore di Sanild «BEmissiani aunosferiche da
impianti i incemerimentas C198%; Campiscamenta e dosappie i micrengainantl
luss passos ennvogliot. 1stiuto Supetiore i Sarid, Roma (Ropportd feriar, 882015,

TARLC {i9E7) Overall Tvaleations of Carcioogenicity. An Lpdating of [AROC
hlonoeraphs Yoiumes ! te 42, Mon. Fval, Cavcin, Risk Hum., Suppl. 7. 1ARC, Lyno.

Menichim [ 119940 Polveyelic aromatic hydrocarbons: dentity, phyeical and
chemical properies, analytical methods. st Supsriore di Sanita, Boma (fappaort
feriven, 94030

Menichini E., Cecinale A Chiavarind 5., Coradetl T, Creaemising C., Croce &,
Fuselli 5., Ta Racsa C., Martines L., Monfredini F., Fala i, ¥iviano G, (1995 La
delerminaxione degli idrocarbun peliciclicl aramatici nelle comzmant stmes(eriche a
incenenitazn rstliats di oo studio collabosativo nazionaie. Tstitcta Supesiore di Sanitd,
Roma (Ramearsi Lo 8551400

VS FPA (R4 Method A149-Palynuclear  Arceatic NHydrecatoons.  Tn
{hadelines Faahblisking Test Proccgures lor the Avalysie of Pollutants Undei the Clean
Weeer Act Enviromental Priotecticon Agensy, 5 Federal Repister 49, Moo 20%, October
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26, LR, 43544535452

Wiviane O e Tuselli 5. 003900 Ca ocura dF) Groppn &1 3eadio Lanten Supecore di
Sanitd «Emissioni awrostoeichs da dmpeant i wcsnerimeotos. Delerminazione degll
Tdrocarbuary Paliciziics Aromaticn ([FPA ). Metode gascromatografico. [stiteta Superiooe di
=anitd, Rarca CRapmern: fiican: G70330

Mot

il]

[ recupers det quartre dibenzopizead (in partscalaze. Jdell’isomsro & k) pod risdluace
natevalmente inicnore a quelle degli alm 194 iMenichani e al., 1993} Specitiza
stierrinne va posta nella vefice cel merupera o1 otaly sestanze £ dunque
dell spolicabiig del metodo ad esse.

(23

Lo ouzostanze rieenute concerogates sond cloncate, nel cisato decrero, in allepata L,
Tabella Al ¢lasse L In teie clenzo. é mipetale 11 “dibenzofa]pirene™: con queosta
nomenclalum - impropns - non e passibice idecificars un singelo compasi; essna va
imesa quindi come L'insierne dei guatioo ditenzala|pizeni « 20é | compesti oteauti dalia
candensazions del mrens coo dee aceli benzenica, @1 ool une sal lara @ del pivcns -
clas=ifican dalla [ARC (1987 come epossibil cancorogoni per i aoman,

(1)

51 meava lule conzentrazivre adollando 1oseguentt valon, Lpisaan2roe vieenntratnli ik
gueitd detemningdoie: valeme di predievo imeree @ 322 Nd, volumes del campeons
concenteaia  pritng deil’&malise pari oo ocs 100 gi, hmie di rweelahiltd o analitizo
dell"ardine di (45 perwl. cfficienes di recupero intorno 21 73%0 A Gele indicative, o
una sudio (Meniching et al, 1993) se camaioni di 10 g di cenerd provenient da um
impizeta 3 meeserimens: i ool salidi wbkan, abbattoe mediants eletirofilére, .
lfmire di ivelakilith del melodo & ricultato tntorne & 5 ngdip.

[l mistodo consenie dungue la wenbica dol nspeite del valore hmite G emissicoe m
wigore (Goazzetta Lifficiale, 1990, oozl coeme quella d2lda nomoativa attvalmaote (M
irimere Telaiiva sil inconerimanto o rifold webami e pericalosi, put conssderatdo che tal
Limatl 5 riferiscono cumutalivament ad un insiems di [IPA ¢ di altre sostanee.

(41

E* parmicoiarmente itsamante che tatta la veireria, =2 in particolare quella contenente
seluziond concemraie, vengs lavalz - subing depe Uuse - con Mulbme selvents Impleealo
¢ pol sciacguala abbandantemens con @ostone ad clevatn puremeg, Subile pring
deli*usy, a verreria viens Litcormante lavat can Ie slesso selvente che davra egserci
IR pIRpan.

i2)

Moo & necessocio inetuders anche ol bopealf Mucrantene. 16 quat cociucnte con gl
alui due iscmeri & e & ol fsultare viene icfoud esaresso come semma del e isamert].
eclla preparagione di gueste miscela, viene escluse Visamere [ oper aoalegia con le
misvele in commescie (v. see 9.1.21 che cantengano di eeerea sclo gl altet due.

{4] .

E" una soslarcsa (IPA o altee comsaosmy polisromationy che 51 raccemanda di agplanesre
ad cgni campiens prica deilsstrazione, con funzione di straccianies conascendone i
recaper: nelle condiconi del metodo idetsrnumato mooprove replicate sul blatco-
[eRECNt), C850 comscnte di tensre soito contrilo Capplicazione sostanzialimeaie Sormetta

— 54—



23-9-2000 Supplemento ordinarialla GAZZETTA UFFICIALE Serie generale n. 223

del metodo al singelo campione in esame; consente, cioé, di verificare |"assenza di
errori grossolani nel trattamento del campione. Lo standard surrogato deve avere le
seguenti caratteristiche:

(a) recupero simile a quello degli IPA da determinare;

(b) presenza in quantitd non rivelabili o trascurabili nella matrice in esame e nel bianco-
reagenti;

(¢} t gascromatografico compreso nell’intervallo dei t, degli IPA da determinare:

{d) t. gascromatografico tale che il picco esca in una zona quanto pib possibile pulita del
gascromatogramma (1l requisito della linea di base pulita ¢ tuttavia meno stringente che
per ['eventuale standard interno (v. nota 24}, in quanto lo standard surrogato non viene
usato - come lo standard interno - per I"analisi quantitativa).

A causa di tali limitazioni (in particolare, quelle esposte ai punti b e o), non ¢'é uno
standard raccomandabile come valido per ogni tipo di campione e dunque va scelto caso
per caso. 51 segnalano le seguenti sostanze come possibili surrogati: benzo(a]crisene (o
picene}, benzo[blerisene, indeno[1,2,3-cd]flucrantene,

7

A fini di sicurezza, per ridurre la manipolazione degli IPA standard e dunque il rischio
di contaminazione, si raccomanda di cercare di prelevare la quantith necessaria con
un'unica operazione (si comsideri che generalmente 5 mg di IPA corrispondono
approssimativamente ad una punta di spatola). Se la quantitd di 5 mg dovesse essere
largamente superata, potrebbero esserci problemi nel solubilizzare completamente la
polvere, particolarmente con i composti 2 maggior peso molecolare: in questo caso,
dopo decantazione, la soluzione surnatante limpida viene travasata nel pallone tarato (se
necessano, di capacitd superiore a 25 ml) e sl aggiunge toluene fresco nel vial,

(%)

Marcare il livello della soluzione in occasione della preparazione e poi ad ogni prelievo,
per poter verificare che non ci sia stata evaporazione significativa di solvente. Si
suggerisce di preparare nuovamente l¢ soluzioni madre dopo circa un anna.

(9}

Marcare il livello della soluzione in occasione della preparazione & poi ad ogni prelievo,
per poter verificare che non ci sia stata evaporazione significativa di solvente.
Controllare con regolarith che non ci sia stata degradazione a carico di uno o pilt IPA,
verificando la costanza del profilo gascromatografico della miscela. Poiché i 1. dei
singoli [PA possono variare (al variare delle condizioni operative, della lunghezza della
colonna, ece.), i raccomanda di effettuare tale verifica mediante le aree (piuttosto che le
altezze) dei picchi. Preparare nuovamente la miscela standard appena si constata o ai
sospetta una modifica nel titolo.

(10)

Per wcampioni reali» si intendono | campioni prelevati sul campo nel corso
dell’indagine.

(11}

Si raccomanda di programmare ['approvvigionamento di ogni materiale di consumo
(filtri, solventi, reagenti, lastre TLC, ecc.) in modo da effettuare un insieme quanto pii
numerose possibile di determinazioni senza modificare marca, tipe e lotto di aleun
materiale.

(12)

L"accettabilita dei risultati ottenuti nei controlli del recupero e della ripetibilita & legata
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mile valulazione di fattor? quali U'obiecive deli':ndagine ed @ 1apporta tea § divelli
rasuzatl ed i valari limite di emissiane (o eventuall altri siandacd d riferimerio). In
parlicolars, a givdida del respansabiie dellznalisi, uns ripetikilila relativemenie scarsa
Pod e2aere ACCetiata ge la conseguente Imprecisiooe poo inficla la contonniti o mens
cel naulisss al valore limite. Risullati scarsi, sia nel recupere che nella ripetibititg, sann
]'Int;*e.il‘.ﬁl; i Loncenlneioe inteene o paco superion: Al lumite di rivelabilitd, Qualoes oob
e raeeisel 1 uvelll €1 qualitd indiced nel Lesto. © risulaci delle analis devono sssere
s IIII.C.;E L GG 'l'IZCI_'!-'I'I,LL'."Ier.-"'H'I-I'H.‘ d]'.l]'l]'l.fl"-.‘:-ln'l.-ﬂ.[ii"

:’l

_.—\.

T‘br #InslcTe ampgeneo Ji camplonia i intende un insieme o camgani ;‘-rl:]ﬂrﬂl altw

StCss LMpIacto ¢ mteoull sostantalmete omogenci per condiziont di combuzilone o

pet tipalogia di materiale cambusto. 5 considera che il predilo ascromaografico dei

campioni {Siof, 1 ocappotti quantitalivi tra 3 ovari 1PA), 1 dssenza di significalive

variazicn: kelle condizion &7 combostione onovre nel meateriale combuste, 3is

Sl:'IS.r.-'ITI?Ii.ﬂ] menle Soslianle,

fidy

L es:zeiza che nor cambd Vaperatres deriva. in pamtieolare, dall®elevata manealiz? insita

nella procedurs i punficagome pes TLC

(133

La pompa ad acquaoileve exsere i condiziont oftimali di efficizoes affiaché sia possibile

la distilazione de] 1eluene,

Ol estraltd relalivi atle tre moiici possorw anche @ssere soncentrac od anslizcti

separataments. in deesto case. 2¢ i selvenle di escrazione def materiale condensero o

incmndenzalile & sate clopeon di menleneg, conviene che la coneenlraxione {nale in

daate 513 effertata subju: prirma della deposizione so TLE, pee evitace il rischio che

['csiratta vadi o seecn.

(162

Non risulta b3 presenza di 174 nel hianco-reapgenti congepuanty all*uso delia matita. %

WNEa comungque presente uesta potenziale fnie di interferonze acl valaars § risuttac

del blansp-reapenti.

(17

e onecessario {3 seguita ded cisalatoatienut] can il blanco-reapenti). 12 |25tra viene

nlwericreente lgvaia con 1 mascely di solvent: impiegate come eluenre.,

h

Prurante la delimiteddone @ asporazions della macshia, presiare a massima attenz:one

mﬁ ovitare conluninazione incroeiall, altrayerso la punias dells mati e la spatola, 18 (s

rwiepiond ol tra quests ed i afedmeco. La matita per gesta oporazicne deve eysers
dattzrenee da quella usals per le demarcaziond inicali svlle lastre pulite. Lavare coo

acetane fa spalokl dopo aver asporta ogni singolu sampione.

M ael di silles pod cxsere raccolto. ad sizmpio, sopra un foplio di cacls formmato

potoenlle aperta e pni franmemato per compsessione dopo aver chinsa il toglio siuose
gITEED.

[1%)

Hovelume Nicale di 1O pl & indicative: carmpionl che sooo attesi molte carichi possero

BESETC Conceniran ad un sHume finale magiore.

Se deve esgere ageivstato 1 volume mediante aggounta di selvents, si raccomands <

EpieRArS UNd Mecrammnpe & capacily irmmediataniente supericrs a quella dal velume

da aggiungere.
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(200

Tale miscoia CoRECOEe e punhd vaiutazions dellc presiazioni 3 quand conlisns alonme
cappie e TPA s pol risebagions dinende dalle condizani aperative. 3
gascrImalegramen della miszela dei LR IPA wdell'TPA» sone corunemenie riponiat
nelia docomeniazicns Jelle Gite chee prodocana 18l nisesi.

il

H programmp fermice dovs casere comungue fale da consentire {a) la mighare
separgaione depli [PA da cventaail interierenne; (B wmpl di analisi relativamente hrewvi
per evitare eocessivi allapramentt der mochi daali IPA @ maggor peso melecolans.

He la celorna non eonz2ate Jdiorangoumecrs la temperatura di 30042, & possibile
TIPLC 2ATE UTLE LCMparatilcs massms mbsyiore {2R0-29070C0.

i22)

Intettare 1l campione tal quale  pet il cammone pmagehity, ed pdividoeare 1 meeht oo
pIoscmiann un neremento & seguio dellarmcchimento A oo mdizative, 31 campions
arricchito pud esseee velocereni: gleruls prelevapds con [ sninpa, o sequenza, ol
1.2 ul dells erscela stndes!, ariz ed infice (Sooo aver bagoeo la puma deilago in
toluene d levapeiod 1.0 ul & campizne L concentraxione di ale miscela standacd devs
eixere Lale che appiunta provochi ue icreitenie dei picchi chiaramente dividuabils
ma o seceisvo (6 puma da nascherare an cventaale sdappiamento del ploco
arrechated. [niszicnl op colernr de valomi sepenon somse sconsiliale o quanto poiseeo
dar iunpn 1 nepoinramento della Tisoloraene

[235%

A ciasa ded linphi o e delle piccols quarots poesentl, 1 dibcnsspirent s presentana
come picchs celalivamente plesnli, a bess larga {o, peT questo. spesso patzialmenle
sprpposti a piecti inwesteientil e coa un 1e oon hen defenle (in guanio oon nsulta
araficamente ben detiniio Mapice dzi plocsy. Ta conferma mediante (PORAS 2 ulils ma
non conclesiva, @ cansa dor namerssi compasti con peso molecolars 302, presenti aclia
zamy i eldvione Jei qualtro dipensopireed cipotait e Tabella 1 (cfr nota 257 M
rac comanda un areurata applicasione dal anetodo delle aggiunize, coa la mediles Zel
E1O 1A RIS oo rinormate o ser 144

14

[n pratiza, riscia difieciwsa (se aon npessibile per delermicate malcel) frevare LR
SSLANZA, dotiea come standaed inmerns. che ghuises inouna zoca sufticientements pulita
ded pascromatogratara, 1 metede detlo standard @erhe poo eszery impiegaic 3¢ G
posziliie dimostzate che. rel campioni da anzlizzare, la misacs di take standard nan 2
nficiata da plechl intesforaont, n qoests casa, o standara icerma (o pild diueo) viene
azgiunto al campione parilisats & pronto oer Panalin SO come saluziane 5 miscale
volume (ad es, 1000 el i comesntrazione tae ¢he la misura del pices GO riscians
sia dell"nrdine di gramiesza di quella attosa per gh 1Y A da dasare.

Il meroda delle standacd inisrtne pad rvane idehea applizezicne, mediante impieps di
[PA [sotopicaments marcati, quelora | 'analizi venga condotiy in QUM v, see 152.0)
(25)

Y1 tenga prosente, totavia. che il Aivelsiurs o spertremetria di masza non consents la
differenziazione di alouni [PA isomert, obe v dungue effcthuata mediante Mese dei b,
pascromategradici. Tale ovelators corsems quindi i confennare la presenza di oo 1°A
ao W delesminats pese melesslare, 1L ol spettrs pud eordspondere - in linga percrale
- a piu isomeri e, solo in particolari casi, ad uno specifico isomero.
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)

M limite di nvelabilita dewve essere sumats sol caopicos male e nom sl piscea
slaculard. Atle scaps, apporitce quartity crescentl di una rodscela standard i [FA
wrngand aggiunis af o canpione cappresentativa dell'icsicme omogerca di campiami
imeta 1), fine ad otierimento di un picoo ovelakite.
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Appendice 1 - Metodoe per il campiopamentn di microinguinanti i Massi rassos
convoglian*

1. Oggerto & caenpo di applicagione
Diescriziong ¢ un memodo per il prelicvo del seguenii nucreizgainznt partice|lar
ed ahle staa di vaborg: '
- Policloradibeoradiossine (PCODO;
- Paliclerodibenza furar (1C1IEY.
« Metallt pesantt;
- Idrazarhun Policiziics Aroraatict (TRA Y
- Palielorsbifenil ¢ PORT;
- Paliclorocalaline (TR

2. Principio del metodo

Prelieva dell'aerilbone in condizieni socingtichs seconde quania deseniitia nel
meradi UMICTHEN 5. 402, 422 447, 404,

Peiché | microinguinanti possong sssere present clire che zlle siao narticellare
anche alia state vapars. sl orende necessanie ossne nella Lnea di prelieveo wan
condensarore ad alta cfficienza, In 1al mode & passibile il campienzmento della fase
able stato di vapore per le varie elassi 3 composti cantenut nell emissions

A valie dol condensatorg viene inserita uea mappoia aszorbente o adzathente per
trattemere evenlusii vaperi nen sobdensatl, al fime i veriBosre Pefcacia del
ALt el .

fiualere le sostanze softooosie al compionaments dovessore #3scre Tivelsts
anche nella saddela trappoly in quantitd mageiore dzh 535 rispel ao welale cvelato, ol
CAMMEIMAInETILS deh eRsee? ripote

T camprion: dasottopores aliaralist saraee gaindi
- maieriale paricellare conteputo nel simiera fliteants;

- condemsa;
- solusome di asserbimenln o mate: jale adsorbente,

X Apparcvechizturs

Apoarecchiatira oer 3 prelievoe delle senissionl gid desootta nel metod
UNIECELN 402, 467, 4vd, con 'apgivnte di wn sistama df maffreddamsnta ad ails
efficienza, un condensatane o velry, coa leappola per g2 incondensat)

1.1 Sonda di predisvo

Sonda di prelicvo in ascign max a aeefaebilmente nowvetro Firex ooquarga,
musiz i ueelli irtercamhisbili U vacie sezionl ¢ d un cestells conienente 1l mezzo
tliirane.

La seelta del tpo di socda viens cffertite in fuezione della temperatura, dells
compesigane del siiluems e della classe di compost: da rigvare

Ll materzale filtrante ¢ costiinit di lapa di cwarze ¢ da fitmoin fihma di vetmo,

* Raprodeatn e Cpruppo o Srosio 19w Supericre di Sonilh elinission aintpsfeciche da impiarti di
ircensrimenioe  Campiommenle o cdowawgna doosticiainguinanli sno Slessio gassos. conveglatn 1500070
Superinee A Sanita, Rama, |58 (Erpmawi [risan 85140,
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1.2 Sastema relpperante

Sistema refrigerante costituitg A crinstato ¢ condensatone 4 SErpCntid I vetrs
cyn raceoglitare & gondenss, mandenata 0d wna lempecalura compresa 0o 390,
retedinie hago Brmosiatcds.

3.3 Sistemn adsorbente o assorhents

E’ costiulia da una trappeda contenends malenaie adsorbemte (Carbopaglc-T 20-
40 mesh, tesine sintefiche 1ipo Tenax, Ambetlits, ecc) a4 Basso svituppo superizciale o
da porpaplzaloe conenente glical elileice mantenute alla temperaturs ds U4.5%C,

14 Frocedimento

Per il campianamento dell’ emissiome segairs le atocedore desczitte el meteds
TWRICHTN 474 Campienzre wea owvantiid di o oasrifenre tale da garaotice 1l
rarpivagimenty del limile di edvelalilitd per la classe o lo specifico micTalrcuinacts che
51 vugle valatare.

Al termiing delle operazioni di prelieve lpvare zecurstamente la =onda ed il
sopdessatets cor lo stesta salvente che verea wilizate per Pestraviuns. Tule soluzionc
VIS REEINtE  suocessivansenic  al  sebvente  otilizzate per la estraziene  de
mucroinguinanil argams: dalla ¢omdensa.

Alla fine del catuaionamento portace all’eslrazxione il matetiale particellare, la
condensa ¢ 1'adserbenoe o o sohecone contenoti sella trappos,

Congervare | campinn ¢ wii standasds in frigarifero ed al npare dalla uge 2 fine
di mviare eventueli degradacaoni.

4, Estrazione

£ 1 Beapenti
Fer U'estraziona mtilizzarc ceapgenti ol ebavato prado di parczza, safc che uma
prosa in blanca, nelle stesse candirion analitiche, nen dia interferenze.
4.1.1 Tolurne.
4.1.2 3leanoio,
4.0 3 Metidene Cloarumag.,

4.2 Particala
In Loy esteattors tpo Soxhlet siinfroduce il sistema filtrants Jana di vetro + filteo
in I'hra di vetes) sol quele & stato compionats U mataciate partezliare,
I estrazione viere ctfodusta & calde ctlizeande upe det segueenn solvent::
- wluene. nel caso di matrics & provatente cosnpasizione carkoniosa:
- toluste — metanale 401, pel caso i malded 2 prevalente cnmpasizione inprganica.
[ entrambd 1 cast devane essere effettoats non meno di 20 azli pallesradore.

4.3 Condensata

il condepsata raceollo viene esteatta con solveats nell'extramare Liquida-liquide
g in wabdlo 2epalatore.

il rapparto salventsieandensa nan deve eszere micnore 8 010,

Mel ¢aso venpa niitizzato Cimbuto separators, esracions vieae efteiuata con
eloreen di metilenz per almena tre wvolts, avitando opni voli escTElcantenic per 2
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miciath, I solvente provenient: Jaliesvazicne viens perooiato su colenna contesentc
Ml anides par elisninaec 1Mwmedita residis,

Al lava i selfate di sodia com uoa piccala poctiong di soavente Cesor the wiens
appiont all®sluato secer precedente.

Liesteatte visne poiaw a seccn soito Hugso i asoto o tzmperatara ambiznie ©
riprcsn con tduens a pragoln valeme,

1.4 Ircondensabili

[l malcriale udsorbents viene estratto in estratare tpo Soxklet con tolusne
secanda it procadimento g4 descsita per O patticelate.

Hooliced elilecica, dilus con HaO 12, viene esiratlo con clonms i metilene
secande U pracedimenca deserirte pes 11 «Cordensaloo.

Gii estrait del parieolato e delia condense po3scnn £33ers tratiatl scparaiamenie
o TIaeat im uns e sileeme
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ALLEGATOA

Determtinazione di cornpasti organici volatifi per adserbimento so carbunt attivi od
analisi gascromatografica,
Mletsdo conentio nella Morma TRNT =53

Ove fipottale nella ooomaliva wigente, inoaifericmcnto alle #rasson oyeinanl i
AN, per wCorpastl ceganics volatilis sl devene intencers. oles cueli izndizati al
punto Al della Morcna Uikl 10493, anche;

wSostanFe arganiche softo forma di pas e ovaperse (evenfoalmenls espresses come
U arhonid arpanict lolales);

wRalvent organict::

zhalvenier;

anasEnye preaniche volatiln £500 ).

aRvilanes vrgamches

1 meowdo conreaum nela bharma UXNE 10393, sostilgisee 11 detode TINICHIN 631,

tipotatz all'interne del Manonle UNICHENM 2271986, indicatn ool DN [ 2575040,
Allcgate 4. Tabella 4 1.



23-9-2000 Supplemento ordinarialla GAZZETTA UFFICIALE Serie generale n. 223

ALLEGATEOS

Delerminazionc di composti orgenich yolatili (COV) espressi ¢come carbonio
prganico lolale nei flussi passosi convogliati, Metedo strumentale antomatico con
rivelatore a jonizzazione di fiamma (F1D).

Meroda cottendo nella Momnsa URI 10391

Oree riporlata nella nermatva vigenle, o nferimento alle emissionl mguinant in
atrmastera, per ceamposty arganszi volatlis stdevana intendere anehe:

w3ostanze orgamiche sobic fornma di gas & wepnrer (eventualmenle éspresse coms
woarhbonio orpanica totalee;

ERolventl orgamicie;

wholweEntea;

ehostance arpgariche volatald (KN e

pRoslante crpaniche:

00A11975
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