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LEGGE REGIONALE 24 agosto 1979, n. 64.

Norme di attuazione dell'art. 6 - ultimo comma - del
D.P.R. 20 settembre 1973, n. 962. Tutela della citta di Ve-
nezia e del suo territorio dall'inquinamento delle acque.
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BOLLETTINO UFFICIALE DELLA REGIONE VENETA

28 -8-1979

Il Consiglio Regionale ha approvato
I1 Commissario Ael Governo ha apposto il visto
Il"Presidente della Giunta Regionale
promuliga '
la seguente legge:

Art. 1

Le norme di prescrizione delle metodiche di campiona-
mento ed analitiche, ai fini del controllo della rispondenza
degli effluenti ai valori limite, di cui alla tabella allegata
al D.P.R. 20 settembre 1973, n. 962, e all’attribuzione delle
relative competenze in materia di esecuzione dei controlli,
sono definite dalla presente legge.

Art. 2

I controlli previsti nel precedente articolo riguardano
le acque reflue degli impianti di depurazione, di cui al se-
condo comma dell'art. 9 della legge 16 aprile 1973 n. 171,
il cui recapito avvenga direttamente in laguna o nei corsi
d’'acqua che comunque si immettano nella laguna.

Sono altresi soggetti a controllo gli scarichi ricadenti
nella normativa di cui alla lett. d) dell'art. 1 del D.P.R. 20
settembre 1973, n. 962.

L’'ambito territoriale nel quale dovranno essere eserci-
tati detti controlli & delimitato nella planimetria di cui all’
allegato A) della presente legge.

Gli scarichi ricadenti nel suddetto ambito territoriale,
esclusi quelli effettuati entro la conterminazione lagunare,
prevista nell'art. 2 della legge 5 marzo 1963, n. 366, sono au-
torizzati dalle autoritd competenti per il controllo di cui all’
art. 9 della legge 10 maggio 1976, n. 319.

Art. 3

I controlli degli effluenti scaricati dagli impianti diret-
tamente in.laguna o nei corsi d’acqua o in canali artificiali,
sversanti nella laguna con un percorso inferiore a km. 10
dal punto di immissione, verificano la rispondenza ai valori

limite di cui-alla tabella allegata al D.P.R. 20 settembre 1973,

n. 962, colonna « Laguna ». ‘

I controlli degli effluenti scaricati dagli impianti nei
corsi d'acqua o in canali artificiali, oltre il percorso di 10
km. di cui al comma precedente, verificano la rispondenza ai
+ valori limite di cui alla citata tabella, colonna « acque cor-
renti », ‘ -

I controlli degli effluenti scaricati dagli impianti co-
munque in pubbliche fognature verificano la rispondenza
ai valori limite di cui alla citata tabella, colonna « fogna ».

I controlli degli effluenti scaricati dagli impianti diret-
tamente in mare in prossimita della laguna, ovvero entro gli
ultimi dieci chilometri di percorso dei corsi d’acqua naiu-
rali e dei canali artificiali sfocianti a loro volta in mare
in prossimita della laguna, verificano la rispondenza ai va-
lori limite di cui alla citata tabella, colonna « mare », salvo
limiti diversi che possono essere fissati, caso per caso, ai
sensi del secondo comma dell'art. 6 del D.P.R. 20 settembre
1973, n. 962.

Art. 4

. Ferma restando la competenza degli organi dello Stato
all'interno della conterminazione lagunare, nel rimanente
territorio, di cui al terzo comma dell’art. 2, i controlli di cui
agli articoli precedenti sono eseguiti dal personale dei La-
boratori Provinciali di Igiene e Profilassi.

Art. 5

Il campionamento per il controllo dei limiti di accetta-
bilita dovra essere eseguito secondo quanto indicato nel
quaderno 11, aggiornamento al volume primo dei « Metodi
analitici deile acque », pubblicato dall'Istituto di Ricerca
sulle Acque (CNR) - Roma nel gennaio 1977, con. uno dei
seguenti metodi:

a) mediante campionamenti istantanei;

b) mediante campionamento medio, costituito dalla mesco-
lanza di pili prelevamenti istantanei effettuati in un ar-
co di tempo non inferiore a tre ore, con una frequenza
non inferiore a tre prelievi all'ora;

¢) mediante campionamento medio-continuo effettuato pre-
levando, in maniera continua, per un periodo non infe-
riore a tre ore, una Rorzione dell'effluente.

Le analisi dei campioni prelevati dovranno essere ese-
guite secondo le metodiche riportate nell’allegato B) della

presente legge. E

Arf. 6

11 controllo si effettua di norma mediante campionamen-
ti istantanei da effettuarsi in numero non inferiore a tre, nei-
l'arco temporale di dodici mesi.

I risultati delle analisi dovranno essere conformi ai li-
miti di accettabilita per almeno due campionamenti su tre,
essendo tollerato per uno solo dei tre campionamenti lo sco-
stamento dai limiti, in misura non superiore al 25 per cen-
to. Nel caso di scostamento superiore al 25 per cento e fino
al 50 per cento, i campionamenti potranno essere ripetuti
per un ulteriore ciclo non superiore a sei mesi.

Qualora, in relazione al ciclo di produzione, il controllo
avvenga mediante i tipi di campionamento previsti ai punti
b) e ¢) del precedente articolo, i valori riscontrati dovran-
no rientrare nei limiti di accettabilita previsti.

Art. 7

Il collaudo degli impianti di depurazione, per quanto
attiene la rispondenza degli effluenti ai valori limite fissati,
dovra essere effetiuato con i -sistemi di campionamento di
cui ai punti b) e ¢) dell’art. 3.

I campionamenti dovranno essere effettuati in almeno
tre periodi diversi, in relazione alle dimensioni dell’opera,
al tipo di ciclo produttive e sua durata ed alle eventuali va-
riazioni stagionali di qualsiasi origine.

La presente legge sard pubblicata nel Bollettino Ufli-
ciale della Regione Veneta, E’ fatto obbligo a chiunque
spetti di osservarla ¢ di farla osservare come legge della
Regione Vencta.

Data a Venezia, addi 24 agosto 1979
: Tomelleri



Allegato alla legge regionale 24 agosto 1979, n. 64.

Norme di attuazione dell’ art. 6 - ultimo
comma del D.P.R. 20 settembre 1973 n. 962.
Tutela della citta di Venezia e del suo ter-
ritorio dall’inquinamento delle acque.
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ALLEGATO “B”

MeToDI DI ANALISI

PER GLI INQUINANTI DI ORIGINE

URBANA E INDUSTRIALE



AV V E R T E N Z E

NOTE

A) Nel testo potrd essere usato indifferente=
mente sia il nome chimico della sostanza
impiegata, sia la formula della stessa, che
la sigla convenzionale.

B} Quando viene indicato un reattivo chimico,
salvo indicazione contraria questo si deve
intendere di purezza per usc reagente da labo=
ratorio ed alla massima concentrazione.

ABBREVIAZIONI:
A.D. = acqua distillata

cc = centimetro cubo: unitd di misura euivalente
a ml



ME TODTI

CHIMTICI

FISICI E CHIMICO-FISICTI

DI ANALISTI
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Ua

PH

- APPARECCHIATURA -~

Piaccametro con compensazione di temperatura; Elet-
tredo di vetro &d elettrodo di riferiments © siste-

mi elettrodici equivalenti.

- REATTIVI -

4) Soluzione tampone di Borace (pH = 9,18 a 25 °cC)-
introdurre 3,80 g di Tetraborato di Sodio decaidra-
to in un matraccio tarato da 1000 ml, sciogliere

con A.D. e bollita di fresco e portare a volume al-
la temperatura di 25 °C ; conservare la soluzione

in bettiglia di politilene, protetta con tubo a cal-
ce sodata. Ripreparare la soluzione ogni quattro set-
timane; b) Soluzione tampone di Fosfati ({pH = 7,41

a 25 °C) - introdurre 1,179 g di Fosfatc monopotas-
sico e 3,533 g di Fosfato bisodico in un matraccio
tarato da 1000 ml, sciogliere con A.D. bollita di
fresco e portare a volume alla temperatura di 25 °C
impiegare sali essiccati in stufa a2 130 *C per 2 ore,
conservare la soluzione in frigoriﬁero; c) Soluzione
tampone di Fosfati (pH = 6,86 a 25 °‘C) - intrcdurre
3.388 g di Fosfato monopotassico e 3,533 g di Fosfa-
to bisodico in un matraccio tarato da 1000 ml -
sciogliere con A.D. bollita di fresco e portare a
volume alla temperatura di 25 °C - trattare i sali
come indicato al punto b) e conservare la soluzione
in frigorifero; d) Soluzione tampone di Ftalato (pH =
4,01 a 25 °C) - introdurre 10,12 g di Ftalato Acido
di Potassio in .un matraccio tarato da 1000 ml -
sciogliere con A.D. bollita di fresco e portare a
volume alla temperatura di 25 °C: e)Soluzione tam-—
pone di Tartrato (pH = 3,56 a 25 ‘c) - agitare vi-
gorosamente un eccesso di Tartrato Acido di Potas-—
sio in 100 - 300 ml di acqua in una bottiglia di
vetro tappata, se necessario, filtrare per elimina-
re il- sale in sospensione; f) Soluzione tampone di
Tetraossalato (pH = 1,68 a 25 °C)’ - introdurre
12,61 g <i Tetraossalato di Potassio biidrato in

un matraccio.tarato da 1000 ml - sciogliere con A,
D. e portare a volumec alla temperatura di 25 °C.
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- PROCEDURA -
Tarare il sistema d4i misura facendid uso di una
soluzione tampone di riferilento avente pH vicino
a quello del campione. Controllare la linearitad
del sistema facendo uso di almeno un altra solu-
zione tampone di riferimento a diverso pH. Lava-
re con A.D. il sistema elettrodico. Asciugare ed
effettuare la misura sul campione in esame.

TEMPERATURA -

- — v o o - wse

- —— - - — . — = —— —n -

Termometro scala Celsius, graduato a 1/10 di °C.
oppure Termometro a pozzetto scala Celsius gradua-
to a 1/10 °C; Termometro a rovesciamento.

- PROCEDURA -
a) Termometro a Mercurio - per eseguire la misura
della temperatura si immerge il bulbo del termome-
tro e parte della colonna termometrica nell'acqua
attendendo lo stabilirsi dell'equilibrio termico;
a guesto punto si effettua la lettura. E' opportuno
controllare all'inizio dell'uso e poi,pericdicamen-
te, i1 termometro eseguendo una misura di temperatu-
ra con un termometro di precisione munito di certi-
ficato di garanzia; b) Termometro a pozzetto - nel
caso che il prelievo del campione venga eseguito
su acque cui si pud accedere con difficolta, si fa
uso del termoretro a pozzetto. Esso & costituito
da un termometro fissato all'interno di un'armatura
metallica terminante in un bicchierino metallico
(pozzetto) in cui pesca il bulbo. Il termometro
viene generalmente calato in acqua appeso ad una
cordicella. Durante 1'immersione, dato che il ter-
mometro & opportunamente zavorrato, il bicchierino
si riempie d'acqua, permettendc quindi la determi-
nazione della temperatura una volta estratto il
termometro dall'acqua in esame senza che la misura
venga perturbata per il tempo intercorrente per
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il recupero del termometro e la lettura della
temperatura. Per la taratura vale guanto speci-
ficato per il termometro a Mercurio; c) Termome-
tro a rovesciamento - questo termometro, ha un
serbatoio di Mercurio relativamente grande che &
collegato mediante un sottile capillare ad un bul-
bo pid piccolo. Appena al di sopra del serbatoio
il capillare presenta una strozzatura ed una pic-
cola ramificazione, & poi curvatc a spirale ed &,
infine, dritto fino al bulbo supericre. Quando il
termometro & in posizione diritta, il volume d4i
Mercurio al di sopra della strozzatura dipende dal-
la temparatura. Quando il termometro viene rove-
sciato la colonna di Mercurio si interrompe e
riempie il termometro a partire dal bulbo pid pic-
colo. L'altezza della colonna'di Mercurio indica
la temperatura dell'ambiente al momento del rove-
sciamento. Il termometro ausiliario, montato a
fianco del termometro a rovesciamento, serve per
misurare la temperatura dell'ambiente, una volta
riportato il termometro in superficie. Questa mi-
sura serve ad apportare le opportune correzioni

al valore letto sul termometro a rovesciamento.

COLORE

- - ——

Normale apparecchiatura da Laboratorio; Centrifuga;
Serie di tubi di Nessler uguali, con fondo in vetro
ottico e tre tacche, ben visibili, sulle pareti:
una al 1 cm dal fondo, la seconda a 5 c¢m dal fondo,
la terza a 10 cm dal fondo.

- PROCEDURA -
a) pretrattamento del campione. In caso di torbidi-~
ditd o di precipitati si proceder2 a cantrifugazio-
ne o filtrazione del campione; b) valutazione del
campione - il tubo di Nessler va riempito col cam-
pione centrifugato fino alla prima tacca e, quindi
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diluito con A.D. alla terza tacca di 10 cm.

Il campione,cosi diluito (1 : 10}, si confronta con
un altro tubo di Nessler riempito fino alla tacca
di 10 cm con A.D. Si traguarda nel senso dell'asse
dei tubi di Nessler, contro uno sfonrdo di vetro
bianco smerigliato. Per la diluizione 1 : 20
svuotare la precedente diluizione (1 : 10} fino al-
la tacca corrispondente ai 5 cm, quindi aggiungere
A.D. fino a riportare il livello alla tacca dei 10
cm. Si effettua quindi il confronto con uguale spes-
sore di A.D, Per la diluizione 1 : 40 - svuotare

la diluizione 1 : 20 fino al segno dei S cm, ripor-
tare con A.D. al segno dei 10 cm e confrontare con
uguale spessore di A.D.

- APPARECCHIATURA -
Beutc da 500 ml a collo stretto con tappo a smeri-
glio; Termometro da O a 100 C; Serie di pipette
da 1 ml, 2 ml, S ml; Burette da 25 ml; Cilindri da
150 e 250 ml - la vetreria deve essere ben pulita
€ sciacquata con acqua incdore.

- EEATTIYZ -
a) Acqua inodore, preparata facendo passare acqua
potabile su Carbone attivo in grani alla velocita
massima di 3 l/ora per Kg di Carbone

- PROCEDURA -
Si pongono in una serie di beute gquantitd variabili
tra O e 50 ml del campione da analizzare e si porta-
no a 240 mi con acqua inodore. Si agita tre o quat-
tro volte prima di odorare e si classificano le beu-
te in aventi o non aventi odore. Per aumentare la
precisione si odora ogni volta, prima del campicne
diluito, il campione costituito da sola acqua incdo-
re. Si cOnduce la determinazione a freddo (25°C)
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e a caldo (60 °C) dopo riscaldamento su bagnomaria.
Si escqguono le diluizioni intermedie e si prosegue
come sopra, finché si determina il volume minimo di
campione necessario ad impartire odore percettibile
all'acqua inodore. Il volume totale della soluzione
diviso il volume minimo necessario ad impartire odo-
re, rappresenta il valore della soglia di percezio-
ne dell'odore. Ad esempio: se 6 ml diluiti a 240

ml rappresentano il volume minimo di campione che
provoca ojore percettibile, il valore della soglia
di percczione & 240/6 = 40. La sensibilitd dell'o-
peratore viene controllata determinando il valore
della soglia di percezione per 1l'Alcool Butilico.
Essa corrisponde, generalmente, ad un tenore di
Alcool Butilico di 18 mg/1l.

MATERIALI GROSSGLANI

Setaccio a rete con maglie di 1Scm.

- PROCEDURA -

Si filtra un campione di 1 1 attraverso il setac-
cio.

MATERIALI SEDIMENTABILI

Materiale di uso comune da Laboratorio e Ccno di
IMHOFF graduato da 1000ml, corredato di apposito
supporto; Contatempi da Laboratorio.

- PROCEDURA -

Versare cautamente in Cono Imhoff 1000 ml, previa-
mente omogencizzati, dell'acqua in esame. LAsciare
sedimentare intervenendo, di tanto in tanto, cauta-
mente, con una bacchetta d4i vetro lungo la parete
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del cono pcr distaccare i Solidi eventualmente
aderenti ad e¢ssa. Lasciare, infine, il liquido in
riposo completo durante gli ultimi 15 minuti della
prova. Tempo totale di sedimentazicne: 2 ore. Leg-
gere quindi sul fondo graduato del cono il volume
di fango scdimentato.

MATERIALI IN SOSPENSIONE TCTAL1

- — - ——— - Am T e S AN A WD WD P W NS WS e wm .

Apparecchio per filtrazione sotto vuoto adeguato

al tipo di filtro prescelto; Membrane filtranti

con diamctrou compreso tra 50 e 100 mm a porosita
media di 0.45 micron; Stufa termostato con regola-
zionce della temperatura a = 2° C; Bilancia analiti-
ca con sensibilitd 0.1 mg.

- PROCEDURA -

Essiccare la membrana-filtrante in-stufa a 180°C
per untora e pesarla. Filtrare, sotto vuoto, una
quantitd sufficiente a fornire da 20 a 100 mg di
Solidi Sospesi Totali. Lavare con 10 ml di acqua
distillata le membrane e trasferirle in stufa a 180
*C pcr un'ora. Ripesare la membrana.

B.0.D. - DOMANDA BIOCHIMICA DI OSSIGENO

T IS D B R TS W A D s " np e A T B W S . W - S S . W G — . " - — - <

Bottiglie per incubazione - capacit3 250 ml -
tappo smerigliato_a becco di flauto;

Frigotermostato con precisione * 1 °C isolato dalla
luce;

- REATTIVI -
a) Acqua distillata satura di Ossigeno; b) 8,5 g di
KH,PO,, 21,7 g di K,HPO, , 33,4 g di Ma,HPO, - 7 H,O
e 1,7 g di NH,Cl vengono disciolti in un litro di A.D.:;
c) 22,5 g di MgSO, *7 H,0 in un litro di acqua distil-
lata; a) 0,25 g 4i FeCl;+6 H,0 in un litro di A.D.;

e) scolo di fogna domestica aerato a 20 °C per 24 - 36
ore.
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- — . s —— ——— o L - ——— — ——

Acqua di diluizione - Ogni litro di acqua satura di
Ossigeno a 20 °C viene addizionata di 1 ml di ciacu-
na delle soluzioni a),b),c),d) e, nel caso di esame
di acqua di origine industrialecheper ragioni chimi-
che o chimico-fisiche sia priva di popolazione mi-
crobica, si innocula 1-2 ml, per litro di acqua di di-
luizicne,della soluzione e} ;

Neutralizzare il campione a pH 7 con Alcali o Acidi
1 N ed effettuare 4 diluizioni per ciascyn campione
in beuta da 1 litro, tenendo presenti i seguenti in-

tervalli:

0,I - 1% acque fortemente inquinate 1:1000 e 1:100

1 - 5% scoli fognali non depurati 1: 100 # 1: 20

5 -~ 25% scarichi depurati 1: 20 + 1: 4
25 - 100% acque superficiali inquin. 1: 4 indiluito

Mescolare cautamente evitardo l'intrappolamento di
bolle d'aria e sifonare ciascuna diluizione in due
bottigliette da B.0.D. delle guali una va analizzata
subito per l'Ossigeno Disciolto e, l'altra, viene
messa in frigotermostato a 20 °c ¢+ 1 per 5 giorni
e malizzazzata per 1' O.D.

Nell'effettuare le diluizioni, tener presente che
dopo 5 giorni di incubazione deve aversi almeno 1
mg/l di O, residuo e un consumo di almeno 2 mg/1

di 0, . I1 B.0.D. viene calcolato dalla differenza
tra il valore in Ossigeno iniziale e quello finale
(valore medio delle diluizioni) per un litro di cam-
pione. Qualora sia stato effettuato 1'inoculo, il
consumo di 0, va detratto della quantitd consumata
dall'inoculo che -viene determinata effettuando, a
parte,una serie di diluizioni del liquido inoculan-
te usato determinando il B.0.D.s , e sottraendolo
dal campione.

Per controllo viene incubata anche l'acqua di dilui-
zione usata il cui consumo di Ossigeno non deve su-
perare i 0,2 mg/l.
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~ DETERMINAZIONE DELL'OSSIGENO DISCIOLTO -

s — T ———— S —— g —— —— ————— — ——— ———— —

Elettrodi a membrana sia di tipo galvanico che pola-
rografico.

Metodo d4i "WINKLER"

- REATTIVI -

a) Soluzione di solfato mangancso:

480 grammi Mn SO, * 4 H,0 oppure
400 grammi Mn SO, * 2 H,0 oppure
364 grammi Mn SO, - H,0

in un litro di acqua distillata;

b) Soluzione alcalina di Ioduro - A grammi 150 di
KI discialti in circa 200 ml di acqua distillata
vengono aggiunti 500 g di NaOH disciolti in 500
ml di A.D. portare a 1 litro. Aggiungere quindi
10 g di Sodio Azide NaN,; disciolti in 40 ml 4di
A.D.;

c) Acido Solforice concentrato;

d) Salda d'amido - 5 g di Amido solubile vengono di-
sciolti all'ebollizione in 1 1 di A.D. Preservare
con 1,25 g di Acido Salicilico per 1;

e} Soluzione di Tiosolfato standard 0,0250 N - 6,205
g di Na,S,0, * 5 H,0 vengono disciolti in I 1 di
A.D. con 0,4 g di NaOH per 1 (iml = 0,2 mg D.O.)

- PROCEDURA -
Al campione della bottiglietta da 250 ml, tappo sme-
riglio, vengono aggiunti 1 ml di a) e 1 ml @i b) ben
sotto la superfice del liquido. Tappare e agitare per
inversione, lasciar sedimentare e aggiungere 1 ml di
c) . Tappare ed agitare per inversione sino a dissolu-
zione del precipitato. Pipettare 200 ml della soluzio-

ne di Iodio formatasi e titolare con e) in presenza di
d)o
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C.0.D. - RICHIESTA CHIMICA DI OSSIGENO -
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a) soluzione standard di K.Cr,0, 0,25 N; 12,259 g
di Bicromato di potassio essiccati a 103 °C per due
ore vengono disciolti in un litro di A.D.

b) 7 g di Ag2SO+ in un litro di H, SO, concentrato;

c) soluzione di Ferro Ammonio Solfatoso 0.10 N; d4i-
sciogliere 39 g di Fe (NH.): (SO2)2 « 6 H,0 di acqua
pistillata, aggiungere 20 ml di Acido Solforico con-
centrato e diluire a 1 1. Standardizzare con la solu-
zione 'a) giornalmente; d) 1,485 g 4i 1,10 Fenantroli-
na Monoidrato & 695 mg di FeSO,+ 7 H,0 vengono disciol-
ti in 100 ml 4i A.D.; e) HgSG, cristalli.

- PROCEDURA -
In un palloncino da 250 ml introdurre 0,4 g di e), ag-
giungere 20 ml di campione (o una quota parte di cam-
pione diluito a 20 ml), mescolare; aggiungere 10 ml
di a). Attaccare il pallone ad un refrigerante a 8 bol-
le. Dall'apertura superiore del refrigerante versare
cautamente 30 ml di b); agitare il contenuto del pal-
loncino e far bollire a riflusso per due ore. Diluire
{1 contenuto a 150 ml con A.D. e titolare l'eccesso
di Bicromato con la soluzione c) dopo aver aggiunto 3
gocce di d). Eseguire le stesse operazioni con 20 ml
di A.D. (bianco). Se il campione contiene pid di 2000
mg/1 di C17 aggiungere una quantitd di e) tale da man-
tenere un rapporto HgSO,: €17 di 10 : 1

(x - y) N 8000

ml di campione

% = ml di soluzione c) titolante impiegati per il
bianco;

y = ml di soluzione c) titolante impiegati per il
campione

=
"

normalita della soluzione c).
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AZOTO AMMONIACALE 1w acque poncr

2-
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a) Acqua Bidistillata esente da Ammoniaca;

b) Soluzione di Solfato di Zinco; 100 g di Sol-
fato di Zinco Eptaidrato in un litro di acqua;

c) Idrato Sodico 6 N; 4) Soluzione di Seignette

50 g @i Sodio Potassio tartrato (KNaC H,O,.4 H,6O)
vengono disciolti in 100 ml di acgqua distillata.
Aggiungere 10 ml di reattivo di Nessler, lasciar
riposare 15 giorni e filtrare. e} reattiyvo di Nes-
sler sciogliere 100 g di HgI,e 70 g di KI in poca
acqua; preparare, a parte, una soluzione di 160 g
di NaOH in 500 ml d4i acqua e aggiungervi la solu-
zione di Ioduri e portare a 1 litro. Conservare

al riparo della luce diretta; f) Soluzione st-an-
dard di Ammoniaca discioglire 4,918 g d4i NH,Cl es-
siccato a 100 °C e portare a'i litro con A.D. Di-
luire 1+ 100 per ottenere una concentrazione d4i 1C
mg/l NH .+ | La taratura sar3 effettuata con stan-
dards compresi nell'intervallo di concentrazicne
0 - 5mg/1l. Le letture fotometriche devono essere
fatte contro il bianco dei reattivi in celle da 1
cm. g) Sodio Tiosolfato N/70.

PRCCEDURA -

—————— —————

Se i)l campione in esame contiene Cloro residue, questo
deve essere rimosso aggiungendo al campione g) fino a
scomparsa del Cloro. Si aggiunge 1 ml di b) a 100 ml
del campione in esame; si mescola bene e, guindi, si
addizionano 0,4 - 0,5 ml di ¢) fino a pH 10,5.

51 lascia riposare per alcuni minuti e si chiarifica
per filtrazione su carta esente da Ammoniaca scartando
i primi 25 ml di filtrato; si prelevano 50 ml di fil-
trato o un'aliquota inferiore diluita a 50 ml con a).
Si aggiungone 0,4 ml d) e 1 ml e); si mescola ripetu-
tamente per inversione e, dopo 10' si legge allo spet-
trofotometro a 410 millimicron, celle da 1 cm.
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AZOTO AMMONTIACALE 1 AcQus SALMASTRE
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- METODO ALL' INDOFENCLO -

a) Acqua Bidistillata esente da NH; ; Db) soluziocne di
Idrato di Sodio. 0,5 N. Disciogliere 20 g di NaOH in 11
di a); c) soluzione di Solfato di Magnesio. Discioglie-
re 50 g di MgSO, *7 H,0 in circa 100 ml di a). Aggiunge-
re b) fino a leggera precipitazione. Bollire per scaccia-
re NH,; fino ad un volume di 80 ml circa. Raffreddare e
portare a volume con a). Non & necessario ridisciogliere
il precipitato; d) reagente al Fenolo. Disciogliere 38
g di Fenolo C H,OH e 400mg di Nitroprussato bisodico Na,
Fe(CN)s NO - 2 K,0 in a) e portare a volume di 11.Conser-
vare in frigorifero in bottiglia scura; e) soluzione di
Sodioc Ipoclerito. Diluire 1,5ml di Sodio Ipoclorito al
10% in Cloro Libero ( o un volume di Ipoclorito d'altro
titolo contenente 150 mg di Cloro Libero) in 100 ml d4i
b) ; f) soluzione di Sodio itrato.Disciogliere 240 g di
Sodio itrato C¢BsNa; ¢ -2 H,O in £08 ml di a) .Aggiunge-
re 20 ml di b);bollire per cacciare 1l'Ammoniaca fino a
400 ml. Raffreddare, diluire a 500 ml con a); 9) solu-
zione standard di Ammoniaca. Disciogliere 53,5 mg di Am-
monio Cloruro NH,Cl,seccato in stufaa 100 °C per due o-
re, 4in 100 ml di a). Aggiungere una goccia di Clorofor-
mio. Conservare in bottiglie di vetro in frigorifero.

(1t m1 =0.140 mg N). La taratura sard effettuata con stan-
dards compresi nell'intervallo O - 0.5 mg/lLe letture
fotometriche sarannc fatte contro il bianco-dei reat-
tivi in celle da 1 cm. a630 millimicron.

PROCEDURA -

Prelevare 35 ml o una quota parte opportunamente dilui-
ta con a) ¢&i campione filtrato su filtro esente da Am-
moniaca e introdurli in una beuta con tappo & smeriglio
da 50 ml. Aggiungere mescolando dopo ogni aggiunta 1 ml
di f), 1 ml di d) e 1 ml di e}). Lasciare riposare al bu-
io per 6 ore e leggere allo spettrofotometro in cuvet-
te da 1 cm contro il bianco dei reattivi.
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-~ METODO DI DISTILLAZIONE -
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La distillazione preliminare viene fatta se sono pre-
senti interferenze quali colore, torbidit3, Acido Sol-
fidrico, Sostanze Organiche ecc.

REATTIVI -

a) Acqua Bidistillata esente da Ammoniaca; b) soluzio-
ne tampone di Fosfato. 14.3 g di Potassio Potassio Mo-
nobasico e 68.8 g di Potassio Fosfato Bibasico vengono
disciolti in 1 litro di a); c) soluzione di assorbimen-
to. 20 g di Acido Borico Anidro vengono disciolti in 1
1 di a); d) reattivo di Nessler. Sciogliere 100 g di
Hgl, e 70 g di KI in piccole quantitd di a). A parte
preparare una soluzione di 160 g di NaOH in 500 ml di
a), aggiungere la soluzione degli Ioduri e portare ad
1 1. Conservare al buio.

PROCEDURA -

500 ml di campione, o quota parte opportunamente dilui-
ta a 500 ml, vengono addizionati di 10 ml di b) (per
campioni con pid di 250 mg/1 di Calcio aggiungere altri
10 ml 4i b)). Aggiustare il pH a 7.4 con Acido o Base e
distillare a 6 -~ 10 ml al minuto con la coda del refri-
gerante immersa nella soluzione c). per il totale assor-
bimento di 1 mg di Azoto Ammoniacale sono necessari 50
ml di soluzione c).Distillazre 300 ml e prosequire la

distillazione per altri 2 minuti con la coda del re-

frigerante rialzata sopra il livello della soluzione

c). Diluire a 500'ml con a). A 50 ml di distillato, o
a quota parte opportunamente diluita a 50 ml con a),

si aggiunge 1 ml di d). Dopo 10 minuti si leagge allo

spettrofotometro a 410 my in celle da 1 cm. contro

il bianco dei reattivi. Fare la curva di taratura con
standards nell'intervallo O - 2.5 mg/l.
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AZOTO NITROSO

a) Acqua Bidistillata esente da Nitriti; b) soluzione
EDTA 0,5 g del Sale Bisodico dell'Acido Etilendiammino-
tetracetico in 100 ml di A.D.; c) soluzicne di Acido
Solfanilico.0,60 g di Acido Solfanilico vengono disciol-
ti in 70 ml di Acqua Bidistillata calda. Dopo raffredda-
mento si aggiungono 20 ml di HC1l concentrato e si dilui-
sce a 100 ml agitando energicamente; d) soluzione Clori-
drato di Naftilamina. 0,60 g di Cloridrato di Naftilami-
na vengono sciolti in Acqua Bidistillata aggiunta 4i 1
ml di HCl concentrato. Si porta a volume di 100 ml agi-
tando energicamente. Conservare in frigorifero; e) solu-
zione tampone Acetato di Sodio. 16,4 g Acetato d4i Sodio
Anidro vengono disciolti in 100 ml di Acqua Bidistillata;
f) soluzione standard di Nitrito di Sodio. Si sciclgono
1,500 g di NaNO, in Acqua Bidistillata e si diluisce a

1 litro (1 ml = 1 milligrammo di NO,). Preparare di
fresco.

PRCCEDURA -

Se il campione contiene Solidi Sospesi o colorazione,
trattare il campione con soluzione di Solfato di Zinco
come visto per la determinazione dell'Ammoniaca. Even-
tuali colorazioni residue possono essere eliminate per
trattamento su Carbone Attivo. A 50 ml del cdmpione lim-
pido o a una gquota parte opportunamente diluita, neutra-
lizzato a pH 7.0 si aggiungono 1 ml di b) e 1mldc).
Mescolare e controllare il pH (1,4). Dopo 10 minuti ag-
giungere 1 ml di d) e 1 ml di e). Il pH a questo punto
deve essere 2,0 - 2,5. Dopo 25' leggere allo spettrofo-
tometro a 520 mu in celle da 1 cm. Nel casoc venga ado-
perato il reattivo di "Griess" in soluzione unica, la
procedura dopo la fase di chiarificazione e decolorazio-
ne del campione pud essere cosli semplificata.

A 50 ml del campione o a una quota parte oppor tunamen-=
te diluita a 50 ml si aggiungono, dopo aver neutralizza-
to a pH 7.0, 1,5 ml di reattivo controllando che il pH
sia vicino al valore di 2.5. Dopo 25' si legge al colo-
rimetro. Durante le operazioni di analisi preservare il
campione dal contatto con ltaria.
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AZOTO NITRICO 1r acque poLcr
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RERTTIVI -

a) soluzione standard di Solfato d'Argento. Discio-
gliere 4.40 g di Ag:S04 esente da Nitrati, diluire a

1 litro. 1 ml = 1 mg C17, b) Acido Fenolsolforico;

c) Idrato di Ammonic concentrato; d) soluzione stan-
dard 4i Nitratc Potassico 10 mg/1. 1,6303 g di KNOj;
Anidro vengono disciolti in 1 1 di Acqua Bidistillata
ottenendo una concentrazione di 1 g/1 NO3 ., Diluire 10
ml a 1 . con A.D.; e) Acido Solforico 1 N; f) Perman-
ganato di Potassio N/10; g) Acqua Bidistillata esente
da Nitriti.

PROCEDURA -

Qualora il campione in esame presenti torbidita e colo-
razione, esso deve essere trattato con i metcdi usuali
di filtrazione e decolorazione. I Nitriti presenti in
concentrazione superiore a 0,2 mg/l devono essere ossi-
dati a Nitrati con il seguente trattamento:

A 100 ml del campione o a una quota parte opportuna-
mente diluita a 100 ml si aggiunge 1 ml di e), goccia

a goccia f) fino a colorazione persistente per 15°'.
Detrarre il contenuto in Nitriti dal valore finale di
Nitrati. Determinare a parte il contenuto in "Cloruri

e aggiungere a 100 ml di campione una guantitd equi-
Valente di soluzione a). Rimuovere quindi il p-ecipita-
to per filtrazione. Neutralizzare quindi il campione a
PH 7.0 e mettere 50 ml in capsula di porcellana o di
platino ed evaporare a secchezza in bagnomaria. 2ggiun-
gere 1 ml di b) e ridisciogliere tutto il residuo. Di-
luire con 20 ml di Acqua Bidistillata g) e aggiungere,
mescolando, 3-4 ml di c) fino a completo sviluppo del
colore. Eliminare per filtrazione ogni traccia di so-
stanze sospese; portare a volume con ripetuti lavag-

gi in matraccio da 50 o da 100 ml a seconda della in-
tensitd del colore. Dopo 15' dall'alcalizzdzione leg-
gere allo spettrofotometro a 410 my con celle da 1

cm. Operare nella stessa maniera per il bianco e i
punti standard di taratura nell'intervallo di concen-
trazioni O - 5 mg/1 NOj.
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AZOTO NITRICO 1IN ACQUE SALMASTRE
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REATTIVI -
a) Acqua Bidistillata esente da Nitriti; b) Tampone
di Cloruro di Ammonioc - 10 g di Ammonio Cloruro NH Cl
vengono disciolti in 1 1 di a) - Portare il pH a 8.5
con Ammoniaca; c) Soluzione di Acido Solfanilico -
0.60 g di Acido Solfanilico 4 NH,C H, SO, H vengono di-
sciolti a caldo in 70 ml di a). Dopo raffreddamento si
aggiungono 20 ml di HC1l concentrato e si diluisce a 100
ml agitando energicamente; d) Soluzione di Cloridrato
di Naftilamina - 0.60 g di Cloridrato di Naftilamina

C, ¢ H;NH; HC1 vengono disciolti in a) aggiunta
di 1 ml di HCl conc. fino a volume di 100 ml agitando
energicamente; e) Cadmio metallo - setacciare del Cad-
mio Metallico granulare a 40 - 60 mesh; f) Solfato di
Rame.10 g di Sdfato di Rame Cu SO, * 5 H,0 vengono di~
sciolti in 1 1 di a); g) Soluzione standard d4i Nitrato
di Potassio - 1.011 g di Nitrato di Potassio viene di-
sciolto in 1 1 di a). Conc. di 0.140 mg/1 di Azoto Ni-
trico.

PREPARAZIONE_DEL_RIDUCENTE -

L'apparecchio di riduzione consiste in un tubo a U dal-
la lunghezza totale di circa 60 cm e con un diametro in-
terno di 3 mm ed 2 collegato ad una estremitd al reci-
piente contenente il campione e, all'altra, a teuta,
ad una beuta per la raccolta del campione dopo il pas-
saggio nello strato riducente. Il movimento del campione
avviene per depressione nella beuta di raccolta median-
te pompa a vuoto. I granuli di Cadmio vengono liberati
dagli Ossidi lavandoli con HCl 2N. Si agitano quindi vi-
gorosamente con f) per circa 3 minuti. Si risciacqua
con a) per tre volte. Riempire il tubo a U con a); in-
trodurre in uno dei bracci, con l'ausilio di un imbute,
i granuli 4i Cadnio impaccandoli con leggeri colpetti;
ripetere la procedura sull'altro braccio. Lasciare 5 cm
di spazio libero all'estremitd della canna-e inserire
un batuffolo di lana di vetro; attivare l'apparecchio
facendo passare 250 ml di soluzione tampone contenente
circa 1.4 mg/l di Azoto Nitrico. Risciacquare abbondan-
temente con a). L'attivazione va ripetuta qualora l'ap-
parecchioc non venga usato per diversi giorni. Alla fine
del lavoro l'apparecchio viene lasciato ccn scluzicne
tampone di Ammonio Cloruro b).
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-~ PROCEDURA -

- —— - ——

50 ml di campione (o 25 ml se il contenuto in Azoto Ni-
trico & superiore a 200 ug/l) vengono addizionati di 50
ml di b) (75 ml nel caso di contenuto di Azoto Nitrico
superiore a 200 ug/l) in beuta da 150 ml. Si immerge il
tubo di aspirazione dell'apparecchio riducente e¢ si fan-
no passare circa 30 ml in un tempo di 3 - 5 minuti.

Si scarta l’'eluato e si raccolgono i successivi 25 ml
con la stessa veloccitd di passaggio usata per la prima
frazione di risciacquo. Si eseque la determinazione co-
lorimetrica con le stesse modalitd gid viste per 1l'Azo-
to Nitroso - 1"parte - Operare nella stessa maniera con
soluzione standards per la curva di taratura nell'inter-
vallo 0 - 0,6 mg/1 di Azoto Nitrico.

FOSFATI

REATTIVI -

a) soluzione Fenolftaleina; b) soluzicne d4i Molibdato.
250 g di Ammonio Mcolibdato (NHu)s M07024+4H,0 vengono
disciolti in 175 ml di A.D. - Aggiungere quindi 280 ml
di Acido Solforico conc. a 400 ml di A.D. - Raffredda-
re e aggiungere a questa soluzione gquella di Molibdato
e portare ad 1 1; ¢} soluzione di Stagno Cloruro. Di-
sciogliere 2.5 g di Stagno Cloruro SnCl,°*2H,0 in 100
ml. Glicerolo. Riscaldare in bagno d‘'acgqua ogni tanto
per favorire la soluzione; d4) soluzione stan@ard di
Fosfati - 50 mg/l POF, Disciogliere 716.4 mg di KH2PO

in 1 1 di A.D. - Diluire quindi 100 ml d4i guesta solu-
zione a 1000 ml con A.D.

PROCEDURA -

A 100 ml di campione, o a quota parte opportunamente
diluite contenenti non pid di 0.5 mg di POw ed esenti

a torbidit3d e colorazione (rimuovere eventualmente

per filtrazione e trattamento Su Carbone Attivo) addi-
zionare una goccia di Fenolftaleina e neutralizzare 1'
eventuale colorazione rossa formatasi con soluzione con-
centrata di Acido.Aggiungere quindi, mescolando dopo
ogni aggiunta, 0,4 ml di b) e 0,5 ml di c). Curare che
la temperatura sia la stessa con una tolleranza di 2
°C per standards, campioni,reagenti. Effecttuare le let-
ture allo spettrofotometro a 690 my dal 10° al 12° mi-
nuto dopo 1'acgiunta dell'ultimo reattive. Preparare
‘con le stesse modalitd la curva di taratura nell'inter-
vallo 0.0,5 mg/1 POT
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- FOSFATI TOTALI -

a) soluzione acida. Aggiungere cautamente 300 ml di

H,80, conc. a circa 600 ml di A. D.-Raffreddare e ag-
giungere 4 ml di HNO; conc. e diluire a 1 1; b) So-
dio IdratoéNn;c) soluzione indicatore di Fenolftaleina.

PROCEDURA -

A 100 ml di campione aggiungere una goccia di indicato-
re c). Sesi sviluppa colore rosso aggiungere goccia a
goccia a) fino a scomparsa e quindi 1 ml in eccesso.Se
non si sviluppa colore aggiungere % ml di a)l Portare al-
1' ebollizione per 90', mantenendo il volume tra 25 e
50 ml. Raffreddare e neutralizzare con b) e riportare a
volumedi 100 ml con A. D.-Dosare il contenuto di Fosfa-
ti come descritto per gli Orto - Fosfati. Il bianco e
la curva di taratura effettuata con soluzione di Orto -
Fosfati standard devono essere sottoposti allo stesso
procedimento di idrolisi del campione.

FLUORURI

Apparecchiatura di distillazione con termometro per con-
trollo temperatura.

REATTIVI -
a) Acido Solforico conc. ; b) Argento Solfato Cristal-
1i.

PROCEDURA -

In un pallone da litro vengono introdotti 400 ml 4i A.
D. e 200 m! di a). Omogenizzare la soluzione, distilla-
re fino a raggiungere nel pallone una temperatura di 180
°c.Scartare il distillato e aggiungere nel pallone di
distillazione 300 ml di campione dopo che la temperatu-
ra & scesa sotto i 120 C.Aggiungere 5 mg di b) per ogni
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milligrammo di Cl~ presente nel campione. Distillare
quindi a 180 °C e raccogliere circa 300 ml di distil-
lato. Portare a volume in matraccio tarato da 500 ml.

- METODO "SPADNS" =

REATTIVI -

a) soluzione Spadns. Disciogliere 858 mg di Scdio

2 - (Parasulfofenilazo)-1,8-di Idrossi- 2,6 Nafta -
lenedisulfonata in 500 ml di A.D.; b) scluzione aci-
da di Zirconile. 133 mg ZrOCl, - 8 H,0 sono disciolti
in 25 ml di Acqua Distillata. Aggiungere 350 ml d4i
HCl conc. e diluire a 500 ml con A.D.; c) soluzione
di Zirconile - SPADNS. Mesdare volumi uguali delle
due soluzioni aj) e b); d) soluziocne standard di Fluo-
ruri. 10 mg/1l 3221 mg di NaF vengono disciolti in 1

1l di A.D. 100 ml vengono quindi diluiti a 1000 ml con
A.D.

A 100 ml del distillato o ad una quota parte opportu-
namente diluita aggiungere 5,0 ml 4i soluzione c¢).
Agitare e lasciar riposare 1 ora. Leggere allo spet-
trofotometro in celle da 1 cm contro A.D. a 570 mu

CURVA DI TARATURA -

— — ———— - ——— —— —————

Seguire la medesima procedura per soluzioni standard
di F” nell'intervallo O - 1,4 mg/l. La temperatura al-
la quale si opera per la curva di taratura deve esse-
re.la stessa con una tolleranza di 2 °C alla guale si
opera per il cambione. In alternativa si usa il meto-
do potenziometrico con elettrodo specificoc a cri-

stallo per Fluoruri.

CLORURI

—— e ——— ———————————

Vetreria da Laboratorio.
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REATTIVI -

a) soluzione di AgNO3; N/10; b) soluzione di NHwSCN N/10;
c) scluzione satura FeNHy (SO.):2 decolorata con HNO; conc.

d) HNOQjconc.; e) soluzione KMnO« N/10; f) soluzione di
Sodio Nitrito N/10.

PROCEDURA -~

Introdurre 100 ml di campione o una quota parte dilui-
ta a 100 ml in una beuta da 250 ml,aggiungere 10 ml di
a) . Aggiungere 5 ml di d) e 2 ml di ). Titolare 1l'ec-
cesso di Ag NO,con la soluzione b) fino ad una colora-
zione rossa persistente. Qualora il campione in esame
contenga notevoli quantitid di sostanza organica, Solfu-
ri e Solfiti, si procede preventivamente alla loro os-
sidazione mediante bollitura per 5 minuti in presenza
di leggero eccesso di e). Dopo l'ebollizione distrugge-
re l'eccesso di Permanganato con soluzione f).

SOLFURI

- ————

Apparecchio per distillazione; Spettrof otometro;
Vetreria da laboratorio; Bombola di Azoto.

REATTIVI -

a) Acqua Distillata esente da Ossigeno; D) Soluzione

2 M di Zinco Acetato. Sciogliere 220 g di Zn (C2H302)2°
2 H20 in 870 ml di e); c) soluzione ¢t Sodio Carbonato
a 50 g/1; d) Acido Cloridrico diluito 1:1; e) soluzio-
ne di Scdio Idrato 0,1 N ; f) p-~Aminodimetilanilina
bicloridrato a 1 g/l in Acido Cloridrico diluito d) ;

g) soluzione conc. di Cloruro Ferrico: scicgliere 100

g di FeC13.6H20 in 100 ml1 d4i a); h) soluzione di Ammo-
nio Fosfato Bibasico (NH4):HPOs a 1,00 g/1; i) soluzio-
ne di Solfuro a circa 1 g/l: pesare 7.51 g di Sadio
Solfurc (NasS °* 9 H,0) e disciogliere in 1000 ml di a).
Standardizzare la soluzione con soluzioni di Iodio e
Tiosolfato 0,1 N operando su 25 ml. La soluzione &
stabile per 24 ore; 1) soluzione standard di Solfuro

a 10 m?{di S27, in base alla standardizzazione sulla
soluzione precedente prelevare con buretta di precisio-
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ne un volume di h) contenente 10 mg di S?7 e di-
luire in matraccio tarato da 1000 ml con a). Prepa-
rare al momento dell'uso.

PROCEDURA -

Introdurre nell'apparecchio di distillazione un'ali-
quota di campione contenente una quantitd di Solfuro
compresa tra 2,5 e 50 pg di S?7 in un volume massimo
di 25 ml. Aggiungere 6 ml di d) e far passare Azoto

a 2-3 bolle al secondo e su bagnomaria bollente strip
pare per 30' raccogliendo su 10 ml di e). Addizionare
la soluzione alcalina di raccolta con 2 ml di f) agi-
tando per inversione. Aggiungere 3 gocce di g) e, do-
po 1' 1,5 ml di h). Introdurre in matraccio tarato
da 25 ml e portare a volume con a). Lasciare a riposo
per 30'. Effettuare la lettura di assorbanza allo
spettrofotometro a 665 mu contro acqua distillata in
cella da 1 cm. : Sottrarre il valore del bianco
e riportarsi alla curva di taratura.

CURVA DI TARATURA -

——— W —— — e —— ————— -

Introdurre successivamente nell'apparecchiatura di
distillazione i seguenti volumi d4i 1):

SOLUZIONE CAMPIONE QUANTITA' DI &-
DI SOLFURO 1) CORRISPONDENTE
ml ug
(bianco)
0,25 2,5
0,50 5,0
1,00 10,0
2,00 20,0
3,00 30,0
4'00 40'0

~-

Diluire a 20 ml con a) e procedere come al punto 3.
Tracciare un grafico riportando in ascissa i valo-
ri in microgrammi di S?” e in ordinata i valori cor-
rispondenti di assorbanze.
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SOLFITI

————— . —— - - — -

Apparecchio per distillazione; Bombole di Azoto;
Spettrofotometro; Vetreria da Laboratorio.

REATTIVI -~

a) Acqua Distillata; b) soluzione di Pararosanilina
Cloridrato a 10 g/l: disciogliere 1 g di Pararosani-
lina Cloridrato in A.D. addizionata éi 0.5 ml d4i HC1
conc. e portare a volume di 100 ml. Soluzione stabile
per 2-3 mesi. Conservare in frigorifero; c) soluzione
di Pararosanilina Cloridrato a 0.4 g/1l: prelevare 10
ml di b), addizionare 15 mi di HCl conc. e diluire.a
250 ml con a). Preparare al momento dell'uso; d) solu-
zione di Aldeide Formica a circa 2.2 g/1, Diluire 0.55
ml di Formalina al 40% a 100 ml con a); e) soluzione
di Sodio Solfito a 1 g/1 di SO“;-, Disciogliere 3.15 g
di Sodio Solfito Na2SO; +7 H,0 in a) e portare a volu-
me di 1000 ml in matraccio tarato. Soluzicne stabile
un mese. Conservare in frigorifero; £) soluzione di So-
dio Solfito a 10 mg/l SO}~ - 10 ml di e) vengono diluiti
a 1000 ml con a) in matraccio tarato. Preparare al mo-
mento dell'uso; g) soluzione standard di Sodio Solfito
a 2 mg/1 SO2~+ 20 ml di f) vengono diluiti a 100 ml con
a) in matraccio tarato. Preparare al momento dell‘uso;
h) soluzione di Sodio Idrato N/100; i) soluzione 4i Aci-
do Cloridrico N/100; 1) Acido Solforico 1:10.

PROCEDURA =

Introdurre un'aliquota di campione contenente al massi-
mo 40 yug/1 di S02" nell'apparecchiatura di distillazio-
ne; diluire, se necessario, con a) fino a 20 ml. Aggiun-
gere 5 ml di e) e portare all'ebollizione con riflusso
in corrente di Azoto per un'ora. Assorbire in 10 ml 4i
h) mediante diffusore in vetro poroso. Portare il li-
quido di assorbimento in matraccio tarato da 25 ml e
aggiungere 10 ml 2i i). Addizionare 1 ml dic) e 1 ml
di d) portare a volume con a). lasciare a riposo per

30 minuti ed effettuare le misure spettrofotometriche

a 550 mp contro A.D. in celle da 4 cm. Sottrarre il va-
lore di assorbanza del bianco e riportarsi alla curva
di taratura.
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CURVA DI TARATURA -

- - —— — — — o ——— - —

Introdurre successivamente nell'apparecchiatura di di-
stillazione i seguenti volumi di g)

SOLUZIONE STANDARD QUANTITA' di SO}~
CORRISPONDENTE
ml Mg
0,0 o
1,0 2
2,5 5
5,0 10
10,0 20
15,0 30
20,0 40

Diluire a 20 ml con a) e procedere come al punto 3.
Tracciare un grafico riportandi in ascisse i valori

- . 2 - . . . .
di microgrammi di SO = e in ordinata i corrispondenti
valori di assorbanza.

SOLFATI

T - — y — ————— ——

Muffola; Colonna di resina scambiatrice cationica in

forma acida; Capsula di platino; Crogiuolo di rlatino;
Vetreria da Laboratorio.

REATTIVI -

a) Acido Cloridrico 1:1; b) soluzione di Bario Cloruro;
100 g di BaCl,+*2H,0 vengono disciolti in 1 1 di A.D.
Filtrare; c) soluzione di Argento Nitrato, Acido Nitri-

co; 8,5 g di Ag NO; e 0,5 ml di HNO, conc. in 500 ml
di A.D.

PROCEDURA -

Rimuovere un'eventuale eccesso di cationi (sopra 250
mg/l) © un eccesso di metalli pesanti .(sopra 10 mg/l)
per passaggio su resina scambiatrice cationica in for-
ma acida.

La Silice presente in quantita superiore a 25 mg/1 va
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eliminata: 100 ml di campione vengono portati vicino

a secchezza in capsula di platino. Si aggiunge 1 ml

di a) e si porta a completa secchezza. Mettere in
stufa a 180 °C , riprendere con 2 ml di a) e ripetere
l'operazione. Riprendere con A.D. e filtrare. Riunire
il filtrato e lavaggi.

250 ml di campione conc. o diluito in maniera da conte-
nere circa 50 mg di SO, wviene portato con Acido Clo-
ridrico 1:1 a pH 4,5 - 5,0 e addizionatodi 1 - 2 ml
in eccesso. Si porta quindi all'ebollizione e si ag-
giunge agitando soluzione calda di b) finché la pre-
cipitazione & completa. Aggiungere quindi 2 ml in ec-
cesso. Digerire il precipitato per almeno due ore a
80-90 °C . Filtrare su filtro di carta senza ceneri

ed effettuare lavaggi fino a scomparsa dei Cloruri
nell'acqua di lavaggio. Seccare il filtrato e calcina-
re su crogiuoclo di porcellana o di platino tarato a
800 °C per un‘tora. Raffreddare e pesare.

CIANURI

——— e

Apparecchiature per distillazione sotto vuoto in cor-
rente d'aria provvista di sistema di assorbimento del
gas e di refrigerante a riflusso per vapore acqueo;

Pompa da vuoto; Colorimetro; Vetreria da Laboratorio.

REATTIVI -

a) soluzione di Sodio Idrato N/10; b) soluzione Mercu-
rio Cloruro, disciogliere 34 g di HgCl, in 500 ml di
A.D.; c) soluzione di Magnesio Cloruro, disciogliere

51 g édi MgCl, *6 H,0 in 100 ml di A.D.; d) Acido Solfo-
rico conc.

PROCEDURA

Introdurre 500 ml di campione o quota parte diluita a
500 ml (contenenti non pid di 5 mg di CN7) nel pallone
di{ distillazione. Introdurre 100 ml di soluzione di a)
al dispositivo di assorbimento del gas. Assemblare 1!
apparecchiatura e regolare il vuoto in maniera che en-
tri una bolla d'aria ogni seccndc.
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Aggiungere al campione, attraverso il tubo di entrata
dell'aria, 20 ml di b); 10 ml di c) e 25 ml di d).
Riscaldare all'ebollizione per 1 ora e poi continuare
pér altri 15 minuti il flusso dell’aria. Raccogliere

la soluzione di assorbimento e diluire a 250 ml con

a) in matraccio tarato. Dosare il contenuto di Cianuri
secondo il metodo colorimetrico se il campione ha una
concentrazione inferiore a 1 mg/l CN; secondo il meto-
do volumetrico se il campione ha una concentrazione su-
periore a 1 mg/l1 CN.

- METODO PER TITOLAZIONE -

- D B B — —— T S —— — —— - —— -

- > = Goe

a) soluzjone di Sodio Idrato N/10; b) soluzione di Pa-
radimetilaminobe nzalrodanina, disciogliere 0,02 g in
100 ml d4i Acetone; c¢) soluzione standard di AgNO

0,0192 N; disciogliere 3,27 g di Agilin un litro di A.D.
Standardizzare con Acido Cloridrico N/10 in presenza
di K,Cr,0,. (1 ml = 1 mg CN).

PROCEDURA -

Prelevare una quota della soluzione di NaOH di assorbi-
mento contenente da 0,5. - 5,0 mg di CN. Diluire con a)
a 250 ml. Aggiungere 0,25 ml di b) e titolare con ¢)
fino a viraggio da giallo canarino a rosa saimone. Ti-
tolare 250 ml di soluzione di a) (bianco) con le stesse
modalit3d e detrarre il volume di titolante necessario

al viraggio della quantit3 di titolante usata per il
campione.

- METODO COLORIMETRICO -

a) soluzione di Benzidina; 0,56 g di Benzidina in 50 ml
di Acido Cloridrico 0,5/N; b) soluzione di Piridina, 17
ml di Piridina vengono addizionati a 12 ml di A.D.,3 ml
di Acido Cloridrico conc. e 10 ml di soluzione a); c)

Acqua di Bromo, soluzione satura; d) soluzione di Arse-
nito, disciogliere 3 g di As,0, in 100 ml di NaOH 0,2/N
e) Alcool Etilico; f) soluzione standard CN”: discio-

gliere 2,51 g i XCN in 1 1 di NaOH N/10; effettuare 2
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diluizioni consecutive con NaOH N/10:

-~ Prima

diluizione 10ml =+ 1.000 ml

- Seconda diluizione 10 ml -~ 100 ml

g) Acido Acetico glaciale.

PROCEDURA -

6 ml di
namente
di 8 wug
ml con
2 ml di

liquido di assorbimento o quota parte opportu-
diluita con NaOH N/10 a 6 ml contenenti non pid
di CN™, vengono introdotti in un cilindro da 25
tappo a smeriglio. Si aggiungono 0,5 ml di g) e
Acqua di Bromo, soluzione satura. Si agita per

inversione e si lascia a riposc per 15 minuti. Si eli-
mina quindi 1'eccesso d1 Bromo con 2,5 ml 41 4) e si
aggiungono 4 ml di b) e 5 ml di1 e). Si attendono 20 mi-
nuti e si legge al colcrimetro in celle da 1 cm contro
bianco a 530 mu. La curva 4i taratura si prepara con
le stesse modalitd con quantitd di soluzioni di CN in
NaOH N/10 nell'intervallo O - 8 ug.
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- METODI SPETTROFOTOMETRICI AD ASSORBIMENTO ATOMICO -

.y —— —— —————— ——— —— —— —— e o - ———— ——— ——————— ——— ————

Spettrofotometrc ad Assorbimento Atomico; Lampada a
catodo cavo; Aria compressa previamente filtrata per
l'eliminazione di olio, acqua ed altre sostanze estra-
nee; Ossido di Azoto; Acetilene: evitare che 1l'Acetone,
sempre presente nelle bombole di Acetilene,arrivi al
bruciatore scartando la-bambola prima del totale esau-
rimento; Riduttori di pressione.

CALIBRAZIONE E_STANDARDIZZAZIONE -

Preparare almeno 4 soluzioni standard del Metallo dilu-
endo la soluzione madre con Acido Cloridrico (1 + 99)
in maniera da coprire 1l'intera curva di taratura. Im-
postare la larghezza della fiamma da istruzioni del
costruttore per il Metallo in esame. Alimentare Aceti-
lene e ossidante come indicato per i singoli Metalli e
accendere la fiamma. Atomizzare A.D. e provare l'aspi-
razione di 2 minuti su una velocita di 4 - 5 ml/min.
Disporre la lunghezza d'onda approssimativamente al va-
lore indicato per il Metallo in esame. Atomizzare uno
standard e selezionare la lunghezza d'onda che dia la
massima assorbanza. Atomizzare gli standards e registra-
re le letture dello strumento. Intervallate ogni lettu-
ra &tomizzando A.D. Preparare la curva di taratura ri-
portando le assorbanze contro le concentrazioni degli
standards. Atomizzare il campione e determinare l'as-
sorbanza. Risalire alla concentrazione del campione
tramite la curva di taratura.

ARSENICO

- Ossidante .i.cieiievenennneas Aria

- Gas Combustibile ......0c00.e Acetilene
- Lunghezza d'onda ........ oo 1937 A

~ Soluzione Standard Madre .... 1 mg/ml

Disciogliere 1,320 g di As,0, in 25 ml di KOH al 20%.

Neutralizzare con H,SO, al 20% e diluire a 1 1 con H,SO,
all' 1% .
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- Ossidante

............ e Protossido dflzoto
- Gas Combustibile .......... Acetilene

- Lunghezza d'onda .......... 5536 A&

- Soluzione Standard Madre .. 1 mg/ml

Disciogliere 1,779 g di Bario Cloruro (BaCl,. 2H,0)
in un litro d4i A.D.

—— — ————— —— — - ——— -

- Ossidante ......ccc0c0ccnne Aria

- Gas Combustibile ...... ceee Acetilene
- Lunghezza d'onda .......... 2283 R

- Soluzione Standard Madre .. 1 mg/ml

Disciogliere 1,000 g di Cadmio Metallo in un volume mi-
nimo di Acido Cloridrico (1+1). Diluire quindi a 11
con Acido Cloridrico 1%.

_CROMO TOTALE

- ——_— — o — — T — — - - W =

- Ossidante ..... cecsessenans Aria

- Gas Combustibile .......... Acetilsne
- Lunghezza d'onda ...c.cec-n 3579 A

- Soluzione Standard Macdre .. 1 mg/ml

Disciogliere 3,735 g di Potassio Cromato in 1 1 4i A.D.

e o e . o — —————

-Ossidante oo s @ cec s e e e s Al‘ia
- Gas Combustibile ..eceeveee Acetilene
- runghezza d'onda .......c-. 2.483 R

Soluzicne Standard Madre .. 1 mg/ml
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Disciogliere 1,000 g di Ferro puro in 100 ml di Acido
Solforico {(1+1) scaldando. Raffreddare e diluire a 11
con A.D.

MANGANESE

-~ 0ssidante ..ccieveocrncaso., Aria

- Gas Combustibile .....0cce0 Acetilene
- Lunghezza d'onda “......... 2785 R

- Soluzione Standard Madre .. 1 mg/ml

Disciogliere 3,076 g di Solfato Manganese Idrato
(MnSO, « E,0) in una miscela 4i 10 ml di HCl + 100 ml
di A.D. Diluire a 1 1 di A.D.

NICHEL

- o i s o B et T e s S B ——— —

- Ossidante ...... ceceerrasssa Aria

- Gas Combustibile ........... Acetilene

- Lunghezza d'onda ........ .o 2320 i

- Soluzione Standard Madre ... 1 mg/ml

Disciogliere 4,953 g di Nitrato di Nichel Ni (NO,),

6 H20 in una miscela di 10 ml di Acido Cloridrico e 100
ml di A.D. Diluire quindi a 1 1 con A.D.

PI0MBO

PARAMETRI OPERATIVI -

——— " ——— - — ————— — S —- — "

~ Ossidante ......c i 000 iinnnn Aria

~ Gas Combustibile .....ce.nv0a Acetilene
= Lunghezza d'onda ........... 2833 A

-~ Soluzione Starndard Madre ... 1 mg/ml

Disciogliere 1,598 g di Nitrato d4di Piombo Pb (NO,;), in
11 di HNO, 1%.
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RAME

PARAMETRI OPERATIVI -

———— i — ————— g - ———— ————

Ossidante ......ccua .ee«.s. Aria
Gas Combustibile .......... Acetilene
Lunghezza d'onda .......... 3247 3

Soluzicne Standard Madre .. 1 mg/ml

Disciogliere 1,000 g di Rame Metallico Elettrolitico
in una miscela di 15 ml d4i HNO3 + 15 ml di A.D. Ag-
giungere lentamente 4 ml di Acido Solforico (1+1) e
riscaldare fino a comparsa di fumi bianchi di SO,
Raffreddare e diluire a 1.1 con A.D.

SELENIO

. — ———— o — ——  dn> -

Ossidante .......s00004.-.. Aria

Gas Combustibile .......... Acetilene
Lunghezza d'onda .....c.-. 1960 A
Soluzione Standard Madre .. 1 mg/ml

Disciogliere 1,000 g d4i Selenio Metallo nel minimo
volume di HNO3; conc. Evaporare a secchezza. Aggiunge-
re 2 ml di A.D. ed evaporare a secchezza. Ripetere
due o tre volte l'operazicne. Disciogliere in Acido
Cloridrico al 10% e diluire a 1 1 con Acido Cloridri-
co al 10%.

ZINCO

PARAMETRI OPER&TIVE -

—— s S ————— — —— — - —

- 055idante .....sccesce-s... Aria

- Gas Combustibile ........ .. BAcetilene
- Lunghezza d'onda .......... 2138 A

- Soluzione Standard Madre .. 0.5 mg/ml

Disciogliere 0,500 g di 2Zinco Metallico nel minimo
volume di Acido Cloridrico (1+1) e diluire a 11
con Acido Cloridrico 1%.
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MERCURIO

Spettrofotometro ad Assorbimento Atomico e relativa
lampada a catodo cavo per Hg; Apparecchio di gorgo-
gliamento composto di: Pompa peristaftica portata 50 -
100 l/ora, palloncino di capacitda 300 ml, cella di
assorbimento in Quarzo, cammino ottico 100 mm; Tubo

essiccante (Perclorato di Mg in polvere). Sosti-
tuire ogni 10 determinazioni; Normale attrezzatura da
Laboratorio.

REATTIVI -

a) Acqua Bidistillata; b) soluzione di Permanganato

di Potassio al 5%. Disciogliere 50 g di KMnO 4in 1 1
di A.D.; c) Acido Nitrico 5,6 N - Diluire 1:1 Acido
Nitrico conc. (p.sp. = 1,42) con A.D.; d) Acido Solfo-
rico 18 N - Diluire 1:1 Acido Solforico conc. con A.D.
e) soluzione di Cloridrato di Idrossilamina all' 1,5%
Disciogliere 15 g di NH,OH . HCl in 1 1 di A.D. f) solu
zione di Cloruro Stannoso al 10% -~ Disciogliere 100 g
di Sn Cl, *« 2H,0 in 1 1 di Acido Solforico N; g) solu-
zione standard di Hg - (100 mg/1 Hg).

PROCEDURA -

—— v -

1. GENERALITA'

—— o —— o ————

Tutta la vetreria utilizzata deve essere preventi-
vamente risciacquata con Acido Nitrico 1:1;

2. CURVA DI TARATURA

s R ot B — ———— — —— — — - —

Porre due gocce di b) in S palloncini da 300 ml.
Diluire opportunamente g} e introdurre in 4 pallonci-
ni quantitda di Hg varianti da - 0,1 a 5,0 mg e portarli
a volume complessivo di 100 ml con A.D. Nel quinto pal-
loncino mettere 100 ml di A.D. Si aggiungano 5 ml di
c), agitare e lasciare a riposo per 15". Aggiungere 5
ml di d), agitare e lasciare a riposo per 45". Aggiun-
gere 5 ml di e) e agitare. Se il liquido non scolora,
aggiungere cristalli di Idrossilamina Cloridrato fino
a cecolorazione della soluzione. Aggiungere 5 ml di f)
e collegare l'apparecchio di gorgogliamento al pallon-
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cino. Leggere sullo spettrofotometro il valore del-
l'assorbanza.

3. ANALISI DEL CAMPIONE =~

. - —— — — - —— — i — - ——

100 m1 del campione o quota parte opportunamente di-
luita vengono introdotti in palloncino da 300 ml ag-
giungere 2 gocce di b); se non permane il colore rosa
del Permanganato continuare a gocce 1' aggiunta di b)
fino a persistenza della colorazione. Risalire il con-
tenuto in Hg tramite la curva di taratura.

- METOD] COLORIMETRICI

———————— — — ————— —— — -

Matraccio conico da 100 ml per lo svolgimento dell’
Arsina; Tubo di raccordo p.ertrattenere Idrcgeno Sol-

forato; Assorbitore a bolle; Spettrofotometro; Attrez-
zatura normale da Laboratorio.

a) Acqua Distillata esente da Arsenico; b) Acido Clo-
ridrico conc. ¢) soluzione di Icduro di Potassio al
15%; d) soluzione di Cloruro Stannoso - Disciogliere
40 g di SnCl, - 2 H,0 in una miscela di 25 ml di a)
pid 75 ml di b); e) Cotone Idrofiloc all'Acetato di
Piombo - Disciogliere 50 g d4i Pb (C,H,0,), *3 H,0 in
250 in1 di a). Saturare il cotone idrofilo con questa
soluzione per sgocciolamento ed essiccare sotto vuo-
to a temperatura ambiente. Conservare in recipiente
ben chiuso; f) soluzione di Argentodietilditiocarbam-
mato a 5 g/1 in Piridina - disciogliere 1 g di Argen-
to DDTC in Piridina e diluire a 200 ml con lo stesso
solvente. Conservata in bottiglia scura e ben tappata
la soluzione & stabile per circa due settimane; g)
Zinco granulare dimensioni da 0,5 a 1,0 mm; h) solu-
zione di Arsenico a 0,100 g/1 - Disciogliere 0,1320

g di As,0, in circa 2 ml di soluzione di NaOH a 50
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g/l e diluire a 1000in matraccio tarato; i} soluzio-
ne standard di Arsenico a 2,50 mg/1 - prelevare 25.0
ml di h) e diluire a 1000 in matraccio tarato; 1) Aci-
do solforico diluito 1:1; m) Acido Nitrico conc.

PROCEDURA -

Diluire a 30 ml con a) un volume di campione contenen-
te da 2,5 a 20,0 ug di As in beuta da 250 ml con un
imbutino appoggiato nell'imboccatura. Aggiungere 7 ml
di 1) e 5 ml di m). Riscaldare a bagnomaria bollente
per 30' e, dopo aver tolto 1'imbutino risciacquato
con a), evaporare fino ai fumi bianchi. Lasciare raf-
freddare, aggiungere 25 ml di a) ed evaporare nucva-
mente fino a sviluppo di fumi bianchi. Lasciar raf-
freddare e trasferire quantitativamente nel matraccio
conico dell'apparecchiatura per lo svolgimento e l'as-
sorbimento dell'Arsina. Aggiungere 10 ml di b) e di-
luire con a) £ino a un volume totale di 40 ml circa.
Aggiungere nell'ordine 2 ml di ¢) e 2 ml d4i 4) agitan-
do dopo ciascuna aggiunta. Lasciare a riposD per 15'

e introdurre nel tubo di raccordo per lo svolgimento

e l'assorbimento dell’Arsina un'adequata quantitd di
e) per bloccare l'eventuale H,S sviluppatosi con 1
Arsina. Introdurre nell'assorbitore a bolle 5 ml di

f) e unire il tubo all'assorbitore mediante molle.
Introdurre quindi nel matraccio ccnico S g di g) e
montare rapidamente l'apparecchio accertando l'assen-
za di perdite. Lasciar reagire per 45' e scaldure,
eventualmente su bagno d'acqua per assicurare il com-
pleto svolgimento dell'Arsina. Introdurre quindi la
soluzione dell'assorbitore in cuvetta da 1 cm ed ef-
fettuare allo spettrofotometro la lettura dell'assor-
banza a 540 mu contro a); sotrarre il valore del bian-
co e riportare alla curva di taratura.

CURVA DI TARATURA -

- - — — —— — — — ————

Introdurre nel matraccio conico rispettivamente i se-
guenti volumi di i):
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SOLUZIONE DI ARSENICO

----- a_2,5 mg/1 ARSENICO

ml L
0,0 (bianco) 0,0
1,0 g
2,0 =0
20 10,0
£,0 15,0
8,0 2000

Sottrarre ai valori di assorbanza letti allo spet-
trofotometro il valore del bianco e tracciare il
grafico riportandi in ascissa 1 valori di Arseni-

co in microgrammi e, in ordinata, i corrisponden-
ti valori d4i assorbanza.

Spettrofotometro; Normale attrezzatura da Laborato-
rio.

REATTIVI -

a) Acqua Distillata; b) Acido Cloridrico 1 N ¢)
Idrato di Sodio 1 N; d) soluzione di Glicerina I-
droetanolica. Mescolare 50 ml di Glicerina con 30
ml di Acido Cloridrico conc. 100 ml Etanolo e 300
ml di a);e)soluzione di Acidgétilendiaminotetrace-
tico 0,1 M; f) Cloruro di Sodio; g) Solfato di So-
dio Anidro, granulometria 0,85 - 0,50 mm h) solu-
zione standard di Bario a 0,10 g/1 - disciogliere
0,1437 g di Carbonato di Bario puro con 5 ml di b)
e portare a volume di 1000 ml con a) in matraccio
tarato.

PROCEDURA

Prelevare in due bicchieri da 100 ml due volumi
uguali di campione da analizzare che non contenga-
no pid di 1500 pg di Bario. Aggiungere quindi ai
due prelievi 5 ml di b) e far bollire fino a volu-
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me di 25 ml circa. Raffreddare e neutralizzare a
pH 6,7 con soluzione c). Travasare in matraccio
tarato 100 ml - diluire 50 ml con a). Aggiungere

1 g di £) e 25 ml di 4). Portare a volume con a)
Nel caso di acque salmastre l'aggiunta di f) va
ridotta in rapporto alla quantitd gia presente

nel prelievo del campione. Versare una delle due
soluzioni, cosl trattate, in bicchiere da 250

ml contenente 0,3 g di Sodio Solfato e agitare

per 60 secondi alla velocitd di due giri al secon-
do. Lasciare riposare per 15 minuti a 20 * 2 °C.
Agitare la soluzione manualmente ed effettuare la
misura colorimetrica allo spettrofotometro a 470 my
contro l'aliquota di campione non trattato. Sot-
trarre il valore del bianco dei reattivi e ripor-
tarsi alla curva 4di taratura. '

CURVA DI TARATURA -
In una serie di matracci tarati da 100 ml intradur-
re i seguenti volumi di h):

SOLUZIONE STANDARD BARIO BARIO

—— A —— — — — > — G - ——n - - - ——

0 (bianco) o

5 50

o 100

5 250

o) 560

10,0 1000

15,0 1500
procedere quindi come descritto al punto 3. Sot-
trarre il valore di assorbanza di ciascun punto
di standardizzazione, il valore del bianco e co-
struire un grafico riportante sull'asse delle
as¢isse i valori dell'assorbanza letti e sulle
ordinate le corrispondenti quantitd in ug di Bario.

BORG

APPARECCHIATURE -

— e o —— — — —— o ———

Spettrofotometro; Normale attrezzatura da Laborato-
rio.
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REATTIVI -

a) Acgua Distillata; b) Acido 4-Amino, 5-Idrossinafta-
lindisolfonico Sale Monosodico dellfAcido H; c¢) Aldei-
de Salicilica; d) Acido l-Ascorbico; e) Acido Solfori-
co 1:4; f) Acido Fosforico conc.;g) Acido Citrico;

h) Acido Cloridrico 2 N; i) soluzione di Potassio I-
drato all'20%; 1) Etanolo al 95%; m) etere dietilico;
n) Acetato di Ammonio; o) Acidgétilendiaminote&acetico,
Sale Bisodico; p) preparazione dell'Azometino H: di-
sciogliere 18 di b) in 1 1 di a) sotto leggero riscal-
damento. Neutralizzare la soluzione con 1i) e addizio-
nare sotto agitazione 20 g di c¢). Acidificare con h)
fino a pH 1,5 e lasciare sotto agitazione energica per
2 ore circa. Lasciare tutta la soluzione a riposo per
un'intera notte e separare il precipitato (Azometino H)
mediante centrifugazione. Lavare il precipitato una
volta con £tanolo e poi, un paio 4i volte, con Etere
Etilico. Essiccare il prodotto in stufa a 105°C e con-
servare in essiccatore; gq) soluzione dell'Acido Azome-
tino H. Disciogliere 10 g di p) e 30 g di d) in 10CO
ml di a). Conservato al buio in bottiglia di plastica
ha durata di una settimana; r) soluzione tampone: di-
sciogliere 250 g di n) in 250 ml di a) e mescolarli
con 5 ml di f) Addizicnare 1 g di g) e di o) fino a

pPH 6,6; s) Reattivo all'Azometino. Al momento dell’
uso mescolare insieme volumi uguali di r) e g} . Con-
servare al buio; t) soluzione di Boro a 25 mg/1 - di-
sciogliere 0,143 g in 1000 ml di &) in matraccio tara-
to; u) soluzione standard di Boro a 5 mg/l - diluire
20 ml di t) a 100 ml con a) in matraccio tarato.

PROCEDURA =

Prelevare un volume di campione opportdinamente filtra-
to ed eventualmente decolorato contenente circa 5 ug

di Boro;immetterlo in contenitore di peclitene da 100
ml. Aggiungere quindi 10 ml di s) lasciare al buio a
riposo per 2 ore ed effettuare gquindi la lettura del-
1'assorbanza allo spettrofotometro 414 mu in celle da
1 cm contro campione senza reattivi. Sottrarre il valo-
re del bianco dei reattivi e riportarsi alla curva di
taratura.
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In matracci tarati da 100 ml introdurre i seguenti vo-
lumi d1i u):

SOLUZIONE_STANDARD DI_BORO BORO

ml ug in 25 ml
O (bianco) 0

1 1,25

2 2,50

4 5,00

6 7,50

8 10,00

10 12,50

e portare a volume con a). Prelevare 25 ml in conteni-
tore di politene e procedere come descritto al punto
3. Effettuare le letture di assorbanza contro A.D.
Sottrarre il valore del bianco e riportare sullfasse
delle ascisse il valore di Boro espresso in ug e
sull'asse delle ordinate i corrispondenti valori di
assorbanza.

- o —

. —— ——— - ———— — ———

Spettrofotometro con cuvette munite di tappc; Normale
att rezzatura da Laboratorio = la vetreria va lavata
con Acido Nitrico 1:1 e sciacquata con Acqua Bidistil-
lata.

REATTIVI -
a) Acqua Bidistillata in apparecchiatira di solo vetro;
b) Acido Cloridrico conc. ¢) Acido Solforico conc. d4d)
Acido Nitrico conc.; e} Acido Nitrico diluito 1:1 £)
Cloroformio; g) Acqua Ossigenata al 30%: h) soluzione
di Ammoniaca conc. Gorgogliare in 660 ml di a) in con-
tenitore di politene Ammoniaca gassosa fino ad arriva-
re a volume di 800 ml; i) Acido Perclorico al 70% 1)
Alcool etilico; m) soluzione di Dimetilgliossima -
disciogliere 1 g di Dimetilgliossima in 100 ml di Alcool
etilico all'85%; n) soluzione di Sodio Idrato 2.5 N
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0) Tetracloruro di Carbonio purificato. Far bollire

B8 ricadere per 2 ore 500 ml di CCl, con 100 ml di

NaOH 1,25 N.La fase t-etracloruro viene quindi la-
vata in un imbuto separatore con 100 ml di a). Secca-
re con Cloruro di Calcio Anidro e distillare in pre-
senza di CaO; p) soluzione di Ditizone I - discio-
gliere 0,1 g di Difeniltiocarbazone in 100 ml di f)

g) soluzione di Ditizone II - disciogliere 100 mg

di Difeniltiocarbazone in 500 ml d4i o). A 75 ml d4i
tale soluzione in imbuto separatore da 250 ml aggiun-
gere 75 ml di a) e 3 ml di h). Agitare e scartare 1lo
strato CCl, Ripetere fino ad ottenere la fase di Te-
tracloruro privo di colorazione. Aggiungere 75 ml di o)
e acidificare con e). Raccogliere lo strato organico
in imbuto separatore ed effettuare un lavaggio con 100
ml di a) diluire quindi la fase organica con 150 ml di
o). Usare entro 12 ore; r) soluzione di Tartrato di
Scdio di PCtassio a 200 mg/l. Disciogliere 50 g di

K NaC,H,O¢ *4 H,0 in 250 ml di a) in imbuto separato-
re ed aggiungere 50 ml di g). Estrarre successivamen-
te con porzione di f) fino ad ottenere la fase Cloro-
formio priva di colorazione. Effettuare quindi un'al-
tra estrazione con o) e conservare in politene;s) so-
luzione di Cadmio a 100 mg/l - in matraccio tarato da
1000 ml contenente 20 ml di a), 5 ml di b) vengono di-
sciolti 164,4 mg di C3Cl, Anidro. Portare a volume con
b); t) soluzione standard d4i Cadmio a 2,5 mg/l in ma-
traccio tarato da 200 ml introdurre 5,00 ml di s) - ag-
giungere 2 ml d4i b) e diluire a volume con a). Usare
entro 24 ore.

PROCEDURA -

Introdurre un volume di campione contenente 25+ 200 ug
di Cadmio in capsula di Quarzo. Acidificare al Metil-
arancio con c¢) - Aggiungere 5 ml di d) e quindi 2 ml

di g) . Evaporare lentamente su bagnomaria fino a 15-20
ml. Trasferire in beuta da 125 ml - aggiungere 5 ml di
d) e 10 ml di c) ed evaporare fino a sviluppo di fumi
bianchi di SO,. Aggiungere ancora 10 ml di d) e ripete-
re l'evaporazione a fumi bianchi d4i SO; . Lasciare raf-
freddare e aggiungere 50 ml di a). Riscaldare all'ebol-~-
lizione e lasciar raffreddare. Filtrare in matraccio
tarato a 100 ml.7Effettuando 4 lavaggi della becuta e
del filtro con 5 ml di a) e portare quindi a volume.
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A 10 ml di tale soluzione in bicchiere da 150 ml aggiun-
gere 0,2 ml di b). Agitare e filtrare se necessario.

Al filtrato ed ai lavaggi raccolti in bicchiere da 150
ml aggiungere 5 ml di r) e portare il pH a 2,0 con b)

e con h). Trasferire la soluzione in imbuto separatore
da 125 ml ed estrarre con successive porzioni da 5 ml

di p) finché lo strato di Ditizone rimane colorato in
verde. Estrarre infine con 5 ml di o). Scartare gli
estratti organici. Trasferire la fase acquosa in bic-
chiere da 150 ml. Aggiungere 5 ml di r) e portare a

pH 8,5 : 9,0 con soluzione-h). Trasferire in imbuto
separatore. Aggiungere 5 ml di m) e agitare per 30 se-
cordi.Estrarre tre volte con 10 ml di £) e 5 ml di o)
Scartare gli estratti. Aggiungere 10 ml di n), 5 ml di
q) e agitare per 2 minuti. Trasferire lo strato organi-
co di CCl, in un imbuto separatore ed estrarre nuova-
mente la fase acquosa con 5 ml di g). Continuare l'e-
strazioni con porzioni da 3 ml di g) finché& l'estratto
organico non presenti colorazione. Riunire gli estrat-
ti organici ed estrarre con 2 porzioni da 20 ml di solu-
zione di Scdio Idrato 0,5 N e 20 ml 4i a); Filtrare

la fase organica attraverso filtro di vetro sinterizza-
to in un matraccio di 25 ml. Lavare con piccolo volume.
Portare a volume con o). Effettuare la lettura di assor-
banza allo spettrofotometro in celle da 1 cm a 515 my
contro il bianco dei reattivi e riportarsi alla curva

di taratura.

TARATUPA -

In una serie di capsulé di Quarzo introdurre i seguenti
volumi di t):

§9£9§IQ§§_§I§NQ§§D DI CADMIO CADMIO
ml Hg
0,0 (bianco) 0,0
1,0 2,5
2,0 5,0
4,0 10,0
6,0 15,0
8,0 20,0
10,0 25,0

Diluire a 20 ml e procedere come descritto al punto 3.

Effettuare le letture di assorbanza allo spettrofotome-
tro contro il bianco dei reattivi. Costruire il grafico
di taratura riportando sull'asse delle ascisse le quan-
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titda in ug di Cadmio e sull'asse delle ordinate i corri-
"spondenti valori di assorbanza.

CROMO TRIVALENTE

- — ——————— - ———

——— e o e —— ——

Capsule di Platino; Spettrofotometro; Normale attrezza-
tura di Laboratorio.

REATTIVI -

a) Acqua Distillata; b) Acido Solforico diluito 1:1;

c}) Acido Fosforico (densitda 1,70); d) Acido Cloridrico
conc.; e) Acido Nitrico conc.; f) Idrato di Scdio a 200
g/l; g) Perossido di Idrogeno in soluzione a 130 volumi;
h) Resina scambiatrice Anionica Forte del tipo copolime-
ro Stirenedivinilbenzene 2ll' 8% in Divinilbenzene in
forma cloridrica di granulometria 50 - 100 mesh. Prima
dell'uso la resina sospesa in a) & trasferita e filtra-
ta in imbuto Buchner sotto aspirazione. Conservare in
contenitore chiuso; i) Acetone; 1) soluzione di Difenil-
carbazide - disciogliere 0,25 g di 1.5-Difenilcarbazide
in 50 ml di i); m) soluzione standard 4i Cromo a 0,05 g/1
Disciogliere 141,4 mg di K,Cr,0, essiccato per 2 ore e

a 105 °C in 200 ml di a). Aggiungere 15 ml di Acido Ni-
trico 0,1 N e portare a volume di 1000 ml in matraccio
tarato.

PROCEDURA -

Diluire a 250 ml in matraccio tarato un‘aliquota di cam-
pione contenente da 10 a 1000 ug 4i Cromo Trivalente;
prelevarne 150 ml,addizionarli di 10 -12 g di h) Agitare
vigorosamente per alcuni minuti verificando la completa
eliminazione del Cromo Esavalente, saggiando con 1) la
soluzione liquida surnatante. Filtrare su filtro di car-
ta e prelevare 100 ml di filtrato in bicchiere da 250 ml.
Aggiungere 5 ml di e) ed evaporare su piatto riscaldante
fino a fumi bianchi. Se la soluzione & chiara ripetere
1l'evaporazione previa aggiunta di 5 ml di e) fino ad ot-
tenere una soluzione incolore a temperatura ambiente.
Raffreddare il residuo, diluirlo con a)acirca 100 ml,

far bollire per 2 primi e filtrare su Gooch G- Aggiunge-
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re 2 ml di f) e 10 ml di g) Riscaldare a debole ebolli-
zione fino a ridurre il volume a 50 ml. Travasare la
soluzione in capsule di Platino e continuare la concen-
trazione a piccolo volume. Riprendere con 10 ml di d)

e ripetere l'evaporazione altre due volte. Lasciare
raffreddare. Diluire a circa 50 ml con a) in matraccio
tarato da 100 ml. Aggiungere 2 ml di b) 0,25 ml di c)

e diluire a 95 ml circa con a). Aggiungere 2 ml di 1).
Portare a volume e lasciare riposare per 5'. Effettuare
quindi la lettura di assorbanza allo spettrofotometro
contro A.D. Sottrarre il valore del bianco e riportarsi
alla curva di taraturala lettura viene effettuata a 540mp

CURVA DI TARATURA -

——— v ———— —— — ————— T ———

Introdurre in una serie di bicchieri da 250 ml i seguen-
ti volumi di m) :

SOLHZIQNE DI CROMO A 0.05 g/1 ggg@g
ml ug
0,0 o)
2,0 100
4,0 200
8,0 400
12,0 600
16,0 800
20,0 1000

~

e procedere come descritto al punto 3.

Sottrarre i valo-

ri di assorbanza letti allo spettrofotometro i valori
del bianco e tracciare il grafico riportando in ascisse
il valore del Cromo in pg e, in ordinata, i corrispon-
denti valori d4i assorbanza.

CROMO ESAVALENTE

. - Pt S —

- ————— - - ——

Stufa Termostatica; Colorimétro con filtro a 540 hu :
Vetreria da laboratorio.

REATTIVI -
a) soluzione standard di Crome. Discicgliere 14%1.4 =g
di K,Cr,0;essiccato in stufa per 2 ore a 103 °C in
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12 di A.D. Diluire 10 ml a 100 m1 con A.D. (1 ml =
kag di Crero): b) soluzione di Acido Solforico 1:1;

c) soluzione di Difenilcarbazide - disciogliere 0,25

g dx 1.5-Difenilcarbazide in 50 ml di Acetone; d) Am-
monio Idrato conc.

PROCEDURA -

Intredurre 50 ml di campione filtrato e neutralizzato

a py 6,0 - 7,0 con d) o quota parte del campione oppor-
tunamente diluita con A.D. a 50 ml centenente una quan-
titd di Cromo®* npelltintervallo 5-50 gug in beuta da
100 nml. Aggiurgere 0,5 ml di b) e 1 ml 41 c). Agitare
bene e lasciare a riposo per 5 minuti. Leggere allo
spettrofotometro a 540 m: contro il bianco. Prepara-
re con le stesse modalitd la curva di taratura con
soluzione ¢i 50 ml di Crcmo Esavalente nell'intervallo

5-50 ug.
FERRO
APPAPECCHIRTURA -

Spettrofotometro; Normale attrezzatura da Laboratorio.

REATTIVI -

a) 2cqua Distillata; b) Acido Cloridrico 1 N; c) Acido
Solforico conc.; d) soluzione tampone @i Scdio Acetato

al 20%. - Disciogliere 200 g di Acetato Sodico triidrato
(¥aC,H,0, *3 H,0) in 800 ml di a}; e) soluziore di Idros-
silamina Cloridrato 100 g/1; £f) soluzione d4i 1,10 Fenan-
trolina a 1 g/1; g} soluzicne standard di Ferro O,1 g/l
Disciogliere 0,7023 g di Solfato Ferroso ed Ammonico
Esaidrato (MNH,) ,SO, FeSO, *6 H,0) in a) Aggiungere 5 ml
di ¢c) e diluire a 1000 ml in matraccio tarato.

PROCEDURA ~
Prelevare in matraccio tarato da 100 ml un volume di
campione filtrato ed eventualmente decolorato contenen-
te non piu di 500 ;g di Ferro (volume massimo di 50 ml)
Dilire, se nccessario, a 50 ml circa con a) e aggiunge-
re successivamcente 2 ml di b e 2 ml di ¢). Lasciare ri-
5z
LA

r

i 5ml did) e tOoml ai f).

- ] . —~ ~—. S
poszare 5' ¢ a2ggiungere QuUin
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Riscaldare a 75 °*C per 15 minuti in bagno d'acqua.
Raffreddare a temperatura ambiente ed effettnare
quindi la lettura di assorbanza allo spettrofotometro
in celle da 1 cma 510 my contro il campione senza
reattivi. Sottrarre il valore del bianco dei reatti-
vi e riportarsi alla curva di taratura.

CURVA DI TARATURA -

In matracci tarati da 100 ml intredurre i seguenti vo-
lumi di soluzione g) :

SOLUZIONE STANDARD DI FERRO FERRO
ml vg
0 (bianco) 0
0,5 50
1,0 100
2,0 200
3,0 300
4,0 400
5,0 500

Diluire 50 ml con a) in ciascun matraccio e procedere
come descritto al punto 3. Effettuare la lettura di
assorbanza allo spettrofotometro contro A.D. Sottrarre
il valore del bianco e riportare sull'asse dellie ascis-
se i1 valori in Ferro estressi in pg e sull'asse delle
ordinate i corrispondenti valori di assorbanza.

MANGANESE

- - -

APPARECCHIATURA

B . o —— s —— — - ——

Spettrofotometro; Normale attrezzatura da Laboratorio.

REATTIVI -

a) Acqua Distillata, b} Acido Solforico conc.; c¢) Acido
Nitrico conc.; d) Acidg¢ Fosforico 6 N; e} Argento Nitra-
to 0,1 N; f) Ammonio Persolfato; g) Soluzione di Sodio
Nitrito a 50 g/1; h) soluzione di Mangarnese 0,1 g/1 =~
Introdurre 0,406 g di Solfato Manganoso Tetraidrato
(MnSO,_ . 4 H,0) in matraccio tarato da 1000 ml . Aggiun-

gere 100 ml di a), 1 ml di b) e portare a volume con a)
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i) Soluzione standard di Manganese a 10 mg/l.

PROCEDURA -

—— e o —— ———

Aggiungere ad un volume di campione contenente non pid
di 250 yg di Manganese (volume massimo di 1000 ml) 5 ml
di b) e concentrare fino ad un volume di 25 ml circa.
Aggiungere 5 ml di ¢) ed evapcrare fino a fumi bianchi
di SO, . Ripetere il trattamento con ¢} f£ino ad ottene-
re una soluzione limpida. Raffreddare ed aggiungere

con precauzione 25 ml di e} e saldare all'ebollizione.
Filtrare e raccogliere la soluzione e lavaggi in bic-
chiere da 150 ml. Aggiungere 20 ml di d) e 1 ml di e)
in presenza di precipitato di AgCl, filtrare e aggiun-
gere 1 g @i f). Riscaldare ad ebollizione e ripetere
l'aggiunta di f) fino ad ottenere una soluzione limpida
e priva di colorazione bruna. Scaldare ad ebollizione
per 10' e lasciare raffreddare a temperatura ambiente.
Portare a volume di 100 ml in matraccio tarato.(4)
Prelevare 50 ml di soluzione in bicchiere da 100 ml

ed aggiungere 0.5 ml di g)R)Effettuare le letture di
assorbanza allo spettrofotometroa 425 my della soluzione (1)
contro la soluzione (2). Sottrarre il valore del bianco
e riportarsi alla curva di taratura.

CURVA DI TARATURA -

————— . — . ——— ———— T —

In una serie di bicchieri da 250 ml introdurre i seguen-
ti volumi di h):

SOLUZIONE_STANDARD DI MANGANESE MANGRNESE

ml vg

0,0 (bianco) 0,0

2,0 20,0

3,0 30,0

4,0 40,0

6,0 60,0

8,0 80,0

1070 100,0

15,0 150,0

20,0 200,0

25,0 250,0
Diluire a 25 ml circa e procedere come descritto al punto
3. mefettuare la leitura allo spettrofotometro. sottrarre
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il valore del bianco e riportare in grafico sull'asse
delle ascisse il valore in Manganese espresso in ug

e sull'asse delle ordinate i corrispondenti valori di
assorbanza.

NICHEL

APPARECCHIATURA -

——— — — —— —— ——— - ——

Spettrofotometro; Attrezzatura normale da Labocratorio.

PEATTIVI -

a) Acqua Distillata; b) Acido Solforico ccnc.; c¢) Acido
Nitrico conc.; d) Ammonio Idrato soluzicne al 32%; e)
Sodio Idrato soluzione 6 N; f) Acgqua Ossigenata- soluzio-
ne 50 g/1; g) Scodio Citrato Tribasico (Cg¢Hs Na;0,+2 H,0) -
Soluzione a 100 g/1; h) Alfafurildiossima a 10 g/1 in
Etanolo; i) soluzione di Nichel a 0,5 g/l - disciogliere
grammi O,500 di Nichel puro in poco vclume &i c¢). Scal-
dare fino a scomparsa dei fumi bruni. Raffireddare e ag-
giungere 100 ml d4i a). Portare a volume in matraccio ta-
rato da 1000 ml.; 1) soluzione standard di Nichel a 2,5
mg/l. Intrcdurre 5,0 ml di i) in matraccio Tarato da

1000 ml e portare a volume con e); m) soluzione Etanoli-
ca di Fenolftaleina a 5 g/1;n) Cloroformio.

Prelevare un volume di campione di 100 ml e immetterlo
in un bicchiere da 250 ml. Aggiungere 5 ml di e¢). Far
bellire fino a 10-15 mljaddizionare 5 ml di b) e riscal-
dare fino a fumi bianchi di Anidride Solforica. Ripete-
re il trattamento £ino ad ottenere una soluzione incolo-
re a temperatura ambiente. lasciare raffreddare e agg un-
gere 30 ml di a). Far bollire per quaiche minuto e fil-
trare su setto poroso G4 lavando con poca acgua. Portare
a volume di 200 ml in matraccio tarato. Introdurre quin-
di un vclume contenente da S a 25 ;g &i Ni in imbuto
separatore da 100 ml. (volume massimo 50 ml). Diluire,
se necessario a 50 ml. Aggiungere 0,1 ml di m), 5 ml di
g, 0,5 ml di f) e ne utralizzare fino a viraggio resso
con e¢) Decolorare quindi con alcune gocce di b). Aggiun-
gere 1 ml di h), 5ml di d) e 20 ml di i). Agitare per
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3 minuti e lasciare a riposo per 3 minuti. Trasferire
la fase Cloroformio in un secondo imbuto separatore

da 5 ml contenente 50 ml di b). Agitare per 2 minuti

e lasciare a riposo per 3 minuti. Effettuare allo spet-
trofotometro a 435 my in celle da 4 cm contro A.D.

la lettura di assorbanza nella fase Cloroformioc fil-
trando su filtro di carta lavato con Acitdo ed essic-

cato. Sottrarre il valore del bianco e riportarsi alla
curva di taratura.

TARATURA -

Introdurre in una serie di imbuti separatori da 200 ml
i segquenti volumi di 1):

SOLUZIONE STANDARD DI NICHEL NICHEL
ml Hg
0 {(bianco) e}
i 2,5
2 5,0
4 10,0
6 15,0
8 20,0
10 25,0

Diluire a 50 ml con a) e procedere come descritto al
punto 3. con l'aggiunta 0,1 ml di m). Effettuare allo
spettrofotometro le letture di assorbanza in celle da

4 cm contro A.D. Sottrarre il valore del bianco e trac-
ciare un grafico riportando in ascissa le quantitd in
pg di Nichel e in ordinate i corrispondenti valori di
assorbanza.

RAME

—— -

APPARECCHIATURA -

Spettrofotometro; Normale attrezzatura da Laboratorio.

REATTIVI -
a) Acqua Distillata; b) Acido Nitrico conc.; c) soluzio-
ne di Idrossilamina Cloridrato a 100 g/1l; 4} scluzione

di Neocupro-ina (2.9 Di-Mctile-1.10 Fenantreli

O R N

P

u)ulg

oS
]
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per litro in Metanolo; e) Cloroformio stabilizzato con
0,75% di Etanolo assoluto; f) soluzicne di Sodio Citra-
to a 300 g/l - disciogiere 150 g di Sodio Citrato di
Idrato (Na,C¢HsO;*2 H,0) in 400 ml di a). Aggiungere
5ml di ¢) e 10 ml di d). Introdurre quantitativamente
in .imbuto separatore ed estrarre con 50 ml di ¢). Rac-
cogliere la fase acquosa; g) soluzione di Ammonio Idra-
to 5 N; h) Acqua Ossigenata soluzione al 20%; i) solu-
zione di Rame a 0,2 g/l - introdurre 0,200 g di Rame
Elettrolitico in bicchiere da 150 mi. Aggiungere 10 ml
di a) e 5 ml di b). Lasciare dissolvere il metallo e
scaldare a leggera ebollizione. fino a scomparsa dei
vapori nitrosi. Lasciare raffreddare; diluire con 50

ml di a) e portare a volume di 1000 ml in matraccio
tarato; 1) soluzione standard di Rame a 2 mg/l. Diluire
10 ml di i) a 1000 ml con e) in matraccio tarato.

PROCEDURS -

Prelevare in bicchiere da 250 ml un volume di campione
contenente non pit 4di 100ug di Rame (volume massimo di
100 ml) . Diluire a 100 ml e acidificare a pH 4-5 con
Acido Solforice conc. Aggiungere 5 ml di b) e 2 ml di
h) . Evaporare su piastra riscaldante fino a ridurre il
volume a 10-15 ml. Aggiungere cquindi 5 ml di b) e 5 ml
di Acido Solforice conc. Evaporare fino a densi fumi.
Raffreddare e diluire a 50 ml con a) e scaldare per
alcuni minuti. Filtrare, se necessario e portare a vo-
lume di 100 ml in matraccio tarato. Introdurre in imbu-
to separatore 10 ml della soluzione e aggiungere 5 ml
di c) e 10 ml di f). Agitare e aggiungere g) fino a pH
4,0 (circa 6 ml). Aggiungere quindi 10 ml di 4d) e 10 ml
di e). Agitare per 30 secondi e raccogliere la fase Clo-
reformio in matraccio tarato da 25 ml. Ripetere l'estra-
2ione con altri 10.ml di e) e aggiungerli al precedente
estratto cloroformico. Pcrtare a volume con Metanolo.
Effettuare le misure di assorbanza allo spterrofotome-
tro in celle da 1 cm contro A.D. a 457 mu. Sottrarre il
valore di assorbanza del bianco e portarsi alla curva
di taratura.

TARATURA -

In una serie di bicchieri da 250 ml introdurre i se-
guenti volumi di 1):
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§9§9§}9§§ §TANDARD DI RAME RAME
ml ug

0,0 (bianco} 0

10,0 20

20,0 40

40,0 80

60,0 120

80,0 160

100,0 200

Diluire a 100 ml con a) e procedewcome descritto al
punto 3. Effettuare allo spettrofotometro le letture

di assorbanza in celle da 1 cm contro A.D. Sottrarre il
valore del bianco e tracciare un grafico riportando sul-
l'asse delle ascisse le quantit3d d4i Rame espresse in ug
e sull'asse delle ordinate il corrispondente valore di
assorbkanza.

SELENIO

—— ———

e —— —— "

Centrifuga; Spettrofotometro; Normale attrezzatura da
Laboratorio.

REATTIVI -

a) Acqua Distillata; b) soluzione di Diamminobenzidina

a 10 g/1 - disciogliere 100 mg di 3.3' 4i Ammino - Ben-—
zidina Cloridrato in 10 ml di a); preparare giornalmen-
te; c) soluzione d4i EDTA 0,1 M - disciogliere 37,21 g

di Na,EDTA+ 2 H,0 in 1000 ml di a); d) soluzione di Aci-
do Formico 1:9 diluire 10 ml di soluzione di Acido For-~
mico a 89-91% con 90 ml di a) e) soluzione di Acido
Cloridrico 1:1; £) Acido Nitrico conc.; g) soluzione di
Selenio a 100 mg/l - aggiungere a 100 mg di Selenio Me-
tallico in bicchiere 5 ml di f) e scaldare ed evaporare
continuamente fino a secchezza. Trasferire quantitativa-
mente in matraccio tarato da 1000 ml e portare a volume
con a); h) soluzione standard di Selenio a 1 mg/1 - di-
luire 10 mg di g) in matraccio tarato da 1000 ml con a);
i} soluzione di Idrato di Ammonio 1:1; 1) Sodio Solfato
Anidro; m) Toluene.
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PROCEDURA -

Introdurre in un bicchiere da 250 ml 100 ml di campio-
ne contenente non pid di 100 ug di Selenio. Aggiungere
quindi 10 ml di ¢). Aggiustare il pH a valori di 2,3 -
2,7 con e} . Aggiungere 2 ml di d) e 2 ml di b). Lasia-
re riposare ver 30' e riportare il pH a valori 6,0 -
7,0 con soluzicne di i). Portare a volume di 120 % 2 in
cilindro graduato e versare in imbuto separatore da
250 ml. Aggiungere 20 ml di m) e agitare per 30 se-
condi. Filtrare la fase organica su Scdio Solfato Ani-
dro e leggere i valori di assorbanza allo spettrfotome
tro a 420 muy contro Toluene. Sottrarre il valore di
assorbanza del bianco dei reattivi e riportarsi alla
curva di taratura.

CURVA DI TARATURA -

In una serie di matracci tarati da 100 ml introdurre
i seguenti volumi di h):

SOLUZIONE_STANDARD DI _SELENIO SELENIO

ml yg
0,0 (bianco) o

5,0 5

10,0 10

20,0 20

40,0 40

80,0 S0

Portare a volume con a). Introdurre in un bicchiere
da 250 ml e procedere come descritto al punto 3.
Effettuare allo spettrofotometro le letture di assor-
banza coniro Toluene. Sottrarre il valore del bianco
dei reattivi e tracciare un grafico ripertando sull’
asse delle ascisse quantitd di Selene espresse in g
e sull’asse delle ordinate i corrispondenti valori di
assorbanza.

APPARECCHIATURA -

—— e ——— —~ —— i ———

Spettrofotometro; Normale attrezzatura da Laboratorio.
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REATTIVI

a)acqua distillata;b) sodio ascorbato in polvere;c)
scluzione di potassio cianuro a 10 g/l;d)soluzione
tampone a pH 9.0;diluire 213 ml d4i NaCH 1N a 600 ml
con a),disciogliere 37,8 g di cloruro di potassio

e 31 g. di acido borico.Portare a volume di 1 litro.
elreattivo alle Zincon;disciogliere in 100 mi di eta
nolo 130 m g di 2-carbossiidrossi-5-solfoformazilben
zene (Zincon)} in polvere.f) soluzione di idrato di
cloralio a 100 g/l;g) acido cloridrico concentrato.
h) soluzione di sodio idrato 6N;1i) soluzione dtandard
di zinco a 10 mg/1,disciogliere 100 mg di zinco in
leggero eccesso di acido cloridrico 1:1 e diluire a
1000 ml con acqua.Prelevare quindi 100 ml e diluire a
1000 ml con a)

_PROCEDURA -

Prelevare 50 ml di campione,acidificare con 1 ml di g)
e riscaldare ad ebollizione a 5'. Raffreddare e neutra-
lizzare a pH 7,0 con h). Portare a volume 4i 50 ml con
a) in matraccio tarato. Introdurre 10 ml in matraccio
tarato da 25 ml e aggiungere nell'ordine e agitandolo
dopi ogni aggiunta i seguenti reattivi:

- 0,5 grammi di b ; I1,0ml 81 ¢);
- 5,0ml di 4) 3,0ml di e);
- 3,0 ml di f).

portare a volume con a) e, dopo 5 minuti esatti legge-
re ll'assorbanza allo spettrofotometro a 620 md contro
A.D. in celle da 5 cm. Sottrarre il valore del bianco
e riportarsi alla curva di taratura.

CURVA DI TARATURA -

> s —— . > o ——

Introdurre in una serie di matracci tarati da 25 ml i
seguenti volumi di 1i):

| SOLUZIONE_STANDARD DI_ZINCO ZINCO

ml Hg

0,0 (bianco) 0

0,25 2,5
0,50 5,0
1,0 10,0
3,0 30,0
5,0 50,0
7,0 70,0
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Diluire a 10 ml con a). Procedere come descritto al
punto 3. Effettuare le letture di assorbanza allo
spettrofotometro contro A.D. Sottrarre il valore

di assorbanza del bianco dei reattivi e costruire

un grafico ripoxtando sull'asse delle ascisse la
quantitd di Zinco campione in microgrammi ed in ordi-
nata i corrispondenti valori di assorbanza.

GRASST - COLIT E IDROCARBURI

APPARECCHE%?Q&& -

Spettrofotometro a raggi infrarossi; Imbuto separato-
da 21 con tappo in Teflon; Colonna per Cromatografia
1 em ID x 30 cm h; Bagno termostatico ad acqua.

REATTIVI -

a) Tetracloruro di Carbonio RS; b) Acido Solforico
diluito 1:1; ¢) Sodio Cloruro in cristalli; 4) Al-
lumina attivata per 5 ore a 600 “C.

PROCEDURA -

Introdurre 1 1 di campione in un imbuto separatore
da 21. Aggiungere 5 ml di b), risciacquare con 15 ml
d1i a) nel recipiente di prelevamento. Introdurre il
solvente di lavaggio nell'imbuto separatore. Aggiun-
gere altri 25 ml di a) e agitare vigorosamente per 2
minuti. Lasciar separare i due strati favorendo, se
necessario, la separazione con aggiunta di c¢). Rac-
cogliere la fase acquosa in un contenitore pulito e
la fase organica in un recipiente di vetro tarato.
Reintrodurre la fase acquosa nell'imbutc separatore.
Risciacquare il contenitore con 15 ml di a) e intro-
durii nell'imbuto separatore. Aggiunge altri 25 ml
di 1) e agitare vigorcsamente per 2 minuti. Aggiun-
gere la fase organica nel recipiente di vetro tarato
contenente il solvente della prima estrazione. Elimi-
nare il solvente per riscaldamento a bagno maria
alla temperatura 4ai ebollizione di a). Raffreddare
in essiccatore per 30 minuti e pesare. Riprendere
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con 5 ml di a) e introdurre nella colonna cromatogra
fica uno strato di 12 cm di Allumina attivata. Elui-
re con 5 ml di a) per 5 volte e raccogliere gli elua-
ti in matraccio tarato da 25 ml. Portare a volume di
25 ml. Effettuare la scansicne da 3 a 5 micron in

cella di Quarzoada 1 cm di cammino ottico. Leggere
la densitd ottica¥3,38 micron e riportarsi alla cur-~
va di stardardizzazione.

STANDARDIZZAZIONE

Preparare una miscela del 37.5% in volume di Isootta-
no; 37,5 in vclume di Cetanoc e 25% in volume di
Benzene. La standardizzazionedello spettrofotometro

2 effettuata preparando una serie di concentrazioni
della miscela tra 20 e 200 mg/l di a) e determinan-
done l'assorbanza a 3,38 micron,

CALCOLTI

———— —— o o —

- GRASSI ED OLII ANIMALI VEGETALI -

——— — T —— o — ————

Al valore trovato per pesata, sottrarre il valore
determinato come concentrazione nell‘acqua esami-
nata.

I1 valore in concentrazione in Tetracloruro di Car-~
bonio ricavatc dalla curva di standardizzazione vie-
ne diviso per 40 e si ottiene la concentrazione di
Olii Minerali ed Idrocarburi nel campione di acqua
in esame.



MeETOoDI D' ANALISI

PER 1 POLLUENTI DELLA CHIMIcA ORGANICA

DI INTERESSE AMBIENTALE PARTICOLARE
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DETERMINAZIONE DEI FENCLI

- MEDIANTE GASCROMATOGRAFIA

- s B e e . i e ——— ——— T~ ———

Determinazione del:

- Fenolo

- Ortocresolo

- Metacresolo

- Paracresolo

- Orto Etilfenolo

- 2.5 Xilenolo

.4 Xilenolo

.5 Xilenolo
6 Xilenolo
3 Xilenolo
4 Xilenolo

atecolo
3
4
4
3

.5 Trimetilfenolo
.5 Trimetilfenclo
.6 Trimetilfenclo
.6 Trimetilfenolo

Metilcatecolo

- 4 Metilcatecolo

- Resorcinolo

|
W NN DODWNpDNDWLN

= APPARECCHIATURE -
Gascromatografo ad ionizzazione di fiamma
dotato di colonne in acciaio Inox lunghe 270
cm per 0.3, riempite d&i Tri-2,4-Xilenilfosfa-
to al 5% su cromosorb W lavatc con acidi e
trattato con Diclorodimetilxilano (AW - DCMS)
Si opera in prograrmazione di temperatura da
75 °C a 125 *C ad 1,5 gradi/min. ed in iso-
terma dopo aver raggiunto i125 °C. Temperatu-
ra del vaporizzatore di 175 “C. Gas di traspor-
to Azoto 30 ml/min.
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- PROCEDIMENTO -

50 ml del campione acqucso filtrato vengono aci-
dificato con Acido Cloridrico diluito ed estrat-
ti con porzioni successive di MIBK distillato di
fresco. Gli estratti combinato vengono essiccati
su Solfato di Calcio Anidro. Si aggiungono Oppor-
tune aligquote @i standard interno (preferibilmen-
te Anisolc) e si evapora accuratamente a circa 2
ml. Si aggiunge ancora una piccola quantita di
Solfato di Calcio Anidro per garantire la comple-
ta assenza di umiditia. 0,5 ml della soluzione ven-
gono aggiunti 25 microlitri di BSA.(N,o-Bis(Trime-
tilsilil)Acetamide e si utilizzano per le analisi
2 1. La reazione completa entro 45 minuti.

~ CALCOLO DEI RISULTATI -
I1 calcolo delle concentrazioni di Fenoli presen-
ti nel campione viene fatto con le usuali maniere.
La individuazione di singoli cocmponenti viene fat-
ta sulla base dei tempi di titenzione relativi al
p-Cresolo come riportato:

TEMPI DI RETENZIONE RELATIVI

- Anisolo 0,48
- Fenolo 0,62
- Cresolo Orto 0,87
- Cresolo Meta 0,93
~ Cresoclo Para 1,00
- Etilfenolo Orto 1,10
- 2.5 Xilenolo 1,16
- Etilfenolo Meta 1,21
- 2.4 Xilenolo 1,28
- 3.5 xilenolo 1,28
- Etilfenolo Para 1,36
- 2.6 Xilenclo 1,42
- 2.3 Xilenolo 1,50
- 3.4 Xilenolo 1,52
- Catecclo 1,56

- 2.3.5 Trimetilfenolo 1,71
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2.4.5 Trimetilfenolo 1,76
2.4.6 Trimetilfenolo 1181
4 Metilcatecolo 1,91
2.3.6 Trimetilfenolo 1,95
3 Metilcatecolo 2,01
Resorcinolo 2,04

DETERMINAZIONE DEL PENTACLOROFENOLO -

s . = —— —— T — i —— —— ————r —— T ———— . > o = ——

Gascromatogafo con cattura di elettrone (ECD)
con colonne in vetro da 180 cm per 0,6 riem-
Pite 4di OV17+QF1 all’' 11% su Cromosorb Q lava-
to con Acidi e silanizzato conDimetilclorosila-
no (DMCS) Condizioni operative: temperatura del
vaporizzatore 205 *C ; della colonna 200 *C;
del Dete ctor 265 °*C. Gas di trasporto = Azoto
30 ml/min.

PRCCEDIMENTO -~

—————— — o e ——

. — - —— ————— ———— — —— — - o, o o S . (T i S s

A3 un campione da 1 1 aggiungere 30 ml 4i Ben-
zene ed agitare per 45 minuti. Trasferire lo
strato benzenico in imbuto separatore. Ripetere
l'estrazione con altri 50 ml di solvente. Agi-
tando 30 min. Estrarre, dopo aver trasportato 1
aliquiota precedente nell'imbuto separatore
una terza volta con Benzene (10 ml x 10 min.)
Trattare gli estratti benzenici combinati per

3 volte con una soluzione di Carbonato Sodico
0.1 M; la prima volta con 40 ml; la seconda e
la terza con 30 ml. Trasferire le fasi acquose
in una beuta in cui viene aggiunto 1 ml di Ani-
dride Acetica. Pipettare 10 ml di Esano nella
beuta e chiuderla ermeticamente. Agitare per

1 ora. Estrarre lo strato esanico. Concentrar-
lo 2 1 ml.
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- GALCOLO DEI RISULTATI -
Confrontare il gascromatogramma ottenuto con
quello dello standard di Acetato di Pentacloro-
fenolo ottenuto nel seguente modo:
5 g di PCP vengono sciolti in 25 ml di Piridina.
Si aggiungono 50 g di Anidride Acetica e portare
a 100 “C per 30 minuti primi. Raffreddare e di-
luire con 100 ml di A.D. Estrarre tre volte con
porzioni di 50 ml di Benzene e lavare gli estrat-
ti benzenici combinati con 100 ml di Acido Clo-
ridrico al 5% (peso/volume) per rimucvere la Pi-
ridina. Lavare gli strati benzenicl successiva
mente con 100 ml di Idrato Sodico al 5% ed essic-
care per una notte su Solfato Sodico Anidro.
Evaporare il Benzene e ricristallizzare il pro-
dotto fino ad ottenere un solo picco gascromato-
grafico (punto di fusione del prodotto puro 149-
150,5 *C).

- DETERMINAZIONE DI:

Ortoclorofenolo
2-Nitrofenolo
4.Nitrofenclo
2.4-Dinitrofenolo
2.4-Dimetilfenclo
2.4-Diclorofenclo
2.4.6.-Triclorofenolo
4-Clorometacresolo

- BPPARECCHIATURA -
Gas cromatogqrafo con detector a ionizzazione di
fiamma; Colonna in vetro da 90 cm per 2 ml riem-
pite di SP 1240 DA 1% su Supelcoport 100/120 o
equivalente. Temperatura della colonna program-
mata da 85 C a 200 “C a 10 °C/min. Gas di tra-
sporto: a 30 ml/min, N,,

PRCCEDIMENTO -

ESTRAZIONE DEL CAMPIONE ACQOUOSO

Per la campionatura di estrazione di Fenoli dal
campione accuoso la tocnica consiste nell'assor-
bimento su Tenax sccendo il metodo EPA a pH 2,0.
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a) 4 Aminoantipirina: soluzione a 20 g/l pre-
parata al momento dell'uso; b) Cloruro di Am-
mcanio: soluzione dfAnmonio a 20 g/1l; c) Ammo-
niaca : soluzione concentrata; d) Tetracloruro
di Carbonio; e} Solfato di Rame (II); soluzio-
ne al 10% circa. Disciogliere 100g di Solfdto

di Rame in 1000 ml di acqua; £) Acido Solforico
conc.: soluzione al 96% circa; g) Acido Fosfori-
co diluito. Miscelare un volume di Acido Fosfo-
rico all'85% con nove volumi di acqua; h) Ferri-
cianuro di Potassio (K ,Fe (CN): soluzione a 80
g/l. Filtrare, se necessario;la soluzione & sta-
bile per una settimana; i) Fenolo: soluzione ti-
po a 1000 mg/l. Sciogliere 1000 mg di C H OH
puro in acqua precedentemente bollita e raffred-
data e portare a 1000 ml in matraccioc tarato.

La soluzione si pud usare per un mese; 1) Fenolo:
soluzione tipo a 10 mg/1l. Diluire 10 ml della
soluzione di cui in e) a 1000 ml con acqua fred-
da precedentemente bollita e raffreddata. Rinno-
vare questa soluzione giornalmente; m) Metilaran-
cio: soluzione a 1,0 mg/l in acqua; n) Clorofor-
mio.

- PROCEDURA -
Prelevare 500 ml di campione o un'aliquota in-
feriore contenente al massimo 50 mg di Fenoli.
Diluire a 500 con acgqua. Portare il pH a circa
4,0 con g} Distillare fino a raccogliere circa
450 ml. Interrcmpere la distillazione quando
cessa l'ebollizione, aggiungere altri 50 ml di
A.D. Riprendere la distillazione fino a racco-
gliere un volume di 500 ml. Trasferire in un ma-
traccio tarato da 100 ml un'aliquota di distil-
lato contenente da 0,05 a 0,5 mg di Fenolo. Ag-

giungere 15 mg di b). Portare il pH a 103+ 0.2
con c):apmungere 2 ml della soluzione dl a)agitare ed

aggiungere 2 ml di h);portare a volume.Dopo 15 minuti
effettuare la lctiura a 510 My con celle da 1 cm.Ef-
fettuare prova in bianco.
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DETERMINAZIONE DEGLI ALDEIDI

. > B i S s TG ot W ks Ay T U S e D . U

- e > s —— . —  — — — —

Acetaldeide
Acroleina
Metilacroleina
Cro.tonaldeide

- APPARECCHIATURA -
Gascromatografo ad ionizzazione di fiamma con co-
lonne in acciaio di 360 cm per 0,25 riempite di
Porapak Q. Condizioni operative: temperatura della
colonna 156 ‘C; Gas di trasporto: Elio 50 ml/min.
La colonna va estratta in Soxhlet con Metanolo per
due ore; impaccata e condizionata a 175 “C.

- PROCEDIMENTO -

- e e s i e O —

T e T T A . G — — — —— —— — — — —— - Tt — - —— ——

Preconcentrazione ed estrazione con i metodi generali
per contaminanti in tracce (US-EPA: Sampling and analy-
sis procedures for screening of industrial effluents
for priority pollutants - rev. Apr. 1977, ed altri).

CALCOLO DEI_RISULTATI
L'Aldeide viene determinata per confronto con gli

Standard opportuni. I tempi di ritenzione relativi
al Metanolo sono i seguenti:

- Acetaldeide 1,11
~ Acroleina 2,45
- Metilacroleina 4,66
- Crotonaldeide 8,50
- FORMALDEIDE
APPARECCHIATURA -

Spettrofotometro; Normale attrezzatura da Labo-
ratorio.
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REATTIVI -

a) Acqua Distillata; b) Ac2tilacetone: soluzio-
ne 0,04 N in acqua. Disciogliere 4 g d1 Acetil
acetone in 1000 ml di a) c) soluzione di Aceta-
to di Ammonio 4 N - disciogliere 308,3 g di

NH,C, H, 0, ;d) Acido Acetico Glaciale; e) soluzio-
ne reagente. In matraccio tarato da 2000 ml
introdurre 990 ml di b} e 990 ml di ¢} . Porta-

re a pH 6.0 con d) e diluire a volume con a) :;

f) soluzione conc. d4i Formaldeide al 36% circa.
Determinare il titolo esatto con il metodo al
Solfito di Sodio; g) Formaldeide: soluzione cam-
pione 100 mg/l. Prelevare un'aliguota di f) cor-
rispondente a 0,100 g e portare a volume di 1000
ml con a} in matraccio tarato. Usare entro 24 ore.
h) Formaldeide: soluzione campione a 5 mg/l. Di-
juire 50 ml di g) a volume di 1000 ml con a) in
matraccio tarato.

PROCEDURA -

Prelevare dal matraccio tarato 10 ml di campic-
ne oppor tunamente filtrato o distillato o guota
parte diluita a 10 ml contenente non pil di 50
pg di Formaldeide. Portare a volume di 25 ml
con e). Porre i matracci in bagno termostatico
a 60 °‘C per 10'. Raffreddare ed effettuare allo
spettrofotometro contro acqua dist. le letture
di assorbanza a 410 mu in celle da 1 cm. Ripor-
tarsi alla curva di taratura.

CURVA_DI TARATURA
In una serie di matracci tarati da 25 ml intro-
durre i seguenti volumi di h)

SOLUZIONE STANDARD DI FORMALDEIDE FORMALDEIDE

—_.-__.__...——-__....-—_._———_—-————-—-—-———— o .

ml y
0,0 (bianco) 0,0
0,5 2,5
1,0 5,0
2,0 10,0
3,0 15,0
5,0 25,0
10,0 50,0
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Diluire a 10 ml con a) e procedere ccme descritto

al punto 3. Costruire la curva di taratura riportan-
di in grafico sull'asse delle ascisse le guantita e-
spresse in pg di Formaldeide e, sull'asse delle ordi-
nate i corrispondenti valori di assorbanza.

DETERMINAZIONE DEI MERCAPTANI

Metilmercaptano
Etilmercaptano
Isopropilmercaptano
Tertutilmercaptano
Normalprc¢pilmercaptano
Secbutilmercaptano
Isobutilmercaptano
Normalbutilmercaptano

- APPARECCHIATURA -
Gascromatografo conDetector a termoconducibilitd
e microcoulometro; Colonne di Alluminio da 760
cm per O,6 riempite ccnMeresilfosfato al 30%
su Cromosor W lavato con Acido. Temp ratura della
colonna 50 °C; Gas di trasporto Elio 120 ml/min.

- PROCEDIMENTO -

et - —— ——— ———

Preconcentrazione ed estrazione con i metodi gene-
rali per contaminanti in tracce cgope i
precedenza.

CALCOLO DEI RISULTATI

ndicato in

I Mercaptani vengono quantificati con opportuno
standard. Per 1l'individuazione si ripcrtano qul di
seguito i tempi relativi di retenzione rispetto al
Norma lpentano:
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- Metilmercaptano 1,70
- Etilmercaptano 2,84
~ Isopropilmercaptano 3,16
- Terbutilmercaptano 3,31
- Normalpropilmercaptano 3,64
- Secbutilmercaptano 3,92
- Isobutilmercaptanc 4,00
- Normalbutilmercaptano 4,20

——— o —— —t _ — —  — —

Ortoxilene
Metaxilene
Paraxilene
Benzene
Toluene
Metilbenzene
Stirene
Acetofenone

éPPARECCHIATURA -
Gascromatografo con Detector a ionizzazione 4i
fiamma; Colonne: Stirene - Xilene - Etilbenze-

-t e e - . o e o - T . — . o _—— —— 7

—— o — —— — . . e e .

Colonne in acciaio inox 180 cm per 0,34 riempi-
te con Carbowax 4000 al 5% su Cromosorb W (HP)
80/100;Gas di trasporto Azoto & 30 ml/min.
Temperatura:Stirene - Xilene e Etilbenzene 30

in colonna; 115 °C vaporizzatore e detector.

Per Acctofenons temperatura della colonna 150 °C
Vaporizzatore e Detector 175 °C. Benzene e Tolue-
ne: colonne in Acciaio Inox 180 péfﬂ5;§§—éa—fiém—
5§te con Carbopak C 8C/10C con CW 1500 0.2%;

Gas di trasporto Azoto 30 ml/min. Temperatura
colonna programtata da 60 °C a 160 °C. ad 8 °c/
min.
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- PROCEDIMENTC -

Preconcentrare ed estrarre con i metocdi gene-
rali per contaminanti in tracce. Estrazione
in alternativa con Freon TF su un campione
di 350 ml in tre aliquote di estraente di 75
ml ciascuna. Concentrazione in Kuderna-Danish
fino a 2 - 4 ml di volume finale.

- CALCOLO DEI RISULT&?E -
Quantificazione con standard preparati nelle
concentrazioni previste.

DETERMINAZIONE DELLE AMMINE AROMATICHE

T A L . A e o — — — —— — ———— > e e oy S > S At e s e e o e e e

- ANILINA
- TOLUIDINA (Isomeri)
- XILIDINE (Isomeri)

- égEéREEgHIATURA -
Gascromatografo con Detector a ionizzazione
di Fiamma; Colonne: acciaio Inox 700 per 0.2
cm riempite con Carbowax 20 M 10% + KOH 2% su
Chramcsorb 80 /100 (o eguivalente) Temperatu-
ra della colonna = 180 °C . Vaporizzatore
260 °C; Detector 260 *C; Gas di
trasporto Elio: 70 ml/min.

ESTRAZIONE DEL CAMPIONE ACQUOSO

.t v - ————t— ———— —— — — — ————— > - ——— - ————

Preconcentrazione ed estrazione ccn i metodi genera
1i per contaminanti in tracce come indicato in pre-
cedenza,

CALCOLO DEI RISULTATI

T - —— A P - g e —— -

Quantificazione mediante opportuni standards prepara
ti nelle concentrazioni vicine a quelle che si pre-
vede vengano riscontrate nel campione ambientale.
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DETERMINAZIONE DELLA D“ETILFORHAMIDE

— o o — o ——— -

Gascroma tografo con Detector a Ionizzazione

di fiamma; Colonne: vetro lunghe 250 per

0.3 cm riempite con Carbowvax 1500 al 3%

+ KOH 7% su Chromosorb W 80/100 o equivalen-

te. Temperatura della colonna prograrmatada %" a

150¢C con 6 gradi’C/min. Temperatura eva-
Poratore 280 *C; Gas di trasporto Elio
20 ml/min.

- PRCCEDIMENTO -

- s . — o —n - " > s b A’ T s i

Preconcentrazione ed estrazione con i metcdi genera
1li per contaminanti in tracce come indicato in pre-
cedenza.

CALCOLO DEI RISULTATI

——— A —— - — ] —

Quantificazione mediante oppor tuni standards prepara
ti nelle concentrazioni vicine a quelle che si pre-
vede vengano riscontrate nel campione ampientale.

DETERMINAZIONE DEI SDLVEN 11 ORGANICI AZOTATI

- ———— ———— — ———— - e e e e i e i e it e e

. it A s > s o e i o ——— ——

- DIMETILAMMINA
- DIETILAMMINA

~ DIPROPILAMMINA
TRIBUTILAMMINA

éPPABECCHI&EgB& -

Gascromatografo con Detector a ionizzazione di
fiamma; Colonne: Dimetilammina e_Diggiiéggigg
colonne in acciaio Inox da 185 per 0.2 c¢cm riem-
pite con Pennwalt 223 28% (o equivalente)} + KOH

4% si Gaschrom R (80/100) Tgperatura della co-

lonna 134 *°C; Temperatura del Detcoctes 220
°C; Gas di trasporto Elio 52 ml/min.
Dipropilammina ¢ Tributilammina - colonne in ve-

s - e e o . —— . = - e - - — —— - o ——

tro 230 per 0,4 cm riecmpite con Fosfato Trisc-
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dico 1% + Apiezon L 4% su Chromosorb G-AW 80/
100 (o equivalente) Temperatura della colonna
100 °c; Gas di trasporto Azoto 23 ml/min.

PROCEDIMENTO -

O s e i = - W s > > — " —— - —— - —— e - - -

Preconcentrazione ad estrazione con i metodil genera
li per contaminanti in tracce come indicato in pre-
cedenza.

CALCOLO DEI RISULTATI

- — - — - — - = -

Quantificazione mediante oppor tuni standards prepara
ti nelle concentrazioni vicine a cGuelle che si pre-
vede vengano riscontrate nel campione ambientale.

—— —— —— o ——— — ——

Gascromatcgrafo con Detector a termoconducibi-
lita; Colonne acciaio 35 per 0,6 cm riempite
di Silicagel 80/100 mesh. Temperatura della
colonna 100 °C; Gas di trasporto Elio 40
ml/min.

PROCEDIMENTO -

Come previsto in S5/3.2.1.

CALCOLO DEI RISULTATI

Come previsto in SS5/A.3
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MEDIANTE COLORIMETRIA

e - i —— . — — - —— — —

— — - > ——

a) soluzione reagente;a 10 ml d4i soluzione acguo-
sa allo 0,02% di Acetato di Rame vengono addizio-
nati 0,5 ml di Dietilammina (P.e. 55-56 gradi’cC)
e quindi si diluisce a 100 ml ccn Etanolo; Db)
Solfuro di Carbonio ad alto grado di purezza;

c) Alcool Etilico; 4) sospensione si Solfato

di Cadmio; g 4,3di 3 Cd SQ -8 H,0 e g 0,3 HaOH
in 1000 ml di A.D. La sospensicne deve essere a-
gitata prima dell'uso; e} Acido Cloridrico corc.
£f) soluzione alcocolica allo 0,2% di Metilarancio
g) soluzione madre di Solfuro di Carbonio - g 0.1
di Cs, b) sciolti in Etanolo ¢) e diluiti in 100
ml (1 ml =1 mg di CS,); h) soluzione standard
di Solfuroc di Carbonio - 5 ml della spoluzione g)
diluiti a 100 ml con ¢) (1 ml di soluzione = 5

ug di C%)

PROCEDURA -~

gono nel pallone di distillazione contenente 100
ml di A.D. ed alcune gocce di f}. Si collega il
pallone al refrigerante e a due assorbitori di
cui il primo contiene 40 ml di scspensione di d)
e il secondi 5 ml di a) e 5 ml di c). Si fa pas-
sare una leggera corrente di Azoto attraverso
l'apparecchiatura per 5 minuti, quindi, si fa
gocciolare dall'idbuto con rubinetto e} fino a
viraggio nettamente rosso dell'indicatore. Sem-
pre operando in atmosfera di Azote si porta ad
ebollizione e vi si mantiene per 30 minuti. In-
terrotto il flusso di Azoto si lascia raffredda-
re; si travasa quantitativamente la soluzione as-
sorbente del Solfuro di Carbonio in un matraccio
da 25 ml. Si lava l'assorbitore con 5 ml di ¢} e
si porta a volume. Dopo 10 minuti si misura l'as-
sorbanza delle soluzioni assorbenti del Solfuro
di carbonio dagli staniards alla lunghezza d'onda di 425
my a confronto con il bianco costituito da 5 md di a) di-
luiti a 5ml con ¢
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DETERMINAZIONE DI:

TRIELINA

CLOROFORMIO

- TETRACLORURO DI CARBONIO
- DICLOROETILENE

- APPARECCHIATURA -
Gascroma tografo con Detector a ionizzazione di
fiamma; Gasoromatografo con Detector a cattura
di elettron ; Colonna: Trielina - Cloroformio

Tetracloruro di Carbonio = 400 per 0,6 cm in ve-
EEB”EE&E;ZEE“ESE'EESSEaﬁero Siliconico E 301

(o equivalente) al 20% su Celite 5 45 (o equiva-
lente) lavata con Acidi 60/80 mesh. Temp ratura
della colonna 40 °C - Gas di trasportc Azoto
30 ml/min (Detector ECD) - 1.1- Dicloroetilenec e

Trans-1.2-Dicloroetilene = colonne di vetro 180
per 0.3 cm riempite con CW 1500 0.2% su Carbopak
C 80/100 mesh -~ Temperatura della colonna 60

‘C iniziaYe per 3 minuti poi programmata da 60
a 160 con 8 °C/min. Gas di trasporto Azoto

30 ml/min (Detector FID).

- PROCEDIMENTO -

A o ————— ——— . —— _— " — ——— ————

Per l'estrazione si ricorre alle tecniche generali
di preconcentrazione; per il Cloroformio, Tetraclo-
ruro di Carbonic e la Trielina la preconcentrazio-
ne pu® essere effettuata per distillazione in cor-
rente di vapore raccogliendo il distillato su Ete-
re Dietilico in ghiaccio. Dopo distilrazione lo
strato acqueso previo sbattimento della miscela
viene scartato e lo strato etereo passato su co-
lonna di Solfato Sodico che viene quindi eluita
con Etere la frazione eterea viene concentrata e
gascroma tografata.

- CALCOLO DEI RISULTATI -

.t ap S > - - - — > ——————— - —— —

Si procede analogamente ai precedenti composti.



Suppl. al n. 42 del 28-8-1979 BOLLETTINO UFFICTALE DELLA REGIONE VENETA

DETERIINAZIONE DI COMPOSTI ORGANICI CLORURATI (soLvenTr)

Cloruro di Metilene
1.1-Dicloroetano
1.2-Dicloroetano
Tetracloroetilene
Clorobenzene
1.2-Diclorobenzene
1.3-Diclorobenzene
1.4-Diclorocbenzene

- APPARECCHIATURA -
Gascromatografo con Detector a conducibilitad
elettrolitica; Gascromatografo con Detector a
ionizzazione di fiamma; Gascromatografo con
Detector a cattura di elettroni.
Colonne: Cloruro di Metilene; 1.1 Diclorocetano

tro 180 per 0,3 riempite con CW 1500 0,2 %
su Carbopak C 8/100 mesh (o egquivalente) Tempe-
ratura colonna = 60 °C iniziali per 3 mi-
nuti poi programmata da 60 a 160 °C on
8 gradi /min. Gas di trasporto = Azoto 30 ml/
min. (Detector FID).
Colonne: Tetracloroetilene in vetro 400 per 0,6
cm. riempzzé-az_ﬁiggzaﬁéfa Siliconico E 301 (o
equivalente) al 20% su Celite 545 (o equivalente)
lavata con Acidi 60/80 mesh. Temperatura della
colonna 40 °C - Gas di trasporto Azoto 30
ml/min (Detector ECD).
Colonne: Diclorobenzene - vetro 180 per 0,4 cm
riempimenza—;—£7;§E_§6—4% + 6% OV 210 su Gaschreom
Q 80/100 mesh (o ecuivalente) b): SP 100035 su
Supelcoport 100/120; Temperatura colonna 100

°Cc; Gas di trasporto Azoto 9C ml/min. (Detector
a conducibilitd elettrolitica ovvero ECD).
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- PROCEDIMENTO -

Per tutti i composti possono essere utilizzate
le tecniche generali di preconcentrazione 4di
tracce di inquinanti.

Per i Clorobenzeni - un campione da 2 1 viene
estratto con una miscela di Etere Etilico al 15%
in Esano. Lo strato essiccato su Scolfato Scdico
e concentrato in Kuderna-Danish con gorgoglia-
mento di Azoto.

- CAILCOLO DEI RISULTATI

Come alle voci precedenti.

DETERMINAZIONE DET PESTICIDI CLORURATI

T ——— — — ——— ——— e _— — —— —— —— — ——————— Y — . “—— .

Gascromatografo con Detector a cattura di Elet-
troni. Colonne: in vetro 180 per 0,4 cm riempi-
te con a). Olio di Silicone DC 200,12500 centi-
stockes su Anakrom ABS 80/390 mesh: b) DC 200
4% e CF1 su Arakrom ABS 80/90 mesh; c) SP 2250
1% su Supelcoport 100420 ; d) SP 2250 1,5%/1,95%
SP 2401 su Supelcopcr 100/120.
Condizioni operative:a-b Temperatura vaporizza-
tore 230 C ; Temperatura colonna 180

°C ; Temperatura Detector 200 °C; Gas
trasporto Azoto 120 ml/min. ¢) Temperatura 4
minuti a 50 gradi poi programmata a 260

°C in 8 gradi C/min. Gas di trasporto Azo-

te 30 ml/min; d) Temperatura = 200 ec-
Gas di trasporto = Azoto 70 ml/min.

- PROCEDIMENTO -

Un campione da 4 1 viene addizionato di 10 ml

di Fecange purissimo.Agitato e la fase esanica

separata c trasportata in un imbuto essiccato-
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tore. Si ripete pid volte l'oprazione concen-
trando gli estratti a piccolo volume in Ruder-
na-Danish. Passare in colonna di Florisil da-
10 cm di altezza portante 3 cm di Solfato So-
dico Anidro. Percolare 200 ml di Etere racco-
gliendo gli eluati e concentrare.

- CAICQLC DEI RISULTATI

- ———— —— o — o o . "

Le concentrazioni dei Pesticidi si ricavano
dalle curve standard ottenute con i prodotti
puri per gascromatografia.

————— o ——— —— - —— - —— -

Gascromatografo con Detector a Fotometria 4i
fiamma con filtro interferenziale a 526 milli-
micron per le sostanze fosfcrate.

Colonne: vetro 200 per G,4 cm riempite con SE
30 5% + Epon 1001 0.5% su Gaschrom Z 60/80 mesh
(o equivalente) e risilanizzata in fase vapore
a 250 °C. Temperatura = programmata da 70
a 2690 °c a 10 gradi /min. con Isoterma
iniziale di 5 minuti e finale di 10. Tempera-
tura di vaporizzazione 260 °C; Temperatu-
ra del r:levatore = 230 °C; Gas di traspor-
to = Azoto 6C ml/min.

- PROCEDIMENTO -

e e —— A o — . —— — Y —— i " o o7 T it

Prelevare 500 ml di campione e versarlo in im-
buto separatore da 1 1; Estrarre per 4 volte
usando ogni volta 20 ml di Benzene. Raccoglie-
re gli estratti Benzenici, filtrarli su Solfa-
to Sodico Anidro in matraccio da 100 ml e por-
tare a volume con Benzene,
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~ CALCOLC DLEI RISULTATI -

Effettuare i calcoli contro curve standard di
Pe sticida puro; controllare, con prova in bian-
co l'efficienza del sistema di estrazione.

CLORO LIBERO

—— e - —— — ————— ——

Comparatore visuale fornitec di sorgente di luce
diffusa; Vetreria da Laboratorio.

2. §§ATTIVI -
a) soluzione tampone di Solfato O,1 M a pH 6.45 -
disciogliere 22,86 g di Na;BPO., e 46,16 g di
KH, PO, in un litro di acqua. lLasciare a riposo tre
giorni e filtrare.

| e e e e e — ~
i CLORO E SOLUZIONE "a" 5 SOLUZIONE "B"E
I mg/l ____ L ml/i0o ml 4 m1/100 ml__
E 0,01 E 99 i 1 E
: 0,05 : 95 : 5. i
: 0,07 : 93 ] 7 H
4 0,10 | 30 ' 10 '
: 0,15 : 85 : 15 }
! 0,20 H 80 : 20 !
! 0,25 ! 75 t 25 :
! 0,30 ; 70 } 30 {
! 0,35 ; 65 ' 35 !
' 0,40 : 60 ' 40 ;
} 0,45 ! 55 ; 45 ;
; 0,50 ; 50 } 50 ;
{ 0,60 ! 40 ! 60 !
; 0,70 ! 30 : 70 !
| 0,80 i 20 | 80 :
| 0,90 ; 10 ; 90 :
| 1,00 { 0 | 100 ;

Tt - . s e k- ————- —— ——— — — - -t S8 T+ b - —— ——— . = o S - ——
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Prelevare 200 ml di filtrato e diluire a 1 1.

b) soluzione di Bicromato - Cromato. Disciogliere

155 mg di K,Cr,0, e 475 mg di K,Cr,0, in un litro

di soluzione tampone di Fosfato 0.1 molare; c) reat-
tivo alla O-Tolidina, 1,35 g di Cloridrato di O-Toli-
dina vengono disciolti in 500 ml di A.D. Aggiungere
questa soluzione ad una miscela di 150 ml di Acido
Cloridrico conc. e 350 ml di A.D. Conservare al mas-
simo sei mesi; d) soluzione di Arsenito - disciogliere
5,0 g di NaAsO, in 1 1 di A.D.

STANDARD PERMANENTI -~

Preparare una serie di standard permanenti secondo
la sopra esposta "TABELLA"..

PROCEDURA -

A 100 ml di campione limpido o a quota parte opportu-
namente diluita a 100 ml con A.D. si aggiungono 5 ml
di reattivi all'Orto-Tolidina. Si agita per inversione
si introduce in un tubo di assaggio uguale a quelli
contenenti gli standards permanenti di altezza non in-
feriore a 20 cm e si confronta con gli standard dopo
due-tre minuti con l'ausi lio di una sorgente diffusa.
In presenza di Ferro, Manganese e Sostanze Organiche
un altra aliguota di 100 ml di campione o guota parte
opportunamente diluita a 100 ml con A.D. vengono addi-
zionate di 5 ml di soluzione di Arsenito;si mescola e
si aggiungono 5 ml di soluziope di O-Tolidina e si
confronta con gli standards secondo le precedenti mo-
dalitid. Dal valore di Cl, trovato nel primo trattamen-
to bisogna sottrarre il valore corrispondente a quello
trovato dcpo il trattamento con la soluzione di Arseni-
to.
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Colerimetro con filtro a 650 mp; Imbuti separatori
da 1 1; Vetreria da laboratorio.

RERTTIVI -

a) soluzione standard di L A S - 10 mg/l;b) soluzio-
ne di Fenolftaleina; c¢) Sodio Idrato 1 N; d} Acido
Solforico 1 N; e) reattivo al Blu di Metilene: discioc-
gliere 100 g di Blu di Metilene in 100 ml di A.D.

30 ml di cuesta soluzione in matraccio tarato da 1 1
sono addizionati di 500 ml di A.D., 6,8 ml di Acido
Solforico conc,; 50 g di NaH, PO, -E,0. Portare a
volume di 1 litro; f) soluzione di lavaggio:a 5C0 ml
di acgua distillata in matraccio tarato da 1 1 aggiun-
gere 50 g di NaH, PO, +H,0 e portare a volume di 1 1;
g) Cloroformio.

PROCEDURA -

Introdurre in un imbuto separatore una quantiti di
campione contenente non pid di 0,2 mg (se il volu-
me € inferiore a 100 ml diluirloc a 100 ml con A.D.)
Alcalinizzare alla Fenolftaleina con ¢); decolorare
il colore rosso con gqualche goccia di d). Aggiungere
10 ml di g} e 25 ml 4i e). Agitare vigorosamente per
30' e lasciar separare e trasferire la fase CHCly in
Un secondo imbuto separatore. Ripetere l'estrazione
per altre 3 ore con 10 ml di CHCl,. Gli estrattori
raccolti nel secondo imbuto separatore vengono addi-
zionati di 50 ml di soluzione f). Si agita vigorosa-
mente per 30'. Separare la fase CHCl, in un matraccio
tarato da 100 ml. Filtrandola attraverso lara di ve-
tro. Ripetere due volte il lavaggio con porzioni da
10 ml di g). Portare a volume di 100 ml con g) . Legge-
re al colorimetro in celle da 1 cm a 650 It contro
bianco. Il bianco e i punti della curva di taratura
vengono ricavati con la stessa procedura usando solu-
zioni di 100 ml contenento 0-0,2 mg L A S
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ANALIST BATTERIOLOGICHE

o A i e e i o S e A e i o T

Le determinazioni batteriologiche sono eseguite con
la metodica - MPN - o possono essere effettuate con
la tecnica delle membrane filtranti. I campioni, qua-
lora sia necessaric, vengono sottoposti a diluizione
preliminare. Per la diluizione si usa A.D. sterile.
Per le acque marina & consigliabile anche la soluzio-
ne fisiologica sterile. In casi particolari si pud usa-
re soluzicne fosfata tamponata.

- METODO MPN -

o e e o = et e e e o e o  — - —— " — — — . ——

Provette per batteriologia; Campanelle Durham;
Pipette; Termostato a 37 gradi C; Bagnomaria con
agitatori meccanici dellfacqua - regolato a 44:0,5
gradi C.

2. TERRENI DI COL?QBA
a) Brodo Lauryl-Solfato ( o Brodo Lattosato o Brodo
Mac Conkey; b) Brodo Lattosio al verde brillante
e bile.

3. PROCEDURA -

Il campione viene insemenzato secondo la metodica

del "most probable number, MPN con la tecnica dei

tubi multipli sy una serie di almeno 15 provette;

5 per ogni diluizione.

La prova presuntiva viene eseguita usando come terre-

colturale liquido il Brodo Lauryl Solfato ( o Bredo

Lattosato o Brcdo Mac Conkey o altri Brodi lattosati

in commercio) Le provette vengono ircubate a 37 gradi
per 48% 2 ore. la positivita sard indicata da intor-

bidimento e produzione di gas raccolto nelle campanel-

le. Le provette, con prova presuntiva positiva, vengo-

no sottoposte a prove di conferma per i Colifcrmi To-

tali e i Coliformi Fecali. Si trasferisce 0,1 ml 41

Brodo di coltura in 2 provette contencnti 4 - 5 ml
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di Brodo Lattosio verde brillante bile e si incu-
bano a 37 gradi per 24 + 48 * 2 ore per i Coli-
formi Totali e a 44 * 0,5 gradi in bagnomaria per
24 + 48 *2 ore per i Coliformi Fecali.

Lo sviluppo batterico e la produzione di gas offrono
la prova di conferma. Si pud eseguire anche la ricer-
ca dellIndolo in acqua triptolata dopo l'incubazione
a 44 *0,5 °C per 24 ore. Mediante aggiunta di
reattivo Kovacs in presenza di Indolo si avra colo-
razione rossa. La determinazione numerica dei bacte-
ri viene riferita a 100 ml di campione in rapporto

al numero dei tubi positivi, in termine di numero
statisticamente pil probabile

STREPTOCOCCHI FECALI

O e s > o m at e - e ———

Provette per batteriologia; Pipette; Termostato a 37
°C; Bagnomaria con agitazione meccanica dell"
acqua regolato a 44 +0.5 °c.

TERRENT DI _COLTURA
a) Brodo Glucosio Azide; Brodo Azide Etilvioletto;
b) Brodo presuntivo per Enterococco; Brodo di con-

ferma per Enterococco ed Agar di conferma per
Enterococco.

PROCEDURA -

- e . s o s

Si esegue una prova presuntiva in Brodo Glucosio Azi-
de con una serie di provette secondo quanto esposto
per la Colimetria con il numero pil probabile (MPN)
Le provette vengono incubate per 48 1 2 ore a 37

.°C. Se si ha intorbidimento del Brodo, la prova &
positiva. Si effettua la conferma trasferendo 3 grces-
se ansate della brodocoltura positiva in provette con
5 ml di Brodo Azide Etilvioletto e si incuba a 37

°C per 48 ore. La presenza di Streptococchi Fecali
¢ indicata da introbidimento e prcecipitato violetto
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ed il calcolo del numero pil probabile viene desunto.
In casi particolari, si eseguono esa-
mi microscopici e semina,su piastre, di terreni eletti-
vi, es. M.Enterococcus Agar ed eventuale ricerca della
Catalasi per confermare la presenza degli streptococ-
chi. Qualora si usino i terreni del punto b) si proce-
de nel modo seguente:
Si esegue una prova presuntiva in Brodo presuntivo per
Enteroccocco incubato in bagnomaria a 45 T 1le pro-
vette (intorbidimento e viraggio a gialloc) vengono sot-
toposte a conferma su Agar di conferma per Enterococ-
co a becco di clarino con lfaggiunta di Brodo di con-
ferma per Enterococco e incubate a 37 -6C per 12
ore. Lo sviluppo di piccole colonie, eventualmente
confermate con l'esame microscopico e la ricerca del-

la Catalasi indica la presenza di Streptococchi Feca-
li.

- METDODO DELLE MEMBRANE FILTRANTI -

————— ——— — ——— — —— ——— —— " —— o

COLIFORMI TOTALI

——— o o o P s o e e

1. APPARECCHIATURA -
Stufa termostatica; Apparecchi da filtrazione sotto
vuoto con supporto per membrani lavorati e steriliz-
zati in autoclave; Beute da vuoto; Pompa per vuoto;
Piastre di Petri sterili; Dischi assorbenti per ter-
reno ligquido sterile; Membrane filtranti con porosi-
tad 0,45 sterili.

2. TERRENO DI COLTURA -

—— o e e - — —

a) Brodo M. Endo Sterile

3. PROCEDURA -
Si filtra quota parte del campione (almeno due di-
luizioni) mediante l'apparecchio per filtrazione
sotto vuoto montato con membrana filtrante. Si de—
posita la membrana su brdédo M. Endo con disco assor-
bente che funge da supportc solido. Su questo terrc-
no, dopo 24 orec a 37 ° le colonie dei Colifor-
mi appaiono di colore rosso cupo con brillanti ri-
flessi metallici. In tutte le operazicni dcvons &5-
sere rispettate le norme di ascpsi.
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COLIFCRT FECALI

1. APPARECCHIATURA -

2. TERRENO DI COLTURA -

Brodo M - FC sterile.

3. PROCEDURA -
Si filtra quota parte del campione (almeno due di-
luizioni) mediante apparecchio per filtrazione sot-
to vuoto montato con membrana filtrante. Si deposi-
ta la membrana si Brodo M - FC con disco assorbente
che funge da supporto solido. Su questo terreno,
dopo 24 ore a 44,5 ﬂ:, preferibilmente a bagno-
maria, le colonie dei Coliformi Fecali appaicno ai
colore blu. In tutte le operazioni devono essere
rispettate le norme di asepsi.

STREPTOCOCCHI FECALI

1. TERRENO DI COLTURA

Agar-Enterococco secondo "Slanetz"

2. PROCEDURA -
Si filtra quota parte del campione (almeno due di-
luizioni) mediante apparecchio per filtrazioni sot-
to vuoto, montdto con membrana filtrante. Si deposi-
ta la membrana su Agar-Enterococco seconde "Slanetz".
Su questo terreno, dopo 48 ore a 37 °Cc, le colo-
nie di Streptoccocchi Fecali appaioni colorate in ro-
sa 0 rosso. In tutte le operazioni devcno essere ri-
spettate le norme di asepsi.



VALUTAZIONE IN ACQUA DOLCE DELLA TOSSICITA” ACUTA

( CARASSIUS AURATUS )
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DI INQUINANT|] COL PESCE ROSSO (Carassius Auratus)

- Determinazione della Tossicita Acuta di Inguiranti,
espressa dalla concentrazione letale al 50% degli ani-
Mali (LC 50). Effcttuare il saggio in due fasi:

- in una fase preliminare, con l'uso di un numero li-
mitato di animali ed un ridotto veolume di liguido,
si stabiliscec se esiste una tossicitd acuta e, in
caso positivo, in quale intervallo di diluizicne €
compresa la LC 50;

- in una fasc successiva e definitiva, si stabilisce-
no a 24 ¢ 48 ore le percentuali di sopravvivenza per
il calcolo della LC 50,

- APDARECCHIATURA -
Recipieonti, materiali dimensioni e forme - il mate-
riale piQ consigliabile & il vetro, ma servono, ot-
timamente, anche recipienti in acciaio inossidabile
0 acciaio porcellanato. Per il saggio preliminare
sono neccessari almeno 8 regipienti della capacita
minima di 4 1. Per il saggio definitivo utilizzare
almeno 4 recipienti della capacita minima di 10 1.
La profonditd del liquido nei recipienti deve essere
di circa 15 cm;
Acrazione - seguire la concentrazione dell'Ossigeno
nel tempo nelle soluzioni in esame. Sc durante 24 o-
re 1) 0.0. dovesse scendere sotto il 60% della satu-
razione, provvedere ad una moderata aerazione, tenoen-
do presente che una insufflazione di aria nel liqui-
do in csame pud portare ad una perdita di sostanze
volatili, eventualmente tossiche. Usarc per l'aera-
zione pompe che forniscono aria priva di olic;
Temperatura - nantenere costante la temperatura del
liquido in esame a 201 1°C durante tutto il tempo
dclle prove meadliante bagni o camere termostatici.

Psg 91
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La valutazione della Tossicitd Acuta @ fatta con

la specic Carassius Auratus L. = Scegliere aninali
aventl una lunghezza totale compresa fra 5 o 6 cm.
La lungheczza totale & guella misurata tra l'estre-
mitd oraic ed il peduncolo caudale.

I pesci prescelti per le prove di tossicita devecno
sopportarc bene le condizioni d'acquario. Questa
capac.itad deve essere contrcllata durante 1l perio-
do di acclimazione da un minimo di 10 giorni ad un
valore ottimale di 30 giorni.

La temperatura dell'acqua di stabulazione deve es—
sere compresa tra i 18 ed i 22 °C.

Durantc il pericdo di acclimazionee di mantenimento
in Laboratorio, alimentare, una volta al giorno,

gli animali con una quantita di cibo tale da essere
complctamente consumata all'atto della somministra-
zionc. Sospendere l'alimentazione duc giorni prima
dei saggl tossicolcgici e durante gli stessi. Man-
tenere pulito il fondo delle vasche di stabulazione,
rimuovendo il materiale sedimentato mediante sifona-
mento. Osservare il comportamento degli animali e

la mortalitd naturale durante il periodo di acclima-
zione; sc cucst'ultima supera il 10%, accantonare
l'intcro lotto di animali, che potrd, comunque, es-
scre utilizzatc solo nel caso che la mortalitad rece-
da.

Nella vasche di stabulazione evitare il sovraffol-
lamecnte: per i pesci rossi,della taglia indicata,

si dovrebbe disporre di almeno un litro 4i acqua
per animale. Effettuare il trasferimento degli ani-
mali tra vasche il pid rapidamente possibile, me-
diante rctini @ mano, evitando trattamenti viclenti
ed 1 trasferimenti ncn strettamente necessari.

SROCEDURA -

Raccolta ¢ conservazione del campione - Il vclume
del liquido necessario alle prove dipende dalla
compcsiziane ¢ dal grado di tossicitd del liqui-
do stesso. In generale 10 30 1 di campione sono
sufficicnti. Riempire completamente, chiuderli per-




Suppl. al n. 42 del 28-8-1979 BOLLETTINO UFFICIALE DELLA REGIONE VENETA Pag. 93

folLtamenble e conservarli al freddo (circa + 4 °C).
Riportar¢ in sospensione, uniformemente, per agi-
tazionc, prima dell'uso (ed eventualmente durante

il saggio), cventuall materiali indisciolti e sc-
dimentatl.

Diluiziconce del campione - Nel caso si renda necessa-
rio diluire i campioni in esame, usare serie gecmc-

trictic di valori di concentrazione, che presentano
intervalli logaritmici uguali. Per la diluizione
dci campioni il metodo prevede l'uso di una solu-
zione ben definita. Preparare le seguenti soluzioni:

- soluzionc A - sciogliere 400 g di Cloruro di Cal-
Cloruro ¢i Sodio con A.D. e diluire ad 1 1.

- soluzionc I - sciocgliere 189 g-di Solfato di Ma-
h. o portarc a 1 1.

- soluzione C - sciogliere 34 g di Bicarbonate di

Cniig con A.D. e Jdiluire a 1 1.

A 100 1di A.D. o deionizzata aggiungere 40 ml del-
i sotuzione A, 40 ml della soluzicnc B e 400 ml

4. 11, soluzione C. Controllarce la durezza totale
de-11y u:luzione cosl ottenuta, la quale dovra avere
un valcre offettivo di 100 £ 5 mg di Carbonato di
Calcic/litre. Aerare fino a portare il contenuto

di O.h. circa al valore di saturazione (circa 9
m/1 o 20°C) .

Nclla fase preliminare del sagqio usare due o tre
animali pcr «gni diluizione. 1n ogni caso il volu-
me del liquido in esame petra csserc di soli 4 1
per ogni diluirzione. Per il saqqio tossicologico
definitivo usare un volume di 10 I per ogni di-
tuizicne con 10 Carassius Auvatus L.

L s luzioni si devono rinnovare alle 24 core con
altre proparate ex novo. S5e¢ durante le 24 ore 1’
.0 . dovesse scenderce sotto il 607 della satura-
siune, provvedere ad una modoerata gerazionec.

Saaqio Preliminare - prepararc un acquario da 4 1
:ﬂ;1uncntc 1] campionc in esamc non diluito ¢ con-
trollarce sc il campione presenta una tossicitd acu-
L1 intioduccendovi duc pesci rossi. Se il canpione
non © tossico a 24 ore, continuarc il contrallo di

tessicitad fino a 48 ore.
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Se entro lc 24 cre si & osservata la morte 21 un
o di entrambi gli animali, allestire diluizioni del
campione sccondo una serie geometrica.
L'andamento del saggio effettuato con il carp!
non ¢iluito, nel caso in cui sia presente uUna
sicitd acuta, d3 indicazione sugli int '

pione che al 100% abbia causato in c©ir
morte di erntrambi i pesci, sara opporturno
una serie @i diluizioni compresa tra il 25,
1,6%.

e
diluizicone da scecliere; ad eserpio: COnR un cam-
c
u

Con un campione pcco tossico allestire una serie
compresa tra 1l 160% ed il 50.7%. Cuandc una scel-
ta, a pricri, non sia possibile, sara pil coportundc
allestire una serie di diluizioni trz il 1CCL e lo
0.1%. Ad escrplo: 100 - 31,6 - 10 - 3,2 - 1 - 0,3 -
0.1.

Esattamente a 24 core édall'introduzicne 2 cgesci
rossi, ia prcve effettuata permetterd di individua-
re l'intervallo compreso fra la diluizicrne In cul
entranmbi i pesci usati sono morti e gquel.a che ha
provocato la morte di uno solo o di nessuno cdegli

animali usati.

limine

cen il campicne tal guale da come esito la scprav-
vivenza totale anche dopo 48 ore, il saggic de
tivo consisterd semplicemente nel ripetere la pro-
va con 10 Carassius Auratus L in 10 1 di liguido,

sostituendo le soluzioni dopo 24 cre.

Osscrvazicne del risultati al termine dellz prova -
Il risultato & espresso in termini di mort 1
pcsci. Un pesce & considerato morto cuando &t
movimenti scno.cessati e non vengono ripriscinegti
da una leggera stimolazione meccanica.



