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2) La preparazione
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» Esempio: Valutazione quantitativa di IPA in
materiale fogliare (Progetto UniUd - MIPAAF)



CAMPIONAMENTO PIANTE

26/10/10 28/12/10 25/02/11
TO T1 T2 T3
SERRA 0
CA 1 CA 2 CA 3
PO 1 PO 2 PO 3
A B D E G H
Viburnum Photinia Laurus Ligustrum Tlex Elaeagnus

lucidum x fraserii nobilis japonicum aequifolium x ebbingei




5.2 Estrazione mediante sonicazione e purificazione dell’estratto

Il metodo di estrazione € stato adattato ai campioni forniti, partendo dai metodi di
estrazione riportati da Orecchio et al. (Atmospheric Environment 41, 2007, 8669-8680)
e De Nicola et al. (Atmospheric Environment 45, 2011, 1428-1433). Si & proceduto

come segue.

* 1 g di campione secco € stato estratto pet sonicazione in diclorometano (1 x 50 mL x 3
minuti, 2 x 30 mL x 3 minutt), dopo ogni sonicazione le foglie sono state recuperate
tramite filtrazione sottovuoto e l'estratto conservato. Alla fine della procedura gli
estratti sono stati riuniti e il volume ridotto a circa 1 mL tramite evaporazione a
pressione ridotta.

« Llestratto ottenuto € stato purificato su colonna di Florisil (2g) eluendo con 15 mL di
diclorometano e l'eluato concentrato a circa 0.5 mL tramite evaporazione a pressione
ridotta e infine portato a secco tramite corrente di N2. Ii residuo € stato infine
ridisciolto in cicloesano (2 ml) e analizzato tramite GCMS.

5.3 Aggiunta dello standard interno (pirene deuterato)

* La soluzione a concentrazione nota di pirene deuterato si aggiunge alla fine dell'iter
preparativo e si utilizza come standard interno (IS) in modo da non dover lavorare con
volumi esatti. Tipicamente si aggiungono all’estratto finale del campione 2000 ng

assolutt di pirene-D. o
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Trasferimento in vial per GC-MS
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ANALISI IN GC-MS

ANALISI QUANTITATIVA:
Retta di calibrazione utilizzando soluzione standard di IPA

Retta di taratura IPA standard
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CALCOLO DETI RECUPERT:
Retta di calibrazione utilizzando soluzione standard di IPA-D
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_ 3) Lamisurae
Trasduzione la trasduzione

trasduzione s. f. [der. di trasdurre]. — del segnale analitico

* 1.a. Nel linguaggio tecn., trasmissione di energia da un punto a
un altro di un sistema, soprattutto quando I livelli energetici siano
bassi, ovvero si tratti di segnali informatici per misure, controlli,
ecc. (in caso di elevate quantita di energia si preferisce parlare di
conversione): dispositivo, linea di trasduzione.

* b. Con sign. piu specifico, il termine indica processi di
trasmissione che sono accompagnati da una modificazione
della natura dell’energia trasmessa:. per es., trasmissione di
energia meccanica convertita in energia elettrica o viceversa (t.
elettromeccanica; in partic., t. elettroacustica), di energia luminosa
convertita in energia elettrica o viceversa (t. fotoelettrica o
elettroottica), e cosi via (v. anche trasduttore).

14



trasduttore s. m. [der. di trasdurre, per traduz. dell'ingl. transductor].
— Nel linguaggio tecn., denominazione generica di ogni
dispositivo atto a ricevere segnali di determinata natura da un
mezzo di trasmissione trasformandoli in altri segnali
generalmente di diversa natura, che possono essere
trasmessi attraverso un altro mezzo di trasmissione; a
seconda della natura dei segnali d'ingresso e di quelli d'uscita, si
hanno: t. meccanoelettrici (e in partic. acustoelettrici o fonoelettrici,
piezoelettrici, ecc.), elettromeccanici (e in partic. elettroacustici),
fotoelettrici, elettroottici, ecc.; quelli i cui segnali d’uscita sono di
natura elettrica sono brevemente detti t. elettrici

15



SEVEN STAGES OF AN ANALYTICAL METHOD  3) La misura e
la trasduzione

1. Conception of analytical method (birth). del segnale analitico

2. Successful demonstration that the analytical method works.

3. Establishment of the analytical method’s capabillities.

4. Widespread acceptance of the analytical method.

5. Continued development of the analytical method leads to

significant improvements.

6. New cycle through steps 3-5.

7. Analytical method can no longer compete with newer analytical

methods (death).

Steps 1-3 and 5 are the province of analytical chemistry;
step 4 is the realm of chemical analysis.

modified from Fassel, V. A. Fresenius’ Z. Anal. Chem. 1986, 324,
511-518 and Hieftje, G. M. J. Chem. Educ. 2000, 77, 577-583.

https://dl.dropboxusercontent.com/u/9630480/Site/eTextProject/pdfFiles/AnalChem?2.0.pdf




3) La misura e
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del segnale analitico
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chemical
sample

analytical measurement analyte
technique data oncentratlon
classical or instrumental single- or multi-channel
additional
data

relative or absolute

Figure 1: Schematic showing measurement steps involved in quantitative chemical analysis of a
sample. There are three ways of classifying the process, based on the technique (classical vs
instrumental), the measurement data (single-channel vs multi-channel), or on whether additional
data is needed to estimate the analyte concentration (relative vs absolute).

https://facultystaff.richmond.edu/~rdominey/301/local/lntro Instrum Analysis.pdf
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CLASSICAL
ANALYSIS

Original Sample

Solids 1:3 H,S0 /HNO,, 100°C for 8-10 hrs
dilute w/ H 0, dlgcs[ for 2-4 hr
Solutions - v
key PbSO,; Sand Cu?t, Fe**, Co?*, Ni?*
| dilute; bubble H,S(g)
Fe**, Co?*, Ni?* CuS

cool, add NH,
digest 50°-70° for 30 min

Fe{OH), Co®*, NPt

Jv HCl slightly acidify w/HC
heat, bubble H,S(g)
neutralize w/NH, +

el Rl S LD SO e ctom — o ——

sed Time

— Start

+— 14 hours

—— 16 hours

L 17 hours

- 20 hours

Figure 1.1 Fresenius’ analytical scheme for the gravimetric analysis of Ni in ores. Note that
the mass of nickel is not determined directly. Instead, Co and Ni are isolated and weighed

(mass A), and then Co is isolated and weighed (mass B). The timeline shows that after

-22 hours

digesting a sample, it takes approximately 44 hours to complete an analysis. This scheme
is an example of a gravimetric analysis in which mass is the important measurement. See
Chapter 8 for more information about gravimetric procedures.

mass A—=> Co, Ni

add HNO,, K,CO,, KNO,,
and CH,COOH and digest for 24 hours

v

N2+ K;Co(NO,),
| add dilute HCI
Co?* Waste

i follow procedure
éfrom point * above

aeNj = massA-massB . 100

mass B — Co mass sample

<<

-23 hours

—— 26 hours

+— 51 hours

—— 54 hours

—— 58 hours
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Figure 1.2 Gravimetric analysis for Ni in ores by precipitating Ni(dmgj:. The timeline shows that p|a8ma Opt'CaI
it takes approximately four hours to complete an analysis after digesting the sample, which is lf)x em|SS|On

shorter than for the method in Fiyurc 1.1. The factor 0of 0.2301 in the cquation for 96Ni accounts for

the difference in the formula wcights for Ni and Ni(dmg):: sce (.haptcr 8 for further details. SpeCtI‘OmeteI’
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Figure 4.18. The two main sources of ANALYTICAL

data to be processed in order to STANDARDS

produce analytical results as required
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Figure 4.20. Principal scientific and
technical trends in the design and
application of new chemical

MAIN TRENDS IN
CHEMICAL MEASUREMENT

PROCESSES (CMPs) measurement processes
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... ma anche...

The Highest Resolution &
Most Versatile Orbitrap Instrument

The Thermo Scientific Orbitrap Elite mass spectrometer combines our
premium dual-pressure linear ion trap (Velos Pro) with a novel high-field
Orbitrap™ mass analyzer to create the ultimate analytical instrument. The
Thermo Scientific Velos Pro ion trap contributes enhanced ion optics that
increase sensitivity and reliability, a greater dynamic range for better
precursor detection, and the power of MS" identification. The high-field
Orbitrap mass analyzer geometry and advanced signal processing
technologies enable resolution of >240,000, superior spectral quality, and
higher scan speed. The outstanding resolution increases analytical
certainty by improving molecular weight determination for intact proteins
and clearly resolving smaller, isobaric species. It is especially useful when
analyzing samples of high complexity and targeting analytes of low
abundance in applications such as proteomics, metabolomics and
lipidomics. The superior resolution and spectral quality, as well as the
higher scan speed, increase proteome coverage in complex samples even
with very low sample amounts. The faster scanning also ensures
compatibility with narrow chromatographic peaks from UHPLC
separations. And the availability of multiple fragmentation techniques (CID,
HCD and optional ETD) offers a new level of versatility for challenging
research applications.




