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PASSI PRINCIPALI DI UN Processo di Misura Chimico CMP
DAL CAMPIONE AI RISULTATI

Tecnica / Metodo (Procedura)

input

output



Tecniche di separazione
2) La preparazione 
del campione
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POSSIBILI PASSAGGI INTERMEDI 
DI UN CMP

Coppia campione/analita;   70-90% del tempo in “step 1”
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2) La preparazione 
del campione



Preconcetrazione Clean-up
2) La preparazione 
del campione
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• Esempio: Valutazione quantitativa di IPA in 

materiale fogliare (Progetto UniUd - MiPAAF)
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CAMPIONAMENTO PIANTE

T0 T1 T2 T3

26/10/10 28/12/10 25/02/11

SERRA 0

CA 1 CA 2 CA 3

PO 1 PO 2 PO 3

Elaeagnus 
x ebbingei
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aequifolium

Laurus 
nobilis

Ligustrum 
japonicum

Photinia 
x fraserii

Viburnum 
lucidum
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5.2 Estrazione mediante sonicazione e purificazione dell’estratto

Il metodo di estrazione è 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 è proceduto 

come segue.

• 1 g di campione secco è stato estratto per sonicazione in diclorometano (1 x 50 mL x 3 

minuti, 2 x 30 mL x 3 minuti), 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.

• L’estratto ottenuto è 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. Il residuo è 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

assoluti di pirene-D.
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Essiccazione in stufa a 40°C

H2O

ESTRAZIONE

Macinazione

Conservazione 
in congelatore, 

T amb, pesata 

Sonicazione in DCM

1 g campione secco

Filtrazione sottovuoto

Vacuum

3x

Concentrazione sottovuoto

AGGIUNTA IPA-D!
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Estratto concentrato

PURIFICAZIONE

FlorisilⓇ

SiO2 (84.0 ±0.5%)

MgO (15.5 ±0.5%)

Na2SO4 (≤1.0%)

Setto poroso

Purificazione in colonna su:

Concentrazione 
sottovuoto

Trasferimento in vial per GC-MS

AGGIUNTA Pirene-D!
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CROMATOGRAMMA

TIC: Total Ion Current

SIM: Single Ion Monitoring
GC

MS 11



Fen
Antr

Fluor-D

Fluor

Py

B[a]ant-D

Py-D

178 176 152 212 211 106

202 200 101 240 236 120

12



ANALISI IN GC-MS

ANALISI QUANTITATIVA:

Retta di calibrazione utilizzando soluzione standard di IPA

PER NORMALIZZARE LE 

CONCENTRAZIONI:

Aggiunta di un’aliquota di 

Pirene-D (soluzione standard) 

PRIMA del trasferimento in 

vial per GC-MS

GC

MS

CALCOLO DEI RECUPERI:

Retta di calibrazione utilizzando soluzione standard di IPA-D

Retta di taratura IPA standard
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Trasduzione

trasduzióne s. f. [der. di trasdurre]. –

• 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 quantità di energia si preferisce parlare di 
conversione): dispositivo, linea di trasduzione.

• b. Con sign. più 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 così via (v. anche trasduttore). 
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3) La misura e 
la trasduzione 

del segnale analitico



trasduttóre 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
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SEVEN STAGES OF AN ANALYTICAL METHOD

1. Conception of analytical method (birth).
2. Successful demonstration that the analytical method works.
3. Establishment of the analytical method’s capabilities.
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/AnalChem2.0.pdf
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https://facultystaff.richmond.edu/~rdominey/301/local/Intro_Instrum_Analysis.pdf







CLASSICAL 
ANALYSIS



INSTRUMENTAL 
ANALYSIS

By the 1970s, flame 
atomic absorption 
spectrometry
replaced gravimetry 
as the standard 
method for 
analyzing nickel in 
ores, resulting in an 
even more rapid 
analysis. Today , 
the standard 
analytical method 
utilizes an 
inductively coupled 
plasma optical 
emission 
spectrometer.
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Trends scientifici e tecnici



… ma anche…


