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Per il cloramfenicolo il flusso della fase mobile (3.9) è di 1.0 mVmin. e la lunghezza 
d'onda impiegata per la rivelazione è di 280 nm. 
Per i nitrofurani il flusso della fase mobile (3 .8) è di 1.2 ml/min e la lunghezza 
d'onda impiegata per la rivelazione è di 362 nm. 
La disponibilità di un rivelatore a diodi permette di confermare la natura dei picchi 
mediante gli spettri di assorbanza. 

6. Espressione dei risultati 

Il contenuto di cloramfenicolo o di ciascun nitrofurano del campione, espresso in 
microgrammi per chilogrammo, è calcolato in base aJla seguente formula: 

dove: 

AC x C 
Cloramfenicolo o nitrofurano (JJg l kg) = AS x 2000 

AC =area del picco del composto in esame nella soluzione campione 
AS = area del picco del composto in esame nella soluzione standard 
C = pg di standard iniettati 

La sensibilità del metodo è di l O ppb per il cloramfenicolo e di 4 ppb per i singoli 
nitrofurani. 

Riferimenti bibliografici 

BELLOMONTE, G. FILESI, C. MACRÌ, A. MOSCA, M. SANZTNI, E. High perfonnance liquid 
chromatographic detennination of nitrofurans and free chloramphenicol in poultry, muscle, liver 
and eggs. /ta/. J. Food Sci. 1993,3: 247-253. 
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SOLVENTIORGANOALOGENATI 

Metodo gascroma tografico * 

l. Campo di applicazione 

Metodo A. -Il metodo è applicabile alle acque minerali. 
Metodo B. -Il metodo è applicabile agli oli 

Metodo A 

2. Principio del metodo 

I solventi organoalogenati sono estratti dal campione con isottano e analizzati per 
gascromatografia utilizzando un rivelatore a cattura di elettroni. 

3. Reattivi 

3.1 Jsoottano. - n solvente deve essere testato per via gascromatografica prima di ogni 
serie di analisi, per controllare l'assenza di picchi interferenti con quelli dei 
composti da esaminare. In caso contrario procedere a distillazione. 

3.2 Solventi organoalogenati standard; grado di purezza > 99% 
l, l - dicloroetilene 
tetracloruro di carbonio 
l ,2 - dicloroetano 
tetracloroetilene 
tricloroetilene 
cloroformio 
metilcloroformio 

3.3 Acqua distillata e deionizzata esente da aloderivati 
3.4 N,N- dimeti/acetammide (DMA), grado di purezza> 99% 
3.5 Solfato di sodio anidro calcinato a 600 oc 
3.6 Soluzioni standard concentrate. - Introdurre in una provetta con tappo a vite e setto 

teflonato l O mi di DMA, pesare e raffreddare a 4 °C. 

• Stefania Giammarioli; Maurizio Mosca (A); Mirella Delise (B) 
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Successivamente aggiungere una goccia (circa lO mg) dell'aloderivato (3.2) in 
esame, attendere che la soluzione torni a temperatura ambiente e pesare 
nuovamente la provetta. Calcolare in base alla differenza tra le due pesate la 
quantità di aloderivato introdotta nella provetta. 
Si ottengono in tal modo soluzioni standard concentrate dell'ordine di l mg/rnl. 

3.7 Soluzioni standard intermedie. -Diluire, utilizzando una microsiringa, le soluzioni 
standard concentrate sempre con DMA preventivamente raffreddata a + 4 °C. 

3.8 Soluzioni standard acquose.- Introdurre in un matraccio tarato da 100 rnl munito di 
tappo a vite e setto teflonato e contenente 4 g di solfato di sodi o (3 .5), l 00 ml di 
acqua (3.3). Raffreddare a +4 °C ed aggiungere, con una microsiringa, una aliquota 
di standard intermedio in modo da ottenere una concentrazione analoga a quella del 
campione in esame. TI volume di standard aggiunto non dovrebbe superare i l 00 p l. 
Tutta la vetreria deve essere lavata accuratamente con miscela solfo-cromica o .con 
un idoneo detergente di efficacia analoga e mantenuta in stufa a 90 °C per tutta la 
notte al fine di allontanare ogni possibile residuo. 

4. Apparecchiatura 

4.1 Gascromatografo dotato di rivelatore a cattura di elettroni (ECD Ni63) 
4.2 Colonne capillari quali VOCOL, CLOT, Carbograph VOC, 30- 60 m, 0.53 mm d.i. 

o equivalenti 

5. Procedimento 

5.1 Preparazione del campione. - Non essendo possibile formare un unico campione 
miscelando aliquote prelevate da diverse confezioni originali, data la volatilità dei 
composti in esame, le analisi debbono essere condotte singolarmente su più 
aliquote, prelevate da diverse bottiglie refrigerate per almeno 24 ore a + 4 °C prima 
del prelievo. 

5.2 Estrazione. - Introdurre l 00 mi di ciascun campione refrigerato in un matraccio 
tarato dal 00 rnl con tappo a vite e setto teflonato contenente 4 g di sodio solfato 
(3 .5), aggiungere l ml di isottano (3 .l) chiudere immediatamente il ma traccio e 
dibattere. 

5.3 Determinazione gascromatografica.- Iniettare una idonea aliquota della fase 
isottanica nel gascromatografo. 
Effettuare l'identificazione dei picchi incogniti per confronto con i tempi di 
ritenzione di una soluzione di isottano dei solventi organoalogenati standard (3.2), 
preparata a partire dagli standard intermedi (3.7). Per una maggiore sicurezza di 
identificazione sarebbe opportuno effettuare l'analisi su due colonne di differente 
polarità. 
Effettuare l'analisi quantitativa analizzando, contemporaneamente al campione, una 
uguale aliquota di uno standard acquoso (3 .8) del o dei solventi organoalogenati 
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identificati, ad una concentrazione il più possibile simile a quella del campione e 
sottoposto ad estrazione in modo analogo. Le condizioni operative, essendo 
correlate alla strumentazione e alle colonne capillari prescelte debbono essere 
individuate sperimentalmente. 
A scopo indicativo sono fomite le seguenti condizioni operative : 

Colonna: VOCOL 30 m, 0.53 mm d.i. 
Carrier gas: elio l O ml/min. 
Make up gas: argon-metano 95:5 50 ml/min. 
Temperatura del forno: 50 oc 
Detector: ECD 300 oc 
Iniettore: 200 °C 
Aliquota di campione iniettata: 0.5 J.tl 

6. Espressione dei risultati 

Il contenuto dei singoli solventi organoalogenati del campione, espresso m 
microgrammi per litro, è calcolato in base alla seguente formula: 

dove: 
AC 
AS 
es 

ACxCS 
Solvente organoalogenato (mg/1) = AS 

= area del picco del solvente organoalogenato del campione 
= area del picco del solvente organoalogenato dello standard acquoso. 
= concentrazione del solvente organoalogenato dello standard acquoso 

(p gli) 

Riferimenti bibliografici 

GIAMMARIOLI, S. MOSCA, M. BELLOMONTE, G. Indagine sulla eventuale presenza di 
solventi organoalogenati in acque minerali confezionate. Rapporti ISTISAN 1992, 92/33 

Metodo B 

Procedere come indicato nella Gazzetta Ufficiale delle Comunità Europee L 
248/48 del 5/9/1991. Regolamento CEE relativo alle caratteristiche degli oli d'oliva 
e degli oli di sansa d'oliva nonchè ai metodi ad esso attinenti. Determinazione del 
contenuto di solventi alogenati volatili nell'olio di oliva. 


















































































































































