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VALUE CE-IN Fase 4
Piano di Monitoraggio, campionamento e predisposizione di metodiche analitiche standardizzate per

I'identificazione di E.C. (Contaminanti Emergenti), Microplastiche e Micrafibre in impianti di trattamento di acque
civili e industriali.

Studio morfologico di microplastiche mediante E.S.E.M. (Environmental Scanning Electron Microscope).

Depurazione delle acque reflue mediante l'utilizzo di tecniche A.O.P. ( Advanced Oxidation Processes).

Dettaglio delle attivita

Tipologia di Contaminante Fasi di Monitoraggio Laboratorio

Classi di EC di potenziale interesse presenti nella WATCH LIST: Attivita in Laboratorio:
e Antibiotici per uso veterinario e umano es. Ciprofloxacina, antiepilettici Definizione di un protocollo analitico di riferimento per
es. Carbamazepina e agrofarmaci es. Imidacloprid e Cypronidil. I'individuazione dei contaminanti emergenti mediante utilizzo di

* Endocrine Disruptors: (filtri UV es. Benzofenone-4) HPLC. Comparazione con analisi HPLC-MS-MS su campioni di
e Additivi plastici industriali Perfluorurati, ftalati, Alchilfenoli e fenoli matrice reale (Proambiente /CNR).

sostituiti (es. Bisfenolo A) Preconcentrazione del campione mediante modulo SPE-Offline

Tipologia di Contaminante Fasi di Monitoraggio Laboratorio

Microplastiche e Microfibre Attivita in Laboratorio: creazione di una banca dati morfologici
mediante I'utilizzo dell’ESEM (Proambiente-CNR) e del
microscopio ottico FT-IR/ATR (ENEA- LEA)
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Procedura HPLC-MS/MS in grado di quantificare una serie di inquinanti :
ofloxacina (OFX), carbamazepina (CBZ), imidacloprid (IMD), benzofenone-4 (BP-4), cyprodinil (CPD), bisfenolo-A (BPA)

Le seguenti analisi sono state effettuate a partire da soluzioni madre dei 6 analiti in acqua o MeOH alla conc. di 500 mg/L.
Una prima soluzione mix6 a 10 ppm e stata preparata portando 20 pL di ciascun analita al volume finale di 1.00 mL con acqua
milliQ. Successive diluizioni (100 pL a 1000) con acqua milliQ sono servite per le concentrazioni piu basse: 1, 0.1 e 0.01 ppm.

| campioni sono stati analizzati su colonna RP-C-18 Zorbax in gradiente dal 2 al 95% di MeOH, a partire da acqua milli-Q
contente 5 mM di NH,OAc e 0.1% di HCOOH, sostituta da acqua pura dopo il 14° min per favorire la ionizzazione
negativa di BP-4 e BPA.

Gli analiti sono stati quantificati sul numero di ioni raccolti, derivanti dalla frammentazione piu intensa
dello ione precursore: [M+H]* nel caso di OFX, IMD, CBZ e CPD, e [M-H] nel caso di BP-4 e BPA.

www.valuecein.eu - info@valuecein.eu
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Analisi del Mix6 alla concentrazione di 10 mg/L (10 ppm)

guesta concentrazione, mentre tutti gli altri analiti sono ben quantificabili e
iconoscibili dal tempo di ritenzione cromatografica e dalla caratteristica

=

Come ¢ evidente il BPA ¢ al limite di rilevabilita gia a

frammentazione indicata nelle varie finestre.
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Studio morfologico di microplastiche ESEM
mediante - .S.E.M.

’ Environmental Scanning
/- v Electron Microscopy
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Specimen
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Campioni microplastiche da campionamento.

Uscita depuratore di Granarolo.

Campioni trattati con H,0, piu FeSO4 e NaCl in soluzione satura
Setaccio 3 nitrocellulosa 0,5-2,8 um

Setaccio 4 carta filtro 500-200 pm

Setaccio 5 nitrocellulosa 150-200 pm

Mix plastiche artificiali filtro nitrocellulosa, separazione fisica con soluzione satura di C;,H,,0,,

www.valuecein.eu - info@valuecein.eu



Setaccio 3

A : n adil A7 e -
Mag = S00KX EHT=2000kV WD= 65mm Gun Vacuum = 3.57e-007 Torr Date :7 Oct 2019
2 um Pixel Size = 58.59 nm Signal A= HDBSD System Vacuum = 1.78e-006 Torr

— File Name = 3_06.tif Chamber= 7.556-002 Torr




Setaccio 3

3% ® p R " 2

Mag= 379X EHT=20.00kV WD=105mm  Gun Vacuum = 3.88e-007 Torr Date :7 Oct 2019
100 um Pixel Size = 772.1 nm Signal A= HDBSD System Vacuum = 1.73e-006 Torr (" )
Chamber= 7.62e-002 Topr ~ Bologna Section -

|

A
.‘;‘z.
'

File Name = 3_07.tif
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Mag =

100 um

Setaccio 4

HDBSD System Vacuum = 1.81e-006 Torr

976.6 nm Signal A

Pixef Size

= 4_04.tif

Fife Name

_ Chamber= 7.44e-002 Torr




Setaccio 5

t g ’

Mag= 403KX EHT=2000kV WD= 85mm Gun Vacuum = 3.42e-007 Torr Date :7 Oct 2019
2 pim Pixel Size = 72.79 nm  Signal A= HDBSD  System Vacuum = 2.55¢-006 Torr (I ||MM
H File Name = 5_02.tif Chamber = 7.576-002 Torr Bologria Sect

aon



Mix plastiche artificiali filtro nitrocellulosa, separazione fisica con soluzione satura di C,H,,0,,

Fibra tessile

Mag = 371X EHT=2000kVY WD= 65mm Gun Vacuum = 4.30e-007 Torr Date :23 Oct 2019
100 um Pixel Size = 790.3 nm Signal A= HDBSD System Vacuum = 1.86e-006 Torr

Fife Name = fibre 3_01.tif Chamber= 7.87e-002 Torr Bolo




Polistirolo

Mag = 192KX EHT=2000kV WD= 40mm Gun Vacuum = 3.08e-007 Torr Date :23 Oct 2019
20 jim Pixel Size = 152.3 nm Signal A= HDBSD System Vacuum = 7.09e-007 Torr

File Name = polistirofo_01.tif Chamber= 7.25e-002 Torr Bologna Section




spugna

Mag= 3.01KX EHT=2000kV WD=6.0mm  GunVacuum =3 34e-007 Torr Date :23 Oct 2019 |
Pixel Size =97.22 nm Signal A= HDBSD System Vacuum = 9.77e-007 Torr

File Name = spugna_04.tif Chamber = 7.22e-002 Torr Bologna Section




Uscita depuratore 1,06-0,45 pum

Mag = {23KX EHT=1500kV WD= 7.5mm Gun Vacuum = 2.28e-007 Torr Date :8 Jan 2020
20 pm Pixel Size = 238.4 nm  Signal A= HDBSD System Vacuum = 7.03e-006 Torr (")
| | File Name = 5_06.if Chamber= 7.62e-002 Torr Bologna Section
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Polietilene

Application Note

—— polietilene 72
—_— polietilene - fondo 75

L b 3 e £ . o g
EHT=1500kV WD= 9.5mm Gun Vaci
Pixel Size = 898.3 nm Signal A = VPSE G3 System

File Name = polietilene_06.tif Chambe

et s - Y
Gun Vacuum = 3.72e-007 Torr Date :20 Noy 2020
Signal A = VPSE G3 System Vacuum = 5.58e-006 Torr

ene_08.tif Chamber = 7.57e-002 Torr Bologna Sectio

Mag= ingrandimenti
EHT= extra high tension
WD= working distance
Gun Vacuum= pressione sorgente 0005 R0 2 ey O
System Vacuum=pressione della camera del campione

Chamber= pressione nell’intorno del campione

o Nk o @

www.valuecein.eu - info@valuecein.eu
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Nitrocellulosa

Application Note a%n

S Nitrocellulosa filtro A 102

cps/eV

© -

L DL LA N N A B B R B B B B B |

0.2 0.4 0.6 0.8 1.0 1.2 1.4 1.6 1.8 2.0

Mag= 846KX EHT=1500kV WD= 6.0mm  GunpVacuum =2 206-007 Torr D Energy [keV] EHT=1500kY WD= 7.5mm  Gun Vacuum = 2.216-007 Torr Date :26 Nov 2020

Pixel Size = 34.63 nm Signal A = VPSE G3 System Vacuum = 8.60e-006 To.

ize = 34.63 nm Signal A= VPSE G3 System Vacuum = 8.04e-006 Torr
File Name = NC-A_01.tif Chamber= 7.516-002 Torr ;

ame = NC-B_01.tif Chamber = 7.44e-002 Torr

[— _ nitrocellulosa filtro B 103

Trattamento: H20:

0.6 0.8 1.0

Energy [keV]

1.2 1.4 1.6 1.8 2.0

www.valuecein.eu - info@valuecein.eu
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Pre-trattamento Sacco rifiuti nero

Application Note a%n

sacco rifiuti nero A

0.0 0.5 1.0 1.5 2.0 2.5 3.0 3.5 4.0 4.5

Energy [keV] _

10.00kV WD = 10.0 mm Gun Vacuum = 2.08e-007 Torr Date :5 Mar 2020
Pixel Size= 1.611uym Signal A= HDBSD System Vacuum = 7.86e-006 Torr IM
File Name = PEsnp-post (B)_03.tif Chamber= 1.13e-001 Torr Bologna Sect

Mag= 65X EHT=10.00kY WD= 9.5mm Gun Vacuum = 1.95e-007 Torr Date :5
100 um Pixel Size = 4.523 ym  Signal A= HDBSD System Vacuum = 8.41e-006 Torr
H File Name = PEsnp-pre (A)_01.tif Chamber= 1.13e-001 Torr Bolog

sacco rifiuti nero B

=

0.5 1.0 1.5 2.0 2.5 3.0 3.5 4.0

Ene keV
WW\VWV B "oy [keV] Page 1 /1
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Retina gialla

Application Note a%n

Pre-trattamento

— PE retina gialla alimenti A 109

0.0 0.5 1.0 1.5 2.0 2.5 3.0

EHT = 20.00 kV Signal A = VPSE G3 Date :23 Nov 202 Energy [keV] HT = 20.00 kV
D= 10.5mm

WD=11.5mm Photo No. = 6430 Time :15:44.03

| —_— PE retina gialla alimenti 8 110

i o Al

0.5 1.0 1.5 2.0 2.5 3.0

Energy [keV]

11/26/2020 Page 1/1

53

Signal A= VPSE G3
Photo No. = 6432

Date :23 Noy 2020
Time :15:55:44
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Team :

Massimo Capobianco
Franco Corticelli
Maria Luisa Navacchia
Giorgio Longino
Francesco Riminucci
Biagio Esposito

Grazie
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	Segnalibri per struttura
	Piano di Monitoraggio, campionamento e predisposizione di metodiche analitiche standardizzate per
	Studio morfologico di microplastiche mediante E.S.E.M. (


