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Introduzione

La determinazione del solfito nelle acque riveste particolare importanza in quanto guesto anione é&
spesso presente, come limitatore dei processi di corrosione legati all'ossigeno disciolto nell’acqua stessa,
nelle acque delle caldaie industriali per la produzione di vapore e la generazione di forza elettromotrice.
Il continuo spurgo delle caldaie fa si che vi sia una fuoriuscita di acque contenenti solfito da tale tipo
di impianti, da cui la necessita di controllare che la concentrazione del solfito sia nei limiti previsti dalla
legze vigente per gli scarichi industriali [1].

Tra i metodi analitici riportati in letteratura scientifica per la determinazione del solfito nelle acque,
quelli maggiormente in uso risultano essere un metodo volumetrico [2], per retrotitolazione iodometrica,
ed un metodo spettrofotometrico [3], per addizione di p-rosanilina. Entrambi tali metodi, che pure sono
stati adottati quali metodi ufficiali d’analisi, presentano alcuni inconvenienti. Il primo metodo pud fornire
risultati anche in forte eccesso per la presenza di sostanze riducenti e presenta un limite di rilevabilita
{2 mg/L) superiore al limite di legge. Il secondo oltre a risentire anch’esso di numerose interferenze e ad
essere di complessa esecuzione, presenta il notevole inconveniente di richiedere 1'uso di un reattivo estre-
mamente tossico.

Tra gli altri metodi proposti, particolari potenzialitd sembra avere 1’analisi del solfito mediante cro-
matografia ionica [4], tecnica recente che si é dimostrata particolarmente adatta per I"analisi di anioni
inorganici nelle acque. Nel presente lavoro si ¢ approfondito lo studio sulla possibilita di utilizzare tale
metodo per I'analisi del solfito nelle acque.

Stato dell’arte

La possibilitd di determinare il solfito nelle acque mediante cromatografia ionica & stata esaminata
da vari autori [5-12]. Il primo lavoro su guesto argomento & stato pubblicato nel 1976 [5], quindi pratica-
mente agli inizi della cromatografia ionica. La maggior parte dei lavori pubblicati [5,6,10,11,12] prende
in considerazione soprattutto 1’aspetto cromatografico dell’eluizione del solfito e della sua separazione
da altri anioni, utilizzando sia eluenti tradizionali che non: un elenco degli eluenti utilizzati é riportato
in Tab. 1 insieme con le eventuali interferenze riscontrate.

La principale difficolta incontrata per la determinazione del solfito appare perd legata alla sua deter-
minazione quantitativa ed ¢ dovuta alla facilita con cui il solfito viene ossidato dall’ossigeno disciolto nel-
I'acqua.
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Tab. 1 - Eluenti utilizzati e interferenze rilevate per la determinazione del solfito

I Autore eluente interferenti rif.

Sievens 50 mM Na,CO, 5
4.0 mM NaOH

Barkley 30 mM NaHCO, nitrato ]
24 mM Na,CO,

1.4 mM NaHCDJ_
1.1 mM Na,CO,

Moses 0.75 mM Na,CO, nitrato 7
.75 mM p-cyanophenol nitrito
pH 114 con NaOH

Lindgren 3.0 mM NaHCO, ]
24 mM Na,CO,

Hansen 1.5 mM Na,CO, nitrato 9
26 mM NaOH bromura

Dasgupta 1.0 mM KHPF (ftalato) 10

Sunden 48 mM Na]-lCDa 11

47 mM Na,CO,

Gerritse 15.0 mM POY 12
pH 48

Operando con soluzioni standard di Na SO, ¢ stata riscontrata una proporzionalita diretta tra la di-
minuzione del picco del solfito e I'aumento di quello del solfato con I'invecchiamento della soluzione [6].
E stato anche proposto [5] di correggere opportunamente la quantita di solfito misurata nel campione
con I'aggiunta di una frazione ossidata misurata in uno standard di riferimento ma il metodo appare di
difficile applicazione per campioni reali, a causa della difficile valutazione dell’effetto matrice. L'ossida-
zione del solfito pud venire impedita mediante aggiunta di formaldeide alla soluzione [7]. In questo caso,
si ha la formazione di un composto di addizione tra formaldeide e solfito (I'idrossimetansolfonato) che
risulta stabile a pH leggermente acido mentre & rapidamente idrolizzato a pH basico per dare i composti
di partenza. Tale caratteristica & particolarmente utile nel caso della cromatografia ionica in guanto il
campione, conservato in ambiente acido, pud venire rapidamente portato a pH basico dagli eluenti nor-
malmente usati, con conseguente rapida idrolisi del composto di addizione che libera solfito. [l composto
risultante dall’addizione di formaldeide, commercializzato dalla Aldrich, & stato quindi utilizzato nella
maggior parte dei lavori sull’argomento quale standard primario del solfito. In particolare si & dimostrato
[8] che con eluenti a pH superiore a 10.7 non si ha nessuna differenza tra i picchi del solfito iniettato tal
quale o come composto di addizione. Gli stessi autori hanno perd mostrato che un eccesso di formaldeide
comporta una diminuzione dell’altezza (e anche dell’area) del picco registrato e per questo hanno propo-
sto quale sistema di conservazione del campione 1'aggiunta di altri stabilizzanti (glicerolo, isopropanolo,
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fruttosio) che sono efficaci solo in forti eccessi, ma non presentano l'interferenza negativa riscontrata per
la formaldeide. Secondo altri autori [9], la correita conservazione di campioni e standard non risolve com-
pletamente il problema analitico in quanto "ossidazione del solfito pud avvenire anche nel percorso dell’a-
nalita nei tubi di collegamento e nel sistema di separazione del cromatografo ionico. L'interferenza é nega-
tiva o positiva a seconda che |'ossidazione abbia luogo prima o dopo la separazione cromatografica, in
quanto in un caso diminuisce la specie solfito che verra separata nella colonna e rilevata come tale, mentre
nell’altro ad essa si sostituisce la specie solfato che viene rilevata sempre come solfito ma verso la guale
il rivelatore & pil sensibile. La dipendenza dell’entita dell’ossidazione da vari fattori quali concentrazione
iniziale del solfito, tempo di eluizione e accumulo di metalli con effetto catalitico sull’ossidazione nella
colonna comporta secondo tali autori una incertezza nella determinazione. ¥Va perd rilevato che in genere
vengono utilizzate per le prove soluzioni a concentrazione piutiosto elevata (superiori a 20 mg/L) mentre
gli effetti ossidativi risultano molto attenuati a concentrazioni minori. Inoltre i parametri strumentali e
chimici che regolano il tempo di eluizione sono altamente riproducibili e I'interferenza dei metalli sembra
essere eliminabile con le opportune procedure di lavaggio del sistema di separazione. Appare quindi ragio-
nevole pensare che operando in condizioni di stretta similitudine tra campioni e standard si possano mini-
mizzare tali interferenze: da questo punto di vista il metodo delle aggiunte sembra essere il pin adatto per
la determinazione quantitativa del solfito. Buoni risultati sono stati infatti ottenuti con questo metodo
[7] ma P'eluente utilizzato dagli autori presenta 1'interferenza nella separazione cromatografica di nitrati
e nitriti gia a rapporti in peso 1:10 rispetto al solfito.

Per eliminare 1'eventuale ossidazione del solfito nel corso dell’analisi si & anche proposto di utilizzare
guale eluente il biftalato di potassio [10]: tale eluente ha un pH acido per cui il composto di addizione
non viene idrolizzato e viene eluito tal quale, cosicché si pud misurare direttamente il picco corri-
spondente.

L'esame della letteratura porta quindi a concludere che nonostante la indubbia validita dell’approccio
la possibilita di analisi del solfito mediante cromatografia ionica non sembra essere del tutto definita né
risultano a tutt’oggi applicazioni sul campo di tale tecnica.

Nel presente lavoro si & approfondito lo studio sulla determinazione del solfito con particolare atten-
zione alla definizione delle condizioni cromatografiche per la miglior separazione del solfito da altri anio-
ni interferenti e alla valutazione dell’'inceriezza derivante nell’analisi da fenomeni ossidativi a carico del
solfito.

Parte sperimentale

Reagenti

Tutti 1 reagenti utilizzati erano puri per analisi.

Le soluzioni standard di solfito venivano preparate per diluizione da una soluzione concentrata (1
g2/L) che a sua volta era preparata giornalmente per dissoluzione in acqua distillata del composto di addi-
zione formaldeide-bisolfito (Aldrich 95%, 870-72-4). Ove non specificato altrimenti, le soluzioni erano
lasciate al valore naturale di pH [3-6] e non venivano effettuate aggiunte di formaldeide. In caso contrario
il pH era corretto mediante acido cloridrico diluito e la formaldeide veniva aggiunta in proporzioni stabili-
te da una soluzione al 37%. Le soluzioni contenenti altri anioni oltre il solfito venivano preparate sempre
per diluizione da soluzioni madre dei singoli ioni (1 g/L), ottenute per dissoluzione dei rispettive sali di
sodio.



Le soluzioni utilizzate come eluenti erano pure preparate per dissoluzioni dei sali di sodio o di idrossi-
do di sodio.

Apparecchiature

Il cromatografo ionico utilizzato era il modello 2000i della Dionex dotato di un rivelatore a conduci-
bilita in serie ad un soppressore a fibra (AFS) per la soppressione della conducibilita dell’eluente. Per la
separazione degli anioni venivano utilizzate precolonna e colonna della stessa ditta (rispettivamente
HPIC-AG4 e HPIC-AS4).

11 segnale in uscita dal cromatografo ionico era registrato con un registratore Leeds e Northrup, mo-
dello Speedomax XL 681A.

Procedure

Per "esecuzione delle prove per I'ottimizzazione delle condizioni cromatografiche, dopo equilibrazio-
ne con P'eluente ed al flusso prescelti, venivano eseguiti e registrati i cromatogrammi relativi a soluzioni
contenenti il solfito (in genere a concentrazione 10 mg/L) in presenza di altri anioni a varie concentrazioni
(da rapporti in peso 1:1 a 100:1 rispetto al solfito).

Per la determinazione quantitativa, si registrava la variazione in pSiemens al massimo del picco cro-
matografico e si calcolavano la sua area e la sua altezza. Si utilizzava quale eluente una soluzione di
Na,CO, (1.4 mM) e NaHCO, (1.1 mM). Le rette di taratura venivano ottenute con soluzioni a diverse
concentrazioni del solo solfito, le quali venivano preparate da una soluzione madre rinnovata giornalmen-
te ed iniettate a pochi minuti dalla preparazione. Le prove di recupero mediante il metodo delle aggiunte
venivano condotte preparando all'inizio della giornata la soluzione campione (5 mg/L) e la soluzione
standard con cui effettuare le aggiunte (100 mg/L). Venivano poi compiute 5 determinazioni nel corso
della giornata effettuando le aggiunte su aliquote (50 mL) del campione. In una prima fase le aggiunte
venivano effettuate di volta in volta immediatamente prima dell’analisi; in una seconda fase esse venivano
effettuate tutte insieme all'inizio della giornata ed i campioni erano poi conservati prima dell’analisi, per
almeno un’ora, a pH 3 e con I'aggiunta della soluzione di formaldeide (1 mL per 100 mg di solfito).

Risultati e discussione

Sulla base dell’esame della letteratura sono stati utilizzati quali eluente i sistemi NaHCO,/Na,CO,
e Na,C0,/NaOH a diverse concentrazioni: la Tab. 2 mostra i tempi di eluizione ottenuti per miscele sin-
tetiche di vari anioni in funzione dell’eluente utilizzato e del flusso relativo.

Dalla Tabella si pué riscontrare che la miglior separazione del picco di solfito da eventuali interferenti
in tempi sufficientemente brevi si ha con I'eluente composto da Na,CO, (1.1 mM) e NaHCO, (1.4 mM)
ad un flusso di 2 mL/min. In Fig. 1 & riportato un tipico esempio di cromatogramma ottenuto con tale
eluente: il picco del solfito vi appare ben risolto e 1’eluizione degli anioni & completa in circa 15 minuti.
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Tab. 2 - Tempi di eluizione di vari anioni in funzione della soluzione eluente utilizzata e del flusso relativo

Eluents Flusso NO; Br'NO; S.Clg" PO so G
(mM) (mL/min)
Na,CO, - NaHCO,
23 29 20 27 4.6 53 39 37 1.5 22
1.5 1.8 2.0 36 6.3 7.0 6.8 13.2
1.0 9.3 10.7 9.2
1.1 1.4 20 il 52 59 B4 6.1 13.3
0.7 0.9 2.0 92 16.4 3.1 4.0
L5 4.7 2.1 10.2 16.1 12.9 30.6
1.0 134 254 338
MNa,CO, - NaOH
A5 31 1.0 4.4 1.1 3.0 6.3 11.3 9.9
35 10 2.0 26 4.4 49 3.7 6.6 57
il 2.6 2.0 29 4.8 55 4.3 T6 6.9
1.5 3.2 53 6.0 4.8 7.3
1.0 4.6 7.6 8.5 6.8 1.0
2.7 23 1.0 4.6 7.6 B.5 73 1.9
§

4 2
TEMPO fming

Fig. 1 - Tipico cromatogramma di una miscela di anioni (SO77, NO;, Br", NO;, PO}, ciascuno alla
concentrazione di 10 mg/L); miscela eluente Na,CO, (1.1 mM) - NaHCO, (1.4 mM}; flusso 2

mL/min.
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Il tempo di eluizione del solfito & abbastanza riproducibile anche se soggetto alla naturale dimi-
nuzione con il procedere delle analisi legata all'invecchiamento della colonna. Al fine di verifica-
re le possibili interferenze sono state condotte prove con concentrazioni crescenti degli altri anio-
ni tenendo costante quella del solfito. Il picco del fosfato comincia a interferire per sovrapposi-
zione con quello del solfito a partire da un rapporto in peso pari a 10:1 e rappresenta un rapporto
pari a 100:1 mentre i picchi degli altri anioni considerati (nitrito, cloruro, ioduro, acetato e solfa-
to) sono ancora ben separati da quello del solfito anche a questo rapporto. L'eventuale interferen-
za del fosfato pud essere eliminata operando con un eluente diverso quale Na,CO, (3.5 mM) e
NaOH (3.1 mM) ad un flusso di 1 mL./min., in quanto in questo caso il fosfato viene ad essere
eluito con un tempo notevolmente superiore, come & mostrato in Fig. 2. Sempre da Fig. 2 si nota
che nitrato e nitrito non interferiscono fino ad un rapporto in peso pari a 5:1. Linterferenza mag-
giore & perd rappresentata dal bromuro, il cui picco si sovrappone parzialmente a quello del solfi-
to anche a rapporto 1:1.

-
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2
TEMPO imin)

Fig. 2 - Tipico cromatogramma di una miscela di anioni {SCI%‘ 10 mg/L, NO; 50 mg/L, NO; 50 mg/L,
PO;" 50 mg/L) miscela eluente Na,CO, (3.5 mM) - NaOH (3.1 mM); flusso 1.0 mL/min.

Per guanto riguarda 'aspetto quantitativo dell’analisi, si & verificata in via preliminare la stabilita
di soluzioni standard di solfito ottenute dall’addotto formaldeide-solfito quale sostanza madre. Dalla Fig.
3 si pud vedere che la soluzione non é stabile e che la variazrione nel tempo del picco del solfito dipende
dal sistema di conservazione, In tutti i casi si registra un aumento del segnale a 24 ore dalla preparazione.
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La riproducibilitd del segnale calcolata su standard diversi appena preparati € invece buona (maggiore del
97%) e quindi si & successivamente operato sempre con soluzioni fresche che venivano preparate ed iniet-
tate nel corso della stessa giornata,

= ALTEZZAlcm)

&
10
a5
o
e i}

L
10 cioRNI

Fig. 3 - Stabilita del composto di addizione formaldeide-bisolfito in soluzione (pH 5.5): altezza del picco
relativo al solfito (concentrazione iniziale 5§ mg/L) in funzione del tempo e del sistema di conser-
vazione;
© a luce e temperatura ambiente;

O a luce e temperatura ambiente dopo insufflazione di N, per 30 min.;
4 al buio e temperatura ambiente dopo insufflazione di N, per 30 min.;
* al buinead °C,

In Fig. 4 & riportata una tipica retta di taratura ottenuta con soluzioni a diversa concentrazione: il
segnale riportato & la variazione in microsiemens registrata dal rilevatore a conducibilita in corrisponden-
za del massimo del picco cromatografico. In Tab. 3 sono riportati pendenze, intercette e coefficienti di
correlazione calcolati per 4 esperienze condotte in giorni diversi: si pud vedere come i valori riscontrati
per i coefficienti di correlazione siano soddisfacenti.
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Fig. 4 - Retta di taratura del solfito: risposta in g Siemens nell’intervallo di concentrazione 0.1 - 10 mg/L.

Tab. 3 - Valori di pendenza, intercetta e coefficiente di correlazione per diverse rette di taratura relative
al solfito nell’intervallo di concentrazioni 0.1 - 10 mg/L.

pendenza intercetta coefficiente
(15 L/mg) 10 (1S) 10 di correlazione
prova n. 1 20.68 — 1.3 0.9997
n. 2 19.62 — 169 0.9958
n 3 19.80 — 1.70 0.9996
n. 4 19.00 — 045 (%) 0.9998
— Mdlbre medio 19.77

(*) Valore non considerato per il caleolo del valore medio.
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Se al posto delle altezze dei picchi si utilizzano le aree corrispondenti non si rileva alcun miglioramen-
to della linearita della risposta. In tutti gli esperimenti era rilevato accanto al picco del solfito anche un
picco attribuibile al solfato, inizialmente assente dalla soluzione: non si ha perd alcun miglioramento nella
linearita considerando come risposta la somma delle altezze o delle aree dei picchi del solfito e del solfato,
opportunamente corrette per la differente conducibilitd equivalente dei due anioni. Occorre notare che
i coefficienti di correlazione calcolati sui soli punti sperimentali tra 0.1 e 1 mg/L risultano meno buoni
di quelli calcolati per I'intero intervallo di concentrazioni.

Le incertezze delle rette di taratura a concentrazione nulla corrispondono ad una incertezza dell’ordi-
ne di 0.1 mg/L, che pud essere pertanto assunta come indicazione per il limite minimo di rivelabilita.

Su questa base si sono condotte prove di recupero del solfilo con il metodo delle aggiunte da soluzioni
standard a concentrazione 5 mg/L.

In una prima serie di prove si & riscontrato che la concentrazione misurata nel campione cresceva nel
tempo con variazioni significative nel corso della stessa giornata. Un tale andamento & in accordo con
quanto riportato in Fig. 3 ma si presentava in questo caso ancora pil accentuato: la mapgior rilevanza
dell’ossidazione del solfito [9] in soluzioni concentrate {quale quella dello standard) rispetto ad altre pit
diluite (gquale quella del campione in esame), potrebbe contribuire a spiegare qualitativamente un tale
comportamento. Sono state quindi apportate alcune modifiche nella procedura, non investigate nel loro
effetto una per una, consistenti nell’effettuare contemporaneamente tutte le aggiunte alle varie aliguote
del campione da determinare e nel conservare tutti i campioni per almeno un'ora a pH 3 e con I'aggiunta
di un piccolo eccesso di formaldeide, prima di cominciare "analisi.

I risultati ottenuti in due serie di prove cosi condotte sono riportati in Tab. 4: i valori medi corrispon-
dono ad un recupero del 102% con una deviazione standard relativa del 3.5 e del 3.9%.

Accuratezza e riproducibilita risultano quindi soddisfacenti.

Tab. 4 - Prove di recupero del solfito con il metodo delle aggiunte da una soluzione a concentrazione 5
mg/L.

Prova n. 1 Prova n. 2
determinazione (mg/L) n. 1 5.03 5.20
n 2 523 5.29
n 3 495 4.85
n. 4 5.01 5.06
n. § 544 5.7
valore medio 5.13 5.13
recupero percentuale 1026 102.6
deviazione standard % 393 3.53

Conclusioni

La presenza del solfito in un’acqua pud venire facilmente individuata mediante cromatografia ionica
per eluizione con una miscela Na,CO,/NaHCO, senza interferenze rilevanti da parte di altri anioni.
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La parziale sovrapposizione del picco del fosfato a rapporti in peso 10:1 rispetto al solfito pud essere supe-
rata operando con un eluente diverso (miscela Na,CO,/NaOH).

Dal punto di vista quantitativo I'ossidazione del solfito durante 1’analisi per cromatografia ionica non
sembra introdurre nella determinazione un'inceriezza apprezzabile se si opera con le opportune pre-
cauzioni.

Utilizzando come standard primario il composto di addizione formaldeide-solfito si ottengono rette
di taratura caratterizzate da valori della pendenza soddisfacenti e sufficientemente riproducibili e da otti-
mi coefficienti di correlazione. La linearitd della risposta é conservata in tutto 1'intervallo di concentrazio-
ni preso in considerazione (0.1-15 mg/L) ¢ consente di determinare il solfito a concentrazioni inferiori a
quelle previste quale limite per gli scarichi industriali. Operando con il metodo delle aggiunte accuratezza
e precisione appaiono pure soddisfacenti. La determinazione pud essere effettuata direttamente misuran-
do l'altezza del picco cromatografico.

Tale metodo consente inoltre di utilizzare per la conservazione del campione nel periodo dal prelievo
all’analisi il metodo rapido ed efficace della formazione di un addotto stabile con formaldeide. Un appro-
fondimento della ricerca & in corso per verificare 'accuratezza della determinazione in campioni conte-
nenti altri stabilizzanti proposti in letteratura [8], al fine di evitare |'incertezza derivante dall'uso di ecces-
siva quantita di formaldeide addizionate al campione reale. Inoltre si sta proseguendo la sperimentazione
per accertare la rilevanza di un eventuale interferenza legata all’accumulo di metalli nella colonna di sepa-
razione.

Allo stato attuale 1"uso della cromatografia ionica appare comungue promettente guale metodo ordi-
nario di analisi dei solfiti nelle acque anche in relazione agli inconvenienti presentati dagli altri metodi
attualmente in uso.
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INDICE GENERALE DEL MANUALE SUI “METODI ANALITICI PER LE ACQUE" (*)

Codice Metodo Anno di pubbl. Anno di pubbl.
su volume su scheda

Sezione A - (Parte generale)

. A-001 Strutture, attrezzature e reattivi di laboratorio 1984 -—
* A2 Lineamenti di tecniche analitiche 1983 -_
* A-003 Metodi di campionamento 1977 —
* A-004 Elaborazione dei risultati 1983 —
Sezione B - (Determinazione di parametri fisici e chimico fisici)
B-001 pH 1972 1981
B-002 Temperatura 1972 1979
B-003 Colore 1972 1980
B-004 Materiali sedimentabili — 1979
B-005 Materiali in sospensione - 1979
B-006 Conducibilita 1972
B-00T Salinita =
B-008 Odore 1972
B-009 Torbidita 1972
Sezione C - (Determinazione di metalli e di specie metalliche)
C-001 Alluminio 1972 1981
C-002 Argento 1972
C-003 Arsenico 1972 1983
C-004 Bario 1972 1980
C-005 Berillio 1972
C-006 Boro 1972 1982
C-007 Cadmio 1972 1988
C-008 Calcio 1972
C-009 Cromo (V1) 1972 1982
C-010 Cromo (I11) 1972 1982
C011 Ferro 1972 1980
C-012 Litio 1972
C-013 Magnesio 1972
C-014 Manganese 1972 1980
C-015 Mercurio 1972 1986
C-016 Molibdeno o
c-07 Michel 1972 1980
C-018 Piombo 1972 1979-1934
C-019 Potassio 1972
C-020 Rame 1972 1980
C021 Selenio : 1972 1986
C-022 Sodio 1972
C-023 Stagno 1972 1981
C-024 Zinco 1972 1980
C-025 Cromo totale 1972 1982
(segue)

(*) | metodi analitici sono in vendita presso il Consiglio Nazionale delle Ricerche - Ufficio Pubblicazioni - Servirio Vendite, Piazzale
Aldo Moro, 7 - 00185 Roma (Tel. 4993255). La spedizione viene effettuata con pagamento contro assegno.
(*) 1 metodi indicati sono pubblicati in volume.
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Segue: Indice generale sui «Metodi Analitici per le Acques

Codice Metodo Anno di pubbl.  Anno di pubbl.
su volume su scheda
Sezione D - (Determinazione di sostanze e parametri inorganici non metallic)
D-001 Aciditd e basicita 1972
D-002 Azoto ammoniacale 1972 1981-1983
D-003 Azoto nitroso 1972 1981
D-004 Azoto nitrico 1972
D-005 Biossido di carbonio 1972
D-00& Solfuri 1972 1984
D-007 Cianuri 1972 1980
D-008 Cloro 1972
D-009 Cloruri 1972 1979
D-010 Fluoruri 1972 1983
D-011 Fosforo 1972 1981
D-012 Ossigeno disciolto 1972
D-013 Silice 1972
D-014 Salfat 1972 1979
D-015 Solfid 1972 1983
Sezione E - {Determinazione di sostanze ¢ parametri organici)
E-001 Azoto albuminocideo 1972
E-002 Azoto organico 1972
E-003 Sostanze oleose totali 1972 1984
E-004 Oli minerali — 1984
E-005 Grassi e oli animali e vegetali — 1984
E-008 Carbonio organico 1972
E-007 Richiesta chimica di essigeno (COD) 1972 1981
E-008 Richiesta biochimica di ossigeno (BOD) 1972 1982
* E-009 Pesticidi clorurati 1978 —
* E-010 Pesticidi fosforati 1982 —
= E-011 Policlorodifenili 1981 —
« E-012 Policloroterfenili 1981 —
E-013 Tensioartivi non ionici 1972 1979
E-014 Fenoli 1972 1979
E-015 Aldeid: — 1978
E-016 Solventi aromatici — 1984
E-017 Tensioattivi anionic 1972 1983
E-D18 Solventi organici clorurati — 1978
Sezione F - (Determinazione di parametri biologici ¢ microbiologici)
F-001 Saggio di vossiciti 1972
F-002 Coliformi totali 1972
F-003 Coliformi fecali 1972
F-004 Streptococchi fecali 1972

{*) I merodi indicati sono pubblicati in volume.
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INDICE GENERALE DEL MANUALE SUI « METOIM IM ANALISI PER ACQUE DI MARE» (*)

Codice Metodo Anno di pubblicazione
Indicazioni generali

- Fattori di conversione e di calcolo
-_ Campionamento
104 Caratteristiche chimico- fisiche
110 Trasparenza 1984
120 Temperatura
130 Colore
140 Salinita 1983
150 Materiale in sospensione 1984
160 pH
170 Ossigeno disciolto
00 Specie metalliche
210 Alluminio
215 Argento
220 Arsenico
225 Cadmio 1983
230.3 Cromo 1984
235 Ferro 1983
240 Manganese
245 Mercurio
230 Michel 1983
255 Piombo 1983
260 Rame 1983
265 Selenio 1983
270 Zingo
300 Specie inorganiche non metalliche
310 Azoto ammoniacale 1984
315 AzZolo nitroso
320 Azroto nitrico
325 Azoto totale
330 Fosforo ortofosfato solubile 1982
340 Fosforo totale 1982
350 Silice 1983
4041 Compuosti organici
410 Fenoli
420 Oli minerali 1984
430 Tensioattivi anionici
440 Composti organo-alogenati
440.1 Pesticidi clorurati 1986
S Saggi biologici e microbiologici
510 Coliformi totali 1983
520 Coliformi fecali 1983
530 Streptococchi fecali 1983
540 Salmonelle 1984
550 Enterovirus
[2L1) Prove di tossicita
610 Saggio di ittiotossicita

(*) I metodi sono pubblicati a scheda e sono in vendita, con il relativo raccoglitore, presso il Consiglio Nazionale delle Ricerche -
Ufficio Pubblicazioni - Servizio Vendite, Piazzale Aldo Moro, 7 - 00185 Roma (Tel. 4993.255). La spedizione viene effet-

fuata con pagamento cOnlro assegno.
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