Qualche considerazione sull’utilizzo dei volumi

I quattro volumi:

Elementi di analisi chimica strumentale 

Tecniche di analisi per Chimica e materiali (4° anno)

Tecniche di analisi per Biotecnologie ambientali e sanitarie (4° anno)

Analisi chimica dei materiali (5° anno)

Analisi chimica ambientale (5° anno)

rappresentano la naturale evoluzione dei nostri testi precedenti, che si allineano alle indicazioni ministeriali sui nuovi corsi che soppiantano il vecchio corso di perito chimico. In particolare:

-
I 2 volumi per le classi quarte ricalcano maggiormente lo schema della vecchia impostazione. E' stata solo eliminata la parte che riguarda la tecnica operativa vera e propria, ritenuta ormai obsoleta, ma sono state aggiunte tutte le più moderne tecniche analitiche oggi in uso, dedicando ovviamente il massimo spazio a quelle disponibili nella maggior parte dei laboratori.

-
I 2 volumi per le classi quinte costituiscono invece una novità e affrontano in concreto le analisi tecniche vere e proprie, associandovi una descrizione sintetica dell'oggetto dell'analisi.

Nello specifico, oltre ad una introduzione sulla tematica delle fasi di un’analisi chimica, sono stati infatti proposti sinteticamente numerosi temi di carattere molto generale, sia di tipo merceologico specifico (dagli alimenti, ai metalli, alle materie plastiche, ai prodotti per la casa e la persona, ecc.) sia ambientale (acque terreni, aria e rifiuti). Per ognuno di essi ci siamo preoccupati di offrire una introduzione al tema, sempre nell'ottica del controllo analitico o del controllo qualità. Ad ogni tema specifico sono state collegate numerose schede di laboratorio, che consentono di caratterizzare gli analiti sotto il profilo chimico, spesso in modo abbastanza esaustivo o sono comunque strutturate in modo da consentire la valutazione di alcune specifiche caratteristiche dell'oggetto/sistema in analisi. 

Come ulteriore contributo riportiamo di seguito quali possono essere gli obiettivi di un corso di chimica analitica, nonché qualche suggerimento per organizzare le lezioni di laboratorio.

Scopo dell’opera è contribuire a formare analisti chimici competenti, capaci di capire i problemi e le esigenze prospettati dalla committenza, di formulare un piano di intervento, dal campionamento alla gestione dei campioni, alla realizzazione della fase analitica vera e propria, senza sottovalutare la capacità di presentare i dati analitici in forma chiara e fruibile dai non addetti ai lavori.

Obiettivi di un corso di Chimica Analitica

· approfondire e rinforzare le conoscenze teoriche 

· approfondire e rinforzare le nozioni di stechiometria

· saper maneggiare i reattivi e preparare le soluzioni 

· organizzare un piano di campionamento e di conservazione dei campioni

· trattare con competenza i campioni, in vista dell’analisi quali/quantitativa

· applicare le tecniche di analisi strumentali e classiche 

· utilizzare i metodi di analisi qualitativa e quantitativa

· utilizzare gli strumenti e le apparecchiature destinati all’analisi chimica e verificare e controllare le loro prestazioni

· essere in grado di applicare una metodica analitica e ottenere risultati validi e verificati

· saper interpretare i risultati analitici e organizzare i rapporti di prova (report) in maniera chiara ed esaustiva

· acquisire le abilità pratiche e organizzative necessarie all'esercizio di una Buona Pratica di Laboratorio 

· acquisire le nozioni necessarie per operare in condizioni di sicurezza della persona

· acquisire le nozioni necessarie per evitare contaminazioni dell’ambiente

Argomenti di un corso di analisi chimica strumentale

Fase I – Approccio alla strumentazione

Esempio di programmazione di un corso per il  4o  anno (25 lezioni)

Nel programma che segue, viene proposta una serie di 25 lezioni di laboratorio, con tre momenti di verifica, posti alla conclusione delle tre principali tecniche analitiche. 

Tendenzialmente le lezioni sono impostate utilizzando una prima mezz’ora per   verifica, commento e risposte alle domande relative alla lezione precedente, seguite da una rapida illustrazione dell’esperienza da effettuare nella lezione corrente. 

Lezioni di laboratorio

Tecniche ottiche

1. Spettrofotometria UV/Vis. - Determinazione dello spettro di assorbimento del permanganato di potassio. Individuazione della max.

2. Spettrofotometria UV/Vis. - Retta di taratura del permanganato. Confronti con strumenti diversi, con bande passanti diverse.

3. Spettrofotometria UV/Vis. - Retta di taratura dei fosfati. Individuazione della max e del limite di linearità. Controllo del bianco reattivi. Determinazione della sensibilità. Analisi di un campione reale, più’ o meno inquinato. Eventualmente: determinazione del limite di rivelabilità e dell’intervallo di fiducia del risultato.

4. Spettrofotometria IR  - Dimostrazione sulla preparazione di campioni liquidi, gassosi e solidi, in polvere e in film. Descrizione delle principali zone di assorbimento dello spettro IR, con riferimento ai principali gruppi funzionali.

5. Spettrofotometria UV/Vis. – Determinazione Vis del ferro nel caffè o nel cacao

6. Spettrofotometria AA  - Dimostrazione sul funzionamento delle spettrofotometro per AA. Schema a blocchi, caratteristiche principali delle parti dello strumento. Metodi di analisi e descrizione della funzione del cookbook. Determinazione di un  elemento con il metodo della retta di taratura, per evidenziare i passaggi caratteristici della ottimizzazione dello strumento, prima dell’analisi.

7. Spettrofotometria AA  - Determinazione dello zinco nell’acqua potabile

8. Verifica di spettrofotometria UV/Vis

Tecniche elettrochimiche

9. Conduttimetria - Costante di cella - Coefficiente di temperatura - Misura diretta di conducibilità

10. Conduttimetria  - Titolazione acido - base con diversi volumi di diluizione e determinazione del Ve con correzione e senza.

11. Potenziometria – Verifica sperimentale della Legge di Nernst

12. Potenziometria  - Curve potenziale/pH, taratura dell’elettrodo e misura del pH a temperature diverse

13. Potenziometria - Titolazione acido - base e determinazione del Ve con il metodo grafico, derivata prima e seconda

14. Potenziometria - Titolazioni acido base

15. Potenziometria - Titolazioni argentometriche 

16. Potenziometria - Titolazione iodometrica

17. Verifica di potenziometria e conduttometria

Tecniche cromatografiche

18. TLC - Separazione dei coloranti alimentari con fasi stazionarie e fasi mobili diverse. Determinazione dell’Rf , valutazione dell’efficienza e individuazione della coppia che consente la separazione migliore.

19. TLC - Determinazione dell’aspartame nelle bibite dietetiche 

20.
GC - Separazione dimostrativa di una miscela di alcoli lineari C2 – C4 . Ottimizzazione della separazione. Determinazione dei parametri caratteristici: tempo e volume di ritenzione normali e corretti. Base e base a metà altezza. Area e altezza del picco. Fattore di asimmetria, di ritenzione e di separazione, risoluzione,  numero di piatti teorici e altezza equivalente al piatto teorico (HETP).  

Metodo della normalizzazione interna con fattore di risposta. 

Metodo dello standard interno: analisi del metanolo nel vino o dell’etanolo in un collutorio. 

22. e 23  Verifica di cromatografia

24 e 25. Recupero di temi non effettuati, approfondimento o ripasso 

Valutazione

Dopo ogni esercitazione gli studenti sono tenuti a redigere una relazione nella quale devono essere riportati:

· il titolo e la data della prova

· gli scopi e i principi della prova

· i materiali e i reattivi utilizzati

· il procedimento

· i dati e le misure, scritti in modo inequivocabile, con unità di misura appropriate

· i grafici disegnati con scale appropriate, assi assegnati in modo inequivocabile e titoli; possibilmente tracciati subito dopo la fine dell’esperienza, in laboratorio

· le elaborazioni matematiche eventualmente effettuate; 

· la natura del campione analizzato 

· i risultati della prova; 

· le osservazioni, se strettamente necessarie 

· le risposte alle domande scritte dei docenti (quando richieste).

La valutazione complessiva delle attività di laboratorio si baserà sui seguenti aspetti:

· capacità di redigere una relazione ordinata 

· capacità di comprendere una metodica analitica nelle sue componenti

· abilità nell’organizzare il proprio spazio e il proprio lavoro nel laboratorio

· capacità di collaborare con i propri compagni

· ottenimento di risultati validi nelle prove

· risultati delle verifiche

· risposte alle domande di approfondimento scritte o orali, proposte durante il lavoro nel laboratorio

Fase II analisi dei materiali 

Esempio di programmazione di un corso per il  5o  anno

A seconda del tipo di corso e della realtà territoriale nel quale l’ITIS è inserito, si propongono una serie di esercitazioni da effettuare in classi di studenti divisi in 5 – 7 gruppi, a seconda della strumentazione a disposizione e degli studenti presenti nelle classi.

Per una maggior resa didattica i gruppi dovrebbero essere idealmente costituiti da 2 persone, ma comunque da non più di 3. La capacità di lavorare in gruppo non è infatti innata e va acquisita con il tempo. Si suggerisce a tale proposito che inizialmente i gruppi siano “affettivi” (nel senso che sono gli allievi stessi a scegliersi), salvo poi essere eventualmente modificati dall'insegnante se noterà anomalie nel loro funzionamento (es., soggetto completamente trainante/passivo), discordie significative, necessità di sostenere determinate persone associandole ad altre meglio “attrezzate”.

Inoltre, per ragioni di tempo, tutti i temi dovranno essere affrontati in modo tale che ogni gruppo effettui l’analisi di alcuni parametri, ma non di tutti. Lo scopo è comunque avere una tabella con risultati finali affidabili e con una serie congrua di ripetizioni. La strategia di assegnazione dei compiti e della scelta dei temi dovrebbe conseguire lo scopo di far utilizzare ai gruppi di studenti tutti i tipi di strumentazione a disposizione nell’arco di tutto l’anno scolastico, nonché di affrontare compiti dai più semplici ai più complessi, tenendo anche conto delle potenzialità pratico – organizzative e cognitive espresse dagli studenti.

Fase fondamentale da non sottovalutare è il commento dei risultati alla fine delle esercitazioni, l’utilizzo di grafici per sintetizzare e rendere più evidenti correlazioni tra parametri o comportamenti di alcuni di essi e la stesura di un report finale teso a illustrare dati e conclusioni a utenti non esperti.

Le proposte che seguono si basano sull’utilizzo di campioni (acque, terreni, alimenti, leghe, materiali polimerici e cosmetici) non pericolosi che consentano di operare in condizioni di sufficiente sicurezza.

Analisi delle acque

A seconda del tipo di indagine che si intende effettuare, l’analisi delle acque può essere impostata in modi diversi:

· potabilità

· balneabilità

· idoneità all’uso irriguo

· idoneità all’itticoltura

· idoneità all’utilizzo industriale

· ricerca di inquinanti specifici (metalli pesanti, pesticidi, ecc.)

In un corso da effettuare in un ITIS i parametri facilmente determinabili (posti in senso di apparecchiatura richiesta via via più complessa) sono i seguenti:

Formula dell’acqua

1) Alcalinitaà (bicarbonati)  

- Titolazione conduttimetrica  

- Titolazione potenziometrica classico

- Titolazione potenziometrica secondo Gran

2) Solfati - Metodo turbidimetrico al BaCl2

3) Cloruri

- Titolazione conduttimetrica  

- Titolazione potenziometrica classica

- Titolazione potenziometrica secondo Gran

4) Nitrati - Metodo spettrofotometrico UV

5) Durezza totale (calcio e magnesio) - Titolazione complessometrica con EDTA

6) Sodio e Potassio 

· Metodo spettrofotometrico di Emissione Atomica o Assorbimento Atomico

Inquinanti (eutrofizzazione)

7) Azoto Nitroso - Metodo spettrofotometrico Vis al reattivo di Griess

8) Azoto ammoniacale - Metodo spettrofotometrico al blu di indofenolo modificato

9) Azoto totale- Metodo spettrofotometrico UV

10) Ortofosfati - Metodo spettrofotometrico Vis al blu di molibdeno

11) Fosforo totale - Metodo spettrofotometrico Vis al blu di molibdeno

Metalli pesanti

10) Piombo, Cadmio, Rame, Ferro, Zinco, Cromo (VI), Manganese, Nichel, Cobalto, Ferro, Selenio  - Metodo Voltammetrico

Analisi del suolo

L’analisi del suolo viene in genere effettuata per

· caratterizzare un suolo dal punto di vista geologico

· predisposizione di un piano di fertilizzazione

In un corso da effettuare in un ITIS i parametri facilmente determinabili (posti in senso di apparecchiatura richiesta via via più complessa) sono:

1) pH in acqua e KCl – Metodo potenziometrico

2) Capacità di scambio cationico – Titolazione complessometrica classica

3) Acidità libera - Titolazione acido/base classica

4) Calcare – Metodo gasvolumetrico

5) Calcare attivo - Titolazione permanganometrica classica

6) Sostanza organica – Titolazione bicromatometrica classica

7) Azoto organico – Metodo di Kjeldhal

8) Fosforo assimilabile e totale - Metodo spettrofotometrico Vis al blu di molibdeno

9) Potassio assimilabile e totale - Metodo spettrofotometrico di emissione o assorbimento atomico

10) Piombo, Cadmio, Rame, Ferro, Zinco, Manganese, Nichel, Cobalto, Ferro, Selenio  - Metodo Voltammetrico

11) Sodio, Calcio, Magnesio - Metodo spettrofotometrico di Assorbimento Atomico

Analisi dei detergenti per uso domestico

1)   Determinazione dell'umidità (perdita in peso) - Metodo gravimetrico

2) Determinazione dell'attivo anionico - Titolazione  classica

3) Riconoscimento dei principali componenti dell'attivo  - Metodo spettrofotometrico IR

4) Riconoscimento qualitativo delle cariche di un detersivo in polvere - Metodo spettrofotometrico IR

Riconoscimento qualitativo delle materie plastiche per imballaggi

1) Analisi all’IR

2) Analisi qualitativa tradizionale

Analisi di alimenti

Analisi di un alimento in generale

· analisi centesimale

· umidità - Metodo gravimetrico

-
ceneri - Metodo gravimetrico

· proteine - Metodo di Kjeldhal

· grassi - Metodo gravimetrico via estrazione con Soxhlet

· zuccheri - Metodo di Luff – Schoorl

· determinazione degli additivi

· determinazione dei contaminanti

Alimenti che si possono facilmente utilizzare: farina, latte, formaggio, salumi, cioccolato fondente.

Analisi specifica dei singoli soggetti merceologici

· vino e mosto

1) Ceneri - Metodo ponderale, per incenerimento in muffola

2) Estratto secco - Metodo ponderale, per essiccazione in stufa

3) Grado alcolico - Metodo densimetrico, dopo distillazione

4) Acidità totale - Metodo titrimetrico / potenziometrico

5) Acidità volatile - Metodo  titrimetrico  dopo distillazione  in corrente di vapore

6) Anidride solforosa - Metodo titrimetrico / iodometrico

7) Zuccheri totali e riducenti - Metodo di Luff – Schoorl

8) Metanolo - Metodo gascromatografico

9) Presenza di antifermentativi - Metodo biochimico  con lievito  e saccarosio

10) Determinazione del rame e del potassio - Metodo spettrofotometrico per AA o voltammetrico o PSA

11) Fermentazione malolattica - TLC su cellulosa oppure HPLC dei singoli acidi

12) Prolina - Metodo spettrofotometrico UV/Vis con ninidrina

· farina, pasta, pane, e simili

segue elenco di parametri con apparecchiatura necessaria

· oli e grassi alimentari

1) Acidità - Metodo titrimetrico con NaOH

2) Numero di perossidi – Titolazione iodometrica biamperometrica o classica

3) Numero di saponificazione - Metodo titrimetrico dopo saponificazione con NaOH

4) Esame spettrofotometrico nell'UV

5) Esame spettrofotometrico nel Visibile

6) Determinazione della composizione acidica -  Metodo gascromatografico

7) Reazione di Isidoro Pavolini

8) Reazione di Belier

9) Numero di iodio - Metodo titrimetrico / iodometrico

· latte e derivati (formaggi, yogurt, ecc.)

1) Acidità - Metodo titrimetrico con NaOH



