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Tutele del Territorio

Via Cristoforo Colombo, n, 44
00147 Roma

OGGETTO: Trasmissione del documento “Criteri di validazione dei dat analirici da parte
degli enti di controllo™- Applicazione D.M. 471/99

Si rrasmerte in allepato il documento riportato in oggetto, 1l documento & stato realizzate da
APAT -- Servizio dj Metrologia Ambieprale e Settore Sistemi, Integrati - congiuntamente al

Sistema delle agenzie ambientali ed all’Istituto Superiore di Sanitd, nell’ambito delle attivita
della task-foree “Metodologie sirj contaminati™,

Considerato che i documento & gia sato utilizzato in sede dj Canfer
strumento di riferimento per la risoluzione di specifiche ed urgenti
Uocceasione di questa Tasmissione ufficiale Per evidenziare il contgburo dj APAT e dei

laboratori del sistema delle agenzie ambientali nell’assicurazione della qualitd dej dar
analitici nelle fasj dj validazione dej dati analitici ai sensi del D.M, 471/99.

enza dei Servizi come

Giorgio Cosari
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onifica e ripristino ambientale sit contaminatj

di inferesse nazionale; criteri per la “validazione” dej dati analitici dq
parte degli Ent dj controlloc (ARPA, Provincia, ecc.).

In primo luogo & Decessario osservare che up “procedimento dj
validazione” di un Piang dj caratierizzazione di un sita gj bonifica & un
processo complesso che implica varje fasi.

[n funzione della specificita del sito in studio e delle dotazionij strumentalj
¢ di personale delle singole ARPA coinvolte o di pig di esse, ove siano

intervenuti specifici rap

porti collaborativi tra Pill di una ARPA, dovrs

essere elaborato da parte del’ARPA  stessa un “PROTOCOLLO

PROCEDURE DJ VALIDAZIONE DEI DATI

schemi e istmzjonj operative di dettaglio, relative alle modalitd con cuj &
condotto il procedimento dj validazione,

Detto “Protocolle” dovri prendere in considerazione almeno i segyentj
aspetti, come riportato anche nei documenti dell’Agenzia dj Protezione

Ambientale Statunitense

(USEPA) n QA/G-4 Guidance for the Data

Quality Objectives Process; n. QA/G-8 Guidance on Environmental Data
Verificarion and Validation:

1) Predisposizione, da parte del soggerto obbligato,

di un piano “sito

specifico” dj campionamento ed apaljg; delle marrici ambientali

Interessate da] fenomeno dj contaminazione pregresso
indicazione Puntuale dei punrj dj campionamento e dj

dei Piezometri;

1 verificare che quanio contenuto pej piano, di cuj a] punto

rigorosamenre aftuato;

4) confronta delle metodiche analijt
di controllg e dal laboratoro utilizzato da] SO
bonifica. Inojtre quest’ultimo  laboratorig

/o attuale, con
posizionamento

iche adottate dal laboratorio dell’Ente
ggetto che ha l’onere dei]a
dovra fomnire tutte le
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informazioni necessarde al fine della verifica della “qualitd” dei day

analitici prodotti (utilizzo di carte di controllo, utilizzo di material; di
rifenimento certificati per la convalida dei metodi);

5) confronto tra tutti i laboratori coinvolti, tramitg l’fmalisi
prioritariamente di materiali di riferimento certificati, ove chspombili, )
in seconda istanza di soluzioni a titolo noto degli inguinanti in studjq
pi significativi o come ultima opzione di campioni reali, preparati dal
laboratorio dell’Ente di controllo e inviati “ciechi” al laboratorio dej
soggetto che ha 1'onere della bonifica. I confmnto‘avveijré per |
parametri ritenuti da ARPA maggiormente significativi per il sito jp
esame. I valori analitici determinati per i singoli parametri di interesge

7 = saranno confrontabilj se:

+ per i materiali di i valori riscontrati su almeno 3 Mmisure
nferimento certificati indipendenti rientrano nell’interva)jg
L definjto dall’Ente certificatore;

- per le soluzioni a fitolo noto i valori riscontrati su almeno 3 misure|
indipendenti rientrano nell’incertezzg
del metodo strumentale determinata
| precedentemente in fase dj convalida
| del metodo adottato;
- per i campioni ciechi la variabilita dei dati ottenuti da almeng
3 misure indipendenti rientra nej
seguenti intervalli:
- Parametri inorganicj (metalli e nop
metalli): intervallo di varjabilitA + 20%
rispetto al valore trovato o dichiarato
dall’ARPA '
- Parametri organici: intervallo dj
fvariabilité * 50% rispetto 3] valore
e S e | trovato o dichiaratg dall’ARPA |

6) esecuzione dejle determinazioni analiriche

- OCCore evidenziare che, per
le finalita del presente protocollo di validazione, di cyj

rappresentano solo una fase tra quelle attinenti all'intero proce

dimento, &
Upporuno prendere in considerazione, tra gli analiti previsti d

al Piano (;j
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Caratterizzazione, quellj ritenuti da ARPA Pl significativi per il sito in
esame e per le valutazioni sulla bonta del dato analitico.

7) confronto, utilizzando anche test statistici, dei risultati analitici di cuj g
punto 6) precedente, ottenuti sia da] laboratorio dell’Ente dj controllo che
dal laboratorio del Soggetto bonificatore, al fine dj valutare evennialj
sottostirne o soprastime da parte dei laboratori coinvol.

Come & noto, il suolo & upg matrice complessa e dotata di una grande
vanabilita orizzontale e verticale; inoltre molto SPesso unitamente al sugjo
Vi sono materiali dj riporto (rifiuti), i quali contribuiscono ancora di pia
alla potenziale variabilita analitica riscontrabile,

Se si riscontra, quindi, una varjabilita dej Hsultati di cuj a] punto 7)
precedente, ritenuta da ARPA pon accettabile, si Propone di procedere
come segue;

poter misalire al tipo dj materiale distribuito ed alle
degli inquinanti presenti. Quindi sara compito di APAT distribuire in
modo “cieco”, secondo procedure normate , il materia

Stesso. Tale procedura & applicabile anche pe] Caso in cui i due
laboratori utilizzige metodi analjticj differenti,
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sub-campioni del campione in esame tramite 1’analisj di almeno 3 porzionj
indipendenti;

b) wuno dei due laboratori non determing correttamente i valori del
materiale di riferimento. In tal caso & opportuno per ulteriore conferma
ripetere 1’analisi dei campioni risultati difformi da parte del laboratorio che
ha operato correttamente, in presenza di un rappresentante dell’altro

laboratorio. I valori determinati e confermati in questa fase saranno quelli
da prendere per “validi”:

c) entrambi i laboratori non determinano corvettamente i valori di
concenirazione del materiale di riferimento. In tal caso andranno
:; prioritariamente verificate le procedure analitiche adottate, al fine dj

produrre un nuovo protocollo condivisibile da entrambi | laboratori e
ripetere le analisi sui campioni risultati difformi. Qualora 1’esito sia ancorg
negativo, dovranno essere effettuate, utilizzando ] nmovo protocollo
analitico condiviso, analisi congiunte sulla “terza aliquota™ dei campioni

difformi e i risultati ottenuti saranno considerati validi ai fini della
caratterizzazione.



