
          

      

Ostrava, 13.06.2019 r. 

mgr inż. Ilona Gofroń,  
mgr inż. Agnieszka Nycz,  
mgr Agnieszka Matuszewska 
 



          

      

Ostrava, 13.06.2019 r. 

Wielopierścieniowe węglowodory aromatyczne 
(policykliczne węglowodory aromatyczne;  
z ang. polycyclic aromatic hydrocarbons  

w skrócie PAH lub WWA) 
 - węglowodory zawierające skondensowane 
pierścienie aromatyczne bez podstawników.  

 
Zalicza się do nich ponad 200 związków.  
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Wielopierścieniowe węglowodory aromatyczne (WWA, PAH) 
 
• powstają podczas niecałkowitego spalania wszystkich 

węglowodorów z wyjątkiem metanu; 
• wydzielają się także w trakcie spalania drewna iglastego, palenia 

papierosów, produkcji asfaltu, pracy pieców koksowniczych; 
• obecne są w spalinach samochodowych i smole pogazowej.  
 
Związki te mają właściwości hydrofobowe  
- zmieszane z cząsteczkami pary wodnej są elementem smogu. 
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Wiele związków z grupy wielopierścieniowych 
węglowodorów aromatycznych (WWA, PAH) 
podejrzewanych jest o, lub ma udowodnione, 
własności rakotwórcze (kancerogenne).  
 
Związki te wykazują silne właściwości 
genotoksyczne (teratogenne) i mutagenne. 
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W Laboratorium Analiz Związków Organicznych  
Zakładu Monitoringu Środowiska  

Głównego Instytutu Górnictwa   
oznaczanych jest  

15 Wielopierścieniowych Węglowodorów 
Aromatycznych (WWA, PAH) 

z wykorzystaniem  
wysokosprawnej chromatografii cieczowej  

z detekcją fluorescencyjną  
(HPLC-FLD) 
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Wielopierścieniowe węglowodory aromatyczne (WWA, PAH) 
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Wielopierścieniowe węglowodory aromatyczne (WWA, PAH) 
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APARATURA ZASTOSOWANA DO OZNACZANIA WWA (PAH)  

• Zestaw do wysokosprawnej chromatografii cieczowej 
HPLC 1200 Series firmy Agilent Technologies; 

• Detektor FLD; 
• Kolumna ZORBAX EclipsePAH 4.6×150 mm; 3.5 μm; 
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Zestaw do chromatografii cieczowej HPLC 
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PARAMETRY METODY cz.1: 
 

Elucja i faza ruchoma 
 

• Elucja gradientowa;  
• Przepływ: 1,2 ml/min; 
•  Faza ruchoma: 
      A: roztwór acetonitryl:woda (5%:95%); 
      B: acetonitryl (100%). 
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PARAMETRY METODY cz.2: 
 

Program temperaturowy 
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PARAMETRY METODY cz.3: 
 

Długość fali (wzbudzanie i emisja) 
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Przykładowy chromatogram wzorca 15 WWA (PAH) cz.1  
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Przykładowy chromatogram wzorca 15 WWA (PAH) cz.2 
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POBIERANIE PRÓBEK  
NA TERMICZNIE AKTYWNYCH HAŁDACH  

NA OZNACZENIE WWA (PAH) 
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Próbki gazów pobierane były z wykorzystaniem: 
 

• rurek sorbentowych ze złożem XAD-2  
(hydrofobowa żywica sieciowany polistyren), 
wymiary rurek 8x110 mm 

• rurek szklanych wypełnionych pianką poliuretanową 
(PUF) 

 
W obu przypadkach, podczas pobierania próbek gazów 
na rurki uzyskiwano także skropliny.  
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Schemat stosowanego układu pomiarowego  
- adsorpcja WWA (PAH) na rurki sorbentowe  

(źródło IPIŚ PAN)  
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Schemat stosowanego układu pomiarowego  
- adsorpcja WWA (PAH) na PUF-ach 

(źródło IPIŚ PAN)  
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SPOSÓB POSTĘPOWANIA Z PRÓBKAMI  
POBRANYMI NA TERMICZNIE AKTYWNYCH HAŁDACH 
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RURKI SORPCYJNE WYPEŁNIONE 
ŻYWICĄ XAD-2 

Ekstrakcja z użyciem ultradźwięków 
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RURKI SORPCYJNE WYPEŁNIONE ŻYWICĄ XAD-2 
Ekstrakcja z użyciem ultradźwięków 

• Złoże przesypywano do naczynia ekstrakcyjnego; 
• Ekstrahowano trzykrotnie - 3 x 10 ml dichlorometanu (DCM)  

w łaźni ultradźwiękowej; 
• Ekstrakty łączono i zatężano w strumieniu azotu  

(z wykorzystaniem urządzenia TurboVap); 
• Zmieniano rozpuszczalnik na acetonitryl (ACN); 
• Ekstrakt zatężano do objętości 1 ml; 
• Zatężony ekstrakt poddawano analizie chromatograficznej  

(HPLC-FLD). 
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PRÓBNIKI ZE STAŁYM SORBENTEM TYPU PUF 
Ekstrakcja w aparacie Soxhleta 
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PRÓBNIKI ZE STAŁYM SORBENTEM TYPU PUF  
Ekstrakcja w aparacie Soxhleta 

• Piankę poliuretanową (PUF) umieszczano w aparacie Soxhleta 
pod chłodnicą zwrotną; 

• Do kolby okrągłodennej wlewano 200 ml dichlorometanu (DCM) 
i wsypywano kamyczki wrzenne; 

• Po doprowadzeniu rozpuszczalnika do wrzenia przeprowadzano 
ekstrakcję przez 8 godzin; 

• Po zakończeniu ekstrakcji, zatężano ekstrakt w strumieniu azotu, 
z wykorzystaniem urządzenia TurboVap; 

• Rozpuszczalnik zmieniano na acetonitryl (ACN); 
• Ekstrakt zatężano do objętości 1 ml;  
• Ekstrakt poddawano analizie chromatograficznej  

(HPLC-FLD) 



          

      

Ostrava, 13.06.2019 r. 

Laboratorium Analiz Związków Organicznych - aparat Soxhleta  
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Laboratorium Analiz Związków Organicznych  - urządzenie do zatężania próbek  TurboVap 
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SKROPLINY   
Ekstrakcja do fazy stałej 

(SPE) 
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SKROPLINY   
Ekstrakcja do fazy stałej (SPE) 

• Kolumienkę ze złożem C18 (CHROMABOND C18ec 6ml/500mg) 
kondycjonowano za pomocą 2 ml metanolu (MeOH) oraz 2 ml 
wody dejonizowanej (H2O) ; 

• Całą próbkę, o znanej objętości, dozowano na kolumienkę; 
• Kolumienkę przemywano 2 ml mieszaniny woda: izopropanol 

(85:15); 
• Złoże suszono pod strumieniem azotu ok. 15 min; 
• Anality eluowano za pomocą 2 ml dichlorometanu (DCM), 
• Ekstrakt zatężano pod strumieniem azotu; 
• Zamieniano rozpuszczalnik na acetonitryl (ACN); 
• Ekstrakt zatężano do objętości 1 ml i poddawano analizie 

chromatograficznej (HPLC-FLD). 
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Zestaw do ekstrakcji SPE 

Kolumienka  do SPE ze złożem C18 
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Przykładowy chromatogram dla próbki rzeczywistej  cz.1 
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Przykładowy chromatogram dla próbki rzeczywistej cz.2 
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Dziękujemy za uwagę 
  


