
CERTYFIKOWANE MATERIAŁY 
ODNIESIENIA - WWA I PCB
W GLEBIE I TKANCE 
KORMORANA

Bogusław Buszewski
Renata Gadzała-Kopciuch

Anna Kiełbasa
Tomasz Kowalkowski

Iwona Krzemień-Konieczka



WWA w glebie

� Przyspieszona ekstrakcja rozpuszczalnikiem z mieszaniną dichlorometan:aceton (1:1)
� Wzbogacanie w strumieniu azotu do 1 ml
� Analiza chromatograficzna: HPLC/FLD oraz GC/MS

Zwiąąąązek

HPLC/FLD GC/MS

LOD 
[µg/l]

LOQ 
[µg/l]

Odzysk
% SD LOD 

[µg/l]
LOQ 
[µg/l]

Odzysk
% SD

piren 5,23 15,7 106 2,9 18,8 56,4 92 3,2

benzo(a)antracen 5,56 16,7 99 3,0 10,6 31,9 87 4,8

benzo(b)fluoranten 4,58 13,7 87 4,1
14,2 42,5 106 4,9

benzo(k)fluoranten 4,67 14,0 87 3,5

benzo(a)piren 5,49 16,5 95 3,8 25,6 76,8 86 3,5

indeno(1,2,3-
cd)piren 4,95 14,9 105 3,5 26,5 79,4 95 4,4



Badania międzylaboratoryjne gleby
(WWA)

Zwiąąąązek Zawarto śćśćśćść
[µg/kg] SD

piren 4848 141

benzo(a)antracen 583 50

benzo(b)fluoranten 706 55

benzo(k)fluoranten 378 30

benzo(a)piren 641 43

indeno(1,2,3-cd)piren 492 68



Jednorodność gleby (WWA)

Zwiąąąązek CV analizy % CVWB % CVBB %

Piren 1,9 10 3,7

Benzo(a)antracen 2,7 19 5,4

Benzo(b)fluoranten 3,4 17 5,3

Benzo(k)fluoranten 6,7 25 4,4

Benzo(a)piren 5,2 24 5,2

Indeno(1,2,3-cd)piren 8,0 20 5,7



WWA w tkance kormorana

� Technika QuEChERS
� Oczyszczanie i wzbogacanie do 200 µl
� Analiza chromatograficzna: HPLC/FLD

Zwiąąąązek LOD 
[µg/l]

LOQ 
[µg/l]

Odzysk
%

SD

piren 0,10 0,31 88 2,6

benzo(a)antracen 0,081 0,24 106 6,9

benzo(b)fluoranten 0,11 0,34 94 4,5

benzo(k)fluoranten 0,10 0,31 92 4,4

benzo(a)piren 0,082 0,25 89 5,3

indeno(1,2,3-cd)piren 0,15 0,45 107 2,8



Badania międzylaboratoryjne tkanki
kormorana (WWA)

Zwiąąąązek Zawarto śćśćśćść
[ng/kg] SD

piren 225 22

benzo(a)antracen 197 8,1

benzo(b)fluoranten 32,5 5,7

benzo(k)fluoranten 19,3 1,4

benzo(a)piren < LOD -----

indeno(1,2,3-cd)piren 32,6 3,6



Jednorodność tkanki kormorana
(WWA)

Zwiąąąązek CV analizy % CVWB % CVBB %

Piren 8,71 23,8 17,8

Benzo(a)antracen 3,51 20,2 11,2

Benzo(b)fluoranten 10,2 15,7 23,0

Benzo(k)fluoranten 13,6 19,7 21,5

Benzo(a)piren ----- ----- -----

Indeno(1,2,3-cd)piren 13,2 15,8 18,7



PCB w glebie

� Przyspieszona ekstrakcja rozpuszczalnikiem z mieszaniną heksan:dichlorometan
� Oczyszczanie za pomocą żelu krzemionkowego
� Wzbogacanie w strumieniu azotu do 1 ml
� Analiza chromatograficzna:  GC/MS 

Zwiąąąązek LOD [µg/l] LOQ [µg/l] Odzysk % SD

PCB 28 0,639 1,918 102,4 5,2

PCB 52 0,663 1,990 106,0 7,7

PCB 101 0,542 1,626 110,0 5,4

PCB 153 0,517 1,550 89,6 6,6

PCB 138 0,436 1,309 98,9 5,8

PCB 180 0,456 1,368 103,8 6,8



Badania międzylaboratoryjne gleby
(PCB)

Zwiąąąązek Zawarto śćśćśćść
[µg/kg] SD

PCB 28 3,7 0,1

PCB 52 21,3 0,4

PCB 101 222,6 2,7

PCB 153 716,1 5,2

PCB 138 392,9 2,5

PCB 180 489,1 8,5



Jednorodność gleby (PCB)

Zwiąąąązek CV analizy % CVWB % CVBB %

PCB 28 5 34 14

PCB 52 4 28 13

PCB 101 12 28 17

PCB 138 4 20 9

PCB 153 3 20 13

PCB 180 4 21 10



PCB w tkance kormorana

� Ekstrakcja przyspieszona rozpuszczalnikiem: heksan
� Oczyszczanie kwasem siarkowym oraz kolumienkami Phree

Phospholipid Removal
� Zatężenie do 1 ml
� Analiza chromatograficzna: GC/MS

Zwiąąąązek LOD [µg/l] LOQ [µg/l] Odzysk % SD

PCB 28 0,411 1,233 73 9,6

PCB 52 0,867 2,601 72 0,6

PCB 101 0,477 1,431 115 8,5



Zwiąąąązek Zawartośćśćśćść [µg/kg] SD

PCB 28 15,5 0,1

PCB 52 <LOQ ----

PCB 101 11,2 3,1

Badania międzylaboratoryjne tkanki
kormorana (PCB)



Jednorodność tkanki kormorana (PCB)

Zwiąąąązek CV analizy % CVWB % CVBB %

PCB 28 9 45 25

PCB 52 ---- ---- ----

PCB 101 8 36 21
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