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PCB

PAH

AH

| UPAC No.
18, 17, 31+28, 20+33,
52, 49, 44, 41+64, 74,
70, 66, 95, 91, 60+56,
92, 90+101, 99, 97,
87+115, 85, 136, 110,
151, 135, 149, 118,
146, 153, 132, 105, 141,
179, 137, 176, 138,
158, 187, 183, 128+167,
156, 180

PCB: 41 CONGENERI

acenapht ene
acenapht hyl ene
fluorene
di benzot hi ophene
phenantrene
antracene
2- met hyl phenant hr ene
4H- cycl opent a[ def ] phenant hr ene

1- net hyl phenantrene
fl uor ant hene
pyrene
benzo[ ghi ] fl uorant hene+benzo(c)p
henant hr ene

benzo[ a] ant hr acene
chrysene+tri phenyl ene

PAH:13 COMPOSTI

n- hexadecane
n- hept adecane
n- oct adecane
n- nonadecane
n- ei cosane
n- henei cosane
n- docosane
n-tricosane

n-tetracosane
n- pent acosane

AH: 10 COMPOSTI




Campionamento 10 litri d’acqua

La metodologiai
analitica

Filtrazione con filtri in fibra di vetro

porosita media 0.75 nm

Acqua filtrata

Particolato corrispondente




Aggiunta di standard prima
dell’estrazione

Quantificazione

PCB*

28*(111),52*(IV), 11é)01**(§\//|)|3153*e138*(V|),

IPA*
Fenantrene*
HC*
n-C,eds,







Estrazione
— Disidratazione

essm*xto a 150°C per 24 ore
a 10 ml in flusso di azoto
Purificazione

—ate cromatografia liguida su colonna:
riduzione del volume Attivati in
0 (1 cm) gli ossido di alluminio }

dell’'eluato a 100 m muffola a
in flusso d’azoto : . o
ondo stratoJ2 cm) di Florisil 000°C
fase mobile: esano (30 ml)

per 4 ore
Analisi mediante GC/MS

iniezione di 3 C HP 5973 equipaggiato
di campione _dillare HP 5MS, 60m X 0.25mm X 0.25mm;

rivelatore a spettrometria di massa HP 5973 con sorgente ad
Impatto elettronico ed analizzatore a quadrupolo



Determinazione qualitativa dei PCB

e Confronto dei tempi di ritenzione (tr) di
standard di Aroclor con I tempi di ritenzione
di congeneri

e Confronto con dati di letteratura

e Analisi di campioni ambientali utilizzando |l
metodo SIM (Single lon Monitoring) e
confronto del cromatogrammi con quelli degli

Aroclor studiati come descritto sopra

« Conferma attraverso acquisizione in MS-MS



Determinazione qualitativa dei PAH e degli AH

e Confronto del tempi di ritenzione con quelli
del composti puri

e Confronto degli spettri di massa



Determinazione quantitativa

Confronto delle aree del PCB, del PAH e degli
AH nativi con quelli di composti marcati con
13C o deuterati, aggiunti in quantita nota al
momento dell’estrazione

A :A=C_:C,
C=C.*A,7A,

A,=area del composto marcato
C,,=concentrazione del composto marcato
A =area del composto nativo
C,=concentrazione del composto nativo



Determinazione gquantitativa

Introduzione di un fattore di risposta (fr) che
tiene conto della diversa risposta strumentale

del congeneri
Cy=C. /fr
fr= A JA, * C /C .

C..= concentrazione del composto in una soluzione standard
A= area del composto



deviazione standard.

Concentrazione dei PCB aggiunti in campioni di acqua, medie, errori relativi % e

Concentrazione (pg/l)

PCB |Sito 1|Sito 2|Sito 3|Sito 4{Sito 5|Sito 6|Sito 7| Media ER% |D.S.R. %
30 52 46 54 46 52 46 51 50 0 7
65 46 54 53 53 59 53 52 53 6 7
96 46 51 54 53 48 53 47 50 0 6
166 44 52 46 45 56 45 43 47 -6 10
189 51 54 53 43 50 47 47 50 0 8
199 45 46 50 41 39 42 47 44 -12 9
Media 8

deviazione standard.

Concentrazione dei PCB aggiunti in campioni di particolato, medie, errori relativi % e

Concentrazione (pg/l)

PCB |[Sito 1|Sito 2|Sito 3|Sito 4|Sito 5|Sito 6|Sito 7| Media ER% | D.S.R.%
30 55 47 49 48 49 49 49 49 -2 5
65 438 53 52 54 55 54 49 52 4 5
96 48 52 54 54 56 52 45 51 2 7
166 45 43 48 43 43 39 55 45 -10 11
189 50 50 46 49 46 58 49 50 0 8
199 42 44 52 41 40 39 52 44 -12 12
Media 8
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PAH Canal e delle Trezze

35

Marea

—h— Concentrazione totale

——— Concentrazione in acqua

Concentrazione nel particolato

80

- 60

- 40

- 20

time, h

- 40

cm

ti de,




ng/ |

[ AH],

AH Canal e delle Trezze

140
120
100

80
60

Marea

—&—  Concentrazione totale
——— Concentrazione in acqua

Concentrazione nel particolato

80

- 60

AN
— \ S S

-20

| 40




pa/

[PCB],

5000
4000
3000
2000

1000

PCB | sol a di Tessera

80
N ~ - 60
ANEYAANEYZN [0 & —— Marea
/ L, \ 7 - N\ % cz)o g —4&A—  Concentrazione totale
T = p -20 ——— Concentrazione in acqua
. . . -40 ) ]
0 10 20 30 40 50 Concentrazione nel particolato
tine, h

ng/ |

[ PAH,

70
60
50
40
30
20
10

PAH | sol a di Tessera

VAN %0
VAN

cm

tide,

tinme, h

AH | sola di Tessera

250 1L\ N LN\ [
\ VAN

ng/ |

[AH,

tinme, h

cm

tide,




Marea

—h— Concentrazione totale

cm

ti de,

PCB | SOl a dl Tesser a ——— Concentrazione in acqua
Concentrazione nel particolato
5000 80
Py m AN A
2 3000 / \ / \ //\\ / - 40
. 20
g 2000 | / \; // Ll IL‘O
a [~ T\ /
— 1000 AW, F 220
0 | | | | | -40
0 10 20 30 40 50




PAH Isola di Tessera
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[PCB], pg/l
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Il esperimento PCB :
distribuzione di omologhi nella fase disciolta

3-CB
4-CB
05-CB
6-CB
7-CB




[PCB], pg/l

Il esperimento PCB:
distribuzione di omologhi nella fase particolata
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