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Одной из важнейших экологических проблем нашего времени является за-
грязнение окружающей среды такими распространенными загрязняющими ве-
ществами, как полициклические ароматические углеводороды (ПАУ) [10]. Участки 
загрязнения почв соединениями ПАУ существуют практически в любой промыш-
ленно развитой стране. ПАУ представляют собой серьезную угрозу для здоровья 
населения, так как обладают канцерогенной токсичностью и мутагенной актив-
ностью [8], а также устойчивостью к естественной деградации [11]. 

Ранее авторами была разработана и апробирована избирательная и высоко-
чувствительная методика измерений ПАУ в почве [1; 2]. Разработанная методи-
ка предназначена для выполнения измерений 16 приоритетных незамещенных 
ПАУ: аценафтена, аценафтилена, антрацена, бенз[а]антрацена, бенз[b]флуоранте-
на, бенз[к]флуорантена, бенз[ghi]перилена, бенз[а]пирена, хризена, дибенз[ah]ант-
рацена, флуорантена, флуорена, индено[1,2,3-cd]пирена, нафталина, фенантрена, 
пирена, а также двух широко распространенных соединений — бенз[е]пирена 
и перилена. 

Методика [2] основана на экстракции ПАУ из пробы почвы смесью органи-
ческих растворителей, гексана и дихлорметана, в которую предварительно внесе-
ны изотопно-меченые по углероду стандарты-имитаторы (13С). Очистка экстрактов 
от сопутствующих соединений, мешающих хромато-масс-спектрометрическому 
(ГХ-МС) измерению определяемых соединений, проводится в ручном режиме 
на колонках с модифицированными силикагелями, фракционирование экстрак-
тов — на «многослойной» колонке с активированными силикагелем, оксидом 
алюминия и флорисилом. Последующее измерение концентраций ПАУ прово-
дится с помощью сочетания высокоэффективной капиллярной газовой хромато-
графии и масс-спектрометрии. 

Диапазон определяемых массовых долей ПАУ составляет 0,1—100 мкг/кг 
при массе анализируемой пробы 2—10 г. Расширенная неопределенность изме-
рений не превышает ±75%. 
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Однако данный аналитический подход требует большого количества времени, 
утомителен, материалозатратен. Перечисленные недостатки устранены в разра-
ботанных рядом фирм автоматизированных высокоскоростных системах подго-
товки проб, которые можно рассматривать в качестве альтернативного метода 
ручной пробоподготовки. Автоматические системы ASE-150 и ASE-350 System 
(Dionex, Sunnyvale, CA, USA) [6—8]; Total-Rapid-PrepTM (FMS, Waltham, MA, 
USA); Speed Extractor E-916 и E-914, Syncore Polyvap (Bünchi Labortechnik AG, 
Switzerland) [6]; Supelco Prep System (Sigma-Aldrich, St. Louis, MO, USA) [3]; Auto-
mated Sample Preparation Device SPD-600 (Ehime University and Miura Co, Ltd) [5] 
используются в основном для подготовки проб в анализе хлорированных пестици-
дов, полихлорированных дибензо-п-диоксинов (ПХДД), дибензофуранов (ПХДФ) 
и бифенилов (ПХБ). 

Целью данной работы являлось изучение возможности применения ускорен-
ной экстракции и очистки экстрактов в анализе ПАУ в пробах почвы с помощью 
автоматизированной системы полной подготовки проб и разработка методики 
анализа. 

Изучая возможности ускоренного процесса подготовки проб почвы для про-
ведения измерений концентраций ПАУ, авторы ознакомились с характеристиками 
автоматизированной системы пробоподготовки Total-Rapid-PrepTM (FMS, Waltham, 
MA, USA), используемой в ФГУП «Научно-технический центр радиационно-хи-
мической безопасности и гигиены ФМБА России» для подготовки к измерению 
проб, содержащих ПХДД, ПХДФ и ПХБ. 

Авторами для экстракции ПАУ из почвы были опробованы различные орга-
нические растворители, в качестве предпочтительного экстрагента была предло-
жена смесь растворителей — гексана и дихлорметана (90 : 10 по объему), удовле-
творяющая целям анализа. Для выбора оптимального режима извлечения аналитов 
использовали разнообразные варианты экстракционных циклов. Сравнение ре-
зультатов анализа проведенной однократной и двукратной экстракции почвы 
в экстракционном модуле PLETM показало высокое извлечение ПАУ при примене-
нии двух циклов по 15 мин. Установлены условия выполнения экстракции: тем-
пература 110 °С, давление 105 атм. 

Проведены экспериментальные исследования с целью оптимизации очистки 
экстрактов от веществ, мешающих измерению ПАУ. Установлено, что максималь-
ный эффект достигается с использованием последовательно соединенных колонок 
с активированным силикагелем и щелочным оксидом алюминия, на которые пода-
ется растворитель со скоростью 10 см3/мин. 

По описанной схеме была проведена экстракция и очистка ПАУ из проб по-
верхностных горизонтов почв, отобранных на антропогенно преобразованных 
участках территории, обслуживаемой ФМБА России. Извлечение ПАУ проводили 
в экстракционном модуле PLETM. В ячейку из нержавеющей стали загружали лио-
филизированную навеску пробы почвы с внесенными стандартами-имитаторами, 
меченными стабильными изотопами углерода (13С), и осушитель гидроматрикс. 
Полученный экстракт упаривали до объема 1 см3 в концентраторе и подавали на 
колонки модуля автоматической очистки. Очищенный экстракт собирали в при-
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емнике концентратора, упаривали в токе азота до объема 0,5 см3, переносили 
во флакон Mini-Vial с раствором инструментального внутреннего стандарта, кон-
центрировали до объема внесенного стандарта и проводили измерения. 

Измерение концентрации аналитов выполняли хромато-масс-спектрометри-
ческим методом с применением хроматографа с масс-селективным детектором 
Agilent 7890A / 5975C. 

В табл. 1 представлены результаты анализа проб почвы (n = 10, S = 0,25), под-
готовленных к измерению по разработанной нами методике в ручном режиме [2] 
и с использованием автоматизированной системы подготовки проб. 

Полученные экспериментальные данные показывают хорошую сходимость ре-
зультатов анализа, полученных с использованием двух способов пробоподготовки. 

Таблица 1 
Средние значения концентраций полициклических ароматических углеводородов 

в пробах почв, отобранных на территории, обслуживаемой ФМБА России 

Определяемый 
компонент 

Молекулярная
масса 

Среднее значение массовой доли, мкг/кг (n = 10) 

подготовка проб 
в ручном режиме 

подготовка проб в автома�
тизированной системе 

Нафталин 128 3,78 2,01 
Аценафтилен 152 0,11 0,06 
Аценафтен 154 0,03 0,02 
Флуорен 166 5,48 3,75 
Фенантрен 178 14,9 21,3 
Антрацен 178 2,91 1,46 
Флуорантен 202 26,4 17,3 
Пирен 202 1,49 0,61 
Бенз[a]антрацен 228 16,9 17,1 
Хризен 228 2,96 3,27 
Бенз[b]флуорантен 252 3,61 4,70 
Бенз[k]�флуорантен 252 2,65 2,97 
Бенз[e]пирен 252 10,9 12,4 
Бенз[a]пирен 252 10,4 12,1 
Перилен 252 2,72 1,09 
Индено[1,2,3�c,d]пирен 276 5,99 7,22 
Бенз[g,h,i]перилен 276 11,9 10,9 
Дибенз[a,h]антрацен 278 0,91 0,66 

 
Основные характеристики подготовки проб почвы, полученные с примене-

нием автоматизированной системы подготовки проб фирмы FMS и стандартной 
пробоподготовки, приведены в табл. 2. 

Таблица 2 
Основные характеристики процессов экстракции и очистки проб почвы 

с использованием автоматизированной системы полной подготовки  
проб Total=Rapid=Prep

TM
 и стандартной пробоподготовки 

Экстракция FMS Аппарат Сокслета 

Время экстракции (циклическое)  60 мин. 16 час. 

Расход растворителя, см
3
 160 280 

ОЧИСТКА ЭКСТРАКТОВ   
Время очистки 60 мин. 8 час. 

Расход растворителя, см
3
 

(до 70% используется в анализе вновь) 

430 340 

Извлечение аналитов, % 70—87 85—95 
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Рис. 1. Масс�хроматограмма ПАУ в пробах почв с использованием 
высокоскоростной автоматизированной системы подготовки проб: 

1 — нафталин, 2 — аценафтилен, 3 — аценафтен, 4 — флуорен, 5 — фенантрен, 6 — антрацен, 
7 — флуорентен, 8 — пирен, 9 — бенз[а]антрацен, 10 — хризен, 11 — бенз[b]флуорантен, 12 — 

бенз[k]флуорантен, 13 — бенз[е]пирен, 14 — бенз[а]пирен, 15 — перилен, 16 — инде�
но[1,2,3�cd]пирен, 17 — дибенз[ah]антрацен, 18 — бенз[ghi]перилен 

На рис. 1 показана масс-хроматограмма 18 соединений ПАУ очищенного 
экстракта почвы, полученного с применением автоматизированной системы подго-
товки проб. Предложенный способ очистки экстрактов позволяет выполнять удов-
летворительное хроматографическое разделение анализируемых соединений. 

Таким образом, проведенные экспериментальные исследования показали воз-
можность применения автоматизированной системы полной подготовки проб To-
tal-Rapid-PrepTM в анализе ПАУ в пробах почвы. Использование автоматизиро-
ванной системы в разработанной нами методике ГХ-МС измерений массовых 
долей ПАУ в пробах почвы позволяет проводить экстракцию, очистку, извлечение 
целевых аналитов и концентрирование проб, что существенно снижает время 
подготовки проб и уменьшает расход растворителей и материалов для проведе-
ния анализа. 
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APPLICATION OF THE AUTOMATED SYSTEM 
FOR SAMPLE PREPARATION FOR DETERMINATION 

OF POLYCYCLIC AROMATIC HYDROCARBONS 
BY CHROMATO=MASS=SPECTROMETRY 
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The technique of the analysis of polycyclic aromatic hydrocarbons in soils with application of the 
high-speed automated system of sample preparation is developed. Advantages of the automated system 
before standard sample preparation are revealed. 

Key words: polycyclic aromatic hydrocarbons, high-speed automated system, sample preparation, 
chromato-mass-spectrometry. 




