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1. Úvod

Úlohou analytických chemikov je zistiť přítomnost' zlú-
čenín významných z hfadiska ochrany životného prostredia
a stanovit' ich koncentráciu. Vel'kú časť environmentálnych
kontaminantov, ktoré sú predmetom kontroly tvoria pr-
chavé a semiprchavé organické látky1, ktoré sú predmetom
analýzy plynovou chromatografiou.

Z hl'adiska vysokej účinnosti separácie, citlivosti a se-
lektívnosti detekcie, úspešnej kombinácie s hmotnostným
spektrometrom, je kapilárna plynová chromatografia naj-
vhodnejšou metodou na stopovú analýzu mnohozložko-
vých zmesí prchavých a semiprchavých látok v mnohozlož-
kových environmentálnych vzorkách. Samotná analýza však
zvyčajne vyžaduje sekvenciu krokov, ktoré závisia od dáv-
kovaného objemu analytu, vlastností a koncentrácie ana-
lyzovaných látok, vlastností matrice vzorky, medze sta-

novenia pre vybraný dávkovači, separačný a detekčný sys-
tém2.

Značná časť analýz vyžadovaných v súvislosti s kon-
trolou životného prostredia zisťuje látky s velmi nízkými
končentráciami. V mnohých prípadoch sú koncentrácie
zložiek v environmentálnych vzorkách tak nízké, že bežne
používané detektory v GC ich nezaznamenávajú. Orga-
nické kontaminuj úce zložky vo vzorkách životného pros-
tredia sa všeobecné vyskytujú od nanogramov (10~9 g) po
mikrogramy (10"6 g) na kg ako súčasť zložitej matrice3.
Okrem toho sú vzorky (voda, póda, sedimenty...) zvyčajne
nekompatibilně so systémom plynového chromatografu,
takže analýza priamym dávkováním nie je možná. Ide
hlavně o skoncentrovanie Hádaných zložiek, izolovanie
stanovovaných analytov z nežiadúcej matrice a odstránenie
připadne interferujúcich zložiek.

Je evidentně, že vyber vhodnej techniky přípravy vzor-
ky je určený typom vzorky, typom stanovovaného analytu,
vyžadovaným obohacovacím faktorom, jednoduchosťou
prevedenia, časom a cenou potřebnou na přípravu vzorky,
ale hlavně požiadavkou na analytičku přesnost a správnost'.

V súčasnosti je známých vel'a predkoncentračných
a predseparačných technik, ich modifikácií a variant. V li-
teratuře je publikovaných viacero prehladných článkov,
týkajúcich sa přípravy vzorky pre chromatografickú se-
paráciu4'5, predkoncentráciu organických látok z dóleži-
tých environmentálnych matric2-3-6"14.

Niektoré problémy súvisiace s úpravou vzoriek a pred-
koncentráciou analytov eliminuje technika, ktorá patří me-
dzi najnovšie vyvinuté predkoncentračné techniky na ex-
trakciu prchavých a semiprchavých organických látok -
mikroextrakcia na tuhej fáze („Solid Phase Microextrac-
tion" - SPME). SPME patří medzi nepriame metody dávko-
vania vzoriek. Je založená na přenose a zachytení analytov
na aktivně miesta stacionárnej fázy do ustálenia rozdelo-
vacej rovnováhy, následnom uvolnění tepelnou desorpciou
a analýzou kapilárnou GC. Technika je rýchla, citlivá,
přesná, je přístupná na úplnú automatizáciu. Je vhodná na
analýzu analytov širokej palety environmentálnych vzo-
riek. Velmi významným aspektom je hospodárnost meto-
dy a nepoužíváme organických rozpúšťadiel („friendly
environment"),
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2. Princip metody

Mikroextrakcia na tuhej fáze je nová izolačná technika,
ktorú v r. 1989 vyvinul Pawliszyn s kolektívom15-16. Je to
extrakčná metoda, ktorá sa používá na extrakciu orga-
nických zložiek zo životného prostredia - vody17"69, vzdu-

chu38,53,6O,7Oj p6dy5 3.7 1"7 6, piesku a kalu47-70'76, výfukových
plynov z dieslových motorov77 a kondenzátu cigaretového
dýmu78. Technika je kombináciou extrakcie a predkon-
centrácie v jednom kroku. Počas extrakcie sú analyty zo
vzoriek sorbované priamo na vlákno vyrobené z kremeňa
potiahnuté vrstvou chemicky viazanej stacionárnej fázy.
Nedocházda přitom k úplnej extrakcii, ale k ustáleniu roz-
defovacej rovnováhy analytu medzi matricou vzorky a sta-
cionárnou fázou vlákna. Počet molekul, ktoré přejdu do
stacionárnej fázy je priamoúmerné rozdel'ovaciemu koefi-
cientu, objemu stacionárnej fázy .a koncentrácii analytu
vzorky. Vlákno je potom zavedené do vyhriateho injektora
plynového chromatografu (GC) alebo plynového chroma-
tografu v spojení s hmotnostným spektrometrom (GC-MS),
kde sú analyty termicky desorbované, sfokusované (kry-
génne, alebo hrubším filmom stacionárnej fázy v kapilárnej
kolóne) a analyzované16"98.

Technika má niekolko dóležitých výhod33'37'79-80-82-84'97:
- rychlost'- vzorkovanie vyžaduje len niekďko minut na

dosiahnutie rovnováhy pre stanovované zložky v
stacionárnej fáze na povrchu vlákna,

- citlivost' - bežne je dosahovaný detekčný limit ppt pre
váčšinu prchavých zložiek v závislosti od použitej ana-
lytickej koncovky,

- správnost' a přesnost' - v případe manuálnej SPME je
(presnosť vyjádřená relativnou smerodajnou odchyl-
kou) 5 % RSD, v případe automatického dávkovania
1 % RSD,

- hospodárnost' - eliminuje ceny na nákup rozpúšťadiel
a ich použitie,

- použitelná v spojení s GC alebo GC-MS,
- je přístupná na úplnú automatizáciu,
- je použitelná v kombinácii s elektrochémiou.

Všeobecné pri analýzách organických zložiek vo vzor-
kách životného prostredia příprava vzorky vačšinou zahfňa
extrakciu plynnou fázou („purge and trap" 3 ' 7 ' 1 2 ' 1 3- 2 3, „head-
space" metody7-13-72-85) a extrakciu tuhou fázou pre skon-
centrovanie prchavých látok1 3"1 5-6 5-7 2-8 1-8 3'9 1. Pre semipr-
chavé a neprchavé látky sú to metody extrakcie kvapalina-
-kvapalina4-7'13'14 („liquid-liquid extraction", 1-1 extrak-
cia) a najma techniky založené na extrakcii tuhou fá-

zou3,8,io,n,13,72 Tieto metody majú rozmanité nevýhody,

zahrňujúc cenu, čas na přípravu vzorky a použitie roz-
púšťadla12. SPME eliminuje vačšinu týchto nevýhod. Ok-
rem spomínaných předností SPME je potřebné vyzdvihnut'
jej použitie na skoncentrovanie prchavých a semiprchavých
zložiek zo vzoriek životného prostredia. Poskytuje taktiež
linearitu predkoncentrácie v širokom intervale koncentrácii
analytu. Pri súčasnej technike sa dosahujú požadované me-
dza detekcie, ktoré sú specifikované metodami U.S. EPA
(„United States Environmental Protection Agency") 507
(cit.34-58-64), 508 (cit.3 4 '6 3), 524,2 (cit. 1 8 ' 3 9 ' 8 2- 8 9), 525
(cit.87), 604 (cit. 1 9- 2 1 ' 3 0 ' 4 5), 608 (cit.63), 609 (cit.22), 622
(Cit.64), 622,1 (Cit.64), 624 (cit.26,28,32,44,84,88,95); 6 2 5

(Cit 19,21,29,63) a 1 6 5 7 ( c i t 64)

Podlá spósobu vzorkovania SPME v závislosti od typu
matrice vzorky móžeme techniku rozdělil' 2°>33.39,72 n a :

- „ headspace " SPME,
- priame vzorkovanie („direct sampling") SPME.

Pri „headspace" SPME sa vlákno ponoří do plynnej
fázy vzorky, pár analytov nad roztokom alebo tuhou mat-
ricou vzorky a pri priamom vzorkovaní sa vlákno ponoří
do roztoku vzorky72.

3. Zariadenie na SPME

3 . 1 . P o p i s z a r i a d e n i a

Na SPME sa používajú dnes už komerčně dostupné
zariadenia v tvare striekačiek (fy Supelco, Varian a Hamil-
ton)19,30,33,41,58,80,82,86

SPME zariadenie móže byť v dvoch prevedeniach, a to:
- manuálně SPME33-5*-72 (obr. 1),
- SPME s automatickým dávkovacím systémom („auto-

sampler" SPME)2 6.
V súčasnosti sa začínajú využívať plné automatizované

vzorkovacie zariadenia na analýzu vodných vzoriek55. Sché-
ma automatického analytického systému pre on-line SPME-
-GC je uvedená na obr. 2. Vzorka je kontinuálně pumpova-
ná cez sklenu prietokovú celu, ktorá je namontovaná na
komerčný automatický dávkovači systém. Vlákno je v pra-
videlných intervaloch ponárané do pretekajúcej vzorky.
Vzorka je umiestená v hnědej sklenej nádobě a je pumpo-
vaná cez sklenu prietokovú celu pomocou peristaltickej
pumpy. Analytický systém pre on-line SPME-GC možné po-
užiť na priame a kontinuálně monitorovanie stopových kon-
centrácii organických zlúcenín v povrchových vodách55.

Vlákna, ktoré sa používajú v súpravách pre manuálnu
SPME alebo v on-line zapojení SPME-GC systémoch, sú
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potiahnuté vrstvou polymérnej stacionárnej fázy. SPME
vlákna pre rózne analyty róznych typov environmentálnych
vzoriek sú nepolárné polydimetylsiloxánové (PDMS)
s hrubkou polymérnej vrstvy 7, 15, 30, 56, 95 a 100 um
a poláme - polyakrylátové (PA) s hrubkou 85, 95 um
a Carbowax/divinilbenzén s hrubkou polymérnej vrstvy
65 um. V poslednej době sa okrem chemicky viazaných fáz
ako stacionárnych fáz na vlákně používá aj stacionárna fáza

Obr. 1. Zariadenie pře manuálnu SPME; a: pohlad na celé
zariadenie, b: detail spodnej časti zariadenia, 1 - piest, 2 - stojan,
3 - „Z" štrbina, 4 - bezpečnostná skrutka piestu, 5 - otvor pre
farebný kód vlákna, 6 - nastavenie ihly, 7 - ihla striekačky, 8 -
ocelový piest, 9 - vlákno z kremeňa s polymérnou vrstvou, 10 -
farebný kód vlákna, 11 - napínacia pružina, 12 - tesniace septum,
13 - ferulka

na báze grafitizovaného uhlíka (Carbograph I) 9 3 . Nepo-
lárné zlúčeniny sú dobré extrahovatelné nepolárnými vlák-
nami a polárné zlúčeniny polárnými vláknami. Napr. vlák-
no s PDMS (polydimetylsiloxánovou) nepolárnou stacio-
nárnou fázou extrahuje nepolárné zlúčeniny, ako napr.
BTEX (benzen, toluen, etylbenzén, a izoméry xylenu)
a PAHs (polyaromatické uhlovodíky) z vody, ale za daných
sorpčných podmienok sa neextrahujú polárné zlúčeniny
(napr. fenol a jeho deriváty, s-triazíny). Vlákno s PA (poly-
akrylátovou) polárnou stacionárnou fázou alebo vrstvou
polárného Carbowaxu dobré extrahuje fenol a jeho derivá-
ty, ale nie je dostatočná afinita fázy v případe extrakcie
BTEX zlúčenín33.

Charakteristiky bežne používaných SPME vlákien sú
uvedené v tabuFke I. Pre SPME boli ako prvé používané
PDMS vlákna. Vykazujú výbornú selektivitu pre nepolárné
zlúčeniny. Redukciou hrůbky filmu zo 100 um na 7 um sa
vytvára fáza, ktorá je stabilnejšia pri vyšších teplotách
a umožňuje analýzu zlúčenín s vyššími teplotami varu.
Aplikačný rozsah SPME bol rozšířený o polárné analyty
použitím vlákna potiahnutého vrstvou polyakrylátu (PA).
PA vlákno je hydrofilné, preto je vhodné na extrakciu
polárných analytov, napr. z vody79.

Vlákno je lepené epoxidovým lepidlom pri teplotě 110 °C
na piest z nehrdzavejúcej ocele o priemere 0,125 mm, ktorý
sa pohybuje v ihle striekačky23'79. Na konci vlákna je
tesniaca ferulka zabraňujúca ocelovému piestu skíznuť spát'
cez striekačku. Tesne nad ferulkou je umiestené septum,
ktoré bráni vzorke alebo nosnému plynu prúdiť cez strie-
kačku. Vlákna sú v hornej časti farebne označené33'82,
obr. 1 (farba = kód).

Obr. 2. Schématická ilustrácia automatizovaného vzorkovacieho analytického systému pre on-line SPME-GC
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TabuFka I
Vlastnosti bežne používaných SPME vlakien

Vlákno Charakteristika

100-|j.m Polydimetylsiloxán
(PDMS)

30-(im Polydimetylsiloxán
(PDMS)

7-|im Polydimetylsiloxán
(PDMS)

85-|0,m Polyakrylát
(PA)

vysoká kapacita
maximálna teplotaa 220 °C
odporúčaná teplota desorpcie 200 °C
použitie: prchavé, nízko-, středně vrúce zlúčeniny (< 220 =C)
nepolárné zlúčeniny (napr. VOCs)
vysoká kapacita
maximálna teplotaa 280 °C
odporúčaná teplota desorpcie 200-270 °C
vysoká kapacita
maximálna teplotaa 340 °C
odporúčaná teplota desorpcie 220-320 °C
použitie: semiprchavé, vysoko vrúce zlúčeniny (< 220 °C)
nepolárné zlúčeniny (napr. PAHs)
vysoká kapacita
maximálna teplotaa 310 °C
odporúčaná teplota desorpcie 220-300 °C
použitie: polárné zlúčeniny
nepolárné zlúčeniny (napr. hydrofilné pesticidy a fenoly)

a Maximálna teplota, ktorej móže byť vlákno vystavené (odporúčaná výrobcom)

3 . 2 . P r a c o v n y p o s t u p S P M E

Proces SPME sa skládá z dvoch hlavných častí:
- extrakčný proces (obr. 3),
- desorpčný proces (obr. 4).

a

prepichnutie
septa violky

b

vysunutie vlákna/
sorpci a

c

zasunutie vlákna/
přenos

Extrakčný proces pozostáva z viacerých jednoduchých
krokov:
1. vlákno sa stiahne do ihly striekačky pomocou piestu,
2. ihlou sa prepichne septum violky, v ktorej je umiestnená

vzorka (obr. 3a),

a b c

prepichnutie septa vysunutie vlákna/ zasunutie vlákna/
GC dávkovača desorpcia přenos

Obr. 3. Extrakčný proces SPME Obr. 4. Desorpčný proces SPME
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3. vlákno sa pomocou piestu vysunie z ihly do kvapaliny
alebo plynnej vzorky (metoda „headspace" SPME)
(obr. 3b). Organické analyty sa zachytia na stacionárně)
fáze, sorpcia trvá po dosiahnutie rovnováhy,

4. po sorpcii sa vlákno zasunie do ihly a striekačka sa
prenesie ku GC, resp. GC-MS (obr. 3c).
Desorpčný proces tvoria nasledujúce jednoduché kroky:

5. ihlou sa prepichne septum injektora vyhriateho na poža-
dovánu teplotu (obr. 4a),

6. vlákno sa vysunie, dochádza k termodesorpcii (obr. 4b),
7. po desorpcii sa vlákno zasunie spáť do ihly a striekačka

sa vytiahne z injektora (obr. 4c)88.
Pri správnom používaní móžeme jedno vlákno využit'

na 50-100 extrakci!77'86-99.100

4. Fyzikálno-chemický princip metody

4 . 1 . „ D i r e c t s a m p l i n g " S P M E

Metoda SPME označená ako „direct sampling" sa po-
užívá na všetky druhy kvapalných vzoriek, ktoré obsahujú
organické analyty. Množstvo analytu sorbovaného na vlák-
no až do ustálenia rovnováhy vo vellcom objeme vzorky je
lineárně závislé od koncentrácie analytu v kvapalnej fáze
a je vyjádřené nasledujúcou rovnicou (i) (cit.18).

(1)

kde ns - množstvo analytu nasorbovaného na stacionárnej
fáze, K - rozdelbvacia konstanta analytu rozděleného me-
dzi polymérnu vrstvu a kvapalnú fázu, Vj - objem polymér-
nej vrstvy, C2 - počiatočná koncentrácia analytu vo vzorke.

Pri malých objemoch vzorky, napr. 2-5 ml, može byť
vzorka ochudobnená o organické analyty. Množstvo ana-
lytu sorbovaného na polymérnu vrstvu z roztoku vzorky
s malým objemom vyjadřuje nasledujúci vzťah (2) (cit.80):

(2)

kde V2 ~ objem vzorky.
Pre oba případy navrhli Louch a kol.16 matematické

modely pre roztoky vzoriek s miešaním i bez miešania.
Množstvo nasorbovanej vzorky ako funkcie času može byť
odvodené z 2. Fickovho zákona o difúzii16'54'71'80.

Za předpokladu rychlého premiešania sa čas extrakcie
vypočítá zo vzťahu (5), pričom miešanie zvýši extrakčnú
účinnost' na viac ako 90 % (v porovnaní s extrakčnou
účinnosťou bez miešania za rovnaký čas) (cit.80):

(3)

kde t - čas extrakcie=čas miešania, D] - difúzny koeficient
analytu v polymérnej vrstvě, (b -a) - hrubka polymérnej
vrstvy určená podfa obr. 5.

Tento model předpokládá rychlost' extrakcie <1 minuta
pri rýchlom miešaní roztoku. Bez miešania sa extrakcia
predíži, čo je spósobené tým, že rovnováha sa ustaluje
velmi pomaly a je limitovaná difúziou látky vo vodě. Akje
miešanie pomalé, pri vlákně zostáva nepohyblivá vrstva
vody. Miešanie limituje rychlost' sorpcie, pretože analyty
musia difundovat' najprv cez statickú vrstvu vody16'80.

V praxi sa miešanie uskutočňuje s magnetickým mie-
šadlom, ktoré skráti čas na ustálenie rovnováhy z desiatok
až stoviek minut na niekollco minut. Sorbované množstvo
závisí od rozdel'ovacej konstanty analytu a objemu stacio-
nárnej fázy. Dobu potrebnú na ustálenie rovnováhy ovply v-
ňuje rozdďovacia konstanta analytu. Analyty s vysokými

Obr. 5. „Direct sampling" s rychlým miešaním vzorky; K -
rozdelovacia konstanta analytu rozděleného medzi polymérnu
vrstvu a kvapalnú fázu, D, - difúzny koeficient analytu v po-
lymérnej vrstvě, D2 - difúzny koeficient analytu vo vzorke, Cj -
koncentrácia analytu v polymérnej vrstvě, C2 - koncentrácia
analytu vo vzorke, L-dížkapolymérnej vrstvy, a-hrúbka vlákna,
b - hrubka vlákna + hrubka polymérnej vrstvy
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rozdelbvacími konstantami ovela skór difunduji! cez static-
kú vrstvu79.

4 . 2 . „ H e a d s p a c e s a m p l i n g " S P M E

„Headspace" SPME technika móže byť použitá na ana-
lýzu pár organických zložiek z róznych matric vzoriek.
Vrstva stacionárnej fázy móže byť chemicky viazaná kva-
palina20, připadne tuhá látka93.

„Headspace" SPME je trojfázový systém (obr. 6) (cit.20)
zložený z:
- vrstvy polymérnej fázy,
- „headspace" (plynnej fázy),
- matrice vzorky.

Organické zložky sú rozdělované medzi všetky tri fázy
podlá afinity každej z nich. Dochádza tu k dvom roz-
delovacím procesom:
- medzi „headspace" a matricou,
- medzi polymérnou fázou a „headspace".

Pretože polymérne vrstvy vlákna sú velmi podobné
stacionárnym fázam v GC kolonách, je dosiahnuté lineárně
rozdelovanie medzi polymérnou vrstvou a „headspace".
Ak je ustálená rovnováha medzi všetkými troma fázami,
množstvo analytov sorbovaných na polymérnu vrstvu by
mohlo byť určené nasledovným vzťahom (4) (cit.20):

(4)

kde c 0 - počiatočná koncentrácia analytu v matrici vzorky,
Ky, Ki - rozdefovacia konstanta medzi polymérnou vrstvou

Obr. 6. Rozdďovacie procesy „headspace" SPME metody; Dj,
D2, D3 - difuzny koeficient analytu v polymérnej vrstvě, v „head-
space" a vo vzorke, C], c2, c3 - koncentrácia analytov v polymérnej
vrstvě, v „headspace" a vo vzorke, L- dížka vlákna s polymérnou
vrstvou, a - výška „headspace", b - výška vzorky vo violke

a „headspace" a medzi „headspace" a matricou vzťahujúce
sa na: V{, V2, V3 - objemy polymérnej vrstvy, matrice
a „headspace".

(5)

(6)

kde cf, c2 , C30 - rovnovážná koncentrácia látky v po-
lymérnej vrstvě, matrici a „headspace". Po zjednodušení
móžeme rovnicu napísať do tvaru:

(7)

kde K=K1K2.
Technika „headspace" SPME je založená na rovnováhe

analytov medzi uvedenými fázami. Podlá vztahu (4) mó-
žeme vypočítat' množstvo analytu nasorbovaného na po-
lymérnu vrstvu po ustálení rovnováhy20. Čas vzorkovania
pre „headspace" SPME je relativné krátký (5-15 min)20.

Pre „headspace" SPME spojenej s GC, resp. GC-MS je
velmi dóležité určenie medze stanovenia a reprodukova-
telnosti analýzy (vyjádřené relativnou smerodajnou od-
chylkou). Změna medze stanovenia sa dá ovplyvniť změ-
nou hrubky vrstvy, změnou typu polymérnej vrstvy20 a op-
timalizáciu experimentálnych parametrov.

5. Aplikácie SPME

Organické polutanty kontaminuj úce životné prostredie,
ktoré sa monitorujú s využitím SPME v kombinácii s ply-
novou chromatografiou, možno rozdělit' do troch nasledu-
júcich skupin:
1. prchavé organické látky (VOCs - „Volatile organic

compounds"),
2. středné polárné a nepolárné semiprchavé organické lát-

ky.
3. polárné semiprchavé organické látky.

Pre 1. skupinu látok sa používá komerčně dostupné
vlákno s polydimetylsiloxánovou vrstvou (PDMS) alebo
s homogénnou vrstvou grafitizovaného uhlíka Carbograph I.
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Tabulica II
Přehrad použitia SPME vo vzorkách životného prostredia

Typ stač. fázy hc

[\im]
Anály t Matrica Medza

stanovenia Cit.

PDMSa

PAb

Carbowax/divinylbenzén 65

7

15

30
56

95
100

85

95

65

Nepoláme
s-triazín, herbicidy
heteroarom. zlúčeniny
PAHsd, PCBse

BTEXf

BTEXf

organochloridové pěst.
BTEXf

BTEXf

BTEXf

PAHsd

BTEXf, VOCs§
herbicid metalochrómny
PAHsd

BTEXf

4-NPh

halogenované beznény
benzen
izoforén
2,4-dinitrotoluén
2,6-dinitrotoluén
chlórbenzén, nitrobenzén
chlóranilín, nitroanilín
a-, y-HCHs1

p-HCHs1

pesticidy
pesticidy
VOCsS
VOCsS
VOCsS
heteroarom. zlúčeniny
chlórované 1,3-butadiény

-
voda

pit. voda
_

voda
voda

_
-

voda
-

pit. voda
voda
podá
voda
voda
voda
voda
voda
voda
voda
póda
póda
podá
póda
voda
voda
voda

pit. voda
póda
voda
póda

Polárné
s-triazín. herbicidy
fenoly
fenoly
BTEXf, VOCsě
pesticidy
pesticidy
pesticidy
heteroarom. zlúčeniny
herbicidy obs. N
fenol
heteroarom. zlúčeniny

voda
kond. cig. dýmu

voda
-

voda, póda
voda, póda

voda
voda
voda
voda
voda

-
20-40 ppt

ppt

ppm
ppb

-
0,3-3 ppb

ppm
ppt
ppb

—
-
_

ppb
0,4-3,1 ppb

9 ppt
15 ppt
15 ppt
15 ppt

-
5 ppt

80 ppt
ppb
ppt

0,3-1,5 ppb
0,001-3 ppb
0,002-1 ppb

2 0 ^ 0 ppt
0,025-0,05 ppb

-
-
-
-

ppt
ppt
-

20^t0 ppt
ppt

0,004-0,2 ppb
20-40 ppt

90
61,62
33,77,87,92
77
40
77
96
79
40
20
39
58,90
75
18,54,69,88
59
41
22
22
22
22
74
74
71
71
44,57
36,50,63
98
65,77
77
61,62
73

55
66
27,30,45
94
49
49
50,66
61,62
34,77
77
62

a PDMS - polydimetylsiloxán, b PA - polyakrylát, c h - hrubka stacionárnej fázy,d PAHs - polyaromatické uhlovodíky,
e PCBs - polychlorované bifenyly,f BTEX - benzen, toluen, etylbenzén, izoméry xylenu, 8 VOCs - prchavé organické
látky, h 4-NP-4-nonylfenol,' HCHs - hexachlórocyklohexány
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Pre 2. skupinu je dostupné vlákno s PDMS vrstvou a pre 3.
skupinu vlákno s polyakrylátovou vrstvou (PA).

SPME sa využívá na extrakciu uvedených látok z tu-
hých, kvapalných a plynných vzoriek životného prostredia.
Z tuhých vzoriek (póda 1 7 - 5 4 , piesok 4 7, kal 2 0 ) , z kvapalných
vzoriek ( v o d a 1 7 ' 1 8 ' 2 0 ' 2 4 ' 2 8 ' 3 1 ' 3 4 ' 3 8 ' 3 9 - 4 1 ' 4 4 ' 4 7 ' 4 8 ' 5 1 ' 5 4 ' 6 5 ' 6 9 ' 7 7 - 9 8 )
a z plynných vzoriek (vzduch 3 8-51>7°) sa extrahujú prchavé
organické látky (VOCs). Středné polárné a nepolárné semi-
prchavé organické lá tky 2 0 - 2 1 ' 3 3 - 5 4 ' 7 5 ' 8 4 ' 8 7 - 9 4 sa extrahovali
z tuhých vzoriek (póda a kal 2 0- 7 5) a z kvapalných vzoriek (vo-
da20'21*29,33,54,84,87,94^ p o iárne semiprchavé organické látky
sa extrahovali z tuhých vzoriek (póda 5 0 - 7 1 - 7 4 ) a z kvapal-
ných vzoriekCvoda19-2225-27-30-32-34-36'4345'49-54-55-57-61-63-6*-86-90-94,
kondenzát cigaretového dýmu 6 6 - 7 8 ) .

Prehfad použitia SPME v reálných matriciach na sorp-
ciu róznych druhov analytov sú uvedené v tabul'ke II, kde
sú tiež uvedené použité vlákna a medze stanovenia daných
analytov.

6. Závěr

Z rozsiahleho množstva publikácií vyplývá, že použitie
tejto techniky je veTmi široké, čo sa týká skupenstva vzoriek
(kvapalné, plynné, tuhé), analytov (róznej polarity a prcha-
vosti) a ich koncentračných hladin.

Metoda SPME eliminuje vačšinu nevýhod bežne po-
užívaných metod na úpravu vzoriek. Jej najdóležitejšími
výhodami sú rychlost' (niekol'ko minut - použitie bez úpra-
vy vzorky), citlivost' (SPME bežne dosahuje detekčný limit
ppt pre vačšinu prchavých zložiek v závislosti od použitia
analytickej koncovky), hospodárnost' (bezrozpúšťadlová
metoda), dá sa použit' v spojení s GC, resp. GC-MS a je
přístupná pre úplnú automatizáciu.
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The solid-phase microextraction (SPME) is a new me-
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mental samples which eliminates the use of solvents. Sta-
tionary phases coating fused silica fibre are ušed to extract
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