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Obsah polutant˘ v pitn˝ch vod·ch je regulov·n vyhl·ökou
Ministerstva zdravotnictvÌ »R 376/2000 Sb.1 Mezi sledovanÈ
organickÈ l·tky pat¯Ì p¯edevöÌm aromatickÈ a halogenovanÈ
uhlovodÌky, pesticidnÌ l·tky a dalöÌ. V poslednÌch letech se pro
extrakci organick˝ch l·tek vyuûÌv· mikroextrakce na tuhou
f·zi ñ SPME, kterou vyvinul Janusz Pawliszyn s kolegy na
University of Waterloo v Ontariu v KanadÏ2. Z·kladnÌm prin-
cipem tÈto metody je rovnov·ûn· extrakce analyt˘ z matrice
mal˝m mnoûstvÌm tuhÈ f·ze umÌstÏn˝m na povrchu k¯emen-
nÈho vl·kna. Analyty jsou potÈ desorbov·ny v prostoru injek-
toru pouûitÈho chromatografickÈho systÈmu.

SPME je experiment·lnÏ nen·roËn·, rychl·, relativnÏ lev-
n· bezrozpouötÏdlov· technika zakoncentrov·nÌ analytu. Po-
uûitÌ tÈto techniky umoûnilo ¯eöit mnoho analytick˝ch problÈ-
m˘3 nap¯.v oblasti anal˝zy potravin4, vod5ñ8, ovzduöÌ9ñ11 i bio-
logick˝ch materi·l˘12.

Z hygienickÈho hlediska jsou v˝znamnou skupinou kon-
taminant˘ tÏkavÈ organickÈ l·tky (VOC). Pro jejich extrakci
je dnes komerËnÏ dostupn˝ch nÏkolik vl·ken, kter· se liöÌ
druhem a tlouöùkou extrakËnÌ f·ze. PouûitÌ nalezla p¯edevöÌm
vl·kna s poly(dimethylsiloxanem) (PDMS)13 a pro stopovÈ
koncentrace analyt˘ vl·kno Carboxen/PDMS14.

PDMS pat¯Ì mezi homogennÌ polymery, u kter˝ch jsou
analyty sorbov·ny mechanismem absorpce. Vl·kno s PDMS
bylo pouûito nap¯. p¯i stanovenÌ tÏkav˝ch chlorovan˝ch uhlo-
vodÌk˘ ve vodÏ15,16, vod kontaminovan˝ch benziny17, substi-
tuovan˝ch benzen˘ ve vodÏ18 a sledov·nÌ vlivu huminov˝ch
kyselin na extrakci tÏkav˝ch l·tek19.

Carboxen je porÈznÌ syntetick˝ uhlÌkov˝ materi·l, kter˝ je
rozpt˝len ve vrstvÏ PDMS a u nÏhoû p¯evaûujÌcÌm mechanis-
mem zakoncentrov·nÌ analytu je adsorpce. Vl·knem Carbo-
xen/PDMS bylo stanoveno nap¯. 55 tÏkav˝ch l·tek ve vodÏ
p¯edepsan˝ch metodou EPA 524.2 (cit.20).

TÏkavÈ l·tky je moûno extrahovat p¯Ìmou extrakcÌ13,16,18,20,

kdy je vl·kno pono¯eno do vody nebo je vl·kno umÌstÏno
v plynnÈ f·zi nad roztokem (head space), kde se ustavuje
rovnov·ha mezi vodnÌ a parnÌ f·zÌ a mezi parnÌ f·zÌ a vl·knem.
Pro urychlenÌ difuznÌch proces˘ je vzorek zpravidla mÌch·n.
Metoda anal˝zy parnÌho prostoru (head space) byla vyuûita
nap¯. p¯i stanovenÌ halogenovan˝ch uhlovodÌk˘21,22 a m·lo
tÏkav˝ch organick˝ch chlorovan˝ch kontaminant˘23.

SorbovanÈ mnoûstvÌ je v t¯Ìf·zovÈm systÈmu d·no vzta-
hem (1)

n = (1)

kde n ñ absorbovanÈ mnoûstvÌ, C0 ñ poË·teËnÌ koncentra-
ce analytu v matrici, Vf, Vh, Vs ñ objemy jednotliv˝ch f·zÌ, f ñ
vl·kno,  h  ñ plyn,  s  ñ roztok, Kfs ñ  distribuËnÌ konstanta
vl·kno/roztok, Khs ñ distribuËnÌ konstanta plyn/roztok. P¯i
anal˝ze parnÌho prostoru hraje v˝znamnou roli distribuËnÌ
konstanta Khs, pro kterou platÌ vztah (2)

Khs = Kfs / Kfh (2)

kde Kfh je distribuËnÌ konstanta vl·kno/plyn. Pro z¯edÏnÈ roz-
toky lze Khs nahradit bezrozmÏrnou Henryho konstantou (3)

Kí = KH / RT = Khs (3)

kde KH je Henryho konstanta, R je plynov· konstanta a T je
teplota. P¯i p¯ÌmÈ extrakci s nulov˝m parnÌm prostorem Vh =
0 rovnice (1) p¯ejde na vztah (4)

n = (4)

P¯i vzorkov·nÌ dostateËnÏ velk˝ch objem˘ kapalnÈ f·ze
platÌ, ûe Vs > Kfs ◊ Vf a rovnici (4) lze upravit na vztah (5)

n = Kfs ◊ Vf ◊ C0 (5)

AbsorbovanÈ mnoûstvÌ n je p¯Ìmo ˙mÏrnÈ koncentraci
analytu C0 v analyzovanÈ matrici a z·visÌ na druhu pouûitÈho
sorbentu Kfs a jeho objemu Vf.

Vl·kna lze tedy pouûÌt pro extrakci jak z kapalnÈ, tak
z plynnÈ f·ze.

Extrakce tÏkav˝ch l·tek z parnÌho prostoru m· nÏkolik
v˝hod: dosaûenÌ rovnov·hy je mnohem rychlejöÌ oproti p¯ÌmÈ
extrakci a neuplatnÌ se efekt matrice24.

SorbovanÈ mnoûstvÌ analytu a tÌm analytick˝ v˝sledek
m˘ûe ovlivnit cel· ¯ada faktor˘, kterÈ je pro poûadovanou
metodu nutno optimalizovat, jako jsou teplota a doba sorpce,
objemy jednotliv˝ch f·zÌ, mÌch·nÌ apod.

CÌlem pr·ce bylo vypracovat SPME metodu pro stanovenÌ
tÏkav˝ch aromatick˝ch a halogenovan˝ch uhlovodÌk˘ ve vo-
d·ch, urËit meze detekce, opakovatelnost a zhodnotit tak moû-
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nost vyuûitÌ detektor˘ plameno-ionizaËnÌho (FID) a elektro-
novÈho z·chytu (ECD) a porovnat je s hmotnostnÌm detekto-
rem (MSD).

Experiment·lnÌ Ë·st

C h e m i k · l i e a z a ¯ Ì z e n Ì

Byly pouûÌv·ny standardnÌ  roztoky  tÏkav˝ch  l·tek  v  me-
thanolu firmy Supelco ñ dibromchlormethan, dichlormethan,
vinylchlorid a standardnÌ smÏsi tÏkav˝ch halogenovan˝ch
a aromatick˝ch uhlovodÌk˘. Z tÏchto standard˘ byly p¯iprave-
ny smÏsnÈ kalibraËnÌ standardy v methanolu p.a. o koncentra-
cÌch 0,25 aû 20 µg.mlñ1 (seznam analyt˘ je v tabulce I).

S P M E

K SPME extrakcÌm bylo pouûÌv·no vl·kno od firmy Su-
pelco se 75 µm stacion·rnÌ f·zÌ poly(dimethylsiloxan)/Carbo-
xenTM (PDMS/Car) a vl·kno se 100 µm f·zÌ poly(dimethylsi-
loxan) (PDMS). P¯ed zaË·tkem anal˝zy bylo kaûdÈ SPME
vl·kno nejprve vyûÌh·no v GC injektoru p¯i teplotÏ 280 ∞C.
Vialka o objemu 4 ml s magnetick˝m mÌchadlem byla na-
plnÏna 2,5 ml vody, pro kalibrace byla pouûÌv·na balen· vo-

Tabulka I
SledovanÈ analyty a detektor pouûit˝ pro jejich stanovenÌ

Analyt Detektor CharakteristickÈ
ionty pro MSD

[m/z]

Vinylchlorid MSD 62ñ64
1,1-Dichlorethen ECD 61ñ96
Dichlormethan ECD 84ñ49
(E)-1,2-Dichlorethen FID 61ñ96
1,1-Dichlorethan FID 63ñ65
(Z)-1,2-Dichlorethen FID 61ñ96
Chloroform ECD 83ñ85
1,2-Dichlorethan FID 62ñ64
1,1,1-Trichlorethan ECD 97ñ99
Tetrachlormethan ECD 117ñ119
Benzen FID 78
Trichlorethen ECD 95ñ130
Bromdichlormethan ECD 83ñ85
Toluen FID 91ñ92
Dibromchlormethan ECD 129ñ127
Tetrachlorethen ECD 166ñ164
Chlorbenzen FID 112ñ77
Ethylbenzen FID 91ñ106
m- a p-Xylen FID 91ñ106
Bromoform ECD 173ñ175
Styren FID 104ñ78
o-Xylen FID 91ñ106
1,1,2,2-Tetrachlorethan ECD 83ñ85
1,3-Dichlorbenzen FID 146ñ148
1,4-Dichlorbenzen FID 146ñ148
1,2-Dichlorbenzen FID 146ñ148

da nesycen· CO2. Methanolick˝ roztok standardu o objemu
p¯esnÏ 1 µl byl d·vkov·n pod hladinu vody a vialka byla
ihned uzav¯ena a umÌstÏna do stojanu s plot˝nkou vyh¯Ìvanou
na 40 ∞C, ËÌmû byl eliminov·n vliv teploty okolÌ. Vzorek byl
mÌch·n magnetick˝m mÌchadlem p¯i 600 ot. za min. Do par-
nÌho prostoru bylo vl·kno zavedeno tak, aby bylo cca 2 mm
nad hladinou vody. Po extrakci bylo vl·kno umÌstÏno do
injektoru s dÏliËem toku (splitless), kde byly analyty desor-
bov·ny p¯i 260 ∞C po dobu 1 min. Pro uzav¯enÌ vialky byla
pouûÌv·na septa firmy Supelco: silikonovÈ potaûenÈ z obou
stran Ëerven˝m  teflonem (teflon/silikon/teflon), silikonovÈ
potaûenÈ z jednÈ strany modr˝m teflonem (teflon/silikon) a neo-
prÈnovÈ potaûenÈ teflonem (teflon/neopren), silikonovÈ sep-
tum HP Solsept firmy HPST pouûÌvanÈ s hlinÌkovou fÛliÌ a bez
nÌ a teflonovÈ septum firmy Waters.

C h r o m a t o g r a f i c k · a n a l ˝ z a

a) Anal˝zy byly prov·dÏny na plynovÈm chromatografu HP
5890 s plameno-ionizaËnÌm detektorem a detektorem elektro-
novÈho z·chytu a s kolonou SPB 1 ñ 60 m ◊ 0,32 mm ◊ 1,0 µm.

Obr. 1. Chromatografick· separace analyt˘ po zakoncentrov·nÌ
z vody na PDMS/Carboxen; kolona SPB 1 ñ 60 m ◊ 0,32 mm ◊
1,0 µm, elu·t z kolony detegov·n paralelnÏ detektory ECD (a) a FID (b);
chromatografickÈ podmÌnky viz text, koncentrace jednotliv˝ch ana-
lyt˘ 2 µg.lñ1; 1 ñ 1,1-dichlorethen, 2 ñ dichlormethan, 3 ñ (E)-1,2-
-dichlorethen, 4 ñ 1,1-dichlorethan, 5 ñ (Z)-1,2-dichlorethen, 6 ñ chlo-
roform, 7 ñ 1,2-dichlorethan, 8 ñ 1,1,1-trichlorethan, 9 ñ tetrachlor-
methan, 10 ñ benzen, 11 ñ trichlorethen, 12 ñ bromdichlormethan,
13 ñ toluen, 14 ñ dibromchlormethan, 15 ñ tetrachlorethen, 16 ñ
chlorbenzen, 17 ñ ethylbenzen, 18 ñ m- a p-xylen, 19 ñ bromoform,
20 ñ styren, 21 ñ xylen, 22 ñ 1,1,2,2-tetrachlorethan, 23 ñ 1,3-dichlor-
benzen, 24 ñ 1,4-dichlorbenzen, 25 ñ 1,2-dichlorbenzen
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Pro lepöÌ chromatografickou separaci byla p¯ed kolonou p¯ed-
¯azena k¯emenn· kapil·ra bez stacion·rnÌ f·ze ñ 2,5 m ◊ 0,53 µm.
Jako  nosn˝  plyn bylo pouûito helium s line·rnÌ  rychlostÌ
30,3 cm.sñ1 p¯i 35 ∞C. K dÏlenÌ elu·tu z kolony do detektor˘
byl pouûit OSS ventil (SGE) dÏlÌcÌ tok v pomÏru p¯ibliûnÏ 1:10
pro ECD a FID. Pouûit˝ teplotnÌ program byl: 35 ∞C ñ 0,2 min
ñ 20 ∞C.minñ1 ñ 90 ∞C ñ 6 ∞C.minñ1 ñ 180 ∞C ñ 3 min. Chroma-
tografickÈ spektrum stanovovan˝ch analyt˘ je na obr. 1.
b) DalöÌm pouûÌvan˝m p¯Ìstrojem byl plynov˝ chromatograf
HP 5810 s hmotnostnÌm detektorem MSD 5971, s kolonou
DB-VRX ñ 60 m ◊ 0,32 mm ◊ 3,0 µm a s p¯ed¯azenou
k¯emennou kapil·rou bez stacion·rnÌ f·ze ñ 2,5 m ◊ 0,53 µm.
Jako  nosn˝  plyn bylo pouûito helium s line·rnÌ  rychlostÌ
23,5 cm.sñ1 p¯i 35 ∞C. Pouûit˝ teplotnÌ program: 35 ∞C ñ 3 min
ñ 8 ∞C.minñ1 ñ 210 ∞C ñ 5 min. PodmÌnky na hmotnostnÌm
detektoru: teplota detektoru 280 ∞C a ionizace n·razem elek-
tron˘ 70 eV, reûim SIM. CharakteristickÈ ionty pro jednotlivÈ
analyty jsou uvedeny v tabulce I.

V˝sledky a diskuse

V prvnÌ f·zi validace analytickÈho postupu byly promÏ-
¯eny z·vislosti sorbovanÈho mnoûstvÌ jednotliv˝ch analyt˘
na Ëase. Je patrnÈ, ûe k ustavenÌ rovnov·hy doölo u vl·kna

se stacion·rnÌ f·zÌ poly(dimethylsiloxan) (100 µm) jiû po
2 min, zatÌmco doba ustavenÌ rovnov·hy p¯i pouûitÌ vl·k-
na PDMS/ Carboxen byla 20 min. Pr˘bÏh ËasovÈ sorpce to-
luenu p¯i pouûitÌ jednotliv˝ch vl·ken je na obr. 2. Vzhledem
k tomu, ûe sorbovan· mnoûstvÌ analyt˘ byla p¯i pouûitÌ vl·kna
PDMS minim·lnÏ o ¯·d menöÌ, bylo pro analytick˝ postup

Obr. 2. Z·vislosti sorpce toluenu na Ëase;¨ PDMS/Car 75 µm,¡
PDMS 100 µm, koncentrace toluenu ve vodÏ 4 µg.lñ1, podmÌnky
SPME viz text
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Tabulka II
Parametry metod pro stanovenÌ sledovan˝ch l·tek, poËet stanovenÌ 8

Analyt DetekËnÌ limita Mez stanovitelnostia RSD [%]

FID ECD MSD FID ECD MSD FID ECD MSD

Vinylchlorid ñ ñ 0,06 ñ ñ 0,18 ñ ñ 17,9
1,1-Dichlorethen ñ 0,08 0,05 ñ 0,25 0,15 ñ 6,2 14,6
Dichlormethan ñ ñ 0,02 ñ ñ 0,07 ñ ñ 7,1
(E)-1,2-Dichlorethen 0,11 ñ 0,01 0,36 ñ 0,04 9,0 ñ 4,3
1,1-Dichlorethan 0,15 ñ 0,01 0,48 ñ 0,03 12,1 ñ 3,4
(Z)-1,2-Dichlorethen 0,17 ñ 0,01 0,56 ñ 0,04 13,9 ñ 3,7
Chloroform ñ 0,09 0,01 ñ 0,31 0,02 ñ 7,7 2,1
1,2-Dichlorethan 0,16 ñ 0,03 0,53 ñ 0,09 13,2 ñ 9,2
1,1,1-Trichlorethan 0,11 0,08 0,03 0,35 0,27 0,09 8,8 6,7 8,9
Tetrachlormethan ñ 0,11 0,01 ñ 0,35 0,03 ñ 8,8 2,7
Benzen 0,07 ñ 0,01 0,23 ñ 0,01 5,7 ñ 1,0
Trichlorethen ñ 0,08 0,01 ñ 0,27 0,03 ñ 6,7 3,0
Bromdichlormethan ñ ñ 0,01 ñ ñ 0,04 ñ ñ 3,7
Toluen 0,09 ñ 0,01 0,31 ñ 0,02 7,7 ñ 1,5
Dibromchlormethan ñ 0,11 0,01 ñ 0,37 0,03 ñ 9,2 2,7
Tetrachlorethen ñ 0,08 0,01 ñ 0,27 0,04 ñ 6,7 4,2
Chlorbenzen 0,10 ñ 0,01 0,33 ñ 0,04 8,2 ñ 4,4
Etylbenzen 0,09 ñ 0,01 0,30 ñ 0,04 7,5 ñ 4,4
m- a p-Xylen 0,10 ñ 0,01 0,32 ñ 0,04 8,0 ñ 4,0
Bromoform ñ 0,15 0,04 ñ 0,50 0,13 ñ 12,6 12,8
Styren 0,11 ñ 0,02 0,35 ñ 0,06 8,7 ñ 5,7
o-Xylen 0,09 ñ 0,01 0,31 ñ 0,03 7,8 ñ 3,5
1,1,2,2-Tetrachlorethan ñ 0,14 0,01 ñ 0,46 0,04 ñ 11,6 2,5
1,3-Dichlorbenzen 0,11 ñ 0,02 0,37 ñ 0,06 9,3 ñ 6,4
1,4-Dichlorbenzen 0,12 ñ 0,02 0,38 ñ 0,08 9,5 ñ 7,8
1,2-Dichlorbenzen 0,12 ñ 0,01 0,39 ñ 0,04 9,8 ñ 4,3

a v µg.lñ1
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stanovenÌ tÏkav˝ch l·tek ve vod·ch pouûÌv·no vl·kno s Car-
boxenem.

Carboxen pat¯Ì do ¯ady porÈznÌch syntetick˝ch uhlÌkov˝ch
materi·l˘ majÌcÌch charakteristickÈ tvary pÛr˘, kterÈ ˙plnÏ
prostupujÌ Ë·stice a jsou rovnomÏrnÏ rozdÏlenÈ ve vöech veli-
kostech mikro (2ñ20 Å), mezo (20ñ500 Å) a makro (nad 500 Å).
MikropÛry tvo¯Ì ˙ËinnÈ uhlÌkovÈ molekulovÈ sÌto ide·lnÌ pro
extrakci mal˝ch molekul. Pro tento druh vl·kna dosud nebyl
teoreticky pops·n mechanismus sorpce, p¯edpokl·d· se p¯e-
devöÌm adsorpce v mikropÛrech. Jelikoû adsorpce je kompe-
titivnÌ proces, m˘ûe p¯Ìtomnost jin˝ch slouËenin ovlivnit ex-
trahovanÈ mnoûstvÌ analytu . SorbovanÈ mnoûstvÌ analytu A
vl·knem v p¯Ìtomnosti slouËeniny B je d·no vztahem (6) (cit.25)

n = (6)

kde n je adsorbovanÈ mnoûstvÌ, KA a KB jsou adsorpËnÌ rov-
nov·ûnÈ konstanty, CA a CB jsou poË·teËnÌ koncentrace ana-
lyt˘ a nmax maxim·lnÏ adsorbovatelnÈ mnoûstvÌ sloûky A.

Byly promÏ¯eny kalibraËnÌ k¯ivky v rozsahu koncentracÌ
od 0,1 µg.lñ1 do 8 µg.lñ1 vody. Hodnoty regresnÌch koeficient˘
R2 se pohybovaly pro jednotlivÈ analyty p¯i pouûitÌ FID v roz-
sahu 0,9895ñ0,9985, p¯i pouûitÌ ECD 0,9928ñ0,9990 a p¯i
stanovenÌ pomocÌ MSD 0,9823ñ0,9995.

Meze detekce XDL, meze stanovitelnosti XMS a relativnÌ
smÏrodatnÈ odchylky RSD byly vypoËteny na z·kladÏ anal˝z
osmi vzork˘ vod o koncentraci jednotliv˝ch analyt˘ 0,1 µg.lñ1

vody pro detektor MS a 0,4 µg.lñ1 vody p¯i pouûitÌ detektor˘
FI a EC. Pro v˝poËty byly pouûity vztahy XDL = t ◊ s a XMS =
10 ◊ s, kde t je hodnota koeficientu Studentova rozdÏlenÌ pro
dan˝ poËet stanovenÌ a s je v˝bÏrov· smÏrodatn· odchylka.
Hodnoty pro jednotlivÈ analyty jsou v tabulce II.

RelativnÌ smÏrodatnÈ odchylky RSD byly zjiötÏny i na
koncentraËnÌ hladinÏ 8 µg.lñ1 pro FID v rozmezÌ 0,8ñ3 %, pro
ECD 3,2ñ4,3 % a pro MSD v rozmezÌ 4,9ñ11,9 %.

Vinylchlorid nelze na normou poûadovan˝ch hladin·ch
0,5 µg.lñ1 detekovat plameno-ionizaËnÌm detektorem ani de-
tektorem elektronovÈho z·chytu. Rozptyl namÏ¯en˝ch dat p¯i
pouûitÌ MSD byl podstatnÏ vyööÌ neû u ostatnÌch analyt˘ (RSD
17,9 %), pravdÏpodobnÏ vzhledem k vysokÈ tÏkavosti vinyl-
chloridu a tedy problÈm˘m s tÌm spojen˝ch p¯i manipulaci
s methanolick˝mi kalibraËnÌmi roztoky. P¯i promÏ¯enÌ kalib-
raËnÌ k¯ivky byl navÌc pozorov·n vliv ostatnÌch analyt˘ ve
smÏsi na jeho sorpci. P¯i pouûitÌ samotnÈho vinylchloridu byla
prok·z·na line·rnÌ z·vislost na koncentraci s regresnÌm koefi-
cientem R2 0,9974. Pokud byla prov·dÏna kalibrace stan-
dardnÌm roztokem smÏsi VOC, byla zÌsk·na neline·rnÌ z·vis-
lost vlivem kompetiËnÌ sorpce ostatnÌch analyt˘ (viz obr. 3).
AnalytickÈ parametry vinylchloridu uvedenÈ v tabulce II byly
zÌsk·ny na z·kladÏ anal˝z smÏsnÈho standardu a nutno je proto
povaûovat za orientaËnÌ.

SorbovanÈ mnoûstvÌ vinylchloridu je z·vislÈ na analyzova-
nÈ matrici a pro stanovenÌ nelze doporuËit vnÏjöÌ kalibraci,
vhodnÏjöÌ se jevÌ metoda standardnÌho p¯Ìdavku.

D˘leûit˝m faktorem, kter˝ m˘ûe mÌt znaËn˝ vliv na stano-
venÌ tÏkav˝ch l·tek ve vod·ch, jsou septa pouûit· k uzav¯enÌ
vialek. Vzhledem k tomu, ûe celkovÈ mnoûstvÌ analyt˘ v ana-
lyzovanÈm objemu vzorku vody je ¯·dovÏ v ng, m˘ûe i mini-
m·lnÌ sorpce ovlivnit stanovenÌ. Byly provedeny pokusy se 6

druhy sept za pouûitÌ vl·kna s PDMS, u kterÈho se velice
rychle ustavÌ rovnov·ha a lze pomÏrnÏ snadno zjistit p¯ÌpadnÈ
koncentraËnÌ zmÏny  analyzovanÈ matrice. Z promÏ¯en˝ch
Ëasov˝ch z·vislostÌ je z¯ejmÈ, ûe p¯i pouûitÌ sept s teflonov˝m
povrchem (teflon/silikon/teflon a teflon/silikon firmy Supel-
co) z˘st·valo sorbovanÈ mnoûstvÌ analyt˘ na vl·kno po usta-
venÌ rovnov·hy nez·vislÈ na dobÏ sorpce, takûe tato septa jsou
pro zakoncentrov·nÌ mikroextrakcÌ vhodn·. NejvyööÌ ztr·-
ty analyt˘ byly p¯i pouûitÌ silikonovÈho septa Solsept. Ani
p¯ed¯azenÌ hlinÌkovÈ fÛlie plnÏ nezabr·nilo sorpci a nalezenÈ
mnoûstvÌ analyt˘ bylo po 10 minut·ch menöÌ oproti sept˘m
kombinovan˝ch s teflonem. TeflonovÈ septum Waters bylo
bez silikonovÈ vrstvy a je pravdÏpodobnÈ, ûe doölo k ˙niku
analyt˘ proraûen˝m otvorem (obr. 4).

VÌcen·sobnÈ pouûitÌ sept nelze  doporuËit;  p¯i  anal˝ze
vody s koncentracÌ 1 µg.lñ1 VOC bylo pouûito neporuöenÈ
septum teflon/silikon/teflon a d·le septum jednou aû pÏtkr·t
propÌchnutÈ. Byl pozorov·n pokles sorbovanÈho mnoûstvÌ
v z·vislosti na poËtu pouûitÌ, p¯iËemû p¯i pÏtkr·t propÌchnutÈm
septu bylo zjiötÏno pouze 60 % poË·teËnÌho mnoûstvÌ jednot-
liv˝ch analyt˘.

n K C

K C K C
max A A

A A B B

× ×
+ × + ×1

Obr. 3. Vliv kompetice na kalibraËnÌ z·vislost vinylchloridu;
¡ roztok vinylchloridu v methanolu p¯idan˝ do vody; y1 = 57,825x
ñ 2,1757, R2 = 0,9974, ¨ roztok vinylchloridu a smÏsi VOC v
methanolu p¯idan˝ do vody; y2 = ñ4,4125x2 + 49,704x ñ 2,8552, R2 =
0,09986

Obr.  4. »asov·  z·vislost sorpce toluenu na  vl·kno  PDMS  za
pouûitÌ r˘zn˝ch typ˘ sept; l teflon/silikon/teflon,¨ teflon/silikon,
s teflon/neopren, ¡ septum HP Solsept potaûenÈ hlinÌkovou foliÌ,
u teflonovÈ septum firmy Waters,n septum HP Solsept, koncentrace
toluenu ve vodÏ 1 µg.lñ1
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SPME metoda byla pouûita pro stanovenÌ VOC ve vodo-
vodnÌ vodÏ upravenÈ chloracÌ v srpnu 2002 kr·tce po z·pla-
v·ch. Vzhledem k moûnÈ bakteri·lnÌ kontaminaci byl hy-
gienickou sluûbou v tÈ dobÏ vyd·n p¯Ìkaz chlorovat pitnou
vodu tak, aby u spot¯ebitele byla minim·lnÌ koncentrace chlo-
ru 0,2 µg.lñ1. V rozvodnÈ sÌti v ⁄stÌ nad Labem p¯evaûuje voda
z p¯ehradnÌ n·drûe Fl·je v Kruön˝ch hor·ch s vyööÌm obsahem
huminov˝ch kyselin. D˘sledkem chlorace bylo, ûe ve vo-
dovodnÌ vodÏ byly stanoveny vysokÈ koncentrace haloge-
novan˝ch  uhlovodÌk˘: chloroform 72 µg.lñ1, bromdichlor-
methan 9 µg.lñ1, dibromchlormethan 5,4 µg.lñ1 a bromoform
2,3 µg.lñ1. Tat·û voda po p¯eva¯enÌ v rychlovarnÈ konvici
obsahovala halogenovanÈ uhlovodÌky na podstatnÏ niûöÌch
koncentraËnÌch hladin·ch: chloroform 4 µg.lñ1, bromdichlor-
methan 0,6 µg.lñ1, dibromchlormethan 0,5 µg.lñ1 a bromoform
0,2 µg.lñ1 (obr. 5).

Z·vÏr

Koncentrace mikroextrakcÌ v parnÌm prostoru (SPME head
space) v kombinaci s GC ECD-FID a GC-MS je vhodn·
analytick· metoda pro stanovenÌ tÏkav˝ch aromatick˝ch a ha-
logenovan˝ch uhlovodÌk˘ ve vod·ch. Pro kvantitativnÌ anal˝-
zu lze pouûÌt kombinaci plameno-ionizaËnÌho detektoru a de-
tektoru elektronovÈho z·chytu. DosahovanÈ meze detekce
jsou na hladin·ch 10ñ1 µg.lñ1 vody. P¯i pouûitÌ hmotnostnÌho
detektoru lze analyty prok·zat na koncentraËnÌch hladin·ch
10ñ2 µg.lñ1. Hodnoty RSD u vÏtöiny analyt˘ nep¯ekroËÌ 10 %.

DÏkujeme panÌ RNDr. DanÏ Proch·zkovÈ, CSc. a firmÏ
Sigma-Aldrich za poskytnutÌ vzork˘ sept.
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A. Novotn·-Rychteck· and J. LenÌËek (Health Institute,
⁄stÌ nad Labem, Czech Republic): Determination of Volatile
Organic Compounds in Water by Solid Phase Microex-
traction and Gas Chromatography

A solid-phase microextraction procedure has been deve-
loped for the determination of volatile organic compounds in
water. Head-space extracted samples were analysed by gas
chromatography with flame ionisation or electron capture
detection and by mass spectrometry. The Carboxen/PDMS
fiber was shown to have high affinity to selected aromatic and
chlorinated compounds. The method showed good linearity
between 0.1 µg.lñ1 and 8 µg.lñ1 with regression coefficients
ranging from 0.9823 to 0.9995; the precision was from 1.0 to
17.9 %. The effect of septum used in head-space extraction
was also investigated.

Obr. 5. GC-MS chromatogram vodovodnÌ vody po p¯eva¯enÌ;
kolona DB VRX ñ 60 m ◊ 0,32 mm ◊ 3 µm, chromatografickÈ
podmÌnky viz text, 1 ñ dichlormethan (7,6 µg.lñ1), 2 ñ chloroform
(4 µg.lñ1), 3 ñ bromdichlormethan (0,6 µg.lñ1), 4 ñ toluen (0,03 µg.lñ1),
5 ñ dibromchlormethan (0,5 µg.lñ1), 6 ñ bromoform (0,2 µg.lñ1)
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