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1. Úvod 

 
Úprava vzorky je v súčasnosti základom ka�dej 

úspe�nej kvalitatívnej a kvantitatívnej analýzy. Stále väč�í 
dôraz sa kladie na potrebu čistenia reálnych vzoriek pred 
ich samotnou analýzou za účelom zvy�ovania správnosti 
analytických výsledkov, zni�ovania medze detekcie a me-
dze stanovenia. V neposlednom rade, cieľom týchto úprav 
je aj predl�ovanie �ivotnosti analytickej in�trumentácie. 
Jedným z najpou�ívanej�ích krokov úpravy vzoriek je 
vyu�itie rôznych extrakčných techník, ktoré by mali mať 
schopnosť izolácie analytov s výťa�nosťami blí�iacimi sa 
k 100 % a zároveň by mali dosahovať vysoké koncentrácie 
s minimalizáciou mno�stva koextrahovaných látok 
z matrice (vysoké obohacovacie koeficienty)1. 

Pre pevné vzorky sú be�ne pou�ívané tieto extrakčné 
techniky: extrakcia v Soxhletovom extraktore2, extrakcia 
podporená ultrazvukom (ultrasound-assisted extraction)3, 
extrakcia nadkritickými tekutinami (supercritical fluid 
extraction − SFE)4, urýchlená rozpú�ťadlová extrakcia 
(pressurised liquid extraction � PLE)5 a extrakcia podpore-

ná mikrovlnovým �iarením (microwave-assisted extraction 
− MAE)6. Porovnanie výhod a nevýhod pou�itia jednotli-
vých extrakčných techník je uvedené v tabuľke I. 

Vyu�itie mikrovlnového �iarenia na úpravu vzorky 
pred analýzou na�lo veľké uplatnenie najskôr v oblasti 
rozkladov anorganických vzoriek7. Prvá aplikácia mikrovl-
nového �iarenia s cieľom jej vyu�itia v laboratórnej praxi 
na rýchly kyselinový rozklad biologického materiálu bola 
publikovaná v roku 1975 Abu-Samrom8. V posledných 
rokoch sa dané �iarenie čoraz viac pou�íva aj na extrakciu 
�irokej �kály analytov z rôznych matríc9. Jednou 
z hlavných výhod MAE oproti klasickým extrakčným 
technikám je skrátenie trvania extrakcie, čo je dôsledkom 
odli�ného princípu ohrievania vzorky. Navy�e MAE 
umo�ňuje výrazné zní�enie spotreby organických rozpú�-
ťadiel. Dané vlastnosti robia z MAE stále pou�ívanej�iu 
techniku na úpravu pevných vzoriek. 

Tento prehľadový článok stručne popisuje metódu 
MAE, hlavne z pohľadu mo�ností jej vyu�itia v chemickej 
analýze, pričom sú v ňom uvedené vybrané príklady pou-
�itia extrakcie tohto typu na izoláciu analytov z rôznych 
typov pevných vzoriek aplikačne pokrývajúce hlavne ob-
dobie od roku 2000. 

  
 

2.  Princíp ohrievania látok mikrovlnovým  
�iarením 
 
Princíp MAE spočíva vo vyu�ití mikrovlnového �ia-

renia pri ohrievaní vzorky a extraktantu (najčastej�ie kva-
palného organického rozpú�ťadla) počas extrakcie. Mikro-
vlnové �iarenie je vysokofrekvenčné neionizujúce elektro-
magnetické �iarenie, ktoré vyvoláva pohyb polárnych mo-
lekúl a iónov kvapalín. Jeho frekvenčný rozsah le�í medzi 
rádiovými vlnami a infračervenou oblasťou elektromagne-
tického spektra, čo zodpovedá frekvencii od 0,3 do 300 
GHz resp. vlnovým dĺ�kam od 100 do 1 cm. 

Ohrievanie látok mikrovlnovým �iarením je zalo�ené 
na priamom vplyve mikrovĺn na molekuly a ióny cez také 
ich fyzikálne vlastnosti, ako sú iónová vodivosť 
a orientačná polarizácia. Oproti konvenčnému zahrievaniu, 
kde teplo preniká z vonkaj�ej do vnútornej časti objektu, 
v MAE sa uskutočňuje ohrievanie vo vnútri extrakčnej 
nádoby a vzniknuté teplo preniká z vnútornej do vonkaj�ej 
časti nádoby10.  

Iónová vodivosť je elektroforetická migrácia iónov 
v roztoku, ktorá vzniká po aplikovaní elektromagnetického 
poľa, kde pohyb iónov predstavuje určitú hodnotu elektric-
kého prúdu. Teplo, ktoré sa generuje pri mikrovlnovom 
ohrievaní roztokov elektrolytov, vzniká v dôsledku odporu 
ich iónov voči vnucovanému pohybu, ktorý je zapríčinený 
pôsobením mikrovlnovej energie. Na stratách, v dôsledku 
ktorých vzniká teplo, sa podieľajú v�etky ióny prítomné 



Chem. Listy 101, 649−656 (2007)                                                                                                                                              Referát 

650 

v roztoku a ich veľkosť závisí od veľkosti náboja iónov, 
ich mernej vodivosti, ale aj vzájomného pôsobenia iónov 
a molekúl rozpú�ťadla. Iónová vodivosť závisí tie� od 
koncentrácie iónov, ich pohyblivosti a teploty. 

Druhý zdroj mikrovlnového ohrievania látok spočíva 
v schopnosti elektrického poľa polarizovaním molekúl 
generovať náboje v látke a v neschopnosti takto vytvore-
ných nábojov látky sledovať rýchle zmeny elektrického 
poľa11. Celková polarizovateľnosť látky αc je daná sumou 
počtu jednotlivých príspevkov k jej hodnote: 

αc = αe + αa + αr + αo 
kde αe − elektrónová polarizovateľnosť, pochádzajúca 
z pohybu elektrónov okolo jadier, αa − atómová polarizo-
vateľnosť, pochádzajúca z posunu jadier a elektrónových 
obalov pri nevykompenzovaní náboja vo vnútri molekuly, 
αr − polarizovateľnosť rozhrania, alebo Maxwellov-
Wagnerov efekt, ktorý sa vyskytuje v prípade náboja na 
rozhraní tuhých látok a kvapalín, αo − orientačná polarizo-
vateľnosť, pochádzajúca z orientácie permanentných dipó-
lov v elektrickom poli. 

Na mikrovlnovom ohreve sa podieľajú len tie členy αr 
a αo, ktorých časové priebehy sú kompatibilné s časovou 
osou mikrovlnného �iarenia. 

Orientačná polarizácia vzniká v dôsledku orientácie 
permanentných dipólov látok v elektromagnetickom poli 
mikrovlnového �iarenia. Pri 2450 MHz, čo je frekvencia 
be�ne pou�ívaná v komerčných systémoch, dochádza 
k zmene polarity poľa 4,9⋅109 krát  za sekundu. Na zodpo-
vedajúcej časovej úrovni nanosekúnd dochádza k absorbcii 
mikrovlnovej energie a jej konverzii na teplo, ktoré vzniká 
následkom návratu molekúl do chaotického stavu (pri nu-
lovej polarite poľa). 

Schopnosť rozpú�ťadla absorbovať mikrovlnové �ia-
renie a následne ho premieňať na teplo ďal�ích molekúl 
čiastočne závisí na jeho stratovom činiteli dielektrika 
(dissipation factor) tg δ, ktorý je vyjadrený vzťahom12: 

tg δ =  ε� / ε� 
kde  ε� � stratový faktor (dielectric loss), definuje schop-
nosť látky konvertovať elektromagnetické �iarenie na tep-
lo a ε� � relatívna permitivita (dielectric constant), udáva 

Tabuľka I  
Porovnanie extrakčných techník pou�ívaných pre pevné vzorky  

Technika Trvanie 
extrakcie 

Pou�ité rozpú�ťadlo Výhody Nevýhody 

Sox a 6−24 h organické 
150−500 ml 

− lacná in�trumentácia, 
− jednoduchá manipulácia, 
− vysoká matricová kapacita, 
− nie je nutná filtrácia. 

− veľká spotreba vysoko čistého 
rozpú�ťadla, 

− dlhý čas extrakcie, 
− po extrakcii je nutné odpariť 

rozpú�ťadlo, 
− skoncentrovanie aj nečistôt. 

UAE b 10−60 min organické 
50−200 ml 

− rýchla extrakcia, 
− jednoduchá manipulácia, 
− finančne nenákladná. 

− vysoká spotreba rozpú�ťadla, 
− nutný filtračný krok. 

SFE 10−60 min oxid uhličitý čistý alebo 
modifikovaný vhodným 
polárnym rozpú�ťadlom 
2−5 ml resp. 
30−60 ml 

− rýchla extrakcia, 
− nízka spotreba  

rozpú�ťadla, 
− skoncentrovanie analytov, 
− mo�nosť on-line prepoje-

nia, 
− nie je nutná filtrácia. 

− vysoká cena in�trumentácie, 
− problém s matricou , 
− mo�ný rozklad analytu počas 

extrakcie. 

PLE 10−20 min organické 
15−60 ml 

− rýchla extrakcia, 
− nízka spotreba  

rozpú�ťadla, 
− skoncentrovanie analytov, 
− nie je nutná filtrácia. 

− veľká závislosť od typu  
matrice, 

− vysoká cena in�trumentácie, 
− mo�ná degradácia tepelne-

nestabilných analytov. 
MAE 10−30 min organické 

10−40 ml 
− rýchla extrakci, 
− nízka spotreba rozpú�ťad-

la, 
− jednoduchá manipulácia. 

− nutný čistiaci krok, 
− extrakčný systém musí absor-

bovať mikrovlnové �iarenie. 

a Extrakcia v Soxhletovom extraktore; b extrakcia podporená ultrazvukom 
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schopnosť látky polarizovať sa elektrickým poľom. 
Mechanizmus interakcií mikrovlnovej energie s lát-

kou závisí od jej skupenstva a jej typu. V tuhom skupen-
stve dochádza k pohlteniu �iarenia voľnými atómami, 
resp. atómami molekúl. Polárne molekuly a ióny látok 
v kvapalnom skupenstve silno absorbujú mikrovlnové 
�iarenie, preto�e majú stály dipólový moment. Nepolárne 
rozpú�ťadla (n-hexán) sa po aplikovaní mikrovlnového 
�iarenia nebudú zahrievať. V tabuľke II sú uvedené vybra-
né fyzikálne parametre rozpú�ťadiel súvisiacich s MAE. 
Porovnanie napr. metanolu a vody ukazuje, �e metanol má 
ni��iu relatívnu permitivitu, ale vy��iu hodnotu tg δ ako 
voda. To určuje, �e metanol v porovnaní s vodou má ni�-
�iu schopnosť pohlcovať mikrovlny a tak blokovať ich 
prenos prostredím, ale vy��iu schopnosť meniť mikrovlno-
vú energiu na teplo. Zlep�enie účinnosti a rýchlosti extra-
kcie mô�e byť dosiahnuté v uzatvorených tlakových nádo-
bách, kde sú pre rozpú�ťadla zvý�ené hodnoty teplôt varu 
(tab. II). 

Faktom je, �e rozdielne chemické zlúčeniny absorbu-
jú mikrovlnovú energiu na rôznej úrovni, čo naznačuje, �e 
ohrievanie mikrovlnami je nezávislé na okolitom prostredí 
a je závislé len od ohrievanej látky. Preto pre vzorky 
s nehomogénnou �truktúrou, alebo s obsahom rôznych 
chemických �pécií s rozdielnymi dielektrickými vlastnos-
ťami rozptýlenými v homogénnom prostredí je mo�né 
uskutočňovať selektívne zahrievanie niektorých oblastí, 
alebo zlo�iek vzorky.  

V dôsledku rozdielnych fyzikálno-chemických vlast-
ností látok a z hľadiska konverzie mikrovlnového �iarenia 
na teplo je pre ka�dý druh látky optimálna iná hodnota 
frekvencie mikrovlnového �iarenia. 

Extrakčné ohrievanie sa mô�e uskutočňovať niekoľ-
kými spôsobmi s ohľadom na voľbu extraktantu10: 
I.  vzorka mô�e byť ponorená do jedného rozpú�ťadlá 

resp. do zmesi viacerých rozpú�ťadiel, ktoré silno 
absorbujú mikrovlnové �iarenie, 

II.  vzorka mô�e byť extrahovaná zmesou rozpú�ťadiel 
v rôznych pomeroch obsahujúcou rozpú�ťadlá s vyso-
kými ako aj s nízkymi hodnotami stratových faktorov, 

III.  vzorka s vysokou hodnotou stratového faktoru mô�e 
byť extrahovaná rozpú�ťadlom prepú�ťajúcim mikro-
vlny. 
Dané mechanizmy sa potom mô�u navzájom medzi 

sebou aj kombinovať. 
 
 

3. In�trumentácia 
 
Prvé aplikácie MAE boli vykonané v mikrovlnových 

peciach vyrobených pre pou�itie v domácnostiach13. 
V súčasnej dobe sa kvôli zvý�enej bezpečnosti práce vyrá-
bajú komerčné zariadenia, ktoré sa z  hľadiska kon�trukcie 
rozdeľujú na dva základné typy14: 
1.  pece s rozptýleným mikrovlnovým �iarením (multi 

mode system), v ktorých mikrovlnové �iarenie je ná-
hodne dispergované vo vnútornom priestore pece, 
v ktorom je vzorka o�iarená rovnomerne, 

2.  pece s usmerneným (fokusovaným) mikrovlnovým 
�iarením (single mode system), v ktorých je mikrovl-
nové �iarenie fokusované na vyhradenú zónu, kde je 
vzorka vystavená oveľa silnej�iemu elektromagnetic-
kému poľu ako v prvom prípade. 
Dané dva typy kon�trukcie jednotlivých zariadení sa 

mô�u vzájomne lí�iť, ale hlavné kon�trukčné prvky sú 
praktický toto�né14:  
− mikrovlnový generátor (magnetrón); produkuje mik-

rovlnové �iarenie o frekvencii 2450 MHz, ktoré je 
z magnetrónu vysielané anténou,  

− vlnovod; vedie vygenerované mikrovlnové �iarenie do 
vysokofrekvenčného rezonátora (vnútorný priestor 
pece),  

− aplikátor; miesto kde sa nachádza vzorka a 

Tabuľka II  
Fyzikálne vlastnosti niektorých rozpú�ťadiel pou�ívaných v MAE (cit.62) 

Rozpú�ťadlo Relatívna  
permitivita ε` 

Dipólový moment 
×10−30 [C m] 

Stratový činiteľ dielektrika a 
tg σ; ×10−4 

Teplota varu 
[°C] 

Teplota a,b 
 [°C] 

Acetón 20,7 9,60   56 164 
Acetonitril 36,6 13,08   81 194 
Etanol 24,3 5,63 2500 78 164 
n-Hexán 2,02 − c − c 69 − c 
Metanol 33 5,67 6400 68 151 
n-Propanol 20,1 5,60 6700 97 145 
Voda 80 6,17 1570 100   
DMF d 38,3 12,73   153   

a Prevzaté z literatúry10; b teplota v MAE systéme s uzatvorenými nádobami stanovená pri 1207 kPa; c nevykazuje mikrovl-
nové ohrievanie; d N,N-dimetylformamid  
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− cirkulátor; zaisťuje ochranu magnetrónu pred odraze-
ným mikrovlnovým �iarením. 
Mikrovlnové zariadenia s rozptýleným �iarením sa 

zvyčajne označujú aj ako systémy s uzatvorenými nádoba-
mi (closed-vessel system) a mikrovlnové zariadenia 
s fokusovaným �iarením ako systémy s otvorenými nádo-
bami (open-vessel system). Táto kvalifikácia v�ak tie� nie 
je úplne správna, preto�e niektoré komerčné zariadenia 
s usmerneným �iarením pracujú pri vysokých tlakoch15 

a na druhej strane mikrovlnové pece vyrobené do domác-
nosti s pou�itým rozptýleným �iarením pracujú pri atmo-
sférickom tlaku16. Dané dva typy systémov sú pou�ívané 
pre extrakciu analytov z pevných vzoriek a ich niektoré 
výhody a nevýhody sú porovnané v tabuľke III. 

 
 

4.  Faktory ovplyvňujúce extrakciu podporenú 
mikrovlnovým �iarením 
 
Optimalizácia MAE bola �tudovaná viacerými auto-

rmi vyhodnotením zmien extrakčných podmienok. Najviac 
�tudovanými parametrami sú výber rozpú�ťadla, objem 
rozpú�ťadla, teplota extrakcie, čas extrakcie a charakter 
matrice. Na vyhodnotenie optimálnych podmienok boli 
väč�inou pou�ité operácie plánovaním pokusov na základe 
experimentálnych dizajnov17. 

 
4 . 1 .  V ý b e r  a  o b j e m  r o z p ú � ť a d l a  

 
Pri výbere rozpú�ťadla v metóde MAE zva�ujeme 

jeho schopnosť absorbovať mikrovlnové �iarenie, mo�né 
interakcie s matricou a dobrú rozpustnosť analytu vo zvo-

lenom rozpú�ťadle. Preferované rozpú�ťadlá by mali mať 
vysokú selektivitu extrakcie k analytu bez matricového 
efektu. Ďal�ím aspektom je kompatibilita pou�itého extra-
kčného činidla s analytickou metódou vo finálnom kroku 
analýzy.  

Odvolávajúc sa na tri mo�né spôsoby ohrevu pri ex-
trakcii (kapitola 2.), mô�eme za účelom čo najlep�ej extra-
kcie analytov zo vzorky pou�iť rozpú�ťadla, ktoré silno 
alebo slabo absorbujú mikrovlnové �iarenie resp. kombi-
náciu daných dvoch typov rozpú�ťadiel. Jednou z najpou-
�ívanej�ích zmesí je n-hexán−acetón 1:1 (v/v)18−21, ktorá je 
kombináciou rozpú�ťadiel s vysokými a nízkymi hodnota-
mi stratových koeficientov (spôsob ohrevu II). Samotný n-
hexán nie je mo�né zahriať mikrovlnovým �iarením, ale 
v kombinácii s acetónom sa ohreje v priebehu niekoľkých 
sekúnd. Ďal�ími zmesami charakteristickými pre daný typ 
spôsobu ohrevu extraktantu sú napríklad, toulén−acetón22 
a n-pentán−dichlormetán (DCM) (cit.23), n-hexán−DCM 
(cit.24). Pridaním malého objemu vody ku rozpú�ťadlu 
neabsorbujúcemu mikrovlny (n-hexán, toluén) v pomeroch 
objemov 2 ku 100 a� 20 ku 100 mô�eme tie� urýchliť za-
hrievanie a zároveň zvý�iť polaritu zmesi25−27. V takto 
vzniknutom viacfázovom systéme napr. pôda−voda−toluén 
dochádza na jednej strane ku preferenčnej solvatácii polár-
nych funkčných skupín zlo�iek pôdy vodou a ľah�iemu 
uvoľneniu analytov z pôdnej matrice. Na druhej strane 
dochádza ku zlep�eniu zahrievania tohto systému26. 
V prípade spôsobu ohrevu I sú pou�ívanými rozpú�ťadla-
mi metanol28−30, voda31,32, etanol33, acetón34 a DCM 
(cit.35). Vyu�itie solubilizačnej schopnosti vodných rozto-
kov tenzidov v MAE, ako náhradu za klasické vodno-
organické rozpú�ťadla prezentovali autori v kompilačnej 

Tabuľka III  
Porovnanie výhod a nevýhod systémov MAE s uzatvorenými a otvorenými nádobami 

Nádoby Výhody Nevýhody 
Uzatvorené 
  

− mo�nosť dosiahnutia vy��ích teplôt ako  
v systémoch s otvorenými nádobami, čím sa  
skracuje trvanie extrakcie, 

− zabránenie stratám prchavých látok počas  
extrakcie a kontaminácie vzorky, 

− nízka spotreba rozpú�ťadla, 
− mo�nosť extrahovať viacero vzoriek v jednom 

extrakčnom kroku. 

− zvý�ené riziko explózie v dôsledku vysokých 
tlakov, 

− limitovaná hmotnosť vzorky, 
− nehomogénne mikrovlnové pole, 
− obtia�nosť automatizácie, 
− nemo�nosť pridávania ďal�ích extrakčných  
činidiel počas extrakcie, 

− extrakčné nádoby musia byť pred ich otvorením 
ochladené, čo má za následok predĺ�enie času 
extrakcie. 

Otvorené 
  

− mo�nosť automatizácie, 
− mo�nosť pracovať okrem iných, aj so sklenými 

nádobami, 
− prakticky neohraničená hmotnosť navá�ky, 
− ni��ie finančné náklady na in�trumentáciu, 
− odparenie zvy�ku extrakčného činidla po  

extrakcii priamo v tej istej nádobe. 

− vy��ia spotreba extrakčných roztokov, 
− vy�adujú dlh�í čas trvania extrakcie ako  

v systémoch s uzatvorenými nádobami, 
− zvý�ené riziko kontaminácie vzorky, 
− mo�nosť strát prchavých analytov. 
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práci36. Keď vzorka obsahuje vysoký podiel vody (éterické 
oleje z rastlinného materiálu), t. j. má vysokú hodnotu 
stratového koeficientu, extrakcia mô�e byť robená pou�i-
tím rozpú�ťadla prepú�ťajúceho mikrovlnové �iarenie 
(spôsob ohrevu III). V tomto prípade mikrovlny reagujú 
s voľnými molekulami vody nachádzajúcimi sa vo vzorke. 

Objem rozpú�ťadla v  systémoch s uzatvorenými ná-
dobami potrebného pre jednu vzorku sa často pohybuje 
v rozmedzí objemov 10−30 ml. V niektorých prípadoch 
objem rozpú�ťadla mô�e byť dôle�itým parametrom 
ovplyvňujúcim účinnosť extrakcie. Objem rozpú�ťadla 
musí byť dostatočný pre zaistenie kompletného ponorenia 
vzorky, �peciálne v prípade, keď matrica počas extrakcie 
zväč�uje svoj objem. Napríklad polyaromatické uhľovodí-
ky (PAH) boli extrahované zo vzoriek sedimentov 
(hmotnosť 1−15 g) objemom rozpú�ťadla medzi 10 a� 
30 ml (cit.37). Dané �túdium viedlo k záveru, �e pomer 
hmotnosti vzorky k objemu rozpú�ťadla by nemal presaho-
vať hodnotu okolo 0,3. V�eobecne v konvenčných extra-
kčných technikách väč�í objem rozpú�ťadla zvy�uje účin-
nosť extrakcie, ale v MAE zvy�ovanie objemu rozpú�ťadla 
mô�e viesť aj k ni��ím výťa�nostiam19, napr. v dôsledku 
nehomogenity mikrovlnového poľa. 

 
4 . 2 .  T e p l o t a  p r i  e x t r a k c i i  a  t r v a n i e   

e x t r a k c i e  
 
Najviac skúmaným parametrom v MAE je teplota 

počas extrakcie. Tento dôle�itý faktor prispieva 
k zvy�ovaniu výťa�ností extrakcie nielen v prípade MAE, 
ale tie� v iných extrakčných technikách. Vy��ie teploty 
vedú k zlep�eniu účinnosti extrakcie vzhľadom na to, �e 
dochádza k zlep�eniu desorpcie analytov z aktívnych miest 
v matrici. Teplo produkované interakciou mikrovlnového 
�iarenia s molekulami rozpú�ťadla následne zvy�uje ich 
difuzivitu a tie� difuzivitu ďal�ích molekúl v systéme 
(napr. analytu), čo zrýchľuje kinetiku extrakcie. Okrem 
toho, pri vy��ích teplotách majú rozpú�ťadlá zvý�enú 
schopnosť napučiavať matricu a solubilizovať analyty, 
preto�e so stúpajúcou teplotou klesá povrchové napätie, 
viskozita rozpú�ťadla, čo má za následok lep�ie zmáčanie 
povrchov súčastí vzorky resp. lep�í prienik rozpú�ťadla do 
matrice.  

Z hľadiska pou�itia vy��ích teplôt počas extrakcie je 
výhodnej�ie uskutočniť MAE v systémoch s uzatvorenými 
nádobami9. Nie v�dy sa v�ak zvy�ovaním teploty počas 
MAE dosiahnu lep�ie účinnosti extrakcie. Optimálna tep-
lota závisí od polarity analytu ako aj typu matrice, z ktorej 
sú analyty extrahované. Pri extrakcii tepelne nestabilných 
látok mô�u vy��ie teploty spôsobovať rozklad analytov. 
Otázky tepelnej degradácie boli diskutované viacerými 
autormi9,20,35,36. V �iadnej z uvedených prác v�ak nie je 
diskutovaný degradáciu potláčajúci účinok vy��ích tlakov 
pri aplikácii MAE v systémoch s uzatvorenými nádobami. 
V takom prípade je lep�ie pou�iť systém s otvorenými 
nádobami38. 

K rozkladu tepelne nestabilných analytov mô�e dôjsť 
aj pri dlhom trvaní extrakcie. Čas extrakcie je výrazne 

krat�í ako pri konvenčných extrakčných technikách a pre 
úspe�nú MAE sa be�ne pohybuje v rozmedzí od 5 do 
15 min (cit.18,27,39). V niektorých prípadoch bolo postačujú-
ce trvanie extrakcie do 2 min (cit.19) resp. len do 30 s 
(cit.30,40). 

  
4 . 3 .  C h a r a k t e r  m a t r i c e  a  o b s a h  v o d y   

v  n e j  
 
Charakter matrice, v ktorej sú analyty viazané, mô�e 

mať silný vplyv na výťa�nosti zlúčenín pri MAE. Porov-
naním extrakčných výťa�kov kontaminovaných pôdnych 
vzoriek s rôznou dobou státia kontaminovanej vzorky pri 
rovnakých extrakčných podmienkach sa do�lo k záveru, �e 
vo väč�ine prípadov boli pozorované vy��ie výťa�ky pre 
vzorky s krat�ím trvaním kontaminácie. Tento jav mô�e 
byť spôsobený silnej�ím viazaním analytov v dlh�ie konta-
minovaných vzorkách pôd, ktoré lep�ie modelujú reálne 
správania sa analytu v matrici18,26,41. Vplyv silných inter-
akcií analyt−matrica na účinnosť MAE potvrdzujú aj vy-
počítané výťa�nosti pre fenoly z pôdnych vzoriek s rôz-
nym obsahom organického uhlíka, ktoré sa jeho zvy�ova-
ním zni�ujú34,39. Navy�e, na MAE ru�ivo vplývajú látky 
prítomné vo vzorke (kovové častice a drevené uhlie) ab-
sorbujúce mikrovlnové �iarenie, ktoré mô�u spôsobovať 
iskrenie. 

Z hľadiska obsahu vody v matrici je dôle�itý fakt, �e 
molekuly vody silno absorbujú mikrovlnové �iarenie, čo 
vedie k účinnej�iemu zahrievaniu vzorky, a tým veľakrát 
k účinnej�ej extrakcii. Vplyv tohto parametra (moisture 
effect) samozrejme závisí od pou�itého extrakčného rozto-
ku a typu extrahovaného analytu. Napríklad pri pou�ití 
DCM ako extrakčného rozpú�ťadla sa zo vzorky pôdy 
v prítomnosti vody (20 %) zní�ila účinnosť extrakcie PAH 
a PCB, čoho príčinou by mohlo byť obmedzené zmáčanie 
vzorky. Pritom, pri rovnakých podmienkach MAE bol 
pozorovaný opačný vplyv na účinnosť pre triazínové 
herbicídy35. Daný jav mô�e byť vysvetlený vy��ou rozpus-
tnosťou triazínov vo vode a dobrou schopnosťou vody 
absorbovať mikrovlnové �iarenie.  

 
4 . 4 .  Ď a l � i e  p a r a m e t r e  

 
Výkon mikrovlnovej pece musí byť správne nastave-

ný, aby sa vyhlo neprimeraným teplotám, ktoré mô�u viesť 
k degradácii rozpustenej látky. Výkon pece s usmerneným 
mikrovlnovým �iarením mô�e byť plynulo regulovaný 
resp. vyu�íva sa len časť pulzu �iarenia38. V  systémoch 
s uzatvorenými nádobami závisí nastavenie výkonu mikro-
vlnovej pece od počtu extrahovaných vzoriek (t.j. od cel-
kového objemu ohrievaného rozpú�ťadla) počas jedného 
extrakčného kroku s čo najkrat�ím časom potrebným 
k dosiahnutiu vhodnej teploty extrakcie9. Vy��ie tlaky sú 
pou�ité v systémoch s uzatvorenými nádobami hlavne za 
účelom udr�ať rozpú�ťadla v kvapalnom stave a tak zabez-
pečiť extrakciu do kvapaliny, ktorá je účinnej�ia ako extra-
kcia do plynnej fázy. Zlep�ená extrakcia mô�e byť dosiah-
nutá pre analyty uväznené v póroch matrice pou�itím také-
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ho organického rozpú�ťadla, ktoré pri vy��ích tlakoch 
lep�ie preniká do pórov. Existujúca korelácia medzi teplo-
tou a tlakom v extrakčných nádobách sa vyu�íva pri  opti-
malizovaní MAE uskutočnenej v mikrovlnových peciach 
bez mo�nosti kontroly teploty42. 

V niektorých prípadoch bol pozorovaný vplyv hmot-
nosti vzorky (koncentrácie analytu) na výťa�nosť 
extrakcie43. Tento parameter je závislý na koncentrácii 
cieľových zlúčenín, citlivosti detekcie a medziach stanove-
nia vo finálnom kroku analýzy. 

 
 

5. Čistiaci krok 
 
Vo väč�ine aplikácií MAE je potrebné zaradiť pred 

samotnou analýzou čistiaci krok. Tento pridaný krok pred-
stavuje aj jednu z hlavných nevýhod techniky MAE. Jed-
noduché čistiace kroky mô�u byť realizované filtráciou 
extraktu na sklenej vate, na sklenených mikrofiltroch resp. 
na membránových injekčných filtroch18,21,22. Ďal�ou mo�-
nosťou je zaradenie centrifugačného kroku bez chladenia 
alebo s chladením35,44.  V prípade sedimentov bohatých na 
organickú hmotu je pred analýzou nutný centrifugačný 
krok41,42. Rozsiahlej�ia úprava extraktu zameraná na elimi-

náciu vplyvu interferujúcich zlúčenín mô�e byť uskutočne-
ná napr. pou�itím mikroextrakcie na tuhej fáze (SPME)30, 
mikroextrakcie jednou kvapkou (SDME)29 alebo pou�itím 
jednorazových kolóniek pre extrakciu na tuhej fáze napl-
nených rôznymi typmi sorbentov (napr. silikagél, oktade-
cylsilikagél, iónovo-výmenné �ivice)19,24,28,45.  

 
 

6.  Príklady pou�itia extrakcie podporenej  
mikrovlnným �iarením 
 
Vyu�itie metódy MAE na izoláciu analytov z rôznych 

typov pevných vzoriek je atraktívne hlavne pre jej jedno-
duchosť a rýchlosť46. Vzhľadom na väč�í počet aplikácii 
týkajúcej sa danej témy, v prezentovanej práci sme vybrali 
charakteristické príklady pou�itia metódy MAE od roku 
2000, z toho časť sa nachádza v tab. IV. 

Najväč�í počet aplikácii MAE je zameraných na vzor-
ky pôd a sedimentov. V nich sa stanovovali hlavne orga-
nické polutanty ako PAH (cit.18,19,28,35,47), alifatické 
uhľovodíky27, PCB (cit.20,31,35,47), fenoly39,48 a chlórované 
fenoly34,49. Do tejto skupiny spadajú aj pesticídy rôznych 
typov ako organofosforové (OPP)42 a organochlórové 
(OCP)50, insekticídy zo skupiny pyretroidov26 alebo benzi-

Tabuľka IV  
Vybrané aplikácie MAE na extrakciu rôznych typov analytov z pevných vzoriek od roku 2000 

Analyty Matrica Rozpú�ťadlo MAE podmienky Výťa�nosti 
[%] a 

Lit. 

PAH b vzorky pôdy n-hexán−acetón (1:1) v/v otvorené nádoby; 90W;  
10 min 

63−137 18 

PAH spla�kový kal n-hexán−acetón (1:1) v/v uzatvorené nádoby;  
150 W; 2 min 

52−110 19 

PCB a CB c popolček zo spaľovne toulén−voda (15 ml/5 ml) uzatvorené nádoby;  
120°C; 15 min 

86−102   
a 64−113 

25 

PCB a OCP d morské sedimenty n-hexán−acetón (1:1) v/v uzatvorené nádoby;  
130°C; 10 min 

73−93  
a 63−107 

20 

Herbicídy vzorky pôdy 5% (v/v) POLE e uzatvorené nádoby;  
800 W; 8 min 

71−105 41 

Monofenoly poľnohospodárska pôda n-hexán−acetón (95:5) v/v otvorené nádoby;  
500 W; 10 min 

40−103 39 

PBDEf biologické tkanivá n-pentán−DCM g (1:1) v/v uzatvorené nádoby;  
115°C; 10min 

89−97 23 

Formy  
arzénu 

tkanivo ustrice metanol−voda (9:1) v/v uzatvorené nádoby;  
450 W; 15 min 

≈100 56 

Zearalenone múka a kukurica metanol−ACN h (1:1) v/v uzatvorené nádoby;  
80°C; 5 min 

93 57 

BioAL ch rastlinný materiál metanol−voda (2:8) v/v otvorené nádoby;  
350 W; 30 s 

76−83 40 

a Výťa�nosti extrakcie; b polyaromatické uhľovodíky; c chlórované benzény; d organochlórové pesticídy; e polyoxyetylén-
10-lauryl éter; f polybrómové difenyl étery; g dichlórmetán; h acetonitril; ch biologicky aktívne látky 
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midazolové herbicídy41. Plne automatizovanú on-line me-
tódu, pri ktorej bola vyu�itá kombinácia MAE s prie-
tokovou injekčnou analýzou s fotometrickou detekciou, 
prezentovali autori vo svojej práci na stanovenie Cr(VI) 
v sedimentoch a pôdach51. Pomocou MAE boli úspe�ne 
extrahované PCB (cit.21,25,52) a chlorobenzény25 zo vzoriek 
popola alebo PAH zo vzorky prachových častíc22. 

MAE je vhodná aj pri úprave rastlinných vzoriek na 
extrakciu a následne stanovenie biologicky aktívnych zlú-
čenín vyu�ívaných hlavne vo farmaceutickom 
a kozmetickom priemysle29,30,33,40,53. Ďal�ími zaujímavými 
aplikáciami  techniky MAE z oblasti analýzy biologických 
vzoriek je jej vyu�itie pri stanovení organických polutan-
tov ako PAH (cit.54), polybrómovaných difenyl éterov 
(PBDE)23,24 a OCP (cit.45) v rôznych biologických tkani-
vách (ľudské tkanivá a tkanivá morských �ivočíchov). 
MAE bola úspe�ne pou�itá aj na �peciáciu anorganických 
a organických foriem ortuti vo vzorkách rýb44,55. V tkanive 
ustríc boli jej pomocou stanovené katiónové a aniónové 
formy arzénu56. 

V oblasti analýzy potravinárskych výrobkov sa MAE 
vyu�ila na izoláciu zearalenonu zo vzoriek múky 
a kukurice57, OPP z plodov paradajok58 a mastných kyselín 
z pekárenských výrobkov59. 

Nakoniec z ďal�ích aplikácii mo�no spomenúť napr. 
stanovenie fenolov v papieri32 alebo PBDE 
a polychlórovaných naftalénov z semipermeabilných 
memrán60. 

 
 

7. Záver 
 
MAE je atraktívnou a stále sa rozvíjajúcou technikou 

na úpravu �irokej �kály pevných vzoriek. Jej najväč�ie 
výhody oproti tradičným extrakčným technikám sú krátky 
čas extrakcie, malý objem pou�itého rozpú�ťadla, lep�ie 
výťa�ky prchavých látok, lep�ia reprodukovateľnosť 
a jednoduchá manipulácia.  

V poslednej dobe sú čoraz viac publikované kombiná-
cie MAE s ďal�ími extrakčnými technikami ako s mikro-
extrakciou na tuhej fáze resp. v systéme kvapalina−
kvapalina. Atraktívne sú aj automatizované on-line kombi-
nácie systémov MAE s otvorenými nádobami s koncovými 
analytickými technikami, ako sú napríklad MAE-GC-MS 
(cit.39), MAE-SPME-GC-MS (cit.32) resp. MAE-SPE-
HPLC (cit.28). 

 
Táto práca vznikla za finančnej podpory grantu M� 

SR VEGA 1/3563/06. 
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sity, Bratislava, Slovakia): Microwave-Assisted Extrac-
tion and Its Application in Analysis of Solid Samples 

 
This article reviews advances in microwave-assisted 

extraction (MAE) in solid sample  pretreatment (e.g., of 
soil, sediments, biological materials, food) achieved since 
2000. Microwave energy is used for fast and controlled 
heating of solvents for selective extraction of various sub-
stances, such as organic compounds and metal ions, from 
solid matrices. Two types of MAE, in closed- and open-
vessel systems, are presented and compared. Advantages 
and drawbacks of  MAE are discussed. 


