
1. In tro duc tion

Due to the in creas ing po ten tial of con tem po rary
an a lyt i cal meth ods used in fo ren sic anal y sis, as well as 
higher re quire ments and ex pec ta tions (of these meth -
ods), sam ple prep a ra tion has be come ex tremely im -
por tant [20, 31]. Mod ern an a lyt i cal meth ods al low
con cen tra tions of analytes to be de ter mined at a very
low level, but long and fre quently ex pen sive sam ple
prep a ra tion is usu ally needed. Par tic u larly in the case
of clin i cal and tox i co log i cal re search, where bi o log i -
cal ma te ri als in a rich ma trix are an a lyzed, the sam ple
prep a ra tion step is highly de mand ing. The so lu tion to
many an a lyt i cal prob lems is the ap pli ca tion of mi cro -
wave-as sisted techniques. 

Thanks to an Amer i can en gi neer named Spencer,
mi cro wave en ergy has had prac ti cal ap pli ca tion in mi -
cro wave ov ens since the nine teen fif ties. The first re -
ports of lab o ra tory ap pli ca tion of mi cro waves to
sam ple di ges tion ap peared in 1975, when the pi o neer -
ing work of Abu-Samra et al. was pub lished [1]. The
au thors per formed min er ali sa tion of bi o log i cal ma te -

rial for el e men tal anal y sis by heat ing the sam ple with
ac ids in a do mes tic mi cro wave oven, us ing an open
sys tem (un der at mo spheric pres sure) and a mix ture of
ni tric and perchloric ac ids. Since then, there has been
rapid de vel op ment of mi cro wave-as sisted tech niques.
Nu mer ous re search groups have de vel oped mi cro -
wave-as sisted min er ali sa tion pro ce dures for sam ples
in clud ing en vi ron men tal [25, 48], geo log i cal [51] and
bi o log i cal [15, 54] ones. More over, mi cro wave ra di a -
tion has also been ap plied to solve other prob lems re -
lated to an a lyt i cal chem is try, such as sam ple dry ing,
hu mid ity mea sure ments, col our change re ac tions,
speciation and nebulisation of sam ple so lu tions [11,
18, 31]. In 1986 Gantzler at al. [18] de vel oped
a method of mi cro wave-as sisted ex trac tion of lipids
and ad di tives from food, and also pes ti cides from soil
sam ples. The re sults of their re search con firmed the
su pe ri or ity of the new tech nique over the tra di tional
Soxh let method, es pe cially in terms of the yield of the
analyte iso la tion pro cess. The re duc tion of time and
or ganic sol vent con sump tion was also sig nif i cant. All
these fea tures have led to rapid de vel op ment of mi cro -
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wave-as sisted ex trac tion and in creas ing num bers of
new ap pli ca tions in the field of sam ple preparation. 

A ma jor con tri bu tion to the de vel op ment of mi cro -
wave tech niques was made by Paré, who be gan in the
1990s to work on ap pli ca tions of mi cro wave en ergy in
e.g. the ex trac tion of oils from var i ous plants. Many of
his meth ods were pat ented. In his re search, Paré com -
pared tra di tional meth ods for analytes iso la tion by dis -
til la tion and liq uid-liq uid ex trac tion with de vel oped,
tech no log i cally sim ple and ef fi cient mi cro wave-as -
sisted ex trac tion sys tems [2, 36, 37, 38, 39, 40, 41, 42,
43, 44]. 

An up-to-date re view of mi cro wave-as sisted min -
er ali sa tion and ex trac tion of en vi ron men tal sam ples
has been pub lished by Srogi [49]. In this pa per, the ap -
pli ca tion of mi cro wave ra di a tion in the mod i fied
Soxh let ex trac tion tech nique (Fo cused Mi cro wave As -
sisted Soxh let Ex trac tion, FMASE), speciation (e.g.
for on-line re duc tion of Se(VI) to Se(IV)) and
nebulisation (Mi cro wave Thermospray Nebulisation,
MWTN) have also been de scribed. 

More over, it should be emphasised that mi cro wave 
en ergy has many other ap pli ca tions in ev ery day life
(e.g. cel lu lar phones, radiolocation), in non-an a lyt i cal
sci en tific spheres (re mote Earth re search, phys ics of
el e men tary par ti cles, or ganic syn the sis of bio-fuel),
and in med i cine (e.g. in the pre ven tion and treat ment
of ste roid-in duced os teo po ro sis). 

2. Physicochemical prin ci ples of mi cro wave
ra di a tion 

The mi cro wave ra di a tion band lies in the re gion of
ra dio and in fra red fre quen cies, and the cor re spond ing
wave lengths lie within the range from 1 cm to 1 m
[33]. Do mes tic mi cro wave ov ens and in dus trial in stru -
ments usu ally work at wave lengths of 12.2 cm
(2.45 GHz) and 33.3 (900 MHz). The en ergy cor re -
spond ing to the wave length of 12.2. cm is only
0.94 [J×mol–1] and it can only in duce par ti cle ro ta tion. 

Min er ali sa tion and also ex trac tion pro cesses as -
sisted by mi cro wave ra di a tion are con ducted in open
or closed ves sels, made of Tef lon® or quartz, as these
ma te ri als are trans par ent to mi cro wave ra di a tion [33].
As mi cro waves pen e trate walls of ves sels in both these 
sys tems, di rect ra di a tion ab sorp tion by the min er ali sa -
tion mix ture (e.g. a mix ture of ac ids or other oxi dis ing
ad di tives, such as H2O2) or the ex trac tion so lu tion (e.g. 
a com bi na tion of or ganic sol vents) is ex ploited. In
com par i son with tra di tional heat ing meth ods, mi cro -
wave sys tems en sure greater sta bil ity of tem per a ture
of the pro cess, thus there are no lim i ta tions linked to

con vec tion or heat con duc tion. The ma jor ben e fit of
mi cro wave heat ing is the ab sence of heat in er tia and
tem per a ture gra di ent. Ad di tion ally, heat ing is se lec -
tive and only re gions ab sorb ing mi cro waves are
heated. It has also been shown that dur ing mi cro wave
heat ing of liq uid, the super heat ing ef fect can oc cur
[35], i.e. over heat ing a liq uid above its boil ing point
(in some cases even by 20oC). At the same time, when
a closed ves sel sys tem is ap plied, the boil ing point al -
ters de pend ing on the in ter nal pres sure in the ves sel –
Ta ble I.

TA BLE I. BOILING POINTS OF SELECTED ACIDS

UNDER ATMOSPHERIC (1.01 ´ 105 Pa) AND

ELEVATED PRESSURE (7 ´ 105 Pa) [35]

Acid Con cen tra tion
[% (w/w)]

Boil ing point [oC] 

1.01 ´ 105 Pa 7 ´ 105 Pa

HCl 37 110 140

HF 49 108 175

HNO3 70 120 190

Aqua
regia

(HCl : HNO3, 
3:1 v/v)

112 146

H2SO4 98.3 338 –

– No data found.

Ac cord ing to Z³otorzyñski [57], the mi cro wave
heat ing mech a nism can be de scribed as en ergy trans fer 
di rectly to ab sorb ing mol e cules by ion con duc tiv ity
and di pole ro ta tion. Ion con duc tiv ity is as so ci ated with 
elec tro pho retic mi gra tion of ions in an elec tric field.
The back ground re sis tance against ion flow causes
fric tion and in this way the so lu tion is heated [11, 33].
Di pole ro ta tion should be un der stood as di pole align -
ing and ran dom is ing at ap prox i mately 4.9 × 109 per
sec ond. 

The abil ity to ab sorb mi cro waves and to trans port
en ergy – as heat – to other mol e cules gen er ally de -
pends on the dis si pa tion fac tor (tg d) [11], which is de -
fined as the ra tio of the di elec tric loss (e'') to the
di elec tric con stant (e') of the sol vent [31]:

tg d
e

e
=

¢¢

¢
 . {1}

The di elec tric loss mea sures the ef fi ciency of con -
vert ing mi cro wave en ergy into heat, whilst the di elec -
tric con stant de scribes the polarisibility of a mol e cule
in an elec tric field [11]. For this rea son, po lar mol e -
cules most strongly con vert mi cro wave en ergy into
heat, whereas non-po lar sub stances – such as hex ane –
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do not dem on strate any abil ity to be heated by mi cro -
waves. Phys i cal prop er ties and dis si pa tion fac tors of
some pop u lar sol vents most fre quently used in ex trac -
tion pro cesses are shown in Ta ble II.

TA BLE II. PHYSICAL PROPERTIES AND DISSIPATION

FACTORS OF SELECTED SOLVENTS [11]

Sol vent e' Di pole
mo ment
(25oC)

tg d
[×10–4]

Ac e tone 20.7 2.69 –

Acetonitrile 37.5 3.44 –

Eth a nol 24.3 1.69 2500

Hex ane 1.88 < 0.1 –

Meth a nol 32.7 2.87 6400

2-propanol 19.9 1.66 6700

Wa ter 78.3 1.87 1570

Eskilsson et al. [11] pos tu late three ways of analyte 
ex trac tion from a sam ple ma trix: a) the sam ple is im -
mersed in a sol vent or sol vents mix ture that strongly
ab sorbs mi cro wave ra di a tion; b) the sam ple is im -
mersed in a mix ture of sol vents of high and low dis si -
pa tion fac tors; c) in cases where the sam ple strongly
ab sorbs mi cro wave ra di a tion, the analyte is ex tracted
into a sol vent that is transparent to microwaves. 

3. Struc ture and op er at ing prin ci ples 
of mi cro wave sys tems 

On the ba sis of anal y sis of data in the lit er a ture, two 
ba sic kinds of mi cro wave sys tems: multimodal and fo -
cused, can be dis tin guished from among nu mer ous
tech no log i cal pro pos als. Both of these sys tems are
com mer cially avail able, e.g. CEM (USA), Prolabo
(France) and Mile stone (It aly).

Multimodal sys tems are used more fre quently.
They are char ac ter ized by dis si pa tion of mi cro wave
ra di a tion through out the whole of the mi cro wave
oven. Sys tems of this kind gen er ally use closed ves sels 
(from sev eral to sev eral doz ens) en abling op er a tion
un der el e vated pres sure and at tem per a tures above the
boil ing point of the mi cro wave-ab sorb ing me dium
(ac ids, sol vents etc.) Both of these pa ram e ters – pres -
sure and tem per a ture – can be con trolled si mul ta -
neously. In the case of closed ves sels, the in ter nal
pres sure is gen er ally lower than ex pected from the
tem per a ture of a par tic u lar so lu tion, be cause dur ing

the mi cro wave heat ing, a bal ance is not achieved be -
tween the liq uid and gas eous phase. The cause of this
phe nom e non is much weaker mi cro wave heat ing of
the gas eous phase than the liq uid one; as is known,
there is no ion con duc tion in gases, the mol e cule ro ta -
tion is ran dom and the to tal num ber of mol e cule col li -
sions is much lower than in liq uids [21]. 

The ves sels used in multimodal sys tems can be di -
vided into two types [27, 35]. The first is ves sels hav -
ing rel a tively thin walls made of flu o ri nated poly mers,
mostly Tef lon® (PTFE). These ves sels are mainly used 
for ex trac tion and they en able fast re lease of large
amounts of heat from the ex trac tion en vi ron ment. The
sec ond type, used for min er ali sa tion, en com passes
thick-wall ves sels made of PTFE or quartz, pro tected
by a high pres sure shield and stand ing up to 7 MPa
(PTFE) or even 12 MPa (quartz ves sels, es pe cially rec -
om mended for sam ple di ges tion in sul fu ric acid). Com -
mer cial ex am ples of these ves sels are GreenChem®

ex trac tion and XP-1500 mineralisation ves sels, both
of which are used with the MARS-X in stru ment by
CEM (USA). 

Fo cused sys tems gen er ally work un der at mo -
spheric pres sure. The mi cro wave ra di a tion is fo cused
in the sam ple zone, and so the sam ple is sub jected to
a con sid er ably stron ger (and non-puls ing) elec tric
field than in multimodal sys tems. Ap pli ances work ing
in this mode are usu ally equipped with open ves sels
made of glass, quartz or PTFE. A re flux con denser is
in stalled at the ex haust of each ves sel, which sup ports
the re flux of vapor is ing sol vent or acid back to the ves -
sel. An un doubted ad van tage of open-ves sel sys tems is 
the pos si bil ity of add ing re agents dur ing the whole
pro cess. The main dis ad van tage of fo cused ap pli ances, 
how ever, is the in abil ity to per form many par al lel min -
er ali sa tion (ex trac tion) pro cesses – which is pos si ble
in multimodal sys tems. [27]. 

The main el e ments of the multimodal and also fo -
cused sys tem are: a mag ne tron or other source of mi -
cro wave ra di a tion, waveguides trans fer ring mi cro -
waves from the mag ne tron to the oven cham ber, ex -
trac tion or min er ali sa tion ves sels and a circulator pro -
tect ing the mag ne tron. A di a gram of an ap pli ance
work ing in the multimodal mode is pre sented in Fig -
ure 1. 

4. Pa ram e ters af fect ing the pro cess yield 

The yield of the min er ali sa tion (ex trac tion) pro cess 
as sisted by mi cro wave ra di a tion de pends mainly on
the fol low ing fac tors: the power of the mi cro wave ra -
di a tion, the ex po sure time, the kind of ap plied
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acid/sol vent (or mix ture of ac ids/sol vents), the char ac -
ter and mass of a sam ple and the analyte be ing de ter -
mined [27, 29]. These fac tors should al ways be
con sid ered to gether, and in the case of ex trac tion
meth ods, the ther mal re sis tance of the sam ple (vol a til -
ity, de com po si tion point) and other physicochemical
pa ram e ters (pKa, po lar ity etc.) should be taken into ac -
count. It should be emphasised that these fac tors are
de pend ent on each other, e.g. ap pli ca tion of higher ra -
di a tion power im plies re duc tion of ra di a tion ex po sure
time of a sam ple. Gen er ally, it is rec om mended to ap -
ply high ra di a tion power to re duce its time of act ing on
a sam ple [28]. How ever, the ap pli ca tion of max i mum
power of the mi cro wave oven could be in ad vis able, as
it could fa cil i tate trans fer of large amounts of sub -
stances orig i nat ing from the sam ple ma trix into the
sol vent and in this way it could cause a de crease in the
se lec tiv ity of the pro cess and a risk of oc cur rence of in -
ter fer ence. Sam ple de com po si tion is also pos si ble as is 
sud den and dan ger ous boil ing of the sol vent. Min er ali -
sa tion meth ods gen er ally re quire high tem per a ture,
and in the case of closed-sys tems, high pres sure as
well [24, 28].

Nóbrega et al. [32] re viewed the most com monly
used com mer cially avail able min er ali sa tion and ex -
trac tion sys tems. Cur rently, pres sure and tem per a ture
con trol dur ing the pro cess is of fered in sys tems de -
signed for both min er ali sa tion and ex trac tion. The
MARS-X (CEM) ap pli ance equipped with pres sur ised 
XP-1500 or GreenChem® ves sels pro vides con trol of
tem per a ture and pres sure in a sin gle ves sel (the con trol 
ves sel) with an ap pro pri ate in fra red sen sor (RTP-300
Plus) and a pres sure sen sor (ESP-1500 Plus). The most 
mod ern ap pli ances al low tem per a ture con trol in ev ery
ves sel placed in the multimodal oven (High-Through -
put Ac ces sory Set by CEM). Tem per a ture con trol en -
ables the to tal de com po si tion of the or ganic ma trix

dur ing min er ali sa tion, and in the case of ex trac tion,
avoid ing the risk of sam ple or analyte deg ra da tion by
over heat ing of the ex trac tion en vi ron ment. Con trolled, 
high tem per a ture also al lows re duc tion of sur face ten -
sion of a sol vent, fa cil i tat ing its mix ing with a sam ple
and in this way it causes an in crease in analyte
desorption from a sam ple [26].

In the case of closed-sys tems, pres sure is an other
im por tant fac tor. An ex trac tion or min er ali sa tion pro -
cess con ducted at high tem per a ture and pres sure gives
a par tic u larly high yield and lasts a short time. More -
over, the yield of mi cro wave-as sisted ex trac tion is
highly in flu enced by the kind of ex tract ing sol vent.
Non-po lar com pounds are cer tainly better ex tracted
when sol vents such as n-hex ane are in use [33]; how -
ever, due to the low value of the dis si pa tion fac tor
(tg d) of these sol vents, it is rec om mended to utilize
mi cro wave ab sorb ing ad di tives [11].

5. Ap pli ca tion of mi cro wave ra di a tion

5.1. Min er ali sa tion

Mi cro wave-as sisted min er ali sa tion, due to its
many ad van tages (e.g. ra pid ity, ef fi ciency, econ omy
etc.) has found ex ten sive ap pli ca tion in el e men tal
anal y sis. Tay lor et al. [50] and Nóbrega et al. [32] in
their ar ti cles pre sented nu mer ous ap pli ca tions of mi -
cro wave-as sisted min er ali sa tion in the anal y sis of en -
vi ron men tal (in clud ing soils, sed i ments, plants) and
clin i cal sam ples (blood, urine). Re cently de vel oped ef -
fec tive meth ods of di ges tion of bi o log i cal ma te ri als
char ac ter ised by vary ing lipophilicity, such as hair and 
tis sues of in ter nal or gans, are es pe cially note wor thy
[45, 50, 52, 53]. 

Re cent re ports have in di cated the ap pli ca tion of
mi cro wave-as sisted di ges tion in the field of drug pro -
fil ing by multielemental anal y sis. Fierro et al. [14] ap -
plied the mi cro wave-as sisted min er ali sa tion method to 
ec stasy tab lets dis so lu tion in or der to de ter mine such
in ter est ing (from the fo ren sic tox i col o gist’s point of
view) el e ments as mer cury and ar senic. These el e -
ments are post-pro duc tion traces of this type of drug of 
abuse. The anal y ses were per formed us ing the elec tro -
chem i cal tech nique – voltamperometry (DPASV,
DPCSV) and flameless atomic ab sorp tion spec trom e -
try (ETAAS). Com ment et al. [9] com pared the con -
cen tra tion of 26 el e ments pres ent in 20 tab lets of
ec stasy orig i nat ing from two dif fer ent pro duc tion
batches. The au thors emphasised that ap pli ca tion of
mi cro wave-as sisted min er ali sa tion pro vided fast sam -
ple prep a ra tion for anal y sis by plasma spec trom e try
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Fig. 1. A di a gram of an ap pli ance work ing in the multimodal
mode.
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tech niques (ICP-MS and ICP-AES). Koper et al. [22]
ap plied tra di tional and mi cro wave-as sisted meth ods to 
di ges tion of ca. 100 tab lets con tain ing 3,4-methylene -
dioxy-N-methylamphetamine (MDMA). To iden tify
the pro duc tion method of MDMA, and thus the source
of il le gal pro duc tion, the con cen tra tions of over 50 el -
e ments were de ter mined (giv ing the spe cific “fin ger -
print”) by ICP-MS and ICP-AES tech niques, and che-
 mo metric clus ter anal y sis was also per formed. Bora
et al. [4] de ter mined 10 el e ments in Turk ish her oin
thanks to fast sam ple di ges tion. The ob tained re sults
con firmed the spe cial ists’ sus pi cion about the pro duc -
tion pro cess and stor age of the il licit drug. The high
con cen tra tion of cal cium (4.05–142.0 mg/g) in di cated, 
amongst other things, ap pli ca tion of lime or talc for
mor phine iso la tion, and the high amount of iron con -
firmed the stor age method – in metal con tain ers. 

Ex am ple min er ali sa tion pro ce dures used in clin i cal 
and fo ren sic anal y sis, tak ing into ac count de ter mined
analytes, sam ple ma tri ces and mi cro wave di ges tion
con di tions are pre sented in Ta ble III.

5.2. Iso la tion

The sit u a tion of mi cro wave-as sisted ex trac tion is
dif fer ent. Only sev eral pub li ca tions deal ing with the
iso la tion of ac tive com pounds for clin i cal and tox i co -
log i cal anal y sis have been pub lished [10, 12, 13, 16,
19, 23]. These ex am ples con cern ex trac tion of var i ous
xenobiotics, e.g. il licit drugs or me di ca ments (and
their me tab o lites) from blood, plasma or se rum and ac -
tive com pounds from phar ma ceu ti cal prep a ra tions.
A de tailed de scrip tion of the ap plied ex trac tion con di -
tions and analytes is pre sented in Ta ble IV. Ex trac tion
re cov er ies are es pe cially note wor thy as they are def i -
nitely higher (60–100%) than those ob tained in the
case of clas sic sol vent ex trac tion (60–70%).

Many au thors have at tempted to op ti mise mi cro -
wave-as sisted ex trac tion. Fernández et al. [12,13] per -
formed ex trac tion of mor phine, co deine, 6-acetyl mor -
phine, 2-ethylidene-1,5-di methyl-3,3-di phenylpyr ro -
li dine and meth a done from the above men tioned ma te -
ri als (blood, urine). In the case of analytes ex trac tion
from urine, the au thors per formed op ti mi za tion of the
pro cess, tak ing into ac count the sol vent, pH of the
sam ple and ex po sure time to mi cro wave ra di a tion. The 
re sults ob tained by the au thors con firmed the use ful -
ness of the de vel oped method for iso la tion of in ves ti -
gated drugs and their me tab o lites. Brachet et al. [7]
op ti mized the ex trac tion of co caine and benzoylec -
gonine from coca leaves us ing fo cused mi cro wave-as -
sisted ex trac tion. The au thors tested sev eral sol vents
and sol vent mix tures (in clud ing hex ane, meth a nol-wa -

ter (71:29, v/v)), the in flu ence of par ti cle size dis tri bu -
tion and “on-line” fil tra tion af ter ex trac tion. The ap -
plied method (MAE) en abled re duc tion of the time of
sam ple prep a ra tion to 30 s at power of 125 W and ob -
tain ing of re sults in agree ment with ref er ence data.
Wietecha-Pos³uszny et al. [55] and WoŸniakiewicz et
al. [56] op ti mised the con di tions of mi cro wave-as -
sisted ex trac tion of amitryptyline, imipramine, doxe -
pin, nortriptyline, desipramine, nordoxepin, clo mi pra-
mine from blood and se rum sam ples. The pro ce dure
in cluded ex trac tion us ing a mix ture of n-hex ane and
isoamyl al co hol (99:1, v/v) at 60oC for 3 min. Anal y sis
of con trol ma te ri als re vealed re cov ery in the range of
95–110%. 

6. Sum mary

To date, mi cro wave-as sisted tech niques of sam ple
prep a ra tion have found nu mer ous ap pli ca tions in the
anal y sis of fo ren sic and clin i cal sam ples. Mi cro wave-
as sisted min er ali sa tion is cur rently one of the fun da -
men tal tech niques for di ges tion of the bi o log i cal ma -
trix in el e men tal anal y sis. Its ma jor ad van tages in clude 
a short time of sam ple prep a ra tion, low cost and good
avail abil ity of com mer cial in stru ments. The num ber of 
sci en tific pa pers con cern ing ap pli ca tion of mi cro wave
as sisted ex trac tion is sys tem at i cally grow ing. This is
above all con nected with the pos si bil ity of ef fec tive
analyte re cov ery from the sam ple ma trix and eco -
nomic as pects: mainly the re duc tion in du ra tion of the
pro cess and the lim i ta tion of or ganic sol vents con -
sump tion. It is as sumed that in the near fu ture mi cro -
wave-as sisted tech niques will be rou tinely used in
an a lyt i cal lab o ra to ries, in clud ing ones deal ing with fo -
ren sic and clin i cal analysis.
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1. Wstêp

Ze wzg lêdu na rosn¹ce mo¿ liwoœ ci wspó³cze snych
me tod anal ity cznych sto sow any ch w anal izie s¹do wej,
a tak¿e na co raz wi êksze wy mag ania i oczek iwa nia w sto -
sunku do tych me tod, za gadn ienie przy got owa nia prób ki
do anal izy na biera sz czeg ólnego zna czen ia [20, 31]. No -
woc zesne me tody anal ity czne po zwal aj¹ wy znac zyæ stê -
¿enia in ter esuj¹cych nas an ali tów na bar dzo ni skim po -
zio mie, wy maga to jed nak przede wszyst kim d³ugot rwa-
³ego i nie jedn okr otnie kosz town ego pro cesu przy got o -
wa nia prób ki. W szcz egó lno œci, w przy padku badañ kli -
niczn ych i tok syk olo gic zno-s¹do wych, gdzie przed mio-
tem anal izy s¹ g³ównie ma ter ia³y bio log iczne o bo gat ej
ma trycy, etap przy got owa nia prób ek jest bar dzo  wyma -
ga j¹cy. Roz wi¹za niem wie lu pro blemów anal ity cznych
jest za stos owa nie tech nik mi krof alo wych.

Dz iêki am eryk añs kie mu in ¿yni ero wi Spen cer owi ju¿
w la tach pi êædziesi¹tych 20. wie ku energ ia mi krof alo wa
zna laz³a swo je prak tyczne za stos owa nie w ku chenk ach
mi krof alo wych. Pierw sze do nies ienia w li ter atu rze na te -
mat wy kor zyst ania mi krof al do rozk³adu pr óbek w  labo -
ra torium po jawi³y siê w 1975 roku w pio niers kiej pra cy
Abu-Sa mra i in. [1] Au tor zy prze prow adz ili rozk³ad ma -
ter ia³ów bio log iczny ch pod k¹tem anal izy pier wiastk o -
wej w tzw. sys tem ie otwart ym (pod ciœnie niem atmo -
sfe ryczn ym) z za stos owa niem mie szan iny kwa su azot o -
we go(V) i chlo row ego(VII), ogrzew aj¹c próbkê z kwa -
sami w ku chence mi krof alo wej. Od tego mo mentu na -
st¹pi³ dy nam iczny ro zwój tech nik mi ner ali zac ji mi krof a -
lo wej. Licz ne gru py ba dawc ze oprac owa³y pro ced ury
mi ner ali zac ji mi krof alo wej pr óbek œr odow isk owy ch [25, 
48], geo log iczny ch [51], bio log iczny ch [15, 54] itp. Po -
nadto pro mien iowa nie mi krof alo we zna laz³o za stos owa -
nie ró wnie¿ do roz wi¹zy wan ia in nych pr oblemów z za -
kre su che mii anal ity cznej, m.in. w su szen iu pr óbek, po -
miar ach wi lgot noœci, re akc jach barw nych, spe cjac ji i ne -
bul iza cji ro ztw orów pr óbek [11, 18, 31]. W roku 1986
Ganzler i in. [18] oprac owa li metodê eks trakc ji wspo -
mag anej pro mien iowa niem mi krof alo wym t³us zczów
i dod atków z ¿y wnoœ ci oraz pe styc ydów z pr óbek gle by.
Wy niki ich ba dañ po twierd zi³y wy ¿szoœæ no wej tech niki
nad tra dyc yjn¹ me tod¹ Soxle ta, zw³asz cza jeœ li cho dzi
o wyd ajnoœæ pro cesu izol acji anal itów. Nie bez zna czen ia 
by³o rów nie¿ skr ócen ie cza su eks trakc ji oraz re dukc ja
zu ¿ycia ro zpus zczalników or gan iczny ch. Wszyst kie te
ce chy spo wod owa³y, ¿e eks trakc ja roz puszc zalni kowa
wspo mag ana pro mien iowa niem mi krof alo wym  dyna -

micz nie roz wija siê i znaj duje co raz to nowe
za sto so wania w przy got owa niu próbek do analizy.

Istotny wk³ad w rozwój tech nik mi krof alo wych
 wniós³ Paré, kt óry w la tach dz iewiêædziesi¹tych 20 w.
roz pocz¹³ pra cê nad wy kor zyst aniem energ ii mi krof alo -
wej do eks trakc ji m.in. ole jków z ró¿ nych roœ lin, któ ra
za owoc owa³a licz nymi pa tent ami. W swo ich pra cach
Paré por ównywa³ tra dyc yjne me tody izol acji anal itów na
dro dze de styl acji oraz eks trakc ji ciecz-ciecz z oprac owa -
nymi, tech nol ogi cznie pro stymi oraz wy dajn ymi uk³ada -
mi eks trakc yjny mi wspo mag any mi dzia³aniem mi krof al
[2, 36, 37, 38, 39, 40, 41, 42, 43, 44].

Ak tua lny przegl¹d me tod roz twar zania i eks trakc ji
wspo mag anej mi krof ala mi pr óbek œr odow isk owy ch opra-
cowa³a Sro gi [49]. W pra cy tej za prez ento wano  rów nie¿
wy kor zyst anie pro mien iowa nia mi krof alo wego w zmo -
dyf iko wan ej eks trakc ji Soxh leta (ang. fo cus ed micro -
wave as sis ted soxh let extrac tion, FMASE), spe cjac ji (m.in.
do pre red ukcji on-line Se(VI) do Se(IV)), ne bul i za cji
(ang. micro wave ther mos pray ne bul isa tion, MWTN).

Po nadto na le¿y po dkre œliæ, ¿e energ ia mi krof alo wa
po siada obecn ie sze roki wa chlarz za stosowañ za równo
w ¿y ciu co dzienn ym (m.in. te lef onii ko mór kow ej,  radio -
lokacji), jak ró wnie¿ w po zaa nali tyc znej sfe rze na ukow ej 
(zdal ne ba dan ia Zie mi, fi zyka cz¹stek elem enta rnych,
syn teza che miczna bio pal iw) a tak ¿e w me dyc ynie (np.
w za pob iega niu i le czen iu osteo poro zy po ster oid owej
[33, 34, 47]).

2. Pod stawy fi zyk och emic zne pro mien iowa nia
mi krof alo wego 

Za kres pro mien iowa nia mi krof alo wego  umiejsco wio -
ny jest w ob szar ze pro mien iowa nia ra diow ego i pod czer -
w ieni, a od pow iadaj¹ce mu d³ug oœci fali za wier aj¹ siê
w prze dziale od 1 cm do 1 m [33]. Do mowe ku chenki mi -
krof alo we oraz urz¹dze nia prze mys³owe pra cuj¹ zwy kle
przy d³ugo œciach fali 12,2 cm (2,45 GHz) oraz 33,3 cm
(900 MHz). Energ ia od pow iadaj¹ca d³ug oœci fali 12,2 cm 
wy nosi za led wie 0,94 J×mol–1 i mo¿e po wod ow aæ je dyn ie 
ro tac jê cz¹ste czek.

Pro cesy mi ner ali zac ji (a ta k¿e eks trakc ji) wspo mag a -
ne pro mien iowa niem mi krof alo wym s¹ pro wad zone
w na czyn iach otwart ych lub zamkni êtych wy kon any ch
z te flonu lub kwar cu, a wiêc ma ter ia³ów prze nik liwy ch
dla pro mien iowa nia mi krof alo wego [33]. W zwi¹zku
z tym, ¿e pro mien iowa nie mi krof alo we prze nika przez
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œciany naczyñ w obu sys tem ach, wy kor zyst uje siê be zpo -
œred ni¹ ab sor pcjê pro mien iowa nia przez mieszaninê mi -
ner ali zac yjn¹ (np. mi esz ani nê kw asów lub in nych do -
da tków utlen iaj¹cych, np. H2O2) lub eks trakc yjn¹ (np.
mie szani nê roz puszc zalników or gan iczny ch). W po rów -
naniu z tra dyc yjny mi me tod ami ogrzew ania, sys temy mi -
krof alo we pra cuj¹ce w try bie otwart ym za pewn iaj¹ bar -
dziej sta biln¹ tem peraturê pro cesu, st¹d nie ma ogr ani -
czeñ zwi¹za nych z kon wekcj¹ i prze wodn ictw em ciepl -
nym. G³ówn¹ za let¹ ogrzew ania mi krof ala mi jest brak
bezw³ad noœci ciepl nej oraz brak gra dientu tem per atu ry.
Do datk owo ogrzew anie za chod zi w sp osób se lekt ywny,
a ogrzan iu uleg aj¹ tyl ko miej sca poch³aniaj¹ce  promie -
niowanie mi krof alo we. Udow odni ono równ ie¿, ¿e pod -
czas ogrzew ania cie czy pro mien iowa niem mi kro f alo-
wym wy stêp uje zja wis ko okr eœl ane mia nem   super-
 heating [35], tj. prze grzan ie cie czy pow y¿ej jej  tempe ra -
tury wrze nia (w niek tórych przy padk ach na wet o 20oC).
Ró wnoczeœnie w przy padku za stos owa nia na czyñ za m -
kni êty ch do chod zi do zmia ny tem per atu ry wrze nia w  za -
le¿noœci od wart oœci ciœn ienia pa nuj¹cego w uk³adzie –
ta bela I.

Wed³ug Z³otor zynsk iego [57] me chan izm ogrzew a -
nia za po moc¹ mi krof al mo¿e byæ przed staw iony jako
trans fer energ ii wprost do ab sorb uj¹cych mo leku³ po -
przez prze wodn ictwo jo nowe oraz ro tac jê di poli  elek -
trycznych. Prze wodn ictwo jo nowe jest zwi¹zane z elek -
tro for ety czn¹ mi gracj¹ jo nów w polu elekt rycznym. Opór
œrodo wiska wzglê dem przep³ywu jonów po wod uje tar cie 
i w ten spo sób do chod zi do ogrzan ia roz tworu [11, 33].
Przez rotacjê di poli ro zum ieæ na le¿y uporz¹dkow anie di -
poli w ze wnê trznym polu elekt rycznym. W polu o  czês -
totliwoœci 2450 MHz, zwy kle u¿y wanym w ko mer cyj-
nych urz¹dze niach mi krof alo wych, di pole uleg aj¹ upo -
rz¹dkow aniu, a nast êpn ie rozl uŸn ieniu œred nio 4,9 × 109

razy na seku ndê [33]. 
Zdo lnoœæ do poch³anian ia pro mien iowa nia mi krof a -

lo wego i prze kaz ywa nia energ ii – po przez ciep³o – do in -
nych cz¹ste czek czê œciowo zal e¿y g³ówn ie od wspó³-
 czynnika roz pras zania (tg d) [11], który jest zde fin iowa -
ny jako sto sun ek stra ty die lekt rycznej (e'') do sta³ej die -
lekt rycznej (e') roz puszc zalni ka [31]:

tg d
e

e
=

¢¢

¢
 . {1}

Stra ta die lekt ryczna mie rzy zdo lnoœæ za miany energ ii 
mi krof alo wej w ciep³o, na tom iast sta³a die lekt ryczna
 opisuje pola ryz owalnoœæ cz¹stecz ki w polu elekt rycz -
nym [11]. Z tego po wodu cz¹stecz ki maj¹ce trwa³y mo -
ment di pol owy naj siln iej kon wert uj¹ ene rgiê
mi krof a low¹ w ciep³o, a sub stanc je nie pol arne – np. hek -
san – nie wy kaz uj¹ ¿a dnej zd oln oœci do ogrzew ania siê
pod wp³y wem mi krof al. W ta beli II poda no w³aœci woœci
fi zyczne i wspó³czyn niki roz pras zania dla kil ku  popu -

larnych ro z pus zcz alników na jcz êœci ej sto sown ych w pro - 
ce sach eks trakc ji.

Eskilss on i in. [11] po stul uj¹ trzy po dejœ cia do eks -
trakc ji mi krof alo wej anal itu z ma trycy pr óbki: a) pr óbka
jest za nur zona w roz puszc zalni ku lub mie szan inie roz -
pusz cza lników sil nie ab sorb uj¹cych pro mien iowa nie mi -
krof alo we; b) pr óbka za nur zona jest w mie szan inie za -
wie raj¹cej roz puszc zalni ki o du¿ ych i ma³ych war toœci -
ach stra ty die lekt rycznej; c) w przy padku, gdy prób ka po -
siada w³aœ ciwo œci po zwal aj¹ce na siln¹ ab sorp cjê pro -
mie niow ania mi krof alo wego, eks trakc ja za chod zi do roz -
puszc zalni ka prze nik liwe go dla mi krof al.

3. Schemat budowy i zasada dzia³ania systemów
mikrofalowych 

Z anal izy da nych za wart ych w li ter atu rze przed miotu
wy nika, ¿e wœ ród licz nych roz wi¹zañ tech niczn ych mo¿-
na wyró ¿niæ dwa pod staw owe ro dzaje sy stem ów  mikro -
falowych: mul tim oda lny i sku piaj¹cy. Oba sys temy s¹
dos têp ne ko merc yjnie, np. CEM (Sta ny Zjed noc zone),
Pro labo (Fran cja) i Mi les tone (W³ochy).

Znacz nie czêœc iej sto sow ane s¹ sys temy mul tim oda l -
ne. Cha rakt ery zuj¹ siê one roz przes trzeni aniem  promie -
niowania mi krof alo wego w ca³ej ob jêto œci ko mory pie ca
mi krof alo wego. Tego typu sys temy wy kor zyst uj¹ zwy kle 
na czyn ia za mkni ête (w licz bie od kil ku do na wet  kil ku -
dziesiêciu) um o¿liwiaj¹ce pr acê w po dwy¿szonym  ciœ -
nieniu oraz tem per atu rze pow y¿ej punk tu wrze nia me -
dium poch³aniaj¹cego mi krof ale (kw asów, ro zpuszczal -
ników itp.). Oba te pa ram etry – ci œni enie i tem per atu ra –
mog¹ byæ jed noc zeœ nie kon trol owa ne. W przy padku na -
czyñ zamk niêt ych, ciœn ienie wewn¹trz jest na ogó³ ni¿s ze 
ni¿ wy nika³oby to z tem per atu ry da nego roz tworu, bo -
wiem pod czas ogrzew ania pro mien iowa niem mi krof alo -
wym nie ustala siê równo waga pomiê dzy faz¹ ciek³¹
i ga zow¹. Przy czyn tego zja wis ka nal e¿y upa try waæ
w du¿o s³ab szym ogrzew aniu fazy ga zow ej pro mien io -
wa niem mi krof alo wym an i¿eli fazy ciek³ej; jak wia do -
mo, w ga zach nie wy stêpuje bo wiem prze wodn ictwo
jo nowe, ro tac ja cz¹ste czek jest ³atwiejs za, a licz ba  zde -
rzeñ miêd zy cz¹stecz kami jest du¿o mniej sza ni¿ w cie -
czach [21]. 

Na czyn ia sto sow ane w sys tem ach mul tim oda lnych
mo¿ na pod zie liæ na dwa typy [27, 35]. Pierw szy typ to
na czyn ia o re lat ywnie cien kich œcia nach wy kon any ch
z flu orow any ch pol imer ów, g³ówn ie z Te flonu® (PTFE).
Na czyn ia te sto sow ane s¹ naj czê œci ej pod czas eks trakc ji
i po zwal aj¹ na szyb kie uwaln ianie du¿ych iloœci ciep³a ze
œrodo wiska eks trakc ji. Dru gi typ nac zyñ sto sow any pod -
czas mi ner ali zac ji to gr ubo œci enne na czyn ia wy kon ane
z PTFE lub kwar cu, umieszc zane w wysokoc iœni -
eniowych os³onach i wy trzym uj¹ce ci œnien ie do 7 MPa
(PTFE) lub do 12 MPa (na czyn ia kwar cowe, szcz egó lnie
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za lec ane do roz twar zania pró bek w kwa sie siar kow ym).
Przyk³ada mi ko merc yjnym tego typu na czyñ s¹ na czyn ia
Gre enC hem® sto sow ane do eks trakc ji mi krof alo wej oraz
XP-1500 sto sow ane do mi ner ali zac ji mi krof alo wej
w apar acie MARS-X fir my CEM (Sta ny Zjed noc zone).

Sys temy sku piaj¹ce pra cuj¹ na ogó³ pod ciœ nieniem
at mosf ery cznym. Ge ner owa ne pro mien iowa nie mi krof a -
lo we jest sku pione w stre fie prób ki, dziê ki cze mu pró bka
pod daw ana jest znacz nie sil niejs zemu (i nie puls uj¹cemu) 
polu elekt ryczne mu ani¿e li w sys tem ach mul tim oda l -
nych. Urz¹dze nia pra cuj¹ce w tym sys tem ie zwy kle  wy -
po sa¿one s¹ w otwarte na czyn ia wy kon ane ze szk³a,
kwar cu oraz PTFE. U wy lotu na czyñ za mont owa ne s¹
ch³od nice zwrot ne za pewn iaj¹ce po wrót pa ruj¹cego roz -
puszc zalni ka lub kwa su do nac zyñ. W przy padku  stoso -
wa nia nacz yñ otwart ych, niew¹tpliw¹ za let¹ jest mo¿-
 liwoœæ do daw ania re age ntów pod czas ca³ego pro cesu.
Wad¹ na tom iast po zos taje brak mo ¿li woœci pro wad zenia
rów noc zesn ej mi ner ali zac ji (eks trakc ji) wie lu pró bek, jak
to ma miej sce w przy padku urz¹dzeñ mul tim oda lnych [27].

Do g³ówn ych ele men tów sys temu mul tim oda lnego,
jak rów nie¿ sku piaj¹cego, nal e¿y zal iczyæ [35]:  magne -
tron lub inny ge ner ator pro mien iowa nia mi krof alo wego,
fa low ody s³u¿¹ce do prze nies ienia pro mien iowa nia mi -
krof alo wego z ma gnet ronu do wn êtrza pie ca mi krof alo -
wego, na czyn ia eks trakc yjne lub mi ner ali zac yjne oraz
cyr kul ator za bezp iecz aj¹cy ma gnet ron. Na ry cin ie 1
przed staw iono sche mat apar atu pra cuj¹cego w sys tem ie
mul tim oda lnym.

4. Parametry wp³ywaj¹ce na wydajnoœæ procesu 

Wydajnoœæ pro cesu mi ner ali zac ji (eks trakc ji) wspo -
mag ane go pro mien iowa niem mi krof alo wym za le¿y g³ów -
nie od na stêp uj¹cych cz ynni ków: mocy pro mien iowa nia
mi krof alo wego, cza su trwa nia eks poz ycji na mi krof ale,
ro dzaju u¿ ytego kwa su b¹dŸ roz puszc zalni ka (lub mie -
szan iny kwa sów i roz pusz cza lników), masy i cha rakt eru
pró bki oraz oznac zane go anal itu [27, 29]. Czyn niki te
nale ¿y zaw sze roz wa¿aæ ra zem, a w przy padku me tod
eks trakc yjny ch szc zegól nie nal e¿y uwz glêdn iæ od por -
noœæ pró bki na tem perat urê (lot noœæ, tem per atu ra roz -
k³adu) oraz inne pa ram etry fi zyk och emic zne (pKa, po -
la rno œæ itp.). Na le¿y po dkr eœl iæ, ¿e czyn niki te s¹ wz glê -
dem sie bie zal e¿ne, np. za stos owa nie wi êksz ej mocy pro -
mien iowa nia im plik uje re dukc jê cza su eks poz ycji pro -
mie niow ania na pró bkê. Ogó lnie za lec ane jest sto sow a -
nie pro mien iowa nia o du¿ ej mocy ce lem zmi nim ali zow a -
nia jego cza su od dzia³ywana na prób kê [28]. Sto so-
wa nie mak sym alnej mocy pie ca mi krof alo wego pod czas
eks trakc ji mo¿e byæ jed nak nie wskaz ane, pon iewa¿ mo¿e 
spr zyjaæ prze nies ieniu do roz puszc zalni ka znacz nej ilo œ -
ci sub stanc ji po chodz¹cych z ma trycy pr óbki i tym sa -
mym sp owodowaæ ob ni¿enie se lektywnoœci pro cesu i ry -

zyko po wstan ia in terf ere ncji. Mo ¿liwe jest ta k¿e  roz ³o-
 ¿e nie pr óbki i an alit ów lub te¿ gwa³tow ne i  niebez pieczne 
za got owa nie siê roz puszc zalni ka. Me tody mi ne r a li zac yj -
ne wy mag aj¹ na tom iast na ogó³ wy sok iej tem per atu ry,
a w przy padku uk³adów zamk niêt ych równ ie¿ wy sok iego 
ci œni enia [24, 28]. 

Nó bre ga i in. [32] do kon ali przegl¹du naj bard ziej po -
pul arny ch, do stê pnych ko merc yjnie sy stem ów do  mine -
ra lizacji i eks trakc ji. Obecn ie w sys tem ach prze zna c zo-
nych do jed noc zesn ej mi ner ali zac ji i eks trakc ji mo¿ liwa
jest kon trola tem per atu ry i ciœ nie nia w cza sie trwa nia pro -
cesu. Apar at MARS-X (CEM) wypo sa¿ony w wyso ko -
ciœnieniowe na czyn ia XP-1500 oraz Gre enC hem® umo¿-
li wia ko ntrolê tem per atu ry i ciœ nie nia pro cesu tyl ko
w jed nym na czyn iu (tzw. na czyn iu kon trol nym) z  wyko -
rzystaniem od pow iednio czuj nika na podc zer wieñ
(RTP-300 Plus) i czuj nika ciœn ien ia (ESP-1500 Plus).
Naj nows ze roz wi¹za nia po zwal aj¹ ko ntro lowaæ tem pe ra -
turê we wszyst kich na czyn iach znaj duj¹cych siê w mul ti -
mod alnym pie cu mi krof alo wym (sys tem High-
Through put Acc esso ry Set fir my CEM, Sta ny  Zjedno czo -
ne) [8]. Kon trola tem per atu ry pro cesu umo ¿li wia ca³ko -
wity rozk³ad ma trycy or gan icznej pod czas pro cesu mine -
ra liz acji, na tom iast w przy padku eks trakc ji –  unikniê cie
ry zyka de grad acji pr óbki i an alit ów przez prze grzan ie  œro -
dowiska eks trakc ji. Kon trol owa na, wy soka tem per a tu ra
po zwala ta k¿e na ob ni¿e nie na piêc ia  powierzch niowego
roz puszc zalni ka, u³atwiaj¹c jego mie szan ie siê z pr óbk¹
i tym sa mym po wod uj¹c wzrost de sorpc ji anal i tu z pr ób -
ki [26]. 

W przy padku uk³adów zamk niêt ych, in nym istotn ym
czyn nik iem jest ciœn ien ie. Pro ces eks trakc ji lub mi ner ali -
zac ji pro wad zony w wa runk ach wy sok iego ci œni enia
i tem per atu ry za chod zi ze sz czeg ólnie du¿¹ wy dajn oœci¹
i w kr ótkim cza sie [11, 33]. Po nadto na wy dajn oœæ eks -
trakc ji wspo mag anej pro mien iowa niem mi krof alo wym
du¿y wp³yw ma ro dzaj za stos owa nego roz puszc zalni ka
eks trakc yjne go. Zwi¹zki nie pol arne s¹ z pew noœ ci¹ le piej 
eks trah owa ne przy sto sow aniu roz pus zcz alników ta kich,
jak np. n-hek san [33], jed nak ze wzg lêdu na ni skie  war -
toœci wspó³czyn nika roz pras zania (tg d) ta kich  rozpusz -
czalników wska zane jest sto sow anie dod atk ów wspo -
ma gaj¹cych poch³anian ie pro mien iowa nia mi krof alo we -
go [11]. 

5. Zastosowanie promieniowania mikrofalowego 

5.1. Mi ner ali zac ja 

Mi ner ali zac ja wspo mag ana pro mien iowa niem mi kro -
f alo wym dz iêki swo im licz nym za let om (m.in. sz ybk oœci, 
sk ute cznoœci, ek ono micznoœci itp.) zna laz³a sze rok ie za -
stos owa nie w anal izie pier wiastk owej. Tay lor i in. [50]
oraz Nób rega i in. [32] w swo ich pra cach za prez ento wali

Problems of Forensic Sciences 2008, LXXIII, 30–43

Zastosowanie technik mikrofalowych w procesie przygotowania... 41



licz ne za stos owa nia mi ner ali zac ji mi krof alo wej do anal i -
zy prób ek œrod owi skowych (gleb, osad ów, roœl in) oraz
kli niczn ych (krwi, mo czu). Na sz czególn¹ uw agê za -
s³uguj¹ nowo oprac owa ne efekt ywne me tody roz twar za -
nia ta kich ma ter ia³ów bio log iczny ch cha rakt ery zu j¹-
cych siê ró¿n¹ lip ofil noœ ci¹, jak w³osy i tkan ki narz¹dów
wewn êtrznych [45, 50, 52, 53]. 

Ostatn ie do nies ienia wska zuj¹ na wy kor zyst anie roz -
twar zania wspo mag ane go pro mien iowa niem mi krof alo -
wym ró wnie¿ w pro ces ie pro fil owa nia nar kot yków pod
k¹tem anal izy wie lop ierwi astkow ej. Fier ro i in. [14] za -
stos owa li me todê mi krof alo wej mi ner ali zac ji ta blet ek eks -
tazy w celu oznac zania tak in ter esuj¹cych z punk tu wi -
dzen ia tok syk olo ga s¹do wego pi erw iastków, jak rtêæ i ar -
sen. Pier wiastki te s¹ po zos ta³oœci¹ po prod ukcy jn¹ tego
typu nar kot yku. Anal izy wy kon ano za po moc¹ elek t ro -
che miczn ych tech nik wol tamp ero met ryc znych (DPASV, 
DPCSV) i tech nik¹ bezp³omien iowej atom o wej spek -
trom etr ii ab sorpc yjnej (ETAAS). Com ment i in. [9]  po -
równali zaw artoœci 26 pie rwiastków w 20  tablet kach ecs -
tasy po chodz¹cych z dw óch ró ¿nych par tii  produkcyj -
nych. Jak pod kreœlaj¹ au tor zy, za stos owa nie  mi neraliza -
cji mi krof alo wej za pewni³o szyb kie przy got owa nie pró-
 bek do anal izy tech nik ami spek trom etr ii pla z mow ej
(ICP-MS i ICP-AES). Ko per i in. [22] za stos owa li me -
todê tra dyc yjn¹ oraz wspo mag an¹ pro mien iowa niem mi -
krof alo wym do roz twor zenia ok. 100 ta blet ek za wier a j¹-
 cych 3,4-me tyl eno dio ksy-N-me tyl oam fet aminê (MDMA).
W celu iden t yfi kac ji me tody pro dukc yjnej MDMA, a tym
sa mym nie leg alne go Ÿród³a pro dukc yjne go, wy znac zono
st ê¿en ia po nad 50 pi erwiastków (uzys kuj¹c swo isty ,,od cisk 
pal ca”) tech nik ami ICP-MS i ICP-AES oraz wy kon ano
m.in. kla strow¹ ana lizê che mom etr yczn¹. Bora i in. [4] dzi ê -
ki szyb kiemu roz twar zaniu pró bek tu reck iej he roi ny wy -
znac zyli st ê¿en ia 10 pi erwi astk ów. Otrzym ane wy niki po -
twier dzi³y przy puszc zenia spec ja lis tów co do spo sobu pro -
dukc ji i prze chow ywa nia  niele gal nego nar kot yku. Du¿e stê -
¿en ie wap nia (4,05– 142,0 mg/g) œwi adczy³o m.in. o za sto-
so wan iu wap na pa lon ego lub tal ku do izol acji mor finy,
a du¿a zaw art oœæ ¿el aza (180–1470 mg/g) po twierd zi³a
 spo sób prze chow y wa nia he roi ny w me tal owy ch  pojem -
nikach. 

W ta beli III ze brano przyk³ad owe pro ced ury mi ner a -
li zac yjne wy kor zyst ane w anal izie kli niczn ej i tok syk olo -
gic znej z uwz glê dni eni em oznac zany ch anali tów, ma -
try cy pr óbki oraz wa runk ów pro ced ury mi krof alo wej.

5.2. Izol acja

Od mienna sy tua cja do tyc zy pro cesu eks trakc ji wspo -
mag anej pro mien iowa niem mi krof alo wym. W li ter atu rze 
od not owa no za led wie kil ka pu blik acji po œwiê con ych
izol acji sub stanc ji ak tywn ych dla po trzeb anal izy kli nicz -
n ej i tok syk olo gic znej [10, 12, 13, 16, 19, 23]. Przyk³ady
te do tycz¹ eks trakc ji ró¿ nych kse nobio tyków, np. nar -

kotyk ów i lek ów (oraz ich met aboli tów) z krwi, osoc za
i su row icy oraz sub stanc ji ak tywn ych z pr epar atów far -
mac euty cznych. Szc zegó³owy opis za stos owa nych wa -
runk ów eks trakc yjny ch ana litów ze staw iono w ta beli IV.
Na sz cze góln¹ uw agê zas³uguj¹ wa rto œci wy daj noœci eks -
trakc ji, któ re s¹ zde cyd owa nie wy¿ sze (60–100%) ni¿
w przy padku kla syczn ej eks trakc ji roz puszc zalni kow ej
(60–70%). 

Wie lu aut orów po dejm owa³o ju¿ pr óby opty mal iza cji 
pro cesu eks trakc ji wspo mag anej mi krof ala mi. Fe rnán dez 
i in. [12, 13] prze prow adz ili ekst rakc jê mor finy, ko dei ny, 
6-acet ylo mor finy, ko kai ny, ben zoi loek ogni ny, ko kae ty -
le nu, 2-etyl ide no-1,5-di met ylo-3,3-di fen ylo pir oli dyny oraz
me tad onu ze wspo mnian ych ma ter ia³ów (mo czu i  oso -
cza). W przy padku eks trakc ji ana litów z mo czu, au tor zy
do kon ali opty mal iza cji pro cesu, bior¹c pod uwa gê ro dzaj 
roz puszc zalni ka oraz pH pró bki i czas eks poz ycji na pro -
mien iowa nie mi krof alo we. Otrzym ane przez autorów re -
zult aty po twierd zaj¹ u¿ yteczn oœæ oprac owa nej me tody
do izol acji ba dan ych na rko tyków i ich me tab olitów. Bra -
chet i in. [7] zop tym ali zow ani eks tra kcjê ko kai ny i ben -
zoi loek goniny z liœ ci krze wu koki, sto suj¹c mi krof alo wy
sys tem sku piaj¹cy. Au tor zy prze tes towa li kil ka roz pusz -
czalników i mie szan in roz pusz czalników (m.in. hek san,
me tan ol-woda (71/29 v/v), wp³yw roz drobn ienia  mate -
ria³u roœ linne go oraz fil tracjê on-line pró bki po eks trak c ji.
Za stos owa na me toda (MAE) po zwoli³a ju¿ przy mocy
125 W sk róciæ czas przy got owa nia prób ki do 30 s i uzys -
kaæ wy niki zgod ne z da nymi za wart ymi w li ter atu rze
przed miotu. Wie tec ha-Pos³uszny i in. [55] i WoŸnia -
kiewicz i in. [56] zop tym ali zow ali wa runki eks trakc ji mi -
krof alo wej amit rypty liny, imip rami ny, dok sep inu, nor -
tryp tyl iny, de zyp rami ny, nor doks epi ny i klo mip rami ny
z pró bek krwi i su row icy. Pro ced ura obejm uje ekstr akc jê
z udzia³em mie szan iny n-hek sanu i al koh olu izoa mylo -
wego (99:1, v/v) w tem per atu rze 60oC przez 3 min.  Ana -
li za ma ter ia³ów kon trol ny ch (su row ica) wy kaza³a od zysk 
an alitów w za kres ie 95–110%. 

6. Pod sum owa nie

Tech niki mi krof alo we przy got owa nia prób ki zna laz -
³y dot¹d doœæ licz ne za stos owa nia w anal iza ch prób ek
s¹do wych i kli niczn ych. Mi ner ali zac ja mi krof alo wa jest
obecn ie jedn¹ z pod staw owy ch tech nik roz twar zania ma -
trycy bio log icznej w anal izie pier wiastk owej. Do pod -
staw owy ch za let tej tech niki nale ¿y zali czyæ krót ki czas
przy got owa nia prób ki, ni skie kosz ty oraz dobr¹ dos têp -
noœæ ko merc yjny ch ap arat ów. Licz ba prac na ukow ych
po œwiê conych za stos owa niu eks trakc ji wspo mag anej
pro mien iowa niem mi krof alo wym sys tem aty cznie siê
zwi êks za. Wi¹¿e siê to przede wszyst kim z mo¿liw oœci¹
efekt ywne go od zys ku anal itu z ma trycy pr óbki oraz as -
pekt ami ekon omi cznymi: przede wszyst kim skróce niem
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cza su trwa nia pro cesu oraz ogran icz eniem zu¿yc ia roz -
pus zcz alników or gan iczny ch. Na le¿y pr zyp uszcz aæ, ¿e
w nie dal eki ej przysz³oœci tech niki mi krof alo we znajd¹
ru tyn owe zastosowanie w pracowniach analitycznych,
w tym w laboratoriach zajmuj¹cych siê analizami s¹do -
wymi i kli niczn ymi.             
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