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 1 ÚVOD

V poslední době je celosvětově a rovněž v České republice věno-
vána zvýšená pozornost senzoricky aktivním látkám ovlivňujícím kva-
litu piva. Na senzorickém charakteru i analytickém složení piva se
spolupodílí kvalita pivovarských surovin, technologie výroby sladiny
a mladiny i technologie kvašení a zrání piva. Mezi senzoricky aktivními
látkami ovlivňujícími kvalitu piva hrají významnou úlohu heterocyk-
lické a sirné sloučeniny, z nichž některé se vyznačují vysokou sen-
zorickou aktivitou i v extrémně nízkých koncentracích. Stopová množ-
ství těchto sloučenin, které lze běžně nalézt v potravinách, se
spolupodílejí na vytváření jejich aroma a tento vliv lze obecně hodnotit
jako příznivý. U sladu, resp. u piva to však platí jen ve velmi omezené
míře a přítomnost heterocyklických a sirných látek se v tomto směru
hodnotí spíše nepříznivě.

Přímá analýza sirných senzoricky aktivních látek je možná jen
zřídka, protože se nacházejí v analyzovaných matricích (slad, pivo)
ve velmi nízkých koncentracích (μg.kg–1,l–1 – ng.kg–1,l–1). Před vlastní
analýzou je třeba analyty extrahovat z matrice a zakoncentrovat. Vý-
běr vhodné metody přípravy vzorku pak výrazně ovlivňuje rychlost,
spolehlivost a přesnost analýzy [1]. Pro zakoncentrování těkavých lá-
tek se používá destilace s vodní párou, headspace metody (extrakce
plynem) a mikroextrakce tuhou fází (SPME) [2,3]. Mikroextrakce tu-
hou fází je bezrozpouštědlová metoda přípravy vzorku. Metoda ne-
vyžaduje složitou instrumentaci a je založena na sorpci analytu ma-
lým množstvím extrakční fáze na povrchu křemenného vlákna.
Analyty se sorbují do dosažení rovnovážného stavu. Množství extra-
hovaného analytu závisí na hodnotě rozdělovacího koeficientu analyt
– vlákno [3]. Existuje několik typů vláken vhodných pro extrakci těka-
vých látek. Afinita vlákna vůči analytu závisí na polaritě stacionární
fáze a na vlastnostech daného analytu. K separaci sirných těkavých
látek bývá nejčastěji využívána plynová chromatografie ve spojení se
selektivními detektory. Selektivní detektory jsou obzvláště výhodné
při analýzách rozmanitých sirných látek ve složitých matricích. Tyto
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 1 INTRODUCTION

In the Czech Republic and worldwide, increased attention has been
devoted to sensorially active substances affecting beer quality. Sen-
sorial character and beer analytical composition is affected by quality
of brewing materials, sweet wort and hopped wort and fermentation
technology and beer maturation. 

Trace amounts of these substances, which can be commonly found
in food, contribute to their aroma and this effect can be generally as-
sessed as favorable. In malt or beer it is true only to a limited extent
and the presence of heterocyclic and sulphur substances is assessed
here rather unfavorably.

The direct analysis of sulphur sensorially active substances is fea-
sible only seldom as they are found in the analyzed matrices (malt,
beer) in very low concentrations (mg.kg–1,l–1 – ng.kg–1,l–1). Before the
analysis, the analytes must be extracted from the matrix and concen-
trated. Selection for a suitable method of the sample preparation sig-
nificantly affects the rate, reliability and accuracy of the analysis [1].
Water steam distillation, headspace methods (extraction with gas)
and solid-phase microextraction (SPME) are used for the concentra-
tion of volatile substances [2,3]. Solid-phase microextraction is a sol-
ventless sample preparation method. The method does not require
any complicated instrumentation and is based on sorption of the an-
alyte with a small amount of extraction phase on the surface of the
silica fiber. The analytes are sorbed till the balanced state is achieved.
The amount of the extracted analyte depends on the value of the par-
tition coefficient analyte – fiber [3]. Several types of fibers suitable for
the extraction of volatile substances exist. Fiber affinity to analyte de-
pends on the polarity of the stationary phase and properties of the
given analyte. The method of gas chromatography coupled with se-
lective detectors is used for separation of volatile sulphur substances.
Selective detectors are mainly advantageous at the analyses of var-
ious sulphur substances in complex matrices. These detectors can
shorten time demanding sample purification, possible a cause of sam-
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detektory mohou redukovat časově náročné čištění vzorků, které
může být příčinou znečištění vzorků dalšími kontaminanty, nebo do-
konce ztráty stanovovaných analytů [4]. Stále nejvíce používaným de-
tektorem pro analýzu sirných látek je plamenový fotometrický detektor
(FPD). K separaci těkavých sirných látek metodou plynové chroma-
tografie se používají kolony s polární stacionární fází polyethylengly-
kolu nebo s mírně polární fází 5 % – phenyl-95 % – dimethylpolysi-
loxanu [2,5,6]. 

K extrakci a následnému zakoncentrování sirných těkavých látek
byly experimentálně porovnávány analytické metody dynamická mik-
roextrakce na pevnou fázi a automatizovaná termická desorpce.

 2 EXPERIMENTÁLNÍ ČÁST

Chemikálie
Dimethyl sulfid (Sigma Aldrich, USA), dimethyl disulfid (Sigma Ald-

rich, USA), dimethyl trisulfid (Sigma Aldrich, USA), sirouhlík (Sigma
Aldrich, USA), ethyl sulfid (Sigma Aldrich, USA), diethyl disulfid
(Sigma Aldrich, USA), methionol (Sigma Aldrich, USA), 3-methylthi-
ofen (Sigma Aldrich, USA), ethyl thioacetát (Sigma Aldrich, USA), 
2-methyl-1-buthanthiol (Sigma Aldrich, USA), etanol p.a. (ML Che-
mica, ČR), deionizovaná voda.

Chromatografická kolona
Křemenná kapilární kolona GS-GasPro (60 m x 0,32 i.d., vázaná

stacionární fáze silica plot vhodná i pro GC-MS) (J&W Scientific, La-
bicom Česká republika).

SPDE jehly
Polydimethylsiloxan/activ charcoal (PDMS/AU) 50 μm, délka jehly

56 mm (Chromtech, Německo)
Polydemethylsiloxan (PDMS) 50 μm, délka jehly 56 mm (Chrom-

tech, Německo).

TDAS sorbenty
Tenax TA 60/80 (Labicom, Česká republika).
Carbotrap 20/40 (Labicom, Česká republika).

Technické plyny 
Helium – čistota 5.5 (Siad, Česká republika), dusík – čistota 5.0

(Siad, Česká republika), vodík – čistota 4.5 (Siad, Česká republika),
vzduch – čistota 5.0 (Siad, Česká republika), technický dusík – čistota
4.0 (Siad, Česká republika), dusík (dynamická head-space) – čistota
5.5 (Siad, Česká republika).

Instrumentální vybavení
Plynový chromatograf Finnigan Trace GC Ultra (Thermo Corpora-

tion, USA) s hmotnostním detektorem Finnigan DSQ (Thermo Cor-
poration, USA) 

Plynový chromatograf Trace GC Ultra s plamenofotometrickým de-
tektorem (FPD) selektivním pro síru (Thermo Corporation, USA)

Autosampler CombiPall vybavený automatickou SPME, SPDE
a TDAS (CTC Analytics AG, Švýcarsko). 

Ostatní laboratorní vybavení
Termobox Evaterm (Labicom, Česká republika), zařízení pro dyna-

mickou head-space (Labicom, Česká republika), analytická váha TB
215-D (Denver, Německo).

Ke stanovení sirných těkavých látek byly porovnávány metody au-
tomatizované SPDE (dynamická mikroextrakce na pevnou fázi)
a TDAS (automatizovaná termická desorpce). Porovnání bylo prová-
děno na vzorku směsného standardu, který obsahoval dimethylsulfid
(DMS), dimethyldisulfid (DMDS), dimethyltrisulfid (DMTS), sirouhlík
(CS2), ethanthiol (EtSH), diethyldisulfid (DEDS), methionol, 3-met-
hylthiofen (3MTP), ethylthioacetát (EtSAc) a 2-methyl-1-buthanthiol
(2MBT). Podle ploch píků sledovaných analytů byly nalezeny vhodné
podmínky pro jejich stanovení. 

Byl připraven směsný standard sirných látek ředěním sledovaných
analytů v 5 % roztoku ethanolu tak, aby výsledná koncentrace v 10 ml
ethanolového roztoku byla pro jednotlivé analyty následující: dimethyl-
sulfid 0,25 μg.l–1, dimethyldisulfid 0,1μg.l–1, dimethyltrisulfid 0,05 μg.l–1, si-
rouhlík 0,1 μg.l–1, ethanthiol 0,3 μg.l–1, diethyldisulfid 0,4 μg.l–1, met-
hionol 5,0 μg.l–1, 3-methylthiofen 0,1 μg.l–1, ethylthioacetát 0,05 μg.l–1

a 2-methyl-1-buthanthiol 0,3 μg.l–1.
Takto připravený roztok byl použit pro porovnání výtěžností různých

metod extrakce.

ple contamination or even loss of the determined analytes [4]. The
flame photo detector (FPD is the most frequently used detector for
the analysis of sulphur substances. For separation of sulphur volatile
substances by the gas chromatography method, the columns with po-
lar stationary phase of polyethylene glycol or with mildly polar phase
5 % – phenyl-95 % – dimethyl polysiloxan are used [2,5,6]. 

The analytical methods of dynamic solid phase microextraction and
automated termic desorption were experimentally compared for the
extraction and subsequent concentration of sulphur volatile sub-
stances.

 2 EXPERIMENTAL PART

Chemicals
Dimethyl sulfide (Sigma Aldrich, USA), dimethyl disulfide (Sigma

Aldrich, USA), dimethyl trisulfide (Sigma Aldrich, USA), carbon disul-
fide (Sigma Aldrich, USA), ethyl sulfide (Sigma Aldrich, USA), diethyl
disulfide (Sigma Aldrich, USA), methionol (Sigma Aldrich, USA), 3-
methylthiofen (Sigma Aldrich, USA), ethyl thioacetate (Sigma Aldrich,
USA), 2-methyl-1-buthanthiol (Sigma Aldrich, USA), ethanol p.a. (ML
Chemica, CR), deionized water.

Chromatographic column
Silica capillary column GS-GasPro (60 m x 0.32 i.d., bonded sta-

tionary phase silica plot suitable also for GC-MS) (J&W Scientific,
Labicom Czech Republic).

SPDE needles
Polydimethyl siloxane/active charcoal (PDMS/AC) 50 μm, needle

length 56 mm (Chromtech, Germany)
Polydemethyl siloxane (PDMS) 50 μm, needle length 56 mm

(Chromtech, Germany)

TDAS sorbents
Tenax TA 60/80 (Labicom, Czech Republic).
Carbotrap 20/40 (Labicom, Czech Republic).

Technial gases 
Helium – purity 5.5 (Siad, Czech Republic), nitrogen – purity 5.0

(Siad, Czech Republic), hydrogen – purity 4.5 (Siad, Czech Republic),
air – purity 5.0 (Siad, Czech Republic), technical nitrogen – purity 4.0
(Siad, Czech Republic), nitrogen (dynamic head-space) – purity 5.5
(Siad, Czech Republic).

Instrumentation
Gas chromatograph Finnigan Trace GC Ultra (Thermo Corporation,

USA) with mass detector Finnigan DSQ (Thermo Corporation, USA) 
Gas chromatograph Trace GC Ultra with flame photometric detector

(FPD) selective for sulphur (Thermo Corporation, USA)
Autosampler CombiPall equipped with automatic SPME, SPDE and

TDAS (CTC Analytics AG, Switzerland). 

Other laboratory equipment
Termobox Evaterm (Labicom, Czech Republic), equipment for dy-

namic head-space (Labicom, Czech Republic), analytical balance TB
215-D (Denver, Germany)

The automated Solid Phase Microextraction method (SPME) and
Thermic Desorption System (TDSA) were compared for the determi-
nation of sulphur volatile substances.

Comparison was conducted on a sample of mixed standard con-
taining dimethyl sulfide (DMS), dimethyl disulfide (DMDS), dimethyl
trisulfide (DMTS), carbon disulfide (CS2), ethanthiol (EtSH), diethyl
disulfide (DEDS), methionol, 3-methylthiofen (3MTP), ethylthio ac-
etate (EtSAc) and 2-methyl-1-buthanthiol (2MBT). According to the
size of peak areas of the studied analytes, suitable conditions for their
determination were found. 

Mix standard of sulfur substances was prepared by diluting the
studied analytes in 5 % ethanol solution so that the resulting concen-
tration in 10 ml ethanol solution for the individual analytes was as fol-
lows: dimethyl sulfide 0.25 μg.l–1, dimethyl disulfide 0.1μg.l–1, dimethyl
trisulfide 0.05 μg.l–1, carbon disulfide 0.1 μg.l–1, ethanthiol 0,3 μg.l–1,
diethyl disulfide 0.4 μg.l–1, methionol 5.0 μg.l–1, 3-methylthiofen
0.1 μg.l–1, ethylthio acetate 0.05 μg.l–1 and  2-methyl-1-buthanthiol
0.3 μg.l–1.

The prepared solution was used for the comparison of the different
extraction methods for recovery.
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Stanovení sirných těkavých látek automatizovanou metodou
SPDE

SPDE je novější a modernější uspořádání SPME. Jedná se o dy-
namickou extrakci kapalných nebo plynných vzorků. Princip metody
SPDE je obdobný jako SPME s tím rozdílem, že sorbent je nanesen
na vnitřní povrch jehly připojené k plynotěsné stříkačce (obr.1). Opa-
kovaným nabíráním plynné (HS – SPDE) nebo kapalné fáze (DI –
SPDE) vzorku dochází k zakoncentrování stanovovaných analytů uv-
nitř jehly. 

Do 20 ml vialky na head-space bylo převedeno 10 ml roztoku směs-
ného standardu. Vialka byla hermeticky uzavřena a vložena do auto-
matického dávkovače CombiPal (CTC). Byly testovány 2 SPDE jehly:
polydimethylsiloxan/activ charcoal (PDMS/AU) 50 μm, délka jehly
56 mm a polydimethylsiloxan (PDMS) 50 μm, délka jehly 56 mm. In-
kubační doba vzorku při 50 °C byla 30 min, teplota jehly byla nasta-
vena na 35 °C, počet extrakčních cyklů byl 15. Desorpční objem plynu
He byl 500 μl. Jedná se o objem plynu (He), který při desorpci projde
z plynotěsné stříkačky přes jehlu s nasorbovanými analyty do PTV
injektoru. Rychlost plynu při desorpci byla 50 μl.s–1,
celková doba desorpce v PTV injektoru byla 3 min při
250 °C a hloubka vnoření jehly do injektoru 4,5 cm. 

Po desorpci byly sirné látky separovány na kapilární
koloně GS Gaspro. Kondicionace jehly (vypálení) po
skončení desorpce byla nastavena na 5 min při
250 °C. 

Stanovení sirných těkavých látek metodou TDAS 
Pro extrakci a zakoncentrování byla testována

a optimalizována dynamická head-space metoda
(obr. 2) s automatizovanou termickou desorpcí. 

10 ml směsného standardu v 5 % ethanolovém roz-
toku bylo ve stripovací nádobce probubláváno inert-
ním plynem dusíkem. Doba stripování byla 30 min při
50 °C, rychlost dusíku byla 10 ml.min–1. Před stripo-
váním byl vzorek kondicionován 10 min při 50 °C. 

Těkavé analyty se sorbovaly na sorbentu v termo-
desorpční trubici. Po skončení doby sorpce byla
sorpční trubička umístěna v modulu pro plně automa-
tickou tepelnou desorpci vzorků dávkovače CombiPal
(TDAS). Sledované analyty byly následně z desorpční
trubice dopravovány na chromatografickou kolonu
pouze přes jehlu, kterou lze snadno tepelně vyčistit
a tím zamezit nežádoucí kontaminaci následujících
vzorků. Teplota desorpce byla 250 °C po dobu 5 min,
rychlost desorpčního plynu He byla 1,5 ml.min–1 .

Determination of sulphur volatile
substances with the automated
SPDE method

SPDE is the newest and the most
modern SPME set-up. It is the system
for dynamic extraction of liquid and
gaseous samples. The principle of this
method is similar as that of SPME but
in contrast to it, sorbent is applied on
the inner wall of the needle of the gas-
tight syringe (Fig. 1). The analytes de-
termined are concentrated in the nee-
dle by repeated introduction of gaseous
(HS – SPDE) or liquid (DI – SPDE) sam-
ple phase. 

10 ml of solution of mixed standard
was transferred to the head-space vial
(20 ml). The vial was hermetically
closed and placed into the automatic
sampler CombiPal (CTC). Two SPDE
needles were tested: polydimethyl
siloxane/activ charcoal (PDMS/AC) 50
μm, length of the needle 56 mm and
polydimethyl siloxane (PDMS) 50 μm,
length of the needle 56 mm. Sample in-
cubation time at 50 °C was 30 min. Nee-
dle temperature was set to 35 °C, num-
ber of extraction cycles was 15.
Desorption volume of gas He was 500
μl. i.e. the volume of the gas (He) pass-
ing during desorption from the gas-tight
syringe through a needle with the
sorbed analytes to the PTV injector),

desorption gas flow rate 50 μl.s–1, total desorption time in the PTV
injektor was 3 min at 250 °C and needle insertion depth was 4.5 cm.
After desorption, sulfur substances were separated on the GS Gaspro
capillary column. The needle was conditioned for 5 min at 250 °C. 

Determination of sulphur volatile substances with the TDAS
method

The dynamic head-space method (Fig. 2) with automated thermic
desorption was tested and optimized for the extraction and concen-
tration. 

Inert gas nitrogen bubbled through 10 ml of mix standard in 5 %
ethanol solution in a strip tube. Stripping time was 30 min at 50 °C,
nitrogen flow rate was 10 ml.min–1. Prior to stripping, the sample was
conditioned for 10 min at 50 °C. 

The volatile analytes were trapped to the sorbent in the thermod-
esorption tube. After completing the resorption time, the sorption tube
was placed in the module for fully automatic thermal desorption of
the sampler CombiPal (TDAS). Subsequently, the studied analytes

Obr. 1 Schéma jehly pro SPDE extrakci [7] / Fig. 1 Needle scheme for SPDE extraction [7]

Obr. 2 Zařízení pro dynamickou head-space / Fig. 2 Dynamic  head-space equip-
ment
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Systém TDAS nepoužívá žádnou „transferline“ a je plně automati-
zován. Termodesorpční trubička byla naplněna 100 mg Tenaxu TA
nebo 100 mg Carbotrapu.

Po desorpci byly sirné látky separovány na kapilární koloně GS
GasPro. 

Instrumentace a chromatografické stanovení
Vlastní stanovení sirných těkavých látek u automatizovaných SPDE

a TDAS metod bylo prováděno na plynovém chromatografu Trace
Ultra s FPD detektorem. K separaci byla použita kapilární kolona GS-
Gaspro (60 m x 0,32 mm) s následujícím teplotním programem: po-
čáteční teplota 40 °C po dobu 1 min, nárůst teploty 4 °C·min-1 do
240 °C, doba setrvání 15 min. Konstantní průtok nosného plynu He
1.5 ml·min–1. Teplota FPD detektoru 180 °C, průtok vzduchu
105 ml.min–1, průtok vodíku 90 ml.min–1, průtok dusíku (make-up)
20 ml.min–1.

U HS-SPDE techniky byl PTV injektor nastaven na 250 °C, režim
splitless uzavřen po dobu 5 min. Pro TDAS byl PTV injektor nastaven
na teplotu 40 °C, režim splitless uzavřen 5 min. Po této době byl in-
jektor vyhřát ze 40 °C na 240 °C (doba prodlevy 10 min), rychlost
ohřevu 15 °C.min–1 .

Identifikace analyzovaných těkavých látek byla provedena na zá-
kladě porovnání retenčních časů se standardem, kvantifikace byla
provedena pomocí kalibrační křivky. 

 3 VÝSLEDKY A DISKUZE

U automatizované metody SPDE byly za stejných experimentálních
podmínek porovnávány dvě jehly s různou stacionární fází. Jehla se
stacionární fází PDMS (polydimethylsiloxan) a jehla s kombinovanou
stacionární fází PDMS/AU (polydimethylsiloxan a aktivní uhlí). Na
jehlu s kombinovanou stacionární fází se nasorbovaly všechny sle-
dované analyty a výtěžnost sorpce byla velmi dobrá (obr. 3).

Při optimalizaci automatizované metody TDAS byly testovány dva
typy sorbentů – Tenax TA a Carbotrap. Oba sorbenty se používají pro
analýzy těkavých látek. Vhodnější pro analýzy sirných těkavých látek
byl Tenax TA (obr. 4). Na sorbentu Tenax TA se zakoncentrovalo všech
10 sledovaných sirných látek: dimethylsulfid (DMS), dimethyldisulfid
(DMDS), dimethyltrisulfid (DMTS), sirouhlík (CS2), ethanthiol (EtSH),
diethyldisulfid (DEDS), methionol, 3-methylthiofen (3MTP), ethylthio-
acetát (EtSAc) a 2-methyl-1-buthanthiol (2MBT), zatímco na sorbentu
Carbotrap pouze 5 analytů (3MTP, DMDS, DEDS, EtAc, EtSH).

 4 ZÁVĚR

K extrakci a následnému zakoncentrování sirných těkavých látek
byly experimentálně porovnávány automatizované analytické metody

were transferred from the desorption tube to the chromatographic col-
umn through a needle which can be easily cleaned thermally reducing
thus contamination of the following samples. 

Temperature of desorption was 250 °C for 5 min, flow rate of des-
orption gas He was 1.5 ml.min–1.

The TDAS system does not use any “transferline“ and is fully au-
tomated. The thermodesorption tube was filled with Tenax TA (100
mg) or Carbotrap (100 mg).

After desorption, sulfur substances were separated on the GS
GasPro capillary column. 

Instrumentation and chromatographic determination
The determination of the volatile sulfur substances was in the au-

tomated SPDE and TDAS methods conducted on the gas chromato-
graph Trace Ultra with the FPD detector. The GS-Gaspro (60 m x 0.32
mm) capillary column was used for separation with a following thermal
program: initial temperature 40 °C for 1 min, increase in temperature
4° C·min-1 to 240 °C, maintained for 15 min. Constant flow rate of
a carrier gar He 1.5 ml·min–1. Temperature of the FPD detector 180 °C,
air flow rate 105 ml.min–1, hydrogen flow rate 90 ml.min–1, nitrogen
flow rate (make-up) 20 ml.min–1.

In the HS-SPDE technique the PTV injector was set to 250 °C,
splitless regime closed for 5 min. For the TDAS, the PTV injector was
set to 40 °C, splitless regime closed for 5 min. After this time, the in-
jector was heated from 40 °C to 240 °C (10 min), rate of heating 15
°C.min–1.

The analyzed volatile substances were identified on the basis of
the comparison of retention times with the standard, quantification
was conducted with a calibration curve. 

 3 RESULTS AND DISCUSSION

In the automated SPDE method, two types of needles with different
stationary phases were compared under the same conditions: a nee-
dle with PDMS (polydimethyl siloxan) stationary phase and a needle
with combined PDMS/active charcoal stationary phase. All the studied
analytes sorbed to the needle with combined stationary phase and
extraction recovery of sorption was very good (Fig. 3).

For optimization of the automated TDAS method two types of sor-
bents – Tenax TA and Carbotrap were tested. Both sorbents are used
for the analyses of volatile sulphure substances. Tenax TA was more
suitable for the analyses of volatile sulphure substances (Fig. 4). All
10 studied sulphur substances were concentrated on Tenax TA sor-
bent: dimethylsulfid (DMS), dimethyl disulfide (DMDS), dimethyl trisul-
fide (DMTS), carbon disulfide (CS2), ethanthiol (EtSH), diethyl disul-
fide (DEDS), methionol, 3-methylthiofen (3MTP), ethylthio acetate
(EtSAc) and 2-methyl-1-buthanthiol (2MBT), while on the Carbotrap
sorbent only 5 analytes (3MTP, DMDS, DEDS, EtAc, EtSH). 

Obr. 3 Porovnání jehel PDMS a PDMS/AU/ Fig. 3 Comparison of PDMS and PDMS/AC needles



SPDE (dynamická mikroextrakce na pevnou fázi) a TDAS (automa-
tizovaná termická desorpce). Pro vlastní analýzu sirných těkavých lá-
tek byla použita plynová chromatografie ve spojení s plamenofoto-
metrickým detektorem. Byly sledovány tyto těkavé sirné látky:
dimethylsulfid, dimethyldisulfid, dimethyltrisulfid, sirouhlík, ethylsulfid,
diethyldisulfid, methionol, 3-methylthiofen, ethylthioacetát, 2-methyl-
1-buthanthiol.

Pro metodu HS-SPDE byly testovány dva typy jehel s různými sta-
cionárními fázemi (PDMS a kombinovaná stacionární fáze PDMS/ak-
tivní uhlí). I když obě stacionární fáze jsou vhodné pro stanovení tě-
kavých látek, měla větší výtěžnost pro stanovované analyty
kombinovaná stacionární fáze PDMS/AU. U dynamické head-space
metody byly testovány dva typy sorbentů – Tenax TA a Carbotrap.
Vhodnější byl sorbent Tenax TA [4]. Jako nejvhodnější metoda pro
stanovení sirných těkavých látek se na základě dosažených výsledků
jeví metoda dynamické head-space ve spojení TDAS se sorbentem
Tenax TA. Metoda SPDE má velmi dobrou výtěžnost pro sledované
sirné látky, ale musí být ovládána autosamplerem. Tento způsob ex-
trakce není možno provádět ručně, protože by se při ruční manipulaci
nedosáhlo potřebné opakovatelnosti. V každém případě je tato me-
toda robustnější než metoda SPME.
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