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⁄vod

Fenol a chlorfenoly (CPs) pat¯Ì mezi v˝znamnÈ polutanty
vod a jsou charakteristickÈ svou v˝raznou toxicitou1ñ3, snad-
nou tvorbou v pr˘bÏhu chloraËnÌho procesu, nÏkterÈ z nich
takÈ rozmanit˝m pouûitÌm v praxi pro sv˘j baktericidnÌ a fun-
gicidnÌ ˙Ëinek. Pro jejich vz·jemnou separaci a stanovenÌ ve
smÏsÌch jsou hojnÏ vyuûÌv·ny r˘znÈ varianty HPLC4ñ12. Kva-
lita separacÌ ve smÏsÌch, ale takÈ citlivost stanovenÌ jednot-
liv˝ch komponent, je omezena p¯i pouûitÌ izokratickÈ eluce
a UV-spektrofotometrickÈ detekce. Z tohoto d˘vodu je v sou-
ËasnÈ dobÏ doporuËov·na extrakce on-line a off-line na pev-
n˝ch sorbentech (SPE) pro jejich zkoncentrov·nÌ na modi-
fikovanÈm silikagelu nebo na makroporÈznÌch styren-divi-
nylbenzenov˝ch kopolymerech v alkalickÈm nebo kyselÈm
prost¯edÌ, s n·sledn˝m stanovenÌm pomocÌ HPLC13ñ19.

V tÈto pr·ci bylo porovn·no chov·nÌ fenolu a 15 chlorfe-
nol˘ na modifikovanÈm silikagelu C18 a makroporeznÌm Am-
berlitu XAD2 ve slabÏ kyselÈm prost¯edÌ a v p¯Ìtomnosti
chlorid˘ alkalick˝ch kov˘, kterÈ vykazujÌ v˝razn˝ vysolovacÌ
˙Ëinek pro molekul·rnÌ formu chlorfenol˘. Po prekoncentraci
a eluci acetonitrilem byly fenoly separov·ny a stanoveny po-
mocÌ HPLC s detektorem s diodov˝m polem na kolonÏ ma-
lÈho pr˘mÏru plnÏnÈ silikagelem C18 p¯i pouûitÌ gradientovÈ
eluce mobilnÌ f·zÌ mezi smÏsÌ 35:65 methanolu / 0,01 mol.lñ1

fosf·tovÈho tlumiËe (pH 3,5) a 100% methanolem.

Experiment·lnÌ Ë·st

C h e m i k · l i e

Z·sobnÌ roztoky fenolu a chlorfenol˘ o koncentraci
100 µg.mlñ1 byly p¯ipraveny z referenËnÌch standard˘ nav·ûe-
nÌm 2,5 mg a doplnÏnÌm do 25 ml methanolem.

Fenol 99% (Loba Feinchemie), 2-chlorfenol (2-CP) 99%
(Riedel-de HaÎn), 3-chlorfenol (3-CP) 98% (Riedel-de HaÎn),
4-chlorfenol (4-CP) 98% (Riedel-de HaÎn), 2,3-dichlorfenol
(2,3-DCP) 98% (Riedel-de HaÎn), 2,4-dichlorfenol (2,4-DCP)
97% (Riedel-de HaÎn), 2,5-dichlorfenol (2,5-DCP) 98% (Rie-
del-de HaÎn), 2,6-dichlorfenol (2,6-DCP) 98%(Riedel-deHaÎn),
3-methyl-4-chlorfenol (3-Me-4CP) 98% (Aldrich), 2,3,4-tri-
chlorfenol (2,3,4-TCP) 98% (Riedel-de HaÎn), 2,3,5-trichlor-
fenol (2,3,5-TCP) 97% (Riedel-de HaÎn), 2,3,6-trichlorfenol
(2,3,6-TCP) 99% (Riedel-de HaÎn), 2,4,6-trichlorfenol (2,4,6-
-TCP) 98% (Riedel-de HaÎn), 2,3,4,5-tetrachlorfenol (2,3,4,5-
-TeCP) 1000 µg.mlñ1 (Aldrich), 2,3,4,6-tetrachlorfenol (2,3,4,6-
-TeCP) 5000 µg.mlñ1 (Aldrich), petachlorfenol (PCP) 98%
(Aldrich).

Acetonitril, HPLC gradient grade (J. T. Baker), methanol,
HPLC gradient grade (J. T. Baker) nebo G Chromasolv (Rie-
del-de HaÎn), tetrahydrofuran, HPLC (Lab ñ Scan), kyselina
fosforeËn· 85% (Lachema), amoniak 25% (Lachema), p¯eËiö-
tÏn˝ izotermickou destilacÌ, chlorid sodn˝ (Lachema), chlorid
draseln˝ (Lachema), helium 5,5 (Siad TP), stlaËen˝ vzduch
(Linde, technoplyn Praha), dusÌk (Siad TP).

S o r b e n t y

Oktadecylsilanizovan˝ silikagel Accubond C18 o veli-
kosti Ë·stic 40 µm (J&W Scientific, USA), jehoû hmotnost
v kolonce Ëinila 500 mg a polystyrendivinylbenzenov˝ ko-
polymer Amberlite XAD2 (Merck, Darmstatdt, SRN) o veli-
kosti Ë·stic 0,3 aû 0,9 mm, kter˝ byl rozemlet a prosÌtovan·
velikostnÌ frakce 63ñ100 µm byla smoËena 24 h v methanolu,
byly pouûity jako sorbenty SPE. Pr·zdnÈ kolonky Accubond
byly plnÏny 250 mg sorbentu Amberlite XAD2 ve formÏ
suspenze.

V z o r k y v o d

Vzorky vody byly odebr·ny z ¯eky Svratky v BrnÏ Pis·r-
k·ch do jednolitrovÈ tmavÈ l·hve. Po transportu do laborato¯e
byl vzorek ihned zfiltrov·n, nejd¯Ìve p¯es papÌrov˝ filtr a potÈ
na vakuovÈm filtraËnÌm za¯ÌzenÌ za pouûitÌ membr·novÈho
filtru Nylon 66 (47 mm ◊ 0,45 µm).

I n s t r u m e n t a c e

SorpËnÌ aparatura se skl·dala z vakuovÈho ods·vacÌho
za¯ÌzenÌ Baker SPE-12G (Baker, USA) napojenÈho na vodnÌ
v˝vÏvu. Pr˘tokov· rychlost Ëinila 2 ml.minñ1.

Modul·rnÌ kapalinov˝ chromatograf HP 1050 se skl·dal
z kvartÈrnÌho Ëerpadla, programovatelnÈho autosampleru a fo-
tometrickÈho detektoru s diodov˝m polem (DAD) s rozsahem
vlnov˝ch dÈlek 190ñ600 nm. Sestava byla doplnÏna progra-
movateln˝m termostatem kolon HP 1100 (Hewlett-Packard,
SRN).

K separaci bylo pouûito kolony Supelcosil LC PAH 250 ◊
2,1 mm vnit¯nÌho pr˘mÏru plnÏnÈ silikagelem s chemicky
v·zanou polymernÌ oktadecylovou f·zÌ o velikosti Ë·stic 5 µm.
Kolona byla chr·nÏna p¯edkolonou ODS-Hypersil (Hewlett-
-Packard, SRN) 20 ◊ 2,1 mm vnit¯nÌho pr˘mÏru plnÏnou
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silikagelem s oktadecylovou f·zÌ o velikosti Ë·stic 5 µm. Na
kolonu bylo nast¯ikov·no maxim·lnÏ 20 µl vzorku.

P r a c o v n Ì p o s t u p y

Prekoncentrace chlorfenol˘ v nedisociovanÈ formÏ

Kolonka se zvolen˝m sorbentem byla nasazena na vakuo-
vÈ ods·vacÌ za¯ÌzenÌ Baker SPE-12G. P¯ed kaûd˝m pouûitÌm
byla kondicionov·na 5 ml acetonitrilu, 5 ml methanolu a 5 ml
10% vodnÈho roztoku KCl Ëi NaCl o pH 3,0. Sorpce CPs
probÌhaly ze 100 ml vodnÈho roztoku v p¯Ìtomnosti vysolova-
cÌch Ëinidel a eluce nasorbovanÈho mnoûstvÌ chlorfenol˘ byla
provedena 5ñ6 ml acetonitrilu. Elu·t byl odpa¯en pod proudem
dusÌku na v˝sledn˝ objem 1 ml, p¯i anal˝ze povrchovÈ vody
aû na 0,2 ml, a 15 µl elu·tu bylo nast¯Ìknuto na chromatogra-
fickou kolonu.

⁄Ëinnosti sorpce a eluce byly testov·ny nez·visle pro oba
sorbenty a byly vyj·d¯eny n·vratnosti pro jednotlivÈ fenoly p¯i
respektov·nÌ faktoru nabohacenÌ. Interval spolehlivosti a rela-

tivnÌ smÏrodatn· odchylka jednoho stanovenÌ byly vyj·d¯eny
ze t¯Ì nez·visl˝ch retencÌ a elucÌ20.

HPLC anal˝za

Po zkoncentrov·nÌ byly vzorky promÏ¯eny na HPLC ve
spojenÌ s detektorem DAD. MobilnÌ f·ze byla mÌch·na ze dvou
sloûek: 1) sloûky A tvo¯enÈ methanolem a 10 mmol.lñ1 fosf·-
tov˝m tlumiËem o  pH  3,5  ve  vz·jemnÈm  pomÏru 35:65,
2) sloûky B tvo¯enÈ 100% methanolem. Pro separaci CPs bylo
pouûito gradientovÈ eluce n·sledujÌcÌho pr˘bÏhu: izokratick˝
˙sek 0ñ3,5 min (100 % A), line·rnÌ gradient 3,5ñ27,0 min na
100 % B, izokratick˝ ˙sek 27ñ32 min (100 % B). »as na
zpÏtnou ekvilibraci kolony Ëinil 10 min p¯i obsahu 100 % A.
Teplota kolony byla optimalizov·na na 18 ∞C a n·st¯ik vzorku
na 15 µl. Detekce byla prov·dÏna p¯i vlnov˝ch dÈlk·ch 230
a 280 nm.

V˝sledky a diskuse

P r e k o n c e n t r a c e f e n o l u a c h l o r f e n o l ˘
v m o l e k u l · r n Ì f o r m Ï

Volba eluËnÌho rozpouötÏdla

RozpouötÏdlo zvolenÈ pro eluci fenolu a CPs musÌ zajistit
vysokou v˝tÏûnost analyt˘. Testov·n byl acetonitril a metha-
nol. Sorpce probÌhaly ze 100 ml roztoku o pH 3,0 v p¯Ìtomnosti
10% NaCl. SorbovanÈ analyty byly eluov·ny rozpouötÏdly
o celkovÈm objemu10 ml po frakcÌch o objemu 1 ml.

V p¯ÌpadÏ kolonek s oktadecylov˝m silikagelem, kterÈ
byly eluov·ny acetonitrilem, bylo nejniûöÌch n·vratnostÌ 48 %
dosaûeno u fenolu. Acetonitril eluoval analyty efektivnÏji neû
methanol a p¯i objemu 5 ml bylo dosaûeno hodnot, kterÈ se jiû
s rostoucÌm objemem acetonitrilu nezvyöovaly. Pro eluci ana-
lyt˘ sorbovan˝ch na sorbentu Amberlite XAD2 je nutno po-
uûÌt 6 ml acetonitrilu.

Vliv objemu vzorku

Pro oba sorbenty z·visÌ sorpËnÌ ˙Ëinnost na objemu sor-
bovanÈho vzorku. Vliv objemu vzorku na n·vratnost sorp-
ce byl sledov·n v rozsahu 25ñ200 ml p¯i pH 3,0. Vysole-
nÌ fenol˘ bylo prov·dÏno chloridem sodn˝m o koncentraci
100 g.lñ1.

Pro fenol sorbovan˝ na Accubond C18 je maxim·lnÌ sorp-
ËnÌ ˙Ëinnost z 25 ml roztoku (83 %). Pro stanovovanÈ chlor-
fenoly vzr˘st· do objemu 100 ml roztoku vzorku p¯i rychlosti
pr˘toku 2 ml.minñ1. SorpËnÌ ˙Ëinnost pro vöechny v˝öe sub-
stituovanÈ chlorfenoly znatelnÏ klesala p¯i vÏtöÌch objemech
neû 100 ml. V˝sledky jsou zn·zornÏny na obr. 1.

P¯i SPE na Amberlite XAD2 je optim·lnÌ objem z·vis-
l˝ na typu analytu. Pro fenol a monochlorfenoly je optim·l-
nÌm objemem vzorku 25 ml. S rostoucÌm objemem vzorku
vöak doch·zÌ k jejich vym˝v·nÌ z kolony a jejich v˝tÏûnost
rychle kles·. Naopak pro v˝öe chlorovanÈ fenoly v˝tÏûnost
s rostoucÌm objemem vzr˘st· do 100 ml a potÈ nast·v· po-
kles v˝tÏûnosti. V˝sledky jsou opÏt graficky zn·zornÏny na
obr. 2.

Obr. 1. Vliv objemu vzorku na n·vratnost sorpce R (%) pro
sorbent Accubond C18. Koncentrace CPs 1,0 mg.lñ1, pH 3,0, vyso-
lovacÌ Ëinidlo 10% NaCl, eluce 5 ml acetonitrilu; u Ph, n 2-CP,
s 2,6-DCP,¡ 2,3,6-TCP, l PCP

Obr. 2. Vliv objemu vzorku na n·vratnost sorpce R (%) pro
sorbent Amberlite XAD2. Koncentrace CPs 1,0 mg.lñ1, pH 3,0,
vysolovacÌ Ëinidlo 10%  NaCl,  eluce 6 ml acetonitrilu; u fenol,
n 2-CP, s 2,6-DCP,¡ 2,3,6-TCP, l PCP
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Vliv vysolovacÌch Ëinidel

VysolovacÌ Ëinidlo zvyöuje iontovou sÌlu roztoku, a tÌm
doch·zÌ k vysolenÌ organickÈ l·tky z roztoku do pevnÈ f·ze.
Byl porovn·v·n vliv chloridu sodnÈho a chloridu draselnÈho
do koncentrace 100 g.lñ1. Vliv obou vysolovacÌch Ëinidel na
n·vratnost sorpce pro oba sorbenty je porovn·v·n v tabulce I.
NiûöÌ hodnoty n·vratnostÌ jsou zp˘sobeny odchylkou od opti-
m·lnÌch podmÌnek.

Pro sorbent Accubond C18 je vhodnÏjöÌ vysolovacÌ Ëinidlo
chlorid draseln˝, pro Amberlite XAD2 chlorid sodn˝. P¯i
sorpci 100 µg fenol˘ ze 100 ml roztoku vöak ani pro 10% obsah
soli v roztoku nedosahuje n·vratnosti blÌzk˝ch 100 %. Zvl·ötÏ

Tabulka I
Vliv vysolovacÌch Ëinidel (Accubond C18, Amberlite XAD2)
na n·vratnost sorpce R (%) pro 100 ml vzorku s obsahem
fenolu a chlorfenol˘ 100 µg.mlñ1

Analyt Accubond C18 Amberlite XAD2

NaCl KCl NaCl KCl

Ph 24,1±1,7 30,8±2,1 76,6±1,6 69,7±2,0
2-CP 80,2±1,2 84,3±1,3 72,3±1,0 67,1±1,5
4-CP 83,2±3,4 87,5±2,2 75,3±2,5 68,5±2,0
3-CP 84,3±2,0 88,5±1,6 76,9±2,0 72,3±2,2
2,6-DCP 87,9±1,9 93,3±1,1 81,6±1,2 75,9±1,1
3-Me-4-CP 88,9±1,7 90,4±1,0 88,6±1,5 82,9±1,0
2,4-DCP 89,6±1,9 94,8±1,3 87,6±1,6 81,2±1,5
2,3,6-TCP 87,8±1,3 91,4±1,4 82,6±1,6 77,6±1,1
2,4,6-TCP 88,1±2,1 92,2±0,9 83,5±0,9 78,5±1,2
2,3,5-TCP 88,6±1,9 90,7±1,2 85,1±1,2 77,4±1,3
PCP 70,6±1,1 75,9±0,8 56,3±1,3 49,5±1,1

nÌzk· je n·vratnost pro fenol p¯i pouûitÌ Accubond C18 (24 %)
a PCP (50 %) pro Amberlite XAD2.

Vliv koncentrace chlorfenol˘ na n·vratnost sorpce

Vliv koncentrace analyt˘ ve vzorku aplikovanÈm na SPE ko-
lonku na jejich n·vratnost byl studov·n v rozsahu 0,05ñ2,0
mg.lñ1 za optimalizovan˝ch podmÌnek shrnut˝ch v tabulce II.

Bylo dosaûeno faktoru nabohacenÌ fenol˘ 100. Pro nejniû-
öÌ studovanou koncentraci 0,05 mg.lñ1 byly tedy analyty zkon-
centrov·ny na 5 mg.lñ1. Z v˝sledk˘ je patrnÈ, ûe ˙Ëinnost SPE
s rostoucÌ koncentracÌ CPs ve vzorku kles·, coû ËinÌ u sorben-
tu Amberlite XAD2 pro rozsah 0,05ñ2,0 mg.lñ1 aû 16 % (viz
obr. 3).

Na oktadecylsilikagelu je sorpËnÌ ˙Ëinnost za optim·lnÌch
podmÌnek pro monochlorofenoly 87ñ91 %, pro dichlorfenoly

Tabulka II
OptimalizovanÈ podmÌnky SPE pro sorpce v kyselÈm pro-
st¯edÌ

SPE Accubond C18, Amberlite XAD2,
500 mg 250 mg

Kondicionace 5 ml acetonitril 5 ml acetonitril
kolonky 5 ml methanol 5 ml methanol

5 ml 1% KCl 5 ml 1% NaCl
pH 3,0 pH 3,0

Aplikace vzorku 100 ml, pH 3,0 100 ml, pH 3,0
10 g KCl 10 g NaCl

PromytÌ kolonky 1 ml H2O, pH 3,0 2,5 ml H2O/MeOH
90:10 v/v, pH 3,0

Eluce 5 ml acetonitril 6 ml acetonitril

Obr. 3. Vliv koncentrace analyt˘ ve vzorku na sorbentu Amberlite XAD2. Sorpce ze 100 ml vzorku v p¯Ìtomnosti 10% NaCl;o 0,05 mg.lñ1,
0,1 mg.lñ1, 0,5 mg.lñ1, 1,0 mg.lñ1, 2,0 mg.lñ1
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94ñ98 %, pro trichlorfenoly 94ñ98 %, pro tetrachlorfenoly
92ñ94 %. V˝raznÏ niûöÌ sorpËnÌ ˙Ëinnost je pro pentachlorfe-
nol 78 % a pro fenol 32 %. Pro fenol je sorpËnÌ ˙Ëinnost vyööÌ
na Amberlitu XAD2, nenÌ vöak vyööÌ neû 88 %.

N·vratnosti pro fenol a studovanÈ chlorfenoly pro kon-
centraci 0,05 mg.lñ1 za optim·lnÌch podmÌnek jsou pro sorben-
ty Accubond C18 a Amberlite XAD2 shrnuty v tabulce III
a obr. 4.

O p t i m a l i z o v a n ˝ p o s t u p p r o s t a n o v e n Ì
f e n o l ˘ v e l u · t e c h p o m o c Ì H P L C

StanovenÌ fenolu a chlorfenol˘ v 15 µl zË·sti odpa¯enÈho
elu·tu pomocÌ HPLC bylo optim·lnÌ s pouûitÌm gradientovÈ
eluce s mobilnÌ f·zÌ 35:65 methanolu ñ 10 mmol.lñ1 fosf·to-
vÈho tlumiËe o pH 3,5 (sloûka A) a 100% methanolu (sloû-
ka B). Optim·lnÌ gradient eluce byl: 3,5 min izokratick· eluce

Tabulka III
N·vratnost sorpce fenolu a CPs na Accubond C18 a Amberlite XAD2 za optim·lnÌch podmÌnek, HPLC detekce 230 nm, R ñ
n·vratnost sorpce v %, RSD ñ relativnÌ smÏrodatn· odchylka v %, LOD ñ meze detekce v µg.lñ1

Analyt Accubond C18 Amberlite XAD2

R± RSD LOD R± RSD LOD

Ph 31,9±2,6 2,7 9,60 87,9±1,6 1,3 6,21
2-CP 87,0±2,4 3,4 3,16 87,4±0,9 0,7 5,38
4-CP 90,7±1,9 1,4 0,90 86,3±2,4 2,2 1,38
3-CP 91,2±2,0 1,6 1,20 91,0±2,3 1,7 1,67
2,6-DCP 97,2±2,3 2,0 1,30 94,6±1,3 1,3 2,40
2,3-DCP 94,3±1,9 1,6 1,33 92,3±1,7 1,6 2,04
3-Me-4-CP 98,4±1,8 1,1 0,97 96,3±1,8 1,3 1,25
2,5-DCP 94,6±1,9 1,8 1,16 90,3±1,6 1,4 1,79
2,4-DCP 97,9±1,2 1,1 1,23 96,4±1,6 1,2 1,81
2,3,6-TCP 94,6±1,8 1,3 0,84 88,6±1,4 1,2 1,33
2,3,4-TCP 93,2±2,1 1,8 0,96 91,1±1,6 1,3 1,52
2,4,6-TCP 93,2±1,8 1,2 1,00 90,6±1,4 1,1 1,44
2,3,5-TCP 95,8±1,0 0,8 0,92 92,4±1,5 1,5 1,23
2,3,4,5-TeCP 92,3±1,4 1,0 0,87 85,4±1,8 1,0 1,18
2,3,4,6-TeCP 94,2±1,1 0,8 0,69 77,3±1,6 1,4 1,29
PCP 78,7±1,0 0,6 0,57 65,9±1,3 1,0 1,09

x x

Obr. 4. Srovn·nÌ SPE sorbent˘ za optim·lnÌch podmÌnek. Optim·lnÌ podmÌnky uvedeny v tabulce II, koncentrace CPs 0,05 mg.lñ1, R ñ
n·vratnost sorpce v %;¨ C18, XAD2
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se sloûkou A, 23,5 min s rostoucÌm gradientem sloûky B
a poslednÌch 5 min izokratick· eluce sloûkou B.

Gradienty s pouûitÌm mobilnÌ f·ze o sloûenÌ methanol
a smÏsi methanolñvoda s obsahem 4,0ñ170 mmol.lñ1 kyseliny

octovÈ nebo 4,0 mmol.lñ1 trichloroctovÈ poskytovaly niûöÌ
hodnoty rozliöenÌ a kapacitnÌho faktoru neû mobilnÌ f·ze s ob-
sahem 10 mmol.lñ1 fosf·tovÈho tlumiËe o pH 3,5 pro potlaËenÌ
disociace fenol·tovÈho aniontu p¯i separaci chlorfenol˘. N·-
st¯ik vÏtöÌch objem˘ neû 15 µl na kolonu zp˘sobuje deformaci
chromatografick˝ch pÌk˘. Optim·lnÌ rychlost pr˘toku byla
0,35 ml.minñ1 p¯i 18 ∞C . Pro stanovenÌ fenol˘ byla vyhodno-
cena plocha absorbanËnÌho pÌku p¯i 230 nebo 280 nm pro
6 koncentracÌ standardu v rozsahu 0,1ñ10 µg.mlñ1.

Za podmÌnek shora uvedenÈ separace bylo rozliöenÌ R pro
pÌky vÏtöiny pouûit˝ch chlorfenol˘ uspokojivÈ, s v˝jimkou
2,3-DCP a 3-Me-4CP ve smÏsi a takÈ 2,4-DCP a 2,5-DCP (R =
0,95) a 2,3,4-TCP a 2,4,6-TCP (R = 0,69).

Chromatografick· mez detekce ve spojenÌ s SPE S/N = 3
byla vyhodnocena ze z·kladnÌ linie p¯Ìstroje podle metody
ASTM. Hodnoty mezÌ detekce pro jednotlivÈ chlorfenoly jsou
uvedeny v tabulce III.

Chromatogramy dvou standardnÌch smÏsÌ fenol˘ za opti-
malizovan˝ch podmÌnek jsou uvedeny na obr. 5. Postup po-
skytoval spolehlivÈ v˝sledky takÈ pro stanovenÌ chlorfenol˘
ve vod·ch s obsahem ≥ 0,05 mg.lñ1 po p¯edchozÌm zkoncen-
trov·nÌ na oktadecylsilikagelu Accubond C18 v p¯Ìtomnosti
10% KCl. P¯ÌrodnÌ p¯ÌmÏsi ve vodÏ neruöÌ (obr. 6).

Z·vÏr

Sorbent Accubond C18 vykazuje ve srovn·nÌ s Amberlite
XAD2 vyööÌ hodnoty n·vratnostÌ pro studovanÈ CPs, a to
v koncentraËnÌm rozsahu 0,05ñ2,0 mg.lñ1.

Fenol a chlorfenoly byly v tomto p¯ÌpadÏ sorbov·ny ze
100 ml vzorku o pH 3,0 v p¯Ìtomnosti 10% KCl (Accubond
C18). Eluce CPs z kolonky byla provedena 5 ml acetonitrilu
a 15 µl elu·tu odpa¯enÈho pod proudem dusÌku bylo nad·vko-
v·no na kolonu HPLC malÈho pr˘mÏru Supelcosil LC PAH
250 ◊ 2,1 mm s pouûitÌm gradientovÈ eluce s mobilnÌ f·zÌ
methanol ñ 0,01 mol.lñ1 fosf·tov˝ tlumiË o pH 3,5 (35:65)
a 100% methanolem s pr˘tokem 0,35 ml.minñ1.

Fenol a monochlorfenoly sorbovanÈ na Accubond C18
vykazujÌ ze studovan˝ch analyt˘ nejniûöÌ n·vratnost sorpce,
a to 32ñ91 %, p¯i koncentraci CPs ve vzorku 0,05 mg.lñ1.
N·vratnost dichlorfenol˘ se pohybuje v rozmezÌ 94ñ98 %,
trichlorfenol˘ 93ñ96 %, tetrachlorfenol˘ 92ñ94 % a peta-
chlorfenolu 79 %. NejniûöÌ n·vratnost poskytuje fenol (32 %),
nejvyööÌ 3-Me-4-CP (98 %).
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Obr. 6. Chromatogram smÏsi CPs o koncentraci 0,05 mg.lñ1 v po-
vrchovÈ vodÏ. Sorpce ze 100 ml vzorku na sorbentu Accubond C18
(pH 3,0, vysolovacÌ Ëinidlo KCl). Eluce 5 ml acetonitrilu, odpa¯enÌ
pod dusÌkem 0,2 ml, n·st¯ik 15 µl.

Obr. 5. Chromatogramy standardnÌch smÏsÌ CPs . Koncentrace
analyt˘ 10 µg.mlñ1, pr˘tok 0,35 ml.minñ1, teplota kolony 18 ∞C , n·st¯ik
15 µl vzorku
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R. Kostrhounov·a, A. HrdliËkaa, and L. Sommerb (aRE-
CETOX, Faculty of Science, Masaryk University, Brno, bInsti-
tute of Environmental Chemistry nad Technology, Faculty of
Chemistry, University of Technology, Brno): HPLC Determi-
nation of Phenol and Chlorophenols in Mixtures in Water
after Previous Preconcentration by SPE on modified Silica
and XAD2 Sorbents

Octadecylsilica Accubond C18 and macroporous polymer
Amberlite XAD2 are suitable for the preconcentration of 15
chlorophenols at pH 3 in the presence of 10% KCl or 10 %
NaCl from 100 ml of solution. The acetonitrile elution from
the columns was quantitative. The eluate was evaporated to
0.2 ml under nitrogen at room temperature and phenol and
chlorophenols were separated and determined by HPLC on
Supercosil LC PAH 250◊2.1 mm column using gradient elu-
tion with methanol ñ phosphate buffer (pH 3.5) mixtures. The
method can be used for the determination of 0.05 mg.lñ1

of chlorophenols in water, when previously sorbed on Accu-
bond C18.

Volby p¯edstavenstva »SPCH

V roce 2004 se uskuteËnÌ volby novÈho p¯edstavenstva »SPCH. Byl stanoven n·sledujÌcÌ harmonogram
akcÌ, spojen˝ch s volbami:

ñ vyhl·öenÌ voleb, informace bude otiötÏna v Bulletinu Ë.1/2004
ñ p¯edstavenstvo zvolilo volebnÌ komisi ve sloûenÌ: M. Bl·hov·, J. Hell, B. Dvo¯·k
ñ n·vrhy na kandid·ty Ëlen˘ p¯edstavenstva do 15.3.04
ñ sestavenÌ kandid·tky a distribuce volebnÌch lÌstk˘ do 15.4.04
ñ n·vrat vyplnÏn˝ch volebnÌch lÌstk˘ do 20.5.04
ñ potvrzenÌ v˝sledk˘ voleb volebnÌ komisÌ do 30.6.04
ñ volba nov˝ch funkcion·¯˘ »SPCH do 20.9.04
ñ Valn· hromada »SPCH ñ Konference APROCHEMí04

N·vrhy na kandid·ty prosÌme zaölete na adresu sekretari·tu, NovotnÈho l·vka 5, Praha 1, tel/fax
222 220 184, e-mail mblahova@csvts.cz, nejpozdÏji do 15.3.2004. N·vrh m˘ûe poslat kaûd˝
z Ëlen˘ »SPCH. Vedle podmÌnky, ûe kandidovat m˘ûe pouze Ëlen »SPCH, musÌ s kandidaturou souhlasit.
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