Povzetek

Benzotriazoli (BZ) so spojine, ki jih uvr§éamo v skupino “novih onesnazeval”.
Polarne derivate uporabljamo kot aditive v strojnih tekoc¢inah in detergentih za
pomivalne stroje, nepolarne pa kot UV-stabilizatorje v plastikah in izdelkih za
osebno nego. Za vodne organizme in rastline so skodljivi, potencialni karcinogeni,
nekateri se tudi bioakumulirajo. Ker se v distilnih napravah slabo razgrajujejo,
lahko preko odpadnih voda vstopajo v okolje. Najdemo jih v podtalnici, v pitnih,
povrsinskih in odpadnih vodah, v sedimentih, tleh in prahu ter v zivih organizmih
v nizkih koncentracijah (ng/1 do ng/l1).

Za njihovo dolo¢itev moramo uporabiti obc¢utljive instrumentalne tehnike (npr.
LC-MS/MS) v kombinaciji z ekstrakcijskimi tehnikami za predkoncentracijo. Kot
slednje se najpogosteje uporablja ekstrakcija na trdno fazo (SPE), vendar zaradi
precejsnje porabe topil in sorbentov iS¢emo druge tehnike, ki bi jo lahko nado-
mestile. Ene od moznih tehnik so mikroekstrakcije, pri katerih porabimo le nekaj
mikrolitrov topil, na primer disperzivna tekocinska mikroekstrakcija (DLLME) in
mikroekstrakcija z votlim vlaknom (HFME), na kateri sem se osredotocila v svojem
delu. Parametri, optimizirani za kar najvec¢jo ucinkovitost ekstrakcij, so vkljucevali
volumen, pH in ionsko jakost raztopine vzorca, hitrost mesanja, ekstrakcijski cas
ter parametre, specificne za dano metodo (npr. volumne topil, dolzino vlakna).

Za analizo ekstraktov sem najprej razvila metodi LC z detekcijo DAD in
MS/MS, z gradientom mobilne faze iz acetonitrila ter 0,1 % mravljicne kisline v
vodi. Instrumentalne meje doloc¢itve polarnih BZ z LC-MS/MS so znasale 1,6—
12,9 pg/1.

Optimizirala sem dve metodi DLLME: za mesanico polarnih in nepolarnih BZ
ter zgolj za polarne BZ. V prvem primeru sem kot ekstrakcijsko topilo uporabljala
mesanico CHCl3 in CCly, v drugem pa le CHCl3; v obeh primerih je bil disperzivno
topilo acetonitril. Koné¢ni obogatitveni faktorji (EF) metod so znasali 10-29 za
obe skupini BZ ter 10-85 pri metodi za polarne BZ, odvisno od lastnosti analitov.
Slednjo metodo sem primerjala s tremi drugimi metodami DLLME iz literature,
preizkusila pa sem jo tudi kot korak ¢iscenja za ekstrakte trdnega vzorca prahu.

Razvila sem tudi metodo HFME za polarne BZ, za membransko topilo sem
uporabila 1-oktanol, kot akceptorsko fazo pa 0,1 M NaOH. Dosezeni EF so znasali
38-162 v modelnih vzorcih v ¢isti vodi, v re¢ni vodi pa so podobne vrednosti dosegli
sele ob dodatku EDTA v raztopino vzorca.

1z literature sem izbrala metodo SPE z najve¢jimi EF za polarne BZ in jo primer-
jala z razvitima mikroekstrakcijskima metodama za ekstrakcijo BZ iz recne vode
na podlagi EF, matricnih u¢inkov, ponovljivosti, ekstrakcijskega c¢asa, volumnov
porabljenih topil ter prakti¢ne zahtevnosti izvedbe. 7 analiznega vidika sta bili
SPE in DLLME precej primerljivi, HFME nekoliko slabsa, z mikroekstrakcijama
pa sem porabila manj topil kot za SPE.

Vzorce podtalnice, recne vode in odpadne vode sem analizirala z uporabo
kalibracije v recni matrici. Nekatere od analitov sem doloéila tako v vtoku kot
iztoku ljubljanske cistilne naprave, v rekah in podtalnici pa nisem zaznala nobenega
BZ.
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