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8. Simpozijum Hemija i zastita Zivotne sredine

Odredivanje odabranih steroida u uzorcima komunalne otpadne vode

Determination of selected steroids in municipal wastewater samples
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Ivana Mati¢ B !, Zorica Jaukovi¢!, Svetlana Gruji¢!, Eleonora Gvozdié¢*,
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*egvozdic@tmf.bg.ac.rs

Komunalne otpadne vode i efluenti iz postrojenja za precis¢avanje otpadnih voda
predstavljaju znacajan izvor zagadujucih materija u vodenoj sredini. Studije su pokazale
da se steroidna jedinjenja u postrojenjima za tretman ne uklanjaju u potpunosti [1,2], kao
i da prisustvo steroida u vodi, ¢ak i pri veoma niskim koncentracijama, moze izazvati
brojne nezeljene efekte [3]. U ovom radu analizirani su kompozitni uzorci otpadne
vode, uzeti tokom pet dana sa dva ispusta komunalne vode u Novom Sadu. U uzorcima
otpadne vode ispitivano je prisustvo 20 najcesce detektovanih steroidnih hormona i sterola
optimizovanom metodom tecne hromatografije visokih performansi u sprezi sa tandem
masenom spektrometrijom. Pored rastvornog oblika steroida, analizirana je i frakcija
adsorbovana na suspendovanoj materiji.

Predtretman uzoraka izvrSen je filtriranjem 1,0 L otpadne vode kroz filter sa staklenim
vlaknima (veli¢ine pora < 0,7 um, LLG Labware, Francuska) da bi se odvojila frakcija
adsorbovana na suspendovanim ¢esticama. Za pripremu rastvornog dela uzoraka otpadnih
voda koris¢ena je metoda ekstrakcije na ¢vrstoj fazi, dok je ¢vrsta, suspendovana frakcija
pripremljena metodom ultrazvucne ekstrakcije. Rastvornom delu uzoraka, zapremine
100 mL, podesena je pH vrednost na 7,5. Potom su uzorci naneti na Oasis HLB kertridze
(200 mg; 6 mL, Waters, SAD) koji su prethodno kondicionirani sa 5 mL metanola i 5 mL
dejonizovane vode. Nakon nanoSenja uzoraka, kertridzi su osuseni pod vakuumom 10
min, a potom su analiti eluirani sa 15 mL metanola. Ekstrakti su upareni u struji azota,
rekonstituisani do 1 mL pomoc¢u metanola i filtrirani kroz 0,45 pm poliviniliden difluorid
filtere (PVDEF, Roth, Nemacka). Suspendovane Cestice iz otpadne vode su ekstrahovane
sa filtera ultrazvuénom ekstrakcijom sa 10 mL metanola u trajanju od 10 min. Potom je
supernatant odvojen od taloga centrifugiranjem na 4000 o min™' i postupak ekstrakcije je
ponovljen jo§ jednom sa 10 mL sveZeg rastvaraca. Supernatanti su spojeni i upareni u struji
azota. Zatim su ekstrakti rekonstituisani i filtrirani kroz 0,45 um PVDF filtere u bocice
za dalju analizu. Te¢no-hromatografska analiza je uradena na Dionex UltiMate 3000 LC
sistemu (Thermo Fisher Scientific, SAD), a za razdvajanje analita je upotrebljena reverzno-
fazna kolona Zorbax Eclipse® XDB—C8, dimenzija 150 mm % 3,0 mm sa 3,5 um veli¢inom
Cestica (Agilent Technologies, SAD). Detekcija 1 kvantifikacija analita je izvrSena pomocu
linearnog jonskog trapa LTQ XL (Thermo Fisher Scientific, SAD), dok je kao jonizaciona
tehnika koriS¢ena hemijska jonizacija na atmosferskom pritisku.

U ispitivanim uzorcima otpadnih voda detektovani su samo steroli, dok steroidni
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hormoni nisu pronadeni. Analizom rastvornog dela uzoraka detektovani su koprostanol
i holesterol (humani/zivotinjski steroli), kao i biljni steroli - stigmasterol, kampesterol i
[B-sitosterol, dok su u suspendovanoj frakciji dodatno pronadeni i fitosteroli dezmosterol i
sitostanol (tabela 1).

Tabela 1. Minimalne i maksimalne koncentracije detektovanih analita u uzorcima

otpadnih voda.
Rastvorni deo uzoraka otpadne | Suspendovana frakcija uzoraka
. vode otpadne vode

Analit 5 -

min c, max c, min c, max ¢,

pg L™ pg L pg L pg L™
Koprostanol 13 49 7,3 381
Holesterol 6,3 48 14 365
Stigmasterol 0,20 0,60 3,1 19
Kampesterol 0,30 0,99 2,7 8,9
B-Sitosterol 2,0 20 38 74
Dezmosterol - - 1,5 3,9
Sitostanol - - 8,0 183

Iz dobijenih rezultata se jasno moze uociti da su koncentracije analita u netretiranoj
otpadnoj vodi, posebno u suspendovanom delu, izuzetno velike §to ukazuje na znacaj
analize suspendovane frakcije. NajviSe koncentracije zabelezene su u sluc¢aju humanih/
zivotinjskih sterola, koprostanola i holesterola, u rastvornom (49 ng L'i48 ug L") i u
suspendovanom delu (381 pg L™'1i 365 pug L") uzoraka otpadnih voda, respektivno. Biljni
steroli stigmasterol, kampesterol i B-sitosterol imaju znatno nize koncentracije u odnosu na
humane/zivotinjske sterole, ali su koncentracije ovih sterola detektovane u suspendovanoj
frakciji uzoraka otpadnih voda znacajno vece od onih za odgovarajucu rastvornu frakciju
uzoraka.
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