DIOKSIN ANALIZI ICIN YENI NESIL
OTOMATIK NUMUNE HAZIRLAMA

T

Yiik. Kimyager Sezen GEPEL
ANT TEKNIK Satis Muhendisi

ptimal Numune Hazirhg:
O icin Hizli ve Kesin Yaklasim

- DEXTech™ ile Dioksin ve
PCB’lerin Miikemmel Ayrim

LCTech GmbH, otomatik numune

hazirlama sistemleri konusunda uzman
bir firmadir. LCTech’in yeni nesil numune
hazirlama cihazi LC Tech’in yeni nesil
dioksin analizi i¢in numune hazirlama
cihazi DEXTech™, Alman Devlet
Laboratuari Kimyasal ve Veteriner Analitik
Enstitiisii Miinsterland-Emscher-Lippe
(CVUA MEL) tarafindan 6zel olarak
gelistirilmistir ve valide hazirlama metodu
ile birlikte yiiklii olarak gelmektedir.

Bu metodun amaci dioksinlerin ve
ii¢ grup PCB’nin (indikatér PCB, mono-
ortho PCBr, non-ortho-PCB) ayrilmasini
saglamaktir. Kromatografik analiz esnasinda
farkli PCB’ler iist iiste ¢akigsabilmekte
ve yanlis degerlendirmelere neden
olabilmektedir. DEXTech™ ile bu sorun en
basta elimine edilmektedir.

Dioksin ve PCB analizlerinde numune
hazirlama, en detayli ve en ¢ok zaman
gerektiren basamaktir. Kullanimi kolay
ve ayni zamanda giivenilir otomasyon
laboratuardaki is yiikiinii cok daha basite
indirger. Otomatik DEXTech™ numune
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hazirlama sistemi birgok avantaj
saglamaktadir.

Numunenin manuel enjeksiyonundan
ve kolonlarin elektronik olarak
kilitlenmesinden sonra DEXTech™
numune hazirligini sizin igin tistlenecektir:

Cihaza yiiklii ve hesaplanmig hazir
metot uygulanarak, dioksin ve PCB’lerin
ii¢ ayr1 grup olarak hassas ayrilmasi ve
fraksiyonlanmasi gerceklesir. Prosesin
sonunda, saf haldeki bu fraksiyonlar ileriki
analitik prosesler i¢in hazirdur.

Sartlandirma basamagi dahil clean-up
solvent sarfiyat: standart kolonla 400 ml,
SMART kolonla ise 300 ml’dir. Analiz
stiresi ise 60 dakikadir!

Dort Kolon Konsepti

DEXTech™, birbiri altina dikey
olarak yerlestirilmis dort kolon ile
dioksin ve PCB’lerin miikemmel clean-
up’int (temizlenmesini) ve ayrilmasini
saglamaktadir. Kullanima hazir kolonlar
her matriks i¢in uygundur ve cihazin hizli
kullanimina imkan verir.

Aliiminyum bariyer tabakal1 6zel
folyodan yapilan yiiksek kaliteli paketleme
malzemesi sayesinde, kolonlarin taginmast

ya da saklanmasi sirasinda su almasi ya da
ortamdaki dioksin ve PCB’lerin paketlerin
icerisine girmesi engellenmektedir.

Farkli Numuneler - Farkli Kolonlar
Standart kolona 5 g’a kadar yag
yiiklenebilmekte ve diisiik dedeksiyon
limitlerine inilebilmektedir. Alternatif
olarak 1.5 g gibi diisiik yag kapasiteli
numuneler i¢in ise SMART kolonlar
kullanilabilir. Bu kolonlar analiz
stiresini azalttig1 gibi solvent sarfiyatini
da azaltmaktadir. Cevre numuneleri
icin ise glimiig nitrat tabakali 6zel bir
kolon bulunmaktadir. Ayrica, standart
DEXTech™ sisteminde bos kolonlar
bulunmaktadir, boylece kullanic, ii¢ kolon
gerektiren modifiye bir metot kullanabilir
ya da ilave yikama basamaklari istenirse
bunlar1 gerceklestirebilir.

Sadece Klik’leyin

Kolonlarin kullanimi oldukga kolaydir.
Paketleme malzemesini keserek agin,
kolonu ¢ikartin ve cihaza klik’leyin -
takin!

Patentli elektronik kilitleme
mekanizmasi, kullanilacak kolonlar1
higbir alet ya da vidal baglanti
gerektirmeden sizdirmaz olarak kapatir.

DEXTech™ Sistemi
asagidakilerden olusmaktadir:
1. Ana Unite
2. Sertifikali, kullanima hazir kolonlar
3. Evrensel standart metot

DEXTech™, tiim dioksin
ve PCB analizlerinde numune
hazirlamaya uygundur:
» Balik, et, balik yag1, deniz
uriinleri, peynir, yumurta, bitkisel
1 yag, pre-mix, kedi-kdpek mamasi
gibi gida ve yem numuneleri

» Toprak, kanalizasyon atig1,
sediment gibi ¢cevre numuneleri

» Kan gibi biyolojik 6rnekler

Sekil 1. DEXTech™ Dioksin Sistemi



DEXTech™ sisteminde en iistte bulunan asidik silika jel
kolonu (1), numunelerin yiiksek kaliteli olarak ele alinmasi i¢in temel
kolondur. Bu ¢ok tabakali kolonda, cam fiber filtreler ile farkli sorbentler
ayrilmaktadir. 5 g’a kadar yag, konsantre siilfirik asit emdirilmis silika
jel tarafindan degrade edilir. Buna ek olarak, su kalintilar1 da numuneden
uzaklagtirilmakta ve numune sonraki basamaklar i¢in nétralize
edilmektedir.

Florosil kolon (2), camdan yapilmistir ve sistemde ikinci
pozisyonda bulunmaktadir. Bu kolon dioksinleri tutmakta ve PCB’leri
dioksinlerden ayirmaktadir.

Karbon kolonu (3), iigiincii pozisyondadir ve PCB’lerin
tutulmasinda ve ayrilmasinda gérev almaktadir. Mono-ortho-PCB’ler ve
ndl-PCB’ler birlikte bir fraksiyon olarak ele gegerken non-orto PCB’ler
ayr1 bir fraksiyon olarak toplanmaktadir.

ikinci karbon kolonu (4), dérdiincii pozisyonda bulunmaktadir
ve florosil kolondan gelen eliiati saflagtirmakta bdylece dioksinlerin
cakismasini ve yanlis yorumlanmasini engellemektedir.

Sekil 2. Dioksin ve PCB Analizleri i¢in Sertifikali Kolonlar

Karbon Kolonlarimin Tekrar azaltmakta ve sonug hassasiyetlerini degismekte (kolonlar) ya da proses
Kullanilmasiyla Isletim Maliyeti degistirmemektedir. Iyi tasarlanmig sirasinda sik¢a yikanmaktadir (numune
Azaltilmasi solvent saglama mekanizmast ile kros- loop’u ve valfler). Enjeksiyon, numune
Bir numune i¢in analiz maliyeti, iki kontaminasyon engellenmektedir. loop’unda kismi (partial) dolum ile
karbon kolonunun tekrar kullanilmasiyla Kros-Kontaminasyon Yok gerceklestiginden transfer pompasi higbir
oldukga azaltilabilir. Bu kolonlar1 20 Ust diizey solvent denetimi kros- sekilde numune ile temas etmemektedir.
kereye kadar tekrar kullanilmas isletim kontaminasyon engellemektedir. Numune Dolayisiyla, transfer pompasinda sadece
maliyetini yaklasik %30 oraninda ile temas eden yiizeyler ya tamamen kros-kontaminasyon degil pompanin

Tablo 1. Akis Semasi : LCTech Dért Kolon Uygulamasi
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Sekil 3. DEXTech™ Giinliik Kullanim

kirlenmesi, asinmasi ve yirtilmast

engellenmektedir.

Birgok analitik cihaz ile test edilen
yiiksek kaliteli valflerin 6zel tasarimi
sayesinde kompleks matriksli numune
enjeksiyonunda ile bile valflerin ttkanmasi
miimkiin degildir.

Giivenilir Sonuclar

DEXTech™ sistemi 2013 “Feed Fat”
ring denemesinde yiiksek performans
gostermistir. Benzer sekilde, Avrupa
Referans Laboratuar1 (EURL)’nda
Sepiolite ekstrelerinden numune
hazirlanmast sirasinda elde edilen 2014
ring denemesi sonuglari da oldukga tatmin
edicidir. Almanya’daki iki bagimsiz devlet
laboratuarindan elde edilen sonuglarin
kargilagtirilmasiyla DEXTech™ sisteminin
numune hazirlama prosesinde oldukea iyi
oldugunda fikir birligi edilmistir.

Farkli laboratuarlarda ¢esitli
matrikslerle DEXTech™ sisteminin
denenmesi sistemin giivenilir oldugunun
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Sekil 5. EURL miikemmeliyet testince belirlenen
degerler ile DEXTech™ kullanan iki laboratuarin
PCDD/F- tiirlerinin ve PCB-TEQ igeren Sum-TEQ lerinin
karsilagtirilmasi. (CVUA MEL, LGL Oberschleissheim)
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Sekil 4. DEXTech™ blank degerlerinin, yiiksek bulasma riskli kiil numunesi ile
calisilmasindan sonra elde edilen blank degerleri ile karsilastiriimast.

I Blank DEXTech™ after fly ash

B Typical blank DEXTech™
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Sekil 6. EURL miikemmeliyet testince belirlenen degerler
ile DEXTech™ kullanan iki laboratuarin PCB- tiirlerinin,
ICES-6 ve Sum-TEQ’lerinin karsilastirilmasi
(CVUA MEL, LGL Oberschleissheim)

* Bu bilesiklerin konsantrasyonu 10 kat daha yiiksektir.
** Bu bilesiklerin konsantrasyonu 100 kat daha yiiksektir.



