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KONU:

Tekstil, Deri ve Kagit Materyallerinde Perflor Gruplu (PFOSs) Kimyasal Bilesiklerin LCMSMS sistemi ile kalitatif ve
kantitatif analizi

CALISMANIN AMACI:

Perfluorooctane sulfonat (PFOS) ve perfluorooctanoic asit (PFOA) bilesikleri Perflor gruplu kimyasallar olarak
bilinirler (PFCs).

PFOS yaygin olarak hali, tekstil ve deri endiistrisinde kullanilan malzemelerin koruyucu kaplama olarak
kullamlmaktadir. Aynca, cesitli ev ve endustriyel temizlik driinlerinde de kullanilmaktadir.

PFOA esas olarak elektronik, tekstil endustrisinde ve yapismaz tencere uretiminde fluoropolimer olarak
kullamlmaktadir.

PFC bilesikleri kararli, 1siya karsi duyarsiz ve su ile yagli bilesikleri reddeden ylizey aktif maddelerdir. PFOS ve
PFOA bilesikleri ve turevleri cevreye yayilabilir.

PFC bilesikleri kanserojendir (karaciger, troid,testis,pankreas,meme). Gii¢ farkedilen karaciger ve troid etkileri,
oliimle sonuclanabilecek cocuk gelisimine yonelik-biliyiime ve olgunlasmayi geciktirme, fark edilmemeye bagli
davranis bozukluklari ve buna bagli etkileri olmakta, ayrica dogum kusurlarina sebep olmaktadir.

27 Aralik 2006'da Avrupa Parlementosu ve Avrupa Birligi Konseyi ortaklasa olarak Perflorooktan siilfonat kullanimi
ve satisin simirlamis (2006/122/EC). Haziran 2008 de yasaklamistir.

Turkiye'de ise bu konuda henuz herhangi sinirlama yoktur.

METOD ve MATERYALLER:

Bu calismada Perflor gruplu (PFC) Kimyasal Bilesiklerinin Kantitatif ve Kalitatif analizi Shimadzu LCMS-8030
LCMSMS Triple Quadrupole sistemi kullamlmistir.

NUMUNE HAZIRLAMA

En az 2g olacak sekilde Deri, Tekstil ya da kagit materyali 50ml test tiip icerisine alinir. IS (internal standart )
ilave edilir. Metanol ile ekstrakte edilir. SPE ile clean-up asamasi uygulanir. Vial icerisine alinarak LCMSMS
sisteminde analiz edilir.

Pamuklu, pamuksuz ya da sivi materyaller icin farkli ekstraksiyon ve clean-up metodlar uygulanir.

ANALITIK KOSULLAR:

Cihaz : LCMS-8030

HPLC Sistemi : Shimadzu Prominence LC-20A/XR

Kolon : Shim-pack FC-ODS (2.1 mm I.D. x 50 mm L., 3 ym)
Mobil Faz A : 2 mmol/L Ammonium acetate - Su

Mobil Faz B : 2 mmol/L Ammonium acetate - Metanol

Akis Orani : 0.3 mL/min

Enjeksiyon Hacmi  : 20 pL
Kolon Firin Sicakligr : 30 °C
Gradient Kosullar: 30 %B (0 min) - 100 %B (20 min) - 30 %B (20.01 - 30 min)
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MSMS Sistemi

Probe Voltage
Nebulizing Gaz Akisi
Drying Gaz Akis

DL Temperature

BH Temperature

: Shimadzu LCMS-8030 Triple Quadrupole
: -3.5 kV (ESI Negative Mode)

: 1.5 L/min

: 10 L/min

:250 °C

1400 °C
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SONUCLAR ve YORUMLAR

No | Bilesik Q1 Q3 gr;‘:‘:]kf;;‘a %RSD (0.1ppb n=6)

1~ | PFOA 4 C13 1 4169 | 371.8 8.4 3.7
PFOA4 C13 2 4169 | 171.8 8.4

2* | PFOS 4 Ci3 1 502.9 | 79.9 10.6 3.4
PFOS 4 C13 2 502.9 |99 10.6

3 | PFOA 1 412.9 | 368.9 9.8 18
POFA 2 412.9 | 168.6 9.8

4| PFOS 1 298.9  [79.8 10.2 1.9
PFOS 2 4989 | 98.8 10.2

5 | PFOSA 1 2979 [77.7 12.2 3.7
PFOSA 2 497.9 | 168.0 12.2

& | N-Et-FOSA 1 525.9 | 168.8 15.9 23
N-Et-FOSA 2 525.9 219 15.9

7 | N-Et-FOSE 1 630.3 | 589 14.9 2.1
N-Et-FOSE 1 630.3 | 579 14.9

8 | N-Me-FOSA 1 511.9 | 168.1 2.7 6
N-Me-FOSA 2 511.9 | 218.9 12.7

9| N-Me-FOSE 1 616.1 |59 12.5 3.1
N-Me-FOSE 2 616.1 [ 59.7 12.5

Tablo 1. Bilesiklerin MRM degerleri, Aikonma zamanlari ve 0.1 ppb konsantrasyonundaki (raporlama limiti)
relatif standart sapma yiizdeleri.

* PFOA-13C4 ve PFOS-13C4 bilesikleri basarili bir calisma olmas1 amaciyla Internal Standart olarak kullamlmistir.
Bu calismada PFOA-13C4 ve PFOS-13C4 geri kazanimlan >%80 olarak tespit edilmistir.
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Sekil 2. TIC (Toplam lyon Kromatogrami)
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Kalibrasyon Egrisi

Raporlama limitine baglh olarak kalibrasyon egrisi 0.1-0.5-1.0-5.0-10.0 ppb (ng/ml) konsantrasyonlarinda
cizilmistir.

PFOS [C8] R2=0.9993174

PFOA [C8] R2=0.9998063
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Sekil 2. PFOA ve PFOS icin kalibrasyon egrileri.

Bu calisma Shimadzu LCMS-8030 Triple Quadrupole Sisteminde (2006/122/EC) direktifine bagli olarak raporlama
limiti 0.1 ng/ml PFOS, PFOSA ve 0.5 ng/ml PFOA, N-Me-FOSA, N-Et-FOSA, N-Me-FOSE, N-Et-FOSE
konsantrasyonlarinda olacak sekilde basariyla tamamlanmistir.
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