Dioksin analizi icin yeni nesil
otomatik numune hazirlama

Yuk Kimyager Sezen Cepel
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Optimal Numune Hazirligr igin Hizli
ve Kesin Yaklasim - DEXTech™ ile Di-
oksin ve PCB’lerin Mikemmel Ayrimi

LCTech GmbH, otomatik numune
hazirlama sistemleri konusunda uz-
man bir firmadir.

LCTech’in yeni nesil dioksin anali-
zi icin numune hazirlama cihazi DEX-
Tech™, Alman Devlet Laboratuari
Kimyasal ve Veteriner Analitik Ensti-
tusu Munsterland-Emscher-Lippe
(CVUA MEL) tarafindan 6zel olarak ge-
listirilmistir ve valide hazirlama metodu
ile birlikte yUkll olarak gelmektedir.

Bu metodun amaci dioksinlerin
ve U¢ grup PCB’nin (indikatdér PCB,
mono-ortho PCB, non-ortho-PCB)
ayrimasini saglamaktir. Kromatogra-
fik analiz esnasinda farkli PCB’ler Ust
Uste cakisabilmekte ve yanlis deger-
lendirmelere  neden  olabilmektedir.
DEXTech™ ile bu sorun en basta eli-
mine edilmektedir.

Dioksin ve PCB analizlerinde nu-
mune hazirlama, en detayll ve en ¢ok
zaman gerektiren basamaktir. Kulla-
nimi kolay ve ayni zamanda guvenilir
otomasyon, laboratuvardaki is yukinu
¢cok daha basite indirger. Otomatik
DEXTech™ numune hazirlama sistemi
bircok avantaj saglamaktadir.

Numunenin manuel enjeksiyonun-
dan ve kolonlarin elektronik olarak
kilittenmesinden sonra DEXTech™ nu-
mune haziri@ini sizin igin Gstlenecektir:

Cihaza yUklU ve hesaplanmis ha-
zir metot uygulanarak, dioksin ve
PCB’lerin U¢ ayr grup olarak hassas
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ayriimasi ve fraksiyonlanmasi gergek-
lesir. Prosesin sonunda, saf haldeki bu
fraksiyonlar ileriki analitik prosesler icin
hazirdrr.

Sartlandirma basamag  dahil
clean-up solvent sarfiyati standart ko-
lonla 400 ml, SMART kolonla ise 300
ml’dir. Analiz sUresi ise 60 dakikadir!

DEXTech™ Sistemi asagidakiler-
den olusmaktadir:

1. Ana Unite

2. Sertifikall, kullanima

hazir kolonlar

3. Evrensel standart metot




DEXTech™, tim dioksin ve PCB
analizlerinde numune hazirlamaya
uygundur:

sBalik, et, balk yagi, deniz Urin-
leri, peynir, yumurta, bitkisel yag,
pre-mix, kedi-kbpek mamasi gibi
gida ve yem numuneleri

sloprak, kanalizasyon atigi, se-
diment gibi cevre numuneleri

sKan gibi biyolojik 6rnekler

Do6rt kolon konsepti

DEXTech™ birbiri altina dikey
olarak vyerlestirimis doért kolon ile
dioksin ve PCB’lerin  miUkemmel
clean-up’ini (temizlenmesini) ve ay-
rimasini saglamaktadir.  Kullanima
hazir kolonlar her matriks icin uy-
gundur ve cihazin hizli kullanimina
imkan verir.

Aluminyum bariyer tabakall &zel
folyodan yapilan yUksek kaliteli pa-
ketleme malzemesi sayesinde, ko-
lonlarin tasinmasi ya da saklanmasi
sirasinda su almasi ya da ortamdaki
dioksin ve PCB’lerin paketlerin iceri-
sine girmesi engellenmektedir.

Farkli numuneler
farkl kolonlar

Standart kolona 5 g’a kadar yag
yUklenebiimekte ve dusuk dedek-
siyon limitlerine inilebilmektedir. Al-
ternatif olarak 1.5 g gibi dusuk yag
kapasiteli numuneler icin ise SMART
kolonlar kullanilabilir. Bu kolonlar ana-
liz stresini azalttigi gibi solvent sarfi-
yatini da azaltmaktadir. GCevre numu-
neleri icin ise gumus nitrat tabakall
Ozel bir kolon bulunmaktadir. Ayrica,
standart DEXTech™ sisteminde bos
kolonlar bulunmaktadir, bdylece kulla-
nicl, Ug kolon gerektiren modifiye bir
metot kullanabilir ya da ilave yikama
basamaklari istenirse bunlar gergek-
lestirebilir.

Dioksin ve PCB Analizleriicin Sertifikali Kolonlar

Sadece Klik’leyin

Kolonlarin kullanimi oldukca kolay-
dr. Paketleme malzemesini
acin, kolonu ¢ikartin ve cihaza klik'leyin

- takin!

Patentli elektronik kilitleme mekaniz-
masl, kullanilacak kolonlari hicbir alet ya
da vidall baglanti gerektirmeden sizdir-
maz olarak kapatir.

DEXTech™ sisteminde en Ustte bu-

lunan:
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Asidik silika jel kolo-
nu (1), numunelerin yUksek
kaliteli olarak ele allinmasi
icin temel kolondur. Bu ¢ok
tabakall kolonda, cam fiber
filtreler ile farkl sorbentler ay-
rimaktadir. 5 g’a kadar yag,
konsantre sulfirik asit emdiril-
mis silika jel tarafindan deg-
rade edili. Buna ek olarak,
su kalintilar da numuneden
uzaklastinimakta ve numune
sonraki basamaklar igin not-
ralize edilmektedir.

Florosil kolon (2), cam-
dan yapilmistir ve sistemde
ikinci pozisyonda bulunmak-
tadir. Bu kolon dioksinleri tut-
makta ve PCB’leri dioksinler-
den ayirmaktadrr.

Karbon kolonu (3),
Uculncl  pozisyondadir ve
PCB’lerin  tutulmasinda ve
ayriimasinda gorev almakta-
dir. Mono-ortho-PCB’ler ve
ndl-PCB’ler birlikte bir fraksi-
yon olarak ele gegerken non-
orto PCB’ler ayri bir fraksiyon
olarak toplanmaktadir.

ikinci karbon kolonu
(4), dordunclu pozisyonda
bulunmaktadir ve florosil ko-
londan gelen eluati saflastir-
makta bdylece dioksinlerin
cakismasini ve yanlis yorum-
lanmasini engellemektedir.

—

5 1.n-Hexane

| Sample |

Multilayer Sulphuric

Akis Semasi: LCTech
Dort Kolon uygulamasi

Intermediate concentration steps are not needed
using the sample preparation system DEXTech™.

Sample loading / fraction 1/ ndl PCB Acidic Column
2. Dichloromethane / n-Hexane
PCDD/F loanding to Carbon column |
ol PCDD/F
via backflush
3. Dichloromethane / n-Hexane Florisil Column
fraction 1/ mono-ortho-PCB

U=

, 4.Toluene

fraction 2/ non-ortho-PCB

Non-ortho-PCB
via backflush

D 2. Activated Carbon Column

5.Toluene
fraction 3/ PCDD/F

1. Activated Carbon Column

==
Mono-ortho-PCB

Combined

ekrar kullanilmasiyla

Bir numune igin analiz maliyeti;
iki karbon kolonunun tekrar kullanil-
maslyla oldukca azaltilabilir. Bu ko-
lonlarin 20 kereye kadar tekrar kul-
laniimasi isletim maliyetini yaklasik
%30 oraninda azaltmakta ve sonug
hassasiyetlerini  degistirmemektedir.
lyi tasarlanmis solvent saglama me-
kanizmasl ile kros-kontaminasyon
engellenmektedir.

Kros-Kontaminasyon yo

Ust dlizey solvent denetimi, kros-
kontaminasyonu  engellemektedir.
Numune ile temas eden vyuzeyler
ya tamamen degismekte (kolonlar)
ya da proses sirasinda sikga yikan-
maktadir (numune loop’u ve valfler).
Enjeksiyon, numune loop’unda kismi
(partial) dolum ile gerceklestiginden
transfer pompasi hicbir sekilde nu-
mune ile temas etmemektedir. Dola-
yisiyla, transfer pompasinda sadece
kros-kontaminasyon degil pompanin
kirlenmesi, asinmasi ve yirtiimasi en-

DEXTech™ valve

Fraction and waste disposal rack

DEXTech™ guinltik kullamm
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B EURL Proficiency Test ~ M CVUA

ng/kg 88 % dry weight
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EURL mukemmeliyet testince belirlenen
degerler ile DEXTech™ kullanan iki laboratuarin
PCDD/F-tirlerinin ve PCB-TEQ iceren Sum-
TEQlerinin karsilastiriimasi.

(CVUA MEL, LGL Oberschleissheim)

I Blank DEXTech™ after fly ash

I Typical blank DEXTech™
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pe/Sample
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PCB 28
PCB 52
PCB 77
PCB 81

PCB 101
PCB 138
PCB 153
PCB 180
PCB 126
PCB 169

gellenmektedir.

Bircok analitik cihaz ile test edilen
yUksek kaliteli valflerin 6zel tasarnmi
sayesinde kompleks matriksli numu-
ne enjeksiyonunda ile bile valflerin
tikanmasi mumkun degildir.

Giivenilir sonuclar

DEXTech™ sistemi 2013 “Feed
Fat” ring denemesinde yuksek per-
formans goéstermistir. Benzer se-
kilde, Avrupa Referans Laboratuari
(EURL)'nda Sepiolite ekstrelerinden
numune hazirlanmasi sirasinda elde
edilen 2014 ring denemesi sonuglari
da oldukcga tatmin edicidir.

Almanya’daki iki bagimsiz devlet
laboratuarindan elde edilen sonug-
larin  karsilastinimasiyla DEXTech™
sisteminin  numune hazirlama pro-
sesinde oldukga iyi oldugunda fikir
birligi edilmistir.

Farkll  laboratuvarlarda  gesitli
matrikslerle  DEXTech™  sisteminin
denenmesi sistemin guvenilir oldu-
gunun bir baska kanitidir.

DEXTech™ blank degerlerinin, ytiksek bulasma riskli
kull numunesiile calisiimasindan sonra elde edilen
blank degerleriile karsilastiriimasi.

ng/kg 88 % dry weight

M EURL Proficiency Test B CVUA LGL

Hng/kg 88 % dry weight

EURL mukemmeliyet testince belirlenen degerler ile DEXTech™ kullanan iki
laboratuvarin PCB- ttirlerinin, ICES-6 ve Sum-TEQ'lerinin karsilastirilimasi
(CVUA MEL, LGL Oberschleissheim)

*Bu bilesiklerin konsantrasyonu 10 kat daha ytiksektir.

**Bu bilesiklerin konsantrasyonu 100 kat daha ytiksektir.

DUNYA GIDA DERGISI
Mart 2016

67



