Uretim & Ambalajlama Teknolojileri »

Gaz Kromatografi-Headspace Sistemi (GC-HS) ile
PET/ PREFORMDA ASETALDEHIT ANALIZI

Kimya Miih. Fatih SENOL

Aplikasyon Uzmani
ANT TEKNIK CIHAZLAR

olietilen tereftalat (PET), polyester
P ailesine ait poli kondenzasyon

metoduyla iiretilen termoplastik
bir malzemedir. PET’in yiyecek ve icecek
kaplari, sentetik fiber gibi kullanim

alanlar1 bulunmaktadir. Asetaldehit
PET eritme islemi esnasinda ortaya

Asetaldehit istenmeyen koti bir tad
olusturabilir. Ayrica 6zellikle gida ile
temas eden PET {iriinleri igin sagliga
zararli etkileri mevcuttur. Bu iki nedenden
dolay1 Asetaldehit konsantrasyonunun
bilinmesi 6nemlidir.

ASETALDEHIT (AA) MIGRASYONU
VE LIMIT DEGERLER

Kaynama noktas1 21 °C olan
asetaldehit, 1s1l islem esnasinda, PET

¢tkan ugucu bir degradasyon tiriiniidiir.
Bu nedenle, kaliplanmis iriiniin yan
duvarlarina tutunarak paketlenen tiriiniin
igine yavagca migrasyonu sdz konusu
olabilir. Baz1 yiyecek ve iceceklerde
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Shimadzu GC-2010 Plus Gaz Kromatograf + HS-20 Headspace
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polimerinin vinil gruplar ile reaksiyonu
sonucunda olusan ve reginede 0.5 ppm
konsantrasyonda iken preforma 3-6 ppm
olarak gecen (migrasyon) bir termal
degradasyon irliniidiir.

PET Preformlar
CSD sige igin AA limiti <9 ppm
Su sisesi igin AA limiti <4 ppm

PET Regine
Asetaldehit limiti < 1 ppm

Sekil 1. Asetaldehit migrasyonu ve limit degerler
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Doluma Hazir Siseler
Asetaldehit limiti < 2 ppm
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ASETALDEHIT ANALizi

Bu ¢alismada, Gaz
Kromatografi (GC) cihaz1
kullanilarak PET/preformda
asetaldehit analizi konu
edilmektedir.

Uygulama, ASTM F2013
numarali referans metoda uygun
olarak, headspace gaz 6rnekleme
tinitesi ve FID (alev iyonlastirma
dedektorii) kullanilarak
gerceklestirilmistir.

Headspace iiniteleri,
GC ve GCMS sistemleri ile
gerceklestirilen VOC, bakiye
solvent, aroma, koku, ve alkol gibi
ugucu bilesiklerin analizi i¢in ideal
¢Oziimlerdir.

Uygulamada kullanilan
Shimadzu HS-20 Serisi, ugucu
bilesiklerin analizi i¢in optimum
bir ¢6ziim saglar.

90 numune kapasiteli linite,
uistiin performansi, yiiksek
tekrarlanabilirligi, diisiik carry-
over’1 ve kullanict dostu tasarimi
sayesinde arastirmadan kalite
kontrole her tiirli analiz igin
kullanima uygundur.

ANALITIK KOSULLAR
GC Metodu

Numune hazirlama asamasinda
PET Preform s1v1 azot igerisinde
10 dakika siire ile dondurulmus,
dondurulmus formdaki PET
preform yiiksek hizli 6giitiiciide
maksimum 30 saniye siire ile islem
gormiustir.

Ogiitiilen numune 0.5-1.0
mm eleklerden gecirilerek hizli
bir sekilde kapakli viallere
aktartlmistir.

GC2010 + HS 20 sistemi
Asetaldehit analizlerinde yiiksek
hassasiyet, tekrarlanabilirlik ve
dogrusallik gostermektedir.

Referans:
ASTM F2013 Metodu

Sistem : GC-2010 + AF + HS-20 loop sistemi (Shimadzu, Japonya)
Kolon : RT-Q 30M kolon (Reslek, ABD)

Standart 1 M-8315 Asetaldehit & Formaldehit (AccuStandard, ABD)
SPL Enjektér Sicakhin | :150°C

Enjeksiyon Modu : Split

Tagyici Gaz ‘He

Akis Kontrol Modu Hiz

Basing 1 6.9 PSI

Toplam Akig 314 mlidk

Kolon Akisi 1 5.68 mlfdk

Lineer Hiz 1 49.5 cmisn

Purge Akisi : 3.0 mifdk

Split Oram : 4.0

GC Kolon Sicakhd

: Izotermal 90 °C, 10.0 dk

FID Dedektér Sicakhdn | : 2500 °C

FID Akigi :8TD

ilave Akis : APCI Basing
He (16.0 PSI)

Asetaldehit Kalibrasyon Tekrarlanabilirligi ve Linearite
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Sekil 2. Asetaldehit Kalibrasyon Tekrarlanabilirligi ve Linearite
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Y=ax+b

a = 3.24700e-005
b=0

R*2 = 0.9995266

R =0.9997633

R3S = 7.882695e-002

External Standard
Calib Curve:Linear
Zero:Force Through
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