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GCMS ile

Bitkisel Yagda Fitalat
Ralintisinin Analizi

Analitik Kosullar

Cihaz
Kimya Yiiksek Miih. Hacer Ozkan Model
Ant Teknik Cihazlar Ltd. Sti. Kolon )
Enjeksiyon Sicakhg
N Enjeksiyﬂn Modu
- Akis Kontrol Modu
% ANT TEK NIK Basing
Kolon akis
Fitalatlar, oyuncaklar, vinil zeminler Split Oram

ve duvar kaplamalari, deterjanlar, yaglama
yaglari, gida ambalajlari, ilaglar, kan
torbalar1 ve hortumlar gibi yiizlerce {irlinde
ve oje, sa¢ spreyleri, tirag losyonlari,
sabunlar, sampuanlar, parfiimler vb. kisisel
bakim tirlinlerinde kullanilan bir grup
kimyasaldir.

Gida ile temas eden madde ve
malzemelerden gidalara gegen fitalatlarin
kalint1 analizi, sagliga potansiyel zararlari
nedeniyle, 6nem arz etmektedir.

Bu ¢aligmada, gida ile temas eden madde
ve malzemelerden bitkisel yaga gecen bazi
fitalat esterlerinin ve miktarlarinin GCMS ile
tespit edilmesi amaglanmaktadir. Igerisine

Kolon Sicaklik Programi

Iyon Kaynadi Sicakhdi
Arayiiz Sicakhdg
Veri Toplama Modu

gidanin doldurulabildigi veya belirlenmis Diethyl phthalate

biyiikliikte parcalarin kesilebilecegi tiim (0}

gida ile temas eden madde ve malzemelere

uygulanabilir. OR
OR'

METOD VE MATERYALLER o

Calismamiz, Shimadzu marka GCMS-

: Shimadzu GCMS

: GCMS-QP2020

: Rxi-5MS (30 m x 0.25 mm x 0.25 pm)
: 280 °C

: Splitless

: Pressure

:102 kPa

: 1.30 mL/dk

=1

:80°C 1 dk

15°C/dk  280°C 15 dk

:230°C
: 280 °C
:SIM

« WON11 kitiphanesi kullanlmugtir.

(6]
O/\/\/\/\CH3
O\/\/\/\/CHS

Diethyl phthalate

QP2020 model GCMS sistemi ile yapilmistir. Sekil 1. Fitalatlarin genel kimyasal yapisi
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[ sHIMADZU
Excellence In Sclence

GCMS-QP2020 ve GCMS-QP2020 NX
Gaz Kromatografi Kiitle Spektrometreler

SONUCLAR VE DEGERLENDIRME

1. Kromatogramlar
Hesaplama
Standart karisim kullanilarak internal standart yontemine gore miktar tayini yapilmaktadir.
Internal standart olarak BHT kullanilmustur.

(x1,000,000)
205.00(1.00) 149.00 }1.00) 149.00 (1.00) 149.00 (1.00)
P20.00{273) 177.00 {2.47) 22300 {5.75) 206.00 {9.03)
35]177.00(587) 22200 {22.67) 167.00 {12.79) 223.00 {7.65)
3.04
2.5
2.0/
1.5
1.0
05
= A
X T | VLIS S o YT SO e 2 | LB ORE  BUNE J [R IR S ) T, S LI [
85 9.0 95 100 105 110 15 120 125 130
Sekil 2. Standart ¢ozelti SIM kromatogrami
{x1,000,0
149166 .00G8)00) 149.00 (1.00 149.00 (1.0093.00 (1.29
a0l 6.350) 157.mf1.75 zm.oo{s_ama_m 51.88)
QOHB)E0) 279.00 {T.54 390.00 1@“ 1.00
1 - L : 307.00 (6.13
1 141.00 (2.33
- 447.00 {100
20
15
0
05
o-‘3-""|"'|""A|'"l"'|)4\7—_"=-"JL|“'"|""|"_"'_'|'"|""|""
145 150 13.5 16.0 16.5 170 175 180 185 190 195

|
Sekil 3. 640 ppb standart kromatogrami
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Tablo 1. Degerlendirme Tablosu

Name m/z Ret. Time Ref. ions Conl Con2 Con3 Con4
1 BHT 205.00 B8.570 220.00-177 00\AN26.43-11.32\r\n0-0 1 1 1 1
2 DEP 149.00 9.220 177.00-222 00\r\n24.56-2.45\r\n0-0 40 80 320 640
3 DIBP 149.00 11.255 223.00-167 .00\AN9.43-4 3Nr\n0-0 40 80 320 640
4 DBP 149.00 11.895 205.00-223.000\\n6.30-6 2 1\rn0-0 40 80 320 640
5 BBP 149.00 14.350 91.00-206.00\r\n57.28-34.04\r\n 0-0 40 80 320 640
6 DHEP 149.00 15470 167.00-279.00\r\n43.39-9.40\r\n 0-0 40 80 320 640
7 DNOP 149.00 16.955 279.00-390.00\yn8.39-0.14\r\nD-0 40 B0 320 640
8 DINP 293.00 17.945 127.00-418.000\n1 99.05-4.60\r\n0-0 40 80 320 640
9 DIDP 307.00 19.110 141.00-447 00\yn1 70.75-9.86\r\n0-0 40 80 320 640

2. Kalibrasyon Egrileri

DEP DNOP
Area Ratio Area Ratio ReFERANSLAR
3.0 -
51 - 1. Ant Teknik Aplikasyon Notu,
- KMY009
20-] ) 2. TS EN 14372, Cocuklar igin kullanim
. ve bakim esyalar1 - Catal-Bigak ve

1.5 - mama esyalar1 - Giivenlik kurallar1 ve

. deneyler baglikh standart
04 . 3. EUR 24387 EN, DIDP in Oil

Laboratory performance and precision

0.5 o .

- criteria of a harmonised method
T A N— T 4. EUR 23972 EN, Plasticisers in

0 250 Cone. Ratio 0 250 Cone. Ratio Gaskets and Oil
1 I g g
5. Wiley W9 N11, Wiley Mass Spectra

Y = 4.59727e-003X - 5.877497e-002 Y = 5.71989e-003X - 6.141712e-002
FAZ = 0.0088240 F72 = 0.0087073 Library
R = 0.9994123 R = 0.9993535
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