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Polistirende ucucu organik
karbonlarin (VOC) kapiler
backflush GC sistemi

ile analizi

Polistiren (PS) gida ambalaj malzemesi olarak siklikla kullanilan bir
malzemedir. Bu uygulama notunda backflush GC sistemi kullanilarak
gerceklestirilen ugucu organik c¢ozelti (VOC) analizleri agiklanmaktadir.
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1da ambalaj malzemelerinde
Gorganik ¢ozelti kalintilar, g1-

da giivenligi agisindan tasidigi
riskler nedeniyle son derece ©nem
verilen bir konudur. Backflush GC
sistemi ile ABS polimerinde akrilo-
nitrilin hizli analizi 6rneginin yer al-
dig1 bu uygulama, gida giivenligi ko-
nusuna dikkat cekmektedir.
Polistiren (PS) gida ambalaj malze-
mesi olarak siklikla kullanilan bir
malzemedir. Bu uygulama notunda
backflush GC sistemi kullanilarak
gerceklestirilen ugucu organik ¢ozel-
ti (VOC) analizleri aciklanmaktadir.

Polistiren (PS) polimerinde
VOC analizine genel bakis

Gida ambalajlarinda ve mutfak ge-
reclerinde yaygin olarak kullanilan
polistiren (PS) polimeri monomerler
ve hammadde safsizliklar1 (impiirite)
icermektedir. Halk sagligina ve kalite
giivenceye verilen énemin artmasty-
la, gida ambalajlarinda ve mutfak ge-
reclerinde kullanilan malzemelere
yasal sinirlama getirilmistir. Yasal si-

nirlama getiren malzemeler arasinda
bulunan bes ucucu organik karbon
stiren, toluen, etilbenzen, izopropil-
benzen ve n-propilbenzendir. Polisti-
rende toplam stiren, toluen, etilben-
zen, izopropilbenzen ve n-propilben-
zen igerigine ppm seviyesinde sinir-
lama getirilmistir. Bazi iilkelerin yo-
netmeliklerinde ise sicak su ile temas
eden polistiren i¢in belirlenen limitler
sicak su ile temas etmeyenlere gore
daha diisiik seviyelerdedir.

Backflush GC sistemi

Backflush GC sisteminde, ileri ba-
sing kontrolorii (APC) ve baglantt
parcasindan (fitting) olusan 6zel bir
backflush sistemi GC kolonunun ¢i-
kigma baglanmustir. Backflush siste-
mi kolon ¢ikis basincinin kontrol edi-
lebilmesi ile kolondan gecen akisin
tersine ¢evrilebilmesine olanak verir.
Backflush iglemi uygulandiginda,

analitlerin dedekte edilmesiyle
backflush sistemi iizerindeki basing
artar, enjektordeki basing ise eg za-
manli olarak diiser.

Bu basing degisimleri analiz sirasinda
basing gradyentini tersine ¢evirir. So-
nuc olarak, tastyici gaz akisi tersine
cevrilir ve kolonda kalan istenmeyen
bilesenler enjeksiyon port split vanasi
ile disartya atilir. Bu teknik analiz sii-
resini kisaltir, kolonu korur ve dedek-
tor kontaminasyonunu onler.

Analiz metodu (Polistiren polimerin
on islemi-numune hazirhg)

Numune hazirlama ilgili standartlar-
da tanimlandig1 gibi yapilmaktadir.

Bu uygulama 6rneginde, ticari bir po-
listiren polimer kasigindan 0.5 g agir-
liginda parcalar kesilmis, tartilmis ve
bir erlene konmustur. Parcalarin ¢o-
ziinmesi i¢in yeterli miktarda tetra-
hidrofuran (THF) siseye eklenmistir.
Daha sonra, 1 pg/mL dietil benzen 1
ml’lik internal standart ¢ozeltisi erle-
ne elenmis ve toplam hacim THF ek-
lenerek 20 mL’ye tamamlanmustir.
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Column (ReE-Wax (30 m = 0.25 mml D. df = 0.5 m)

Cpdumn Temp.
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Injection Temp. : 220°C
Coariar Gas ‘He
Injection Method  : Splin 1: 30

Injection Presaure : 177 EPa {12 mm) - -400 EPa‘nun - 20 kP (7.6] mm)
50 kPa (12 man) - 400 kPa‘mm - 300 kPa (7.37 mun)

Injection Volume : 1.0pL
Detector . FID
Dietector Temp, 280 'C
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Ant Teknik hakkinda

Ant Teknik, kurulug yili olan 1999’dan
bu yana Kalite Kontrol ve Ar-Ge labora-
tuvarlara yonelik analitik cihaz satisi,
servis ve yedek parca temini; validas-
yon, aplikasyon ve egitim hizmetleri su-
nuyor; anahtar teslim laboratuvar proje-
leri gergeklestiriyor. Istanbul, Ankara ve
{zmir’deki ofisleri; 60" iizerinde yakin
calisan1 ve 20’ nin tizerinde sehirde faali-
yet gosteren bayileriyle cevre, ilag, gida
ve kimya gibi bircok farkli alanda yeni-
lik¢i analitik ¢oziimler sunuyor.
Konularinda diinyanin saygin tireticileri
arasinda yer alan Shimadzu Corporati-
on, Celsis, JeioTech gibi firmalari Tiirki-
ye’de temsil eden Ant Teknik; ayrica
Restek, GLSciences, Kromasil, Hellma
ve PSS gibi diinyaca taninan iireticiler-
den kromatografi ve spektroskopi sarf
malzemeleri de tedarik ediyor.

Firma, aym zamanda ¢evre-dostu sosyal
sorumluluk projeleri ile de dikkatleri ¢e-
kiyor. Miisterilerinin satin aldig1 her ci-
haz i¢in belirli bir sayida cam fidani di-
ken Ant Teknik, uygulamanin basladigt
giinden bu yana 9.000’in iizerinde cam
fidamini1 dogaya armagan etti.

yaklasgik 60 dakika, toplam analiz sii-
resi ise 80 dakikay1 bulmaktadir.

Backflush iglemi uygulandiginda ise
hedef bilesenlerin analiz baslangicin-
dan itibaren 12. dakikada ayristirildig
ve yiiksek kaynama noktali safsizlik-
larin digart atilmasi ve hatta diger ge-
reksiz safsizliklarin da disar1 atilmast
da dahil olmak iizere toplam analiz sii-
resinin 80 dakikadan 20 dakikaya ka-
dar diisiiriildiigii goriilmektedir. ilave
olarak, backflush isleminden sonra
gergeklestirilen blank (kor) caligma-
sinda peak elde edilmemesi, gereksiz

Sekil 5. Shimadzu GC-2010 Plus Gaz Kromatografi Sistemi

Analiz, Restek Rtx-Wax kolonu kul-
lamilarak (i¢ cap1 0.25 mm, uzunluk
30m, film kalinlig: 0.5 um) GC/FID
sistemi ile gergeklestirilmisgtir.
Numune hazirlama yontemi Sekil
2’de gosterilmektedir.

Standart cozeltinin analizi

VOC standart ¢ozeltisi dietil benzen
internal standart cozelti eklenerek
hazirlanmigtir (1 pl/mL). Sekil 3 her
bir maddeden 25 pg/mL iceren stan-
dart ¢ozeltinin 6l¢iimiinden elde edi-
len kromatogrami gostermektedir.

Numune cozeltisinin analizi

Ticari polistiren kagigindan hazirla-
nan numune ¢ozeltisinin Sl¢timiin-
den elde edilen kromatogramlar Se-
kil 4’te, analitik kosullar ise Tablo
1’de gosterilmektedir.

Backflush islemi uygulanmadiginda,
safsizliklarm 250 °C kolon sicaklift
altinda sistemden uzaklastirilmasi

(hedef bilesen olmayan) maddelerin
backflush iglemi ile tamamen uzaklas-
tirldigim gosterilmektedir.
Yukaridaki uygulama 6rneginde yer
alan GC cihazinin yan sira, ambalaj
malzemelerinin analizinde analitik
cihazlar yogun olarak kullanilmak-
tadir. Formaldehit, PCB, aromatik
amin kalintilar1 vb. testler i¢in Gaz
Kromatografi (GC) ve Gaz Kroma-
tografi Kiitle Spektrometre (GCMS)
cihazlari; yapr tayini, migrasyon
testleri, ince tabaka film kalinlig1
vb. testler icin Enerji Dagilimli X-
Isim1 Spektrometre (EDX) ve Fouri-
er Transform Infrared Spektrofoto-
metre (FTIR) cihazlari; erime nok-
tasi ve yapisma yiizdesi analizleri
icin Diferansiyel Taramali Kalori-
metre (DSC) cihazi ve agir metal
analizleri i¢in Atomik Absorpsiyon
Spektrofotometre (AAS) veya In-
diiktif Eglesmis Plazma (ICP) cihaz-
lar1 kullanilmaktadir. O
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