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Dogal Organiklerden Kaynaklanan Petrol Hidrokarbonlarinin
Yanls Pozitif Tespitlerinin Cozimu

Odun atiklari, gtibre ve turba veya compost gibi
organik acidan zengin topraklar, dogal kdkenli
organic bilesiklerin 6n mevcudiyeti nedeniyle
toplam petrol hidrokarbonlarinin (TPH; C10-C40)
belirlenmesinde tipik ve iyi bilinen yanls pozitif
girisim kaynaklaridir.

Ekstraktin Florisil ile temizlenmesi, bu bilesiklerin mineral
yaglardan kaynaklanan hidrokarbonlardan farkli polaritesine
dayanarak, dogal kdkenli karigan bilesiklerin gogunun
giderilmesini saglamalidir.

Ancak bazi durumlarda, kullanilan Florisil’in adsorpsiyon
kapasitesi yeterli olmayabilir.

C10-C40 tayininin 6nemi

Petrol hidrokarbonlarinin belirlenmesi, yani

-Bazen TPH olarak da adlandirilan C10-C40 arahgindaki polar
ekstrakte edilebilir maddeler, bilesiklerin farkli karisimlarin bir
parcasi olma egiliminde oldugu segici olmayan bir yontemdir.

C10-C40 hidrokarbonlarinin igerigi yasal olarak belirlenmis bir
parametredir. Avrupa birligi'nde, atiklarin ilgili diizenli
depolama sahalari gurubunda bertaraf edilebilecegi kosullari
belirleyen 2003/33/EC sayili Konsey Karar/’dir. Inert atiklar icin
C10-C40 sinir degeri (500 mg/kg) belirlenmistir.

Dogal maddeler nedeniyle yanlis pozitif TPH

C10-C40 tayini icin kati veya sulu matrislerin analizinin
prensibi, bunlarin organik bir ¢ézlclye ekstrakte edilmesidir;
burada Florisil ile saflastirilmis ekstrakt bir gaz
kromatografinda bir alev iyonizasyon dedektori (GC-FID). n-
decane (n-C10H22) and n-tetrakontan (n-C40H82) arasindaki
toplam pik alani 6lgulir.
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Sekil 1: Turbalik alan

EN ISO 16703, EN ISO 9377-2 and EN 14039’a gore,
kaynama noktasi 175°C ile 140°C arasinda olan C10-C40
damitma araligindaki tim hidrokarbonlar 525°C,
C10H22'den C40H82'ye kadar n-alkanlar, izo-alkanlar,
siklo-alkanlar, alkilbenzenler, alkilnaftalenler ve polisiklik
aromatic hidrokarbonlar, temizleme sirasinda Florisil
Uizerinde adsorbe edilmedikleri stirece, C10-C40 damitma
araligindaki hidrokarbonlar olarak belirlenir.

Bununla birlikte, GC-FID’de petrol kokenli olmayanlar olarak
tanimlanabilecek bir dizi ekstrakte edilebilir bilesik de tespit
edilebilir. Ozellikle, yag asidi grubundan polar bilesikler,
alkoller, steroller veya diger ste-roidal maddeler vb. dogal
malzemeler veya organic topraklardaki C10-C40 petrol
hidrokarbonlarinin belirlenmesine engel olabilir.

Kismen ¢lrimis bitki 6rtlisi veya organik maddelerin
birikmesiyle olusan turba, Avrupa’nin birgok yerinde
ekosistemler olusturur. Bu alanlardan alinan numuneler,
kromatografik profillerinde karakteristik olan biyojenik
bilesiklerden kaynaklanan girisim nedeniyle C10-C40 i¢in en
kati yerel diizenleyici standartlari kolayca asabilir. Odun
atiklari, kompost, giibre ile islenmis topraklar veya agag
igneleri ve talaslar da yanhs pozitif C10-C40 petrol hidrokarbon
sonuglari Gzerinde 6nemli bir etkiye sahip olabilir.

Florisil ayrica sulu numunelerde C10-C40 analizi prosediriniin
ayrilmaz bir parcasidir. Ornegin bazi deterjanlarda bulunan
cesitli yuzey aktif maddeler gibi bazi biyojenik olmayan polar
girisimleri kolayca ortadan kaldirabilir.
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C10-C40 tayini icin Florisil temizleme standartlari

Florisil oldukga polardir ve molekdllerin genis aktif ylizey
alani, magnezyum silikatin bu sekilsiz formunu polar
bilesiklerin, tipik olarak oksijenli formlarinin yakalanmasi igin
oldukca etkili kilar. Ote yandan, C10-C40 petrol
hidrokarbonlarina 6zgi polar olmayan bilesikler ekstraktta
kalir ve GC-FID ile analiz edilir.

Numune ekstraktinin Florisil ile temizlenmesi prosediiri
yukaridaki standartlara dayanmaktadir; burada kolondan
(kolon kromatografisi) temizleme icin 2 g Florisil kolon testinin
sonuclarina esdeger olmasi kosuluyla 'yerinde' temizleme
tekniklerinin kullanimi da kabul edilebilir.

Pratik deneyimlere dayanarak, ekstraktin Florisil yikli bir
kolon araciligiyla temizlenmesinin, karisan polar bilesiklerin
giderilmesinde daha etkili oldugunun alti cizilebilir. Ekstraktin
Florisil dolu kolondan kademeli akisl, ‘yerinde’ temizlemeye
kiyasla yeni aktif Florisil molekiilleriyle etkilesim icin daha
blyk bir potansiyel saglar.

Yanlis poozitiflerin en aza indirilmesi

ALS Laboratuvarlari, elbette, karisan maddelerin bu etkili
temizleme seklini saglamaktadir. Biyojenik etkilesimlerin
beklendigi numuneler igin optimum bir temizleme saglamak
amaciylai iki kolon araciligiyla, yani ISO standartlarinda
standartlastirilandan iki kat daha fazla florisil miktari ile daha
Ustln bir temizleme adimi da gelistirilmistir.

Sekil 2, hem standart hem de standart Ustd temizlik igin
monte edilmis aparati gdstermektedir.

Sekil 2: C10-C40’in GC tayininden 6nce ekstraklarin temizlenmesi igin kolon ve
¢ift kolon aparati.

Florisil temizliginin ne kadar etkili calistiginin bir 6rnegi, gercek
bir toprak numunesi izerinde C10-C40 tayini sonuglarinda
gorilebilir. Sekil 3'te kromatografik profil, Ekstrakt GC FID
analizinden 6nce Florisil ile saflastiriilmadiginda turba varliginin
tipik bir 6rnegidir (C10-C40: 428 mg/kg kuru numune).
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Buna karsilik, Sekil 3 temizlemenin ne kadar etkili
oldugunu gostermektedir (C10-C40: 33.3 mg/kg kuru
numune).

Bu gergek 6rnek icin, C10-C40 fraksiyonundaki bulgunun
%93’e kadarinin biyojenik kaynakh oldugu gosterilmistir.
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Sekil 3: Florisil ile temizlemeden énce ekstraktin kromatografik profili (C10-C40:
428 mg/kg DW).
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Sekil 4: Florisil ile temizlendikten sonra ekstraktin kromatografik profili (C10-C40:
33.3 mg/kg DW).

Kromatogram ve kontaminasyonun kalitatif
degerlendirmesi — petrol kirliligi

Yiksek nitelikli ve profesyonel personelimiz sayesinde ALS
Laboratuvarlari her zaman tavsiyelerde bulunmaya ve hatta
¢ogu durumda petrol kirliliginin kaynagini belirlemeye
hazirdir.

Konsliltasyondan sonra, kromatogram veya hatta
kromatografik profilin GC-FID’de 6lglilen kurum igi standart
kitliphanesi ile karsilastirilmasindan sonra kontaminasyonun
daha kapsamli bir nitel degerlendirmesi saglanabilir.
Sonuglarin ekinde yer alan béyle bir rapora 6rnek olarak
sunlar verilebilir
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Sekil 5: Numune kontaminasyonunun kaynadinin kalitatif degerlendirmesi igin
sonug kromatografik profil karsilastirmasi.
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