WIPIE 2w

URUN BIiLGILENDIRME FORMU

WPE-TUBE-50 & WPE-TUBE-50V1

“Yeni Bir Polimerik Film Kaplama Teknigi ile Tip ici Ekstraksiyon Kaplarinin Uretilmesi”
(TEYDEB Proje no: 2150457) bashkli projemizde Uretimi basariyla gerceklestirilen ekstraksiyon
kaplarinin, Uretilmesi esnasindaki kaplama prosediiriiniin optimizasyonu ve bu ekstraksiyon
kaplarinin gesitli organik kirleticilerin su numunelerindeki analizlerinde, analiz Oncesinde
uygulanan; ekstraksiyon, saflandirma, deristirme gibi 6n islemlerde kullaniminin optimizasyonu
gercgeklestirilmistir. WPE-Tube-50 ve WPE-Tube-50V1 Urinleri projemiz kapsaminda Uretilmis
drdnlerdir. WPE-Tube-50V1 ticarilesme faaliyetleri kapsaminda yapilan musteri gortismeleri
neticesinde gelen talepler Uizerine ortaya cikmis bir Griindir. Bu Urin; WPE-Tube-50
Uriinimduzan dis ylzeyinin kaymayi onleyici ve kirilmazlik dayanimini belirli oranda arttirmaya

yarayan polimerik katmanla kaplanmasi sonucu ortaya ¢ikmis bir (st versiyondur.

WPE-Tube-50 ; WPE-Tube-50V1
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WIPIE 2w

URUN BIiLGILENDIRME FORMU
WPE-Tube-50 ve WPE-Tube-50V1 Uriinlerine iliskin Ozellikler;

1- Urilerimiz muadil ydntemlere kiyasla oldukga cevreci olup tiim ekstraksiyon siirecinde
sadece 0,5 mL kimyasal solvent kullanilmaktadir. Muadil Grlinlerde (SPE ve Sivi-sivi

ekstraksiyon tekniklerinde) bu miktar 30-40mL dolaylarina ¢ikmaktadir.

2- Uriinlerimiz su érneklerinin kaynaginda ekstrakte edilmesine olanak saglayarak (yerinde
ornekleme) numunenin laboratuvarlara tasinmasi sirasinda iceriginde meydana
gelebilecek olan degismeleri 6nler ve daha dogru sonuglar elde edilmesine olanak saglar.
Bu durum muadil yontemlerde mevcut olmadigl icin numunenin laboratuvarlara
tasinmasi sirasinda iceriginde degismeler meydana gelmesi sonucu hatali analizlere yol

acabilmektedir.

3- Numunenin analiz edilme sliresi muadil yontemlere oranla oldukca kisa siirmekte, bu
nedenle zaman ve is giiciinden dnemli élgiide tasarruflar saglamaktadirlar. (Uriinimiiz

icin toplam slire 16 dakika, muadil yontemlerde minimum 1 saat seklindedir)

4- Urettigimiz bir Uriinin defalarca kullanilmasi mimkiindir (minimum 100 defa
kullanilabilmektedir), muadil yontemlerde kullanilan sarflar, kartuslar vs. icin bu 6zellik
s6z konusu degildir. Bu durumda ekstra atik olusmasina neden olmaktadir. (Bir adet SPE

kartus bir kere kullanilabilmektedir.)

5- Uriinlerimiz muadil yéntemlere oranla kullanicilarina ¢ok daha diisiik maliyet yikii

getirmektedir. Muadil Grinlere kiyasla %60-70 daha ucuz durumdadir.

6- Uriinlerin i¢ ylizeyinin polaritesi hedeflenecek analizlere gére tiirevlendirilebilmektedir.
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WIPIE 2w

URUN BIiLGILENDIRME FORMU
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WIPIE 2w

URUN BILGILENDIRME FORMU
WPE-Tube-50 & WPE-Tube-50V1 Uriinleri ile Gergeklestirilen Optimizasyon Calismalari;

Asagidaki tablolarda verilen Ort; yapilan tekrarh g¢alismalarin ortalamasini, SD; yapilan
tekrarli ¢alismalarin standart sapmasini (Standard Deviation), RSD; relative standart sapma
degerini (yUzde olarak), NF; tespit edilemedigini (Not Found), T-Table; t tablo degerini, T-Value;

hesaplanan t degerini belirtmektedir.
> 2-Butoxyethanol Kimyasalinin Ugurma islemindeki Kayiplar Uzerine Etkisi

Ekstraksiyon tliplerinin kullanimina iliskin prosediriin son asamasinda; desorbsiyon soventi
(Aceton:Hexane (1:1 oranda) karisimi) azotlu ugurma dlizeneginde (Nitrogen Blower
Evaporator) kuruluga kadar ucurulmakta, akabinde az bir miktar solventle etken maddeler
tekrar ¢ozilerek (tUpin ylzeyinden siyrilarak) insert icerisine alinmaktadir. Azotlu ugurucuda
ucurma islemi esnasinda solven buharlasip ortamdan uzaklasirken kaynama noktasi distik olan
ya da sUblimlesme o6zelligi olan etken maddelerin miktarlarinda da kayiplar yasanmaktadir.
Ozelikle Naphthelene etkeninin tamami kaybedilmektedir. Bu duruma iliskin deney sonuglari

asagida belirtilmistir;

e Viallerin icerisine 100 ppb derisimde etken madde iceren 500 uL (Acetone:Hexane birebir

karisiminda) standart ¢ozeltisi eklenir,
e Viallerin bir kismina 2 uL 2-Butoxyethanol (kaynama noktasi: 171 °C) eklenir,

e Viallerin icerisinde bulunan standart ¢ozeltilerinin solventleri azotlu ugurucuda kuruluga kadar

ucurulur,

e Daha sonra viallerin i¢ kisimlari 100 pL Acetonitrile ile yikatilir (etken maddeler vial ¢ceperinden

siyrilarak acetonitrile igerisinde ¢6zllir),

eYikatma isleminden sonra herbir vial icerisinde bulunan 100 pL Acetonitrile cihaza verilerek

analiz edilir (GC-MS),

Analiz islemi sonrasinda elde edilen veriler soyledir (degerler sinyal cinsindendir, Response),
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WPl

WATER
POLLUTANTS
EXTRACTOR

URUN BIiLGILENDIRME FORMU

DENEME Naphthalene Dichlorvos Naphthalene 1-Methyl Naphthalene 2-Methyl Acenaphthylene Acenaphthene Fluorene
100-ppb-std 2049372,89 724006,95 1917902,83 1583630,44 1932996,99 1295005,06 1218760,33
100ppb-std-2 1844935,75 739298,44 2124651,20 1665821,20 1897845,58 1250952,14 1325497,23
100ppb-std-3 2049087,96 667741,80 1834288,36 1647959,69 1885816,86 1280686,40 1307462,45
Vial-1 (2-Butoxyethanol igeren) 2512000,36 3193942,48 4233105,73 3887380,43 6797726,28 4688807,20 4602230,88
Vial-2 NF 291565,40 29171,66 30458,60 296655,58 214444,41 1314407,18
100 ppb Ort 1981132,20 710349,07 1958947,46 1632470,44 1905553,14 1275547,86 1283906,67
100 ppb SD 117949,67 37682,78 149469,53 43229,25 24516,24 22471,50 57134,47
100 ppb RSD 5,95 5,30 7,63 2,65 1,29 1,76 4,45
Vial-1 Yiizde Kalan (2-Butoxyethanol iceren) 25,36 89,93 43,22 47,63 71,35 73,52 71,69
Vial-2 Yiizde Kalan #VALUE! 8,21 0,30 0,37 3,11 3,36 20,48

2-Butoxyethanol; desorbsiyon solventi

karisimina eklenmedigi

durumda Naphthalene,

Naphthalenel-Methyl,

Naphthalene2-Methyl,

Acenaphtylene ve Acenaphthene etkenlerinin kaybi ¢ok biyik oranlarda gergeklesmekte, Naphthalene ise tamamen tilkenmektedir. Bu etkenlerin

de dogru sekilde analiz edilmesi amaciyla 2-Butoxyethanol kimyasalinin desorbsiyon solventine eklenmesi gerekli olmaktadir. Ucurma esnasinda

solvent tamamen kuruluga kadar ugmakta, buna karsin 2-Butoxyethanol kabin dip kisminda damlaciklar halinde kalarak tamamen kurumanin

onine gecmektedir. Boylelikle siblimlesme ozelligine sahip Naphthalene etkenini belli oranda tuzaklayarak analiz edilmesine olanak

saglamaktadir.
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WIPIE 2w

URUN BIiLGILENDIRME FORMU
» Calkalama Siiresi Optimizasyonu

Su numunesinde bulunan organik kirleticilerin, tiipin ¢alkalanmasi suretiyle ekstraksiyon
tlpUnun i¢ ylzeyinde bulunan polimerik filme adsorbe edilmesi isleminde g¢alkalama siresinin

etkisi incelenmistir.

e icerisinde belirli derisimde analitleri bulunduran su numunesi hazirlanir,
* 40 mL su numunesi WPE-Tube-50 tiipleri icerisine konur,

e pH 3-4 araligina getirilir (1M HCI ¢6zeltisinden 50-60 pL eklenerek),

¢ Tuiplerin kapaklari kapatilarak 5 dakika ve 3 dakika olmak lizere farkh calkalama siirelerince

calkalanur,

¢ Calkalama isleminden sonra herbir tlpln igerisindeki su uzaklastirilir,

e Tlpln icerisinde kalan su damlaciklari, tlipl agzi acik sekilde ve acgik agzi asagi bakacak sekilde

santrifiij cihazina konularak santrifiijlenmesi islemiyle uzaklastirilir,

e Tliplin igerisine 1000 pL Aseton:Hekzan (1:1 oraninda) konulur (igerisinde 2 uL 2-

butoxyethanol bulunur),

¢ Tlp yan yatinlip déndirilerek solventin tlipin ¢eperlerine temasi saglanir (1 dk.),
e Tlp santrifljlenerek tiim solvent dip kisimda toplanir,

¢ Solvent cam santrifij tiptne aktarilr,

* Azot evaporatorunda kuruluga kadar ugurma yapilir,

® 80 pL acetonitril santriftj tupinin dip kismina konulur,

 Vorteksleme yapilarak dip kismin ylizeyinin yikatiimasi saglanir,

e Santriflj tlipl santrifijlenerek tim solvent dipte toplanir,

e Solvent (80 uL) insert icerisine alinir,

¢ Viale yerlestirilir ve cihaza enjekte edilir.

Asagidaki tablolarda sonuglar sinyal (Response) cinsindendir,
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WPl

WATER
POLLUTANTS
EXTRACTOR

URUN BIiLGILENDIRME FORMU

DENEME Naphthalene Naphthalene 1-Methyl Naphthalene 2-Methyl Acenaphthylene Acenaphthene
Su Numunesi 3dk Calkalama 372702,18 421268,09 343629,91 399748,73 397596,67
Su Numunesi 5dk Calkalama 314259,06 388515,46 315299,21 341621,93 340657,89
SD1 19641,40 38756,66 28796,19 43652,56 52323,72
SD2 16561,45 35743,42 26422,07 37305,11 44830,58
Difference 58443,12 32752,64 28330,70 58126,80 56938,78
T-Table (df:2) 3,00 3,00 3,00 3,00 3,00
T-Value 2,27 0,62 0,72 1,01 0,83
DENEME Fluorene alpha-HCH(derisim*2) HexaChloroBenzene beta-HCH Phenanthrene
Su Numunesi 3dk Calkalama 548947,90 275992,77 101654,52 107192,12 1237477,42
Su Numunesi 5dk Calkalama 492529,25 223491,87 100909,62 111314,71 1221418,54
SD1 38755,72 15317,60 9738,50 932,57 56057,73
SD2 34772,57 12403,80 9667,14 968,44 55330,26
Difference 56418,65 52500,90 744,90 4122,59 16058,88
T-Table (df:2) 3,00 3,00 3,00 3,00 3,00
T-Value 1,08 2,66 0,05 3,07 0,20
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WPl

WATER
POLLUTANTS
EXTRACTOR

URUN BIiLGILENDIRME FORMU

DENEME Anthracene Heptachlor Alachlor Aldrin Chlorpyrifos
Su Numunesi 3dk Calkalama 1128464,96 158031,46 57105,56 149493,10 152831,35
Su Numunesi 5dk Calkalama 1053482,59 149838,62 49521,13 150369,09 163486,52
SD1 55971,86 7490,69 2307,06 8132,42 10270,27
SD2 52252,74 7102,35 2000,65 8180,08 10986,29
Difference 74982,38 8192,83 7584,43 875,99 10655,17
T-Table (df:2) 3,00 3,00 3,00 3,00 3,00
T-Value 0,98 0,79 2,48 0,08 0,71
DENEME Dicofol Heptachlor-Epoxide Penconazole Fluoranthene Chlorfenvinphos
Su Numunesi 3dk Calkalama 414227,39 101431,32 222730,55 1087679,26 99560,54
Su Numunesi 5dk Calkalama 413171,09 84294,62 200935,11 1107325,84 85305,64
SD1 14083,73 2393,78 14432,94 92887,81 7317,70
SD2 14047,82 1989,35 13020,60 94565,63 6269,96
Difference 1056,30 17136,70 21795,44 19646,58 14254,90
T-Table (df:2) 3,00 3,00 3,00 3,00 3,00
T-Value 0,05 5,51 1,12 0,15 1,48
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KIMYA SANAYI VE TICARET LTD. STI.




WPl

WATER
POLLUTANTS
EXTRACTOR

URUN BIiLGILENDIRME FORMU

DENEME Quinalphos Pyrene alpha-Endosulphan Dieldrin Endrin
Su Numunesi 3dk Calkalama 175838,27 1176883,88 36225,07 256767,39 74925,38
Su Numunesi 5dk Calkalama 163200,08 1172429,47 43619,41 254835,49 67130,55
SD1 9266,68 25185,31 3205,92 10090,96 5259,76
SD2 8600,64 25089,99 3860,32 10015,03 4712,56
Difference 12638,19 4454,41 7394,34 1931,90 7794,84
T-Table (df:2) 3,00 3,00 3,00 3,00 3,00
T-Value 1,00 0,13 1,47 0,14 1,10
DENEME beta-Endosulphan 2,4-DDT Endosulfan-Sulfate 4,4-DDT Tebuconazole
Su Numunesi 3dk Calkalama 42303,63 416991,70 62484,82 411488,43 162412,27
Su Numunesi 5dk Calkalama 44710,96 424175,83 56902,36 397120,70 166526,71
SD1 2863,96 16179,28 3417,92 8641,26 13106,67
SD2 3026,93 16458,02 3112,56 8339,53 13438,71
Difference 2407,33 7184,12 5582,46 14367,74 4114,44
T-Table (df:2) 3,00 3,00 3,00 3,00 3,00
T-Value 0,58 0,31 1,21 1,20 0,22
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WIPIE zuns

URUN BIiLGILENDIRME FORMU

DENEME Benz(a)Anthracene Chrysene Bifenthrin Fenpropathrin Lambda-Cyhalothrin
Su Numunesi 3dk Calkalama 1017761,70 1226763,02 971143,43 919335,91 208745,38
Su Numunesi 5dk Calkalama 1019361,75 1375591,01 1014150,67 920760,87 221566,12
SD1 32670,15 76918,04 27094,90 129902, 16 12462,10
SD2 32721,51 86249,56 28294,80 130103,51 13227,50
Difference 1600,06 148827,99 43007,23 1424,95 12820,74
T-Table (df:2) 3,00 3,00 3,00 3,00 3,00
T-Value 0,03 1,29 1,10 0,01 0,71
DENEME Azinphosethyl Permethrin Benzo(b)fluoranthene Benzo(k)fluoranthene Cyfluthrin
Su Numunesi 3dk Calkalama 145799,89 569905,69 768885,72 934313,75 51486,32
Su Numunesi 5dk Calkalama 115264,93 608808,33 760411,46 1049470,06 48292,83
SD1 17175,23 35790,08 40750,94 56993,14 2600,06
SD2 13578,21 38233,16 40301,81 64017,67 2438,79
Difference 30534,96 38902,64 8474,26 115156,31 3193,49
T-Table (df:2) 3,00 3,00 3,00 3,00 3,00
T-Value 1,39 0,74 0,15 1,34 0,90
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WPl

WATER

POLLUTANTS

EXTRACTOR

URUN BIiLGILENDIRME FORMU

DENEME Cypermethrin1 (Uglii Pik) Etofenprox Benzo(a)pyrene Esfenvalerate TauFluvalinate
Su Numunesi 3dk Calkalama 299315,08 1010980,97 677723,63 153984,36 240709,45
Su Numunesi 5dk Calkalama 272888,58 1056883,93 662985,60 126314,21 219682,21
SD1 16372,53 33059,08 23245,92 14397,54 10711,57
SD2 14927,01 34560,10 22740,41 11810,38 9775,86
Difference 26426,49 45902,96 14738,03 27670,15 21027,24
T-Table (df:2) 3,00 3,00 3,00 3,00 3,00
T-Value 1,19 0,96 0,45 1,49 1,45
DENEME Deltamethrin Indeno(1,2,3cd)pyrene Dibenz(a,h)anthracene Benzo(g,h,i)perylene
Su Numunesi 3dk Calkalama 86018,54 639301,38 739392,05 797204,77
Su Numunesi 5dk Calkalama 81599,91 618678,31 799481,31 840447,85
SD1 5763,24 32987,95 38596,27 25430,83
SD2 5467,19 31923,80 41732,92 26810,29
Difference 4418,63 20623,06 60089, 26 43243,09
T-Table (df:2) 3,00 3,00 3,00 3,00
T-Value 0,56 0,45 1,06 1,17

WATER POLLUTATNTS EXTRACTOR
KIMYA SANAYI VE TICARET LTD. STI.

11/93




WIPIE 2w

URUN BIiLGILENDIRME FORMU

Yapilan calismalar neticesinde hesaplanan t-degerlerinin t-tablo degerlerinden kii¢lik oldugu
gozlenmis, sonug olarak 3 dakika calkalama ve 5 dakika calkalama arasinda dnemli bir farklihk

olmadigi gbzlemlenmistir. 5 dakika ¢alkalama siresi olarak belirlenmesi tavsiye edilmektedir.
» Desorbsiyon Solventi Miktari Optimizasyonu

Bu c¢alismanin yapilis amaci desorbsiyon asamasinda kullanilan sovent hacminin mimkin
olan en dislik seviyeye cekilmesi suretiyle cevreye salinan kimyasal atigin minimize edilmesini

saglamaktir. Bu kapsamda yapilan ¢alismalar asagida oldugu gibidir;

e icerisinde belirli derisimde analitleri bulunduran su numunesi hazirlanir,
® 40 mL su numunesi WPE-Tube-50 tipleri igerisine konur,

e pH 3-4 araligina getirilir (1M HCI ¢6zeltisinden 50-60 pL eklenerek),

e Tlplerin kapaklari kapatilarak 5 dakika g¢alkalanir,

¢ Calkalama isleminden sonra herbir tlipln icerisindeki su uzaklastirilir,

e Tlpln icerisinde kalan su damlaciklari, tlipl agzi acik sekilde ve acik agzi asagl bakacak sekilde

santriflij cihazina konularak santrifijlenmesi islemiyle uzaklastirilir,

e Tlplerin igerisine 1000 pL ve 500 pL olmak uzere farkli miktarlarda Aseton:Hekzan (1:1

oraninda) karisimi konulur (igerisinde 2 pL 2-butoxyethanol bulunur),

eHerbir tlp yan yatirilip dondirilerek solventin tliplin ceperlerine temasi saglanir (1 dk.),

e TUp santrifijlenerek tim solvent dip kisimda toplanir,

¢ Solvent cam santrifiij tliptne aktarilr,

* Azot evaporatorunda kuruluga kadar ugurma yapilir,

® 80 pL acetonitril santriftj tupinin dip kismina konulur,

* Vorteksleme yapilarak dip kismin yiizeyinin yikatilmasi saglanir,

e Santriflj tlipu santrifiijlenerek tim solvent dipte toplanir,

e Solvent (80 L) insert icerisine alinir,

¢ Viale yerlestirilir ve cihaza enjekte edilir. (Tablolarda belirtilen degerler sinyal cinsindendir)

WATER POLLUTATNTS EXTRACTOR
KIMYA SANAYI VE TICARET LTD. $Ti. 12/ 93



WIPIE zuns

URUN BIiLGILENDIRME FORMU

DENEME Naphthalene Naphthalene 1-Methyl Naphthalene 2-Methyl Acenaphthylene Acenaphthene
Su Numunesi 1mL Aceton:Hexane 162982,96 259658,19 205427,18 235883,10 215766,97
Su Numunesi 0,5mL Aceton:Hexan| 178921,26 226116,76 176117,15 225052,33 211598,72
SD1 6932,13 34244,49 9554,44 5274,27 12350,52
SD2 7610,03 29820,94 8191,23 5032,10 12111,93
Difference 15938,30 33541,43 29310,03 10830,77 4168,25
T-Table (df:2) 3,00 3,00 3,00 3,00 3,00
T-Value 1,55 0,74 2,33 1,49 0,24
DENEME Fluorene alpha-HCH(derisim*2) HexaChloroBenzene beta-HCH Phenanthrene
Su Numunesi 1mL Aceton:Hexane 288448,42 144866,57 76579,24 65217,08 852319,74
Su Numunesi 0,5mL Aceton:Hexan| 268562,33 122724,88 81870,86 79826,29 768801,59
SD1 23924,62 9134,50 1508,10 9093,96 86919,93
SD2 22275,22 7738,36 1612,31 11131,09 78402,71
Difference 19886,09 22141,69 5291,62 14609,21 83518,15
T-Table (df:2) 3,00 3,00 3,00 3,00 3,00
T-Value 0,61 1,85 2,40 1,02 0,71
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WPl

WATER
POLLUTANTS
EXTRACTOR

URUN BIiLGILENDIRME FORMU

DENEME Anthracene Diazinon Heptachlor Aldrin Chlorpyrifos
Su Numunesi 1mL Aceton:Hexane 757805,06 105293,27 117868,19 105129,88 114845,53
Su Numunesi 0,5mL Aceton:Hexan 754670,22 86183,97 106918,29 103756,70 111641,98
SD1 21335,78 5441,91 12352,00 3602,56 8919,66
SD2 21247,52 4454,28 11204,50 3555,51 8670,85
Difference 3134,84 19109,30 10949,90 1373,18 3203,55
T-Table (df:2) 3,00 3,00 3,00 3,00 3,00
T-Value 0,10 2,72 0,66 0,27 0,26
DENEME Dicofol Heptachlor-Epoxide Penconazole Fluoranthene Chlorfenvinphos
Su Numunesi 1mL Aceton:Hexane 315913,70 79036,54 125092,67 828472,71 58420,97
Su Numunesi 0,5mL Aceton:Hexan| 295641,10 79499,10 97255,34 853763,80 55759,24
SD1 16364,28 5267,04 9016,31 23948,75 7853,88
SD2 15314,16 5297,87 7009,88 24679,84 7496,05
Difference 20272,60 462,56 27837,33 25291,09 2661,73
T-Table (df:2) 3,00 3,00 3,00 3,00 3,00
T-Value 0,90 0,06 2,44 0,74 0,25
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DENEME Quinalphos Pyrene alpha-Endosulphan Dieldrin beta-Endosulphan
Su Numunesi 1mL Aceton:Hexane 122556,18 959761,53 35610,87 148720,68 31000,15
Su Numunesi 0,5mL Aceton:Hexan| 109773,83 960115,47 27441,71 145214,77 25950,54
SD1 10139,31 69726,95 3477,98 4506,20 2020,11
SD2 9081,80 69752,66 2680,13 4399,97 1691,05
Difference 12782,35 353,94 8169,16 3505,91 5049,61
T-Table (df:2) 3,00 3,00 3,00 3,00 3,00
T-Value 0,94 0,00 1,86 0,56 1,92
DENEME 2,4-DDT Endosulfan_Sulfate 4,4-DDT Benz(a)Anthracene Chrysene
Su Numunesi 1mL Aceton:Hexane 368871,92 36741,93 279162,47 792910,81 986346,14
Su Numunesi 0,5mL Aceton:Hexan| 341802,46 38671,80 263558,58 699631,73 910616,00
SD1 20791,46 3071,70 20991,79 28196,51 27419,46
SD2 19265,69 3233,04 19818,44 24879,44 25314,23
Difference 27069,46 1929,87 15603,89 93279,08 75730,14
T-Table (df:2) 3,00 3,00 3,00 3,00 3,00
T-Value 0,95 0,43 0,54 2,48 2,03
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DENEME Bifenthrin Lambda-Cyhalothrin Azinphosethyl Permethrin Benzo(b)fluoranthene
Su Numunesi 1mL Aceton:Hexane 864104,42 196456,21 87862,54 407491,65 573295,53
Su Numunesi 0,5mL Aceton:Hexan| 686411,58 160782,92 91038,54 391613,99 636769,73
SD1 41329,95 19102,11 14161,02 17733,48 44532,07
SD2 32830,94 15633,47 14672,90 17042,50 49462,58
Difference 177692,84 35673,29 3176,00 15877,66 63474,20
T-Table (df:2) 3,00 3,00 3,00 3,00 3,00
T-Value 3,37 1,45 0,16 0,65 0,95
DENEME Benzo(k)fluoranthene Cypermethrinl (Uglii Pik) Etofenprox Benzo(a)pyrene Esfenvalerate
Su Numunesi 1mL Aceton:Hexane 722491,88 315755,70 707219,62 504878,49 105714,84
Su Numunesi 0,5mL Aceton:Hexan, 647903,22 284071,45 555177,98 528012,34 115891,68
SD1 11007,90 26906,41 24550,93 13184,71 9163,46
SD2 9871,46 24206,51 19272,85 13788,84 10045,60
Difference 74588,66 31684,25 152041,64 23133,85 10176,84
T-Table (df:2) 3,00 3,00 3,00 3,00 3,00
T-Value 5,04 0,88 4,87 1,21 0,75
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DENEME TauFluvalinate Indeno(1,2,3cd)pyrene Dibenz(a,h)anthracene Benzo(g,h,i)perylene

Su Numunesi 1ImL Aceton:Hexane 216507,18 461543,51 528953,02 654192,90
Su Numunesi 0,5mL Aceton:Hexan 189907,06 463997,83 560997,53 628885,04
SD1 22416,89 2156,76 8983,34 25257,19
SD2 19662,75 2168,23 9527,55 24280,10
Difference 26600,12 2454,32 32044,51 25307,86

T-Table (df:2) 3,00 3,00 3,00 3,00

T-Value 0,89 0,80 2,45 0,72

Yapilan ¢alismalar neticesinde hesaplanan t-degerlerinin t-tablo degerlerinden kiiciik oldugu gézlenmis (etkenlerin blyiik cogunlugunda), sonug olarak 1

mL ve 0,5 mL desorbsiyon solvent kullanimi arasinda énemli bir farklilik olmadigi saptanmistir.
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» Tekrarlanabilirlik ve Geri Kazanim Calismasi

Bu c¢alismanin amaci Uretilen farkh tiplerin ekstraksiyonda kullanilmalari sonucunda
birbirleriyle nekadar alakali sonuglar vereceginin gézlemlenmesi ve farkli derisimlerde yéntemin
sagladigl Geri Kazanim degerlerinin tutarlihginin incelenmesidir. Bu amagla yapilan ¢alismalar

soyledir;
e icerisinde belirli derisimde analitleri bulunduran su numunesi hazirlanir,

e Geri Kazanim galismasi igin iki farkli derisimde (100 ve 500 ppt) kirletici iceren su numunesi

hazirlanir ve iki ayrt WPE-Tube-50 tuptne alinir (40 mL),

e Tekrarlanabilirlik calismasi icin ayni derisime (500 ppt) sahip su numuneleri ile ¢ parallel

calisma gerceklestirilir (U¢ ayrt WPE-Tube-50 tipine alinir),

¢ pH 3-4 araligina getirilir (1M HCIl ¢ozeltisinden 50-60 plL eklenerek),

e Tlplerin kapaklari kapatilarak 5 dakika ¢alkalanir,

¢ Calkalama isleminden sonra herbir tlpUn igerisindeki su uzaklastirilir,

e Tlpln icerisinde kalan su damlaciklari, tlipi agzi acik sekilde ve acgik agzi asagi bakacak sekilde

santrifiij cihazina konularak santrifiijlenmesi islemiyle uzaklastirilir,

eTuplerin igerisine 1000 pL Aseton:Hekzan (1:1 oraninda) karisimi konulur (igerisinde 2 pL 2-

butoxyethanol bulunur),

e Herbir tlip yan yatirilip dondirilerek solventin tlipin ceperlerine temasi saglanir (1 dk.),
e Tlp santrifljlenerek tiim solvent dip kisimda toplanir,

¢ Solvent cam santrifij tiptne aktarilr,

* Azot evaporatorunda kuruluga kadar ucurma yapilir,

¢ 80 pL acetonitril santriftj tupinin dip kismina konulur,

* Vorteksleme yapilarak dip kismin ylizeyinin yikatilmasi saglanir,
e Santriflj tlpu santrifiijlenerek tim solvent dipte toplanir,
e Solvent (80 uL) insert icerisine alinir,

* Viale yerlestirilir ve cihaza enjekte edilir. (Tablolarda belirtilen degerler sinyal cinsindendir)
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TEKRARLANABILIRLIK CALISMASI Naphthalene Naphthalene 1-Methyl Naphthalene 2-Methyl Acenaphthylene Acenaphthene
500ppt Su Numunesi -1 940939,28 1742154,04 1528076,01 1839275,20 1565021,46
500ppt Su Numunesi -2 918488,42 1901839,61 1650109,30 2012087,96 1820550,95
500ppt Su Numunesi -3 1014918,98 2093491,81 1805827,86 2282398,50 2040561,97
500 ppt Ort 958115,56 1912495,15 1661337,72 2044587,22 1808711,46
500 ppt SD 50457,72 175911,09 139215,95 223342,15 237991,23
500 ppt RSD 5,27 9,20 8,38 10,92 13,16
GERi KAZANIM CALISMASI
100 ppt Su Numunesi Yiizde Geri Kazanimi 29,26 32,99 29,69 29,38 40,59
500 ppt Su Numunesi Yiizde Gerikazanim 16,25 36,33 33,06 33,65 45,72
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POLLUTANTS
EXTRACTOR

TEKRARLANABILIRLIK CALISMASI Fluorene alpha-HCH(derisim*2) HexaChloroBenzene beta-HCH Phenanthrene
500ppt Su Numunesi -1 2397540,18 1102976,90 454140,73 598352,17 5823785,74
500ppt Su Numunesi -2 2583030,51 1141698,92 538838,77 601900,24 6272279,69
500ppt Su Numunesi -3 2761812,75 1228548,07 538939,28 608662,79 6332578,83
500 ppt Ort 2580794,48 1157741,30 510639,60 602971,73 6142881,42
500 ppt SD 182146,58 64304,34 48929,48 5238,15 277984,78
500 ppt RSD 7,06 5,55 9,58 0,87 4,53
GERi KAZANIM CALISMASI
100 ppt Su Numunesi Yiizde Geri Kazanimi 58,11 46,91 93,15 70,30 91,09
500 ppt Su Numunesi Yiizde Gerikazanim 61,40 50,83 94,27 76,93 96,03
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Anthracene Diazinon Heptachlor Alachlor Aldrin
500ppt Su Numunesi -1 5652330,02 900843,66 802664,44 199976,70 733137,52
500ppt Su Numunesi -2 6100964,55 902392,09 828694,26 213354,06 792960,01
500ppt Su Numunesi -3 6214442,44 915718,72 880630,62 215673,52 815252,27
500 ppt Ort 5989245,67 906318,16 837329,77 209668,09 780449,93
500 ppt SD 297243,04 8177,86 39693,96 8472,74 42462,74

500 ppt RSD 4,96 0,90 4,74 4,04 5,44

GERi KAZANIM CALISMASI
100 ppt Su Numunesi Yiizde Geri Kazanimi 72,47 52,56 85,20 18,40 88,10
500 ppt Su Numunesi Yiizde Gerikazanim 73,88 61,32 95,22 18,03 86,24
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TEKRARLANABILIRLIK CALISMASI Chlorpyrifos Dicofol Heptachlor-Epoxide Penconazole Fluoranthene
500ppt Su Numunesi -1 859616,24 2114976,33 564415,01 1138077,43 6644639,68
500ppt Su Numunesi -2 854659,45 2143880,77 556727,87 1132808,04 6424689,94
500ppt Su Numunesi -3 960795,15 2254856,69 582825,41 1032844,27 6622337,96
500 ppt Ort 891690,28 2171237,93 567989,43 1101243,25 6563889,20
500 ppt SD 59897,87 73844,02 13410,92 59293,81 121064,72
500 ppt RSD 6,72 3,40 2,36 5,38 1,84
GERi KAZANIM CALISMASI
100 ppt Su Numunesi Yiizde Geri Kazanimi 99,01 83,25 78,69 59,96 75,23
500 ppt Su Numunesi Yiizde Gerikazanim 95,02 79,59 106,58 64,60 89,19
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TEKRARLANABILIRLIK CALISMASI Chlorfenvinphos Quinalphos Pyrene alpha-Endosulphan Dieldrin
500ppt Su Numunesi -1 575096,15 990373,27 6867222,25 199304,80 964282,20
500ppt Su Numunesi -2 616367,10 965720,20 6615737,71 226199,79 968497,84
500ppt Su Numunesi -3 612113,79 1010642,82 6866996,79 229225,68 1033589,83
500 ppt Ort 601192,35 988912,10 6783318,92 218243,42 988789,96
500 ppt SD 22699,81 22496,93 145129,62 16470,96 38855,05
500 ppt RSD 3,78 2,27 2,14 7,55 3,93
GERi KAZANIM CALISMASI
100 ppt Su Numunesi Yiizde Geri Kazanimi 58,89 60,59 81,39 111,84 98,84
500 ppt Su Numunesi Yiizde Gerikazanim 61,18 72,44 87,11 98,67 94,39
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TEKRARLANABILIRLIK CALISMASI Endrin beta-Endosulphan 2,4-DDT Endosulfan-Sulfate 4,4-DDT
500ppt Su Numunesi -1 292093,82 205118,97 2497818,12 309356,30 2307396,74
500ppt Su Numunesi -2 288560,40 219763,51 2377932,86 344889,85 2362617,43
500ppt Su Numunesi -3 256555,19 234899,25 2568354,79 331691,24 2406300,28
500 ppt Ort 279069,80 219927,24 2481368,59 328645,80 2358771,48
500 ppt SD 19578,10 14890,81 96270,81 17961,47 49563,81
500 ppt RSD 7,02 6,77 3,88 5,47 2,10
GERi KAZANIM CALISMASI
100 ppt Su Numunesi Yiizde Geri Kazanimi 98,17 89,67 84,44 91,39 94,36
500 ppt Su Numunesi Yiizde Gerikazanim 96,62 83,05 98,79 100,91 117,58
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TEKRARLANABILIRLIK CALISMASI Tebuconazole Benz(a)Anthracene Chrysene Bifenthrin Lambda-Cyhalothrin
500ppt Su Numunesi -1 659665,60 5882391,74 6612495,57 6107977,10 1425413,31
500ppt Su Numunesi -2 680044,00 6272608,70 7232832,52 6435653,84 1606515,63
500ppt Su Numunesi -3 582035,97 6080659,76 7127805,70 6170044,97 1521859,66
500 ppt Ort 640581,86 6078553,40 6991044,60 6237891,97 1517929,54
500 ppt SD 51715,91 195117,01 332012,33 174055,81 90615,10
500 ppt RSD 8,07 3,21 4,75 2,79 5,97
GERi KAZANIM CALISMASI
100 ppt Su Numunesi Yiizde Geri Kazanimi 76,84 87,29 93,98 88,35 97,53
500 ppt Su Numunesi Yiizde Gerikazanim 58,77 104,11 95,53 108,68 112,63
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TEKRARLANABILIRLIK CALISMASI Azinphosethyl Permethrin Benzo(b)fluoranthene Benzo(k)fluoranthene Cyfluthrin
500ppt Su Numunesi -1 744999,33 3691950,70 5337443,38 5303336,89 424860,48
500ppt Su Numunesi -2 884557,56 3732305,43 4815697,38 5383385,52 385381,51
500ppt Su Numunesi -3 731270,83 3323931,07 4975211,95 5924141,40 415409,66
500 ppt Ort 786942,57 3582729,07 5042784,24 5536954,60 408550,55
500 ppt SD 84815,28 225032,06 267356,01 337693,88 20613,89
500 ppt RSD 10,78 6,28 5,30 6,10 5,05
GERi KAZANIM CALISMASI
100 ppt Su Numunesi Yiizde Geri Kazanimi 98,32 92,38 84,26 107,24 85,55
500 ppt Su Numunesi Yiizde Gerikazanim 108,93 120,94 112,68 113,16 113,19
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TEKRARLANABILIRLIK CALISMASI Cypermethrin-1 (Uglii Pik) Etofenprox Benzo(a)pyrene Esfenvalerate TauFluvalinate
500ppt Su Numunesi -1 2329171,12 5904150,80 3974933,65 885634,04 1673097,46
500ppt Su Numunesi -2 2450620,45 5953206,58 4189580,70 914934,50 1810639,11
500ppt Su Numunesi -3 2472869,56 5776790,00 4242825,19 949763,91 1792557,21
500 ppt Ort 2417553,71 5878049,12 4135779,84 916777,48 1758764,59
500 ppt SD 77345,76 91058,64 141818,08 32104,64 74738,76
500 ppt RSD 3,20 1,55 3,43 3,50 4,25
GERi KAZANIM CALISMASI
100 ppt Su Numunesi Yiizde Geri Kazanimi 99,34 104,34 91,05 85,59 93,50
500 ppt Su Numunesi Yiizde Gerikazanim 111,34 113,01 101,19 100,79 124,47
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TEKRARLANABILIRLIK CALISMASI Deltamethrin Indeno(1,2,3-cd)pyrene  Dibenz(a,h)anthracene Benzo(g,h,i)perylene
500ppt Su Numunesi -1 575643,67 4028912,14 4431724,77 4804900,77
500ppt Su Numunesi -2 653292,70 3703784,09 4403960,59 4794899,12
500ppt Su Numunesi -3 641167,75 4077502,79 4553746,80 4983864,41
500 ppt Ort 623368,04 3936733,01 4463144,05 4861221,43
500 ppt SD 41772,78 203197,34 79682,85 106329,59
500 ppt RSD 6,70 5,16 1,79 2,19
GERi KAZANIM CALISMASI
100 ppt Su Numunesi Yiizde Geri Kazanimi 97,22 90,29 105,78 94,65
500 ppt Su Numunesi Yiizde Gerikazanim 125,58 114,90 118,10 104,14
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Tekrarlanabilirlik calismasi sonucunda elde edilen Relative Standard Deviation (RSD)(Relatif
Standart Sapma) degerleri %2-13 araligindadir. Etken maddelerin biyik ¢ogunlugunda RSD
degeri %10’un altinda ¢ikmistir (iki etken harig). Bu sonug farkli tiplerin kullanilminda ayni
sonuglarin elde edildigini gdstermistir. Geri Kazanim (GK) ¢alismasinda kullanilan su numunesi
derisiminden bagimsiz oarak GK degerleri oldukc¢a yakin degerlerdedir. Geri Kazanim degerleri
bazi etkenlerde %70 ve Gzeri c¢ikarken bazi etkenlerde bu oran daha disik cikmaktadir. Bu
oranlarin distk c¢ikma nedenleri ugurma islemi esnasinda yasanan kayiplar ya da etken
maddenin suda c¢oziinebilme kapasitesinin gorece yliksek olusundan kaynaklanmaktadir.
Yapilan calismalarda GK degerinin distk ¢cikmasina karsin bu degerlerin derisimden bagimsiz
olarak stabil olmasi analizi olumsuz etkilememektedir. Yonetmeliklerce belirtilen [limit
degerlerin altina inilebilmektedir. (Alachlor icin belirlenen limit 100 ppt’'dir. 40 ppt degerine

kadar analiz edilebilmektedir.)
» Tuz Kovmasi Etkisi Caligmasi

Analitik kimya alaninda, ozellikle de organik maddelerin yiksek su igerikli numune
ortamindan ekstraksiyonunda tuz ¢ok biyilik bir 6neme sahiptir. Numune ortamina eklenecek
bir miktar tuz, ortamin dielektrik sabitini etkileyerek bazi tirdeki organik maddelerin sudaki
¢Ozlinurluklerini (suda kalma istegi) azaltacak yonde etkileyerek ekstraksiyon verimliligini artirici
yonde etkiler (Salting-Out etkisi). Diger bazi tirdeki organik maddeler icinse bu durumun tam
tersi sonuclar elde edilmektedir (Salting-In etkisi). Bu tir maddelerde ortama tuz katimi suda
kalma istegini arttirarak ekstraksiyon verimliligini distrmektedir. Bu amacla hedef etken

maddelerimiz Gzerine tuzun etkisi incelenmistir. Yapilan ¢alismalar soyledir;

eicerisinde belirli derisimde (500 ppt) analitleri (hedef etken maddeler) bulunduran su

numunesi hazirlanir,
¢ 40 mL su numunesi WPE-Tube-50 tlpleri igcerisine konur,
e pH 3-4 araligina getirilir (1M HCl ¢ozeltisinden 50-60 pL eklenerek),
e Su numunelerinin lzerine sirasiyla 0, 2, 3 ve 6 gram NaCl tuzu katimi yapilir,

e Herbir Tlp kapagi kapatilarak 5 dakika ¢alkalanir,

WATER POLLUTATNTS EXTRACTOR
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¢ Calkalama isleminden sonra tiiplin icerisindeki su uzaklastirilir,
e Tlpuln i¢ yuzeyinde fazlalik tuz kalmamasi amaciyla 0,5 mL suyla yikatilir,

e Tlplin icerisinde kalan su damlaciklari, tiplin agzi acik sekilde ve acik agzi asagl bakacak

sekilde santriflj cihazina konularak santrifijlenmesi islemiyle uzaklastirilir,

e Tlplin icerisine 500 uL olmak tzere farkh miktarlarda Aseton:Hekzan (1:1 oraninda) karisimi

konulur (icerisinde 2 uL 2-butoxyethanol bulunur),

e Tlp yan yatirihp dondurilerek solventin tiiplin ceperlerine temasi saglanir (1 dk.),
e Tlip santrifijlenerek tim solvent dip kisimda toplanir,

e Solvent cam santrifiij tipline aktarilir,

* Azot evaporatorunda kuruluga kadar ucurma yapilir,

¢ 80 pL acetonitril santriftj tupintn dip kismina konulur,

¢ Vorteksleme yapilarak dip kismin ylzeyinin yikatilmasi saglanir,

e Santriflj tlipu santrifijlenerek tim solvent dipte toplanir,

e Solvent (80 uL) insert icerisine alinir,

* Viale yerlestirilir ve cihaza enjekte edilir.

Yapilan ¢alismalar sonucunda elde edilen veriler soyledir (Tablolarda belirtilen degerler sinyal

cinsindendir);
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WATER
POLLUTANTS
EXTRACTOR

DENEME Naphthalene Dichlorvos Naphthalene 1-Methyl Diuron Naphthalene 2-Methyl Acenaphthylene
TM-Ogr 1439537,79 NF 1863696,21 30738,91 1866058,05 2082897,07
T™M-2gr 1147987,48 26521,18 1666214,94 63763,93 1753754,94 2212065,41
TM-3gr 1775823,57 37620,65 2253854,86 51741,96 2216337,08 2556530,14
TM-6gr 2005855,09 115081,23 2367192,15 136994,32 2381061,36 3008669,95
%Etki 39 #VALUE! 27 346 28 44
Etki Yok | + + o i o +
Pozitif/Negatif Etki
DENEME Acenaphthene Fluorene alpha-HCH(derisim*2)  HexaChloroBenzene beta-HCH Phenanthrene
TM-Ogr 1805238,44 2212236,15 1021091,11 387514,81 516623,70 5581736,48
T™M-2gr 2258479,69 2708588,71 1154444,21 367695,22 496937,04 5582464,17
TM-3gr 2237479,84 2802556,70 1242890,95 388489,36 508513,27 6030778,72
TM-6gr 2338320,01 2945661,31 1277599,96 363208,20 589885,18 5848235,15
%Etki 30 33 25 -6 14 5
Etki Yok —| + + + Etki Yok Etki Yok Etki Yok
Pozitif/Negatif Etki
DENEME Anthracene Diazinon Heptachlor Alachlor Aldrin Chlorpyrifos
TM-Ogr 6222393,46 450713,68 779678,91 92229,45 812301,87 617842,47
T™M-2gr 6163734,52 534530,55 590065,31 142080,91 521989,14 568879,47
TM-3gr 6335958,09 637566,93 633641,28 182152,39 582287,38 651752,77
TM-6gr 6264453,02 818334,86 524097,38 318938,08 366590,63 509352,00
%Etki 1 82 -33 246 -55
Etki Yok —| Etki Yok + _ + _ Etki Yok
Pozitif/Negatif Etki
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DENEME Dicofol Heptachlor-Epoxide Penconazole Fluoranthene Chlorfenvinphos Quinalphos
TM-Ogr 1559378,91 292727,63 464331,15 4614427,52 170110,06 544193,61
T™M-2gr 1718648,00 297925,15 511804,69 4558655,81 327771,47 718855,18
TM-3gr 1777535,03 312364,71 567206,42 4628544,83 365050,89 840985,52
TM-6gr 1797428,10 308288,89 721994,75 4507509,90 574710,68 1040324,22
%Etki 15 5 55 -2 238 91
Etki Yok | Etki Yok Etki Yok o Etki Yok o +
Pozitif/Negatif Etki
DENEME Pyrene alpha-Endosulphan Dieldrin Endrin beta-Endosulphan 2,4-DDT
TM-Ogr 4802062,51 163296,95 918634,24 212080,42 134724,49 1709133,60
T™M-2gr 4775390,71 151840,79 752268,48 182554,42 139487,18 1014177,77
TM-3gr 4896683,62 133993,52 861745,53 184758,60 146108,98 966411,27
TM-6gr 4460199,65 163563,14 805066,49 221796,15 135273,38 502250,35
%Etki -7 0 -12 5 0 -71
Etki Yok — Etki Yok Etki Yok Etki Yok Etki Yok Etki Yok _
Pozitif/Negatif Etki
DENEME Endosulfan-Sulfate 4,4-DDT Tebuconazole Benz(a)Anthracene Chrysene Bifenthrin
TM-Ogr 209699,14 1540613,92 151703,04 3864761,30 5307802,60 4130476,21
TM-2gr 261466,07 967205,04 180895,14 3836609,77 4784526,22 1304847,49
TM-3gr 256972,52 787754,77 272196,27 3952945,28 4686529,92 950341,14
TM-6gr 248988,84 433532,73 388128,66 2445746,19 3667491,63 501198,46
%Etki 19 -72 156 -37 -31 -88
Etki Yok —| Etki Yok _ + _ _ _
Pozitif/Negatif Etki
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DENEME Fenpropathrin Lambda-Cyhalothrin Azinphosethyl Permethrin Benzo(b)fluoranthene Benzo(k)fluoranthene
TM-0gr 1291538,07 1064468,20 442125,85 2005065,21 3242491,20 3156255,55
TM-2gr 849437,92 463854,22 578409,32 1088449,87 2495828,82 3054901,41
TM-3gr 1105295,41 380510,76 757611,77 932709,65 3408598,23 2377077,00
TM-6gr 735255,60 151438,85 958230,45 536971,68 2008749,43 1539574,46
%Etki -43 -86 117 -73 -38 -51
Etki Yok — _ _ + _ _ _
Pozitif/Negatif Etki
DENEME Cyfluthrin Cypermethrin Etofenprox Benzo(a)pyrene Esfenvalerate TauFluvalinate
TM-0gr 324079,15 488804,28 3986828,16 2848609,64 916559,79 1089512,14
TM-2gr 160799,74 264371,51 2798833,30 2089773,57 445352,48 310887,63
TM-3gr 296489,22 291970,89 2546806,67 1797639,15 405466,58 229395,48
TM-6gr NF 87707,76 966123,32 787133,24 223713,19 131720,89
%Etki HVALUE! -82 -76 -72 -76 -88
Etki Yok —| _ _ _ _ _ _
Pozitif/Negatif Etki
DENEME Deltamethrin Indeno(1,2,3-cd)pyrene Dibenz(a,h)anthracene Benzo(g,h,i)perylene
TM-O0gr 515218,47 2517654,26 2663659,15 3395732,02
TM-2gr 267756,65 1093955,76 1145983,73 1395516,10
TM-3gr 232089,44 909847,26 1004698,35 1170512,58
TM-6gr NF 433854,97 465970,53 562484,89
%Etki #VALUE! -83 -83 -83
Etki Yok —| _ _ _ _
Pozitif/Negatif Etki
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WIPIE 2w

URUN BIiLGILENDIRME FORMU

Analizlenmesi hedeflenen etken tirlerine ve/veya tespit edilmesi gereken limit degerlere
gore tuz katimi yapilhip yapilmayacagl belirlenebilir. Bazi etkenlerde tuz katimi ekstraksiyon
verimliligini pozitif yonde etkilerken (+), bazilarinda negatif yonde (-) etkilemektedir. Diger bagzi
etkenlerde ise herhangi bir etki saglamamaktadir. Cok kapsamli ve olduk¢a hassas sonugclar elde
edilmek istenen calismalarda, ekstraksiyon prosediriinde degisiklige gidilebilir. Bu kapsamda
bir numune icin tek tip kullanmak yerine iki ayri tip kullanilarak ve tiiplerden birinde tuz katimi
digerinde tuz olmaksizin ekstraksiyon prosediirl uyguladiktan sonra son asamada desorbsiyon
solventlerinin (ucurma oncesinde) birlestirilmesi suretiyle deristirme katsayisinin herbir etken
icin 1000 ve Uzerine ¢ikartilmasi (1000-2000 kat araligina) saglanabilir (ucucu tirler icin 500 ve

Gzeri).

WPE-Tube-50 & WPE-Tube-50V1 Uriinleri ile Gergeklestirilen Test Calismalari ve

Uluslar Arasi Yeterlilik Test Sonuglari;

> Bir Dis Laboratuvarda (Kamu Laboratuvari) Gergeklestirilen Deneme Calismalari

ve Sonuglari

Uretmis oldugumuz WPE-Tube-50 ve WPE-Tube-50V1 ekstraksiyon tiipleri ile kamuya ait bir
laboratuvarda cesitli denemeler gerceklestiriimistir. Bu kapsamda pestisit analizleri Gaz
Kromatografisi Kiitle Spektrometresinde (Gas Chromatography-Mass Spectrometry), Polisiklik
Aromatik Hidrokarbon analizleri Yiksek Basingl Sivi Kromatografisi Floresans Dedektorli (High
Pressure Liquid Chromatography-Fluorescence detectors) cihazlarinda gerceklestirilmistir. Hem
pestisit hemde PAHs calismalarinda; linearite, tekrarlanabilirlik, distk ve yiksek
konsantrasyonlarda dogruluk calismalari, 1. Ve 2. Gin tekrar (Uretilebilirlik ¢alismalar
gerceklestirilmistir. Bltliin denemeler ve kalibrasyon calismalari boyunca sadece 6 adet WPE-
Tube-50 tipl her kullanimdan sonra temizlenerek tekrar tekrar kullanilmistir (herbir tip 10

defa kullanilmistir).
Pestisit calismalarinda asagidaki prosedir izlenmistir;

Kalibrasyon grafikleri prosediirel standart kalibrasyon metoduna gore olusturulmustur. 0, 10,
20, 40, 60, 80 ve 100 ppt derisimlerinde pestisit ihtiva eden su numuneleri hazirlanmigtir. Herbir

su numunesi ayri ayri ekstraksiyon tiplerine alinmis ve ekstraksiyon prosediirii uygulanarak
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WIPIE 2w

URUN BIiLGILENDIRME FORMU

GC-MS (gaz Kromatografisi Kitle Spektrometresi) cihazina enjekte edilmistir. Yapilan

enjeksiyonlarin sonuclarina gore kalibrasyon grafikleri olusturulmustur.
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URUN BIiLGILENDIRME FORMU
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Heptochlor Endoepoxide
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URUN BIiLGILENDIRME FORMU

Dieldrin
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URUN BIiLGILENDIRME FORMU

4-4DDT
Response
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Prosedural standart kalibrasyonu yontemine gore kalibrasyon grafiklerinin olusturulmasi ve
r (regression coefficient) degerlerinin 0,98 ve Uzeri c¢ikmasi linearitenin saglandigini
gostermektedir. Ayni zamanda lineer kalibrasyon eldesi; diisik orta ve yiiksek derisimlerle
yapilan ekstraksiyon ¢alismalarinda Geri Kazanim degerlerinin stabil oldugunu gostermektedir.

Aksi durum s6z konusu olsaydi lineer sonug elde edilemezdi.

Kalibrasyon grafiklerinin olusturulmasi akabinde dusiik derisimde (30 ppt) ve yiksek
derisimde (100 ppt) pestisit iceren su numuneleri hazirlanmistir. 6 farkh tiiple (WPE-Tube-50
tlpleri) duslik konsantrasyonlu su numnesi ile 6 paralel ekstraksiyon islemi gerceklestirilmis,
tuplerin temizlenmesi isleminden sonra tekrar ayni tipler kullanilarak yiksek konsantrasyonlu
su numunesi ile de 6 paralel ekstraksiyon islemi gerceklestirilmistir. Ekstraksiyon isleminin
tamamlanmasindan sonra ekstraktlar insert icerisine alinarak (6zitler, insertler viallerin

icerisinde) GC-MS cihazina enjekte edilmislerdir.

2. glin c¢alismasi olarak yine ayni 6 tip kullanilarak ilk giin yapilan dislik ve yiksek
koonsantrasyon c¢alismalari tekrarlanmistir. Sonuglar asagida oldugu gibidir (SD: Standart

Sapma, RSD: Relatif Standart Sapma, ORT: 6 Paralel Calismanin Ortalamasi);
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URUN BIiLGILENDIRME FORMU

1. GUN DUSUK KONSANTRASYON CALISMA SONUCLARI

SONUCGLAR (Derisim Cinsinden, ppt) 30ppt-giinl-1 30ppt-giinl-2 30ppt-giinl-3 30ppt-ginl-4 30ppt-giinl-5 30ppt-giinl-6 SD ORT RSD
2-4 DDT| 21,58 22,55 24,36 25,59 24,97 24,47 1,14 24,39 4,66
Alpha HCH 21,04 27,96 27,68 29,84 29,20 27,00 1,16 28,34 4,09
Gamma HCH 23,18 26,37 27,20 28,24 28,46 27,62 0,84 27,58 3,04
Heptachlor 18,56 24,04 25,18 26,68 26,10 24,88 1,04 25,38 4,08
Aldrin 23,12 25,48 27,46 29,40 27,47 25,55 1,63 27,07 6,01
Heptochlor Endoepoxide 22,08 25,38 24,36 26,73 28,86 25,62 1,71 26,19 6,54
Endosulfan Alpha 23,66 25,66 26,57 28,52 28,40 27,32 1,22 27,29 4,46
4-4 DDE 23,30 24,16 26,54 27,80 27,52 26,86 1,44 26,58 5,42
Dieldrin 25,43 27,71 28,70 30,76 30,65 29,22 1,30 29,41 4,43
Endosulfan Beta 22,31 24,39 25,92 28,50 26,76 26,34 1,48 26,38 5,63
4-4 DDD 19,19 21,80 26,21 26,43 26,40 26,48 2,05 25,46 8,05
4-4 DDT| 21,53 23,63 26,75 27,96 28,53 27,51 1,93 26,88 7,17
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URUN BIiLGILENDIRME FORMU

1. GUN YUKSEK KONSANTRASYON CALISMA SONUGLARI

SONUCGLAR (Derisim Cinsinden, ppt) 100ppt-giinl-1 100ppt-giinl-2 100ppt-giinl-3 100ppt-giin1-4 100ppt-giinl-5 100ppt-giinl-6 SD ORT RSD
2-4 DDT 83,83 91,17 90,27 95,37 89,55 86,96 3,91 89,53 4,37
Alpha HCH 92,46 94,17 90,97 96,07 100,32 93,04 3,32 94,51 3,52
Gamma HCH 88,82 91,53 91,53 94,30 97,55 91,38 3,01 92,52 3,26
Heptachlor 89,10 92,56 88,49 95,39 94,18 89,88 2,86 91,60 3,12
Aldrin 87,81 92,28 87,40 94,79 92,54 87,69 3,18 90,42 3,51
Heptochlor Endoepoxide 85,87 83,10 81,62 80,86 84,12 88,60 2,86 84,03 3,41
Endosulfan Alpha 92,24 96,42 100,23 100,56 97,97 95,97 3,09 97,23 3,18
4-4 DDE 88,48 95,10 91,24 95,39 92,40 90,60 2,68 92,20 2,91
Dieldrin 90,53 96,87 95,99 100,86 97,16 91,74 3,81 95,53 3,98
Endosulfan Beta 91,21 94,84 96,62 99,09 96,16 92,48 2,88 95,07 3,03
4-4 DDD 93,46 100,11 95,15 102,38 97,53 95,10 3,40 97,29 3,50
4-4 DDT 78,23 105,89 100,81 106,42 100,21 96,97 10,37 98,09 10,57
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2. GUN DUSUK KONSANTRASYON CALISMA SONUGLARI

SONUCGLAR (Derisim Cinsinden, ppt) 30ppt-giin2-1 30ppt-giin2-2 30ppt-giin2-3 30ppt-giin2-4 30ppt-giin2-5 30ppt-giin2-6 SD ORT RSD
2-4 DDT 25,19 27,39 28,76 28,53 28,32 27,95 1,32 27,69 4,75
Alpha HCH 29,95 30,73 31,30 28,76 29,19 30,69 0,98 30,10 3,27
Gamma HCH 29,49 29,98 30,20 29,54 29,37 30,20 0,37 29,80 1,26
Heptachlor 28,24 29,48 29,71 28,07 28,54 29,93 0,81 29,00 2,78
Aldrin 26,53 28,44 30,74 28,59 30,49 29,31 1,54 29,02 5,32
Heptochlor Endoepoxide 28,35 30,40 29,23 29,49 29,04 29,93 0,71 29,41 2,43
Endosulfan Alpha 27,93 30,49 30,57 29,67 30,19 29,84 0,97 29,78 3,27
4-4 DDE 27,22 29,31 30,47 30,27 30,47 30,13 1,26 29,65 4,26
Dieldrin 28,81 29,67 30,63 30,19 30,13 30,43 0,66 29,98 2,19
Endosulfan Beta 29,01 30,85 29,94 29,08 30,70 30,80 0,86 30,06 2,85
4-4 DDD 27,14 27,66 29,18 28,64 27,98 28,59 0,74 28,20 2,64
4-4 DDT 29,64 29,48 30,77 33,83 30,05 30,48 1,61 30,71 5,23
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URUN BIiLGILENDIRME FORMU

2. GUN YUKSEK KONSANTRASYON CALISMA SONUGLARI

SONUCGLAR (Derisim Cinsinden, ppt) 100ppt-giin2-1 100ppt-giin2-2 100ppt-giin2-3 100ppt-giin2-4 100ppt-giin2-5 100ppt-giin2-6 Kor SD ORT RSD
2-4 DDT 96,80 100,26 107,08 102,50 108,57 104,75 1,57 4,39 103,33 4,25
Alpha HCH 107,40 106,56 110,60 112,27 114,96 111,88 0,53 3,16 110,61 2,86
Gamma HCH 104,85 103,88 108,48 108,63 110,83 108,67 0,00 2,64 107,56 2,45
Heptachlor 98,86 96,86 105,74 104,79 107,82 104,79 3,28 4,29 103,14 4,16
Aldrin 93,83 90,46 100,07 98,01 102,81 98,75 0,18 4,46 97,32 4,58
Heptochlor Endoepoxide 97,65 95,41 100,52 99,46 98,67 98,62 0,00 1,75 98,39 1,77
Endosulfan Alpha 100,33 99,24 102,79 103,10 107,71 103,87 0,00 2,97 102,84 2,89
4-4 DDE 95,24 96,22 103,37 100,52 106,48 102,21 2,56 4,31 100,67 4,28
Dieldrin 99,74 100,76 106,61 103,95 108,62 105,67 0,17 3,44 104,23 3,30
Endosulfan Beta 95,94 98,97 107,01 100,20 105,90 104,40 0,18 4,36 102,07 4,27
4-4 DDD 100,64 101,66 114,33 110,92 117,36 104,76 1,35 6,94 108,28 6,41
4-4 DDT 105,55 107,30 130,48 112,80 119,80 113,70 2,03 9,14 114,94 7,95
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URUN BIiLGILENDIRME FORMU

Hem duslik konsantrasyonda hem de yilksek konsantrasyonda yapilan denemelerde gercek
degere oldukca yakin sonuglarin elde edildigi gorilmektedir. 1. giin ve 2. giin calismalarinin
sonuglarinin yakinligi ve Relatif Standart Sapma (RSD, Relative Standard Deviation) degerlerinin

disilik olusu metod performansini ve etkinligini gostermektedir.

Polisiklik Aromatik Hidrokarbon g¢alismasinda standart dizi yontemi ile kalibrasyon grafikleri
olusturulmustur. 25, 50, 75, 100 ve 150 ppt derisimlerinde hazirlanan standart ¢ozeltileri HPLC
cihazina enjekte edilerek kalibrasyon grafikleri olusturulmustur. HPLC-Flourescence Detector
cihazinin dedeksiyon limiti 20-25 ppt araliginda oldugu i¢in (GC-MS cihazinda 5-10 ppb diizeyinde)
diuslik konsantrasyon olarak 1 ppt ve yiliksek konsantrasyon olarak 4 ppt derisimlerinde etken
madde iceren su numuneleri kullanilmistir. Ekstraksiyon prosediriinde kiicik degisiklikler
yapilmasi suretiyle deristirme faktori 75 kat olarak ayarlanmistir (normal prosediirde deristirme
faktord 1000 kata kadar ulasmaktadir). Pestisit ¢alismalarinda kullanilan 6 tip (WPE-Tube-50)

PAHs calismalarinda da ayni sekilde kullaniimistir.

Polisiklik Aromatik Hidrokarbon calisma sonuglari soyledir (sonuclar derisim degeri cinsinden

verilmistir, ppt);

DERIiSiM CINSINDEN .
3 Benzo(b)fluoranthene Benzo(k)fluoranthene Benzo(a)pyrene Benzo(ghi)perylene Indeno(123-cd)pyrene

SONUGLAR (ppt)

Giin1-1ppt-1 64,29 66,05 66,20 74,89 69,91
Giin1-1ppt-2 69,11 72,21 71,07 78,06 62,13
Giin1-1ppt-3 55,83 60,07 59,05 73,28 63,86
Giin1-1ppt-4 58,62 60,89 63,67 68,70 67,41
Giin1-1ppt-5 65,97 69,23 68,64 77,87 71,78
Giin1-1ppt-6 59,17 60,24 61,45 68,86 63,19

SD 5,08 5,19 4,50 4,16 3,93

ORT 62,17 64,78 65,01 73,61 66,38

RSD 8,17 8,01 6,92 5,65 5,92
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URUN BIiLGILENDIRME FORMU

DERIiSiM CINSINDEN .
3 Benzo(b)fluoranthene Benzo(k)fluoranthene Benzo(a)pyrene Benzo(ghi)perylene Indeno(123-cd)pyrene

SONUGLAR (ppt)

Giin2-1ppt-1 77,85 80,34 79,08 88,87 81,47
Giin2-1ppt-2 79,50 83,47 75,69 84,72 71,42
Giin2-1ppt-3 79,12 81,45 82,24 84,58 74,63
Giin2-1ppt-4 71,91 77,95 65,25 80,91 72,45
Giin2-1ppt-5 68,69 73,28 65,35 82,76 68,07
Giin2-1ppt-6 61,23 69,64 51,02 72,52 70,61

SD 7,23 5,27 11,57 5,51 4,63

ORT 73,05 77,69 69,77 82,39 73,11

RSD 9,90 6,78 16,58 6,69 6,33

DERISiM CiINSINDEN

Benzo(b)fluoranthene Benzo(k)fluoranthene Benzo(a)pyrene Benzo(ghi)perylene indeno(123-cd)pyrene

SONUCLAR (ppt)

Giin1-4ppt-1 294,72 302,70 308,90 282,91 310,61

Giin1-4ppt-2 306,90 328,46 311,83 298,10 308,34

Giin1-4ppt-3 301,29 311,87 302,81 292,90 298,08

Giinl-4ppt-4 312,46 322,40 325,20 308,89 295,35

Giin1-4ppt-5 272,51 283,92 273,13 272,35 301,36

Giin1-4ppt-6 294,21 303,85 298,09 289,91 302,91
SD 13,92 15,88 17,44 12,56 5,86
ORT 297,02 308,87 303,33 290,84 302,78
RSD 4,69 5,14 5,75 4,32 1,93
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DERIiSiM CINSINDEN .
3 Benzo(b)fluoranthene Benzo(k)fluoranthene Benzo(a)pyrene Benzo(ghi)perylene Indeno(123-cd)pyrene

SONUGLAR (ppt)

Giin2-4ppt-1 306,26 317,46 322,50 333,72 341,88

Giin2-4ppt-2 298,83 315,80 302,24 335,79 322,27

Giin2-4ppt-3 302,61 317,25 310,95 334,69 340,25

Giin2-4ppt-4 309,17 328,08 332,46 341,98 325,13

Giin2-4ppt-5 304,05 318,73 311,34 322,96 320,01

Giin2-4ppt-6 288,47 304,63 275,23 304,72 318,11
SD 7,30 7,49 19,64 13,38 10,44
ORT 301,57 316,99 309,12 328,98 327,94
RSD 2,42 2,36 6,35 4,07 3,18

Yapilan ¢calismalar (PAHs) neticesinde elde edilen derisim degerleri (ORT; derisim cinsinden 6
paralel calismanin ortalama degeri) g6z online alindiginda %80 - %120 araliginda geri kazanim
degerleri elde edilmistir. Standart Sapma (SD) ve Relatif Standart Sapma (RSD) degerleri ydontemin
tekrarlanabilir oldugunu, 1. giin ve 2. giin denemeleri sonucunda elde edilen derisim degerlerinin

yakinhgi ise tekrar Uretilebilir oldugunu gostermektedir.

» WQPE-Tube-50 Ekstraksiyon Tupleri ve Ekstraksiyon Prosediiriiniin Uluslar Arasi

Yeterlilik Testi Sonuglari

Uriinlerimizi satin alarak kullanmaya baslayan bir kamu laboratuvari tarafindan, tiriinlerimiz ve

ekstraksiyon prosedirimizle birlikte uluslar arasi yeterlilik testine katihm saglanmistir.

Yeterlilik testinde 11 etkene karsi teste tabi olunmus, 10 tanesinde basarili sonug¢ elde

eilmistir. Yapilan inceleme neticesinde basarisiz (p,p'-DDE) olunan etkenin standardindan kaynakh
problem oldugu disiiniilmektedir. o,p-DDT ve p,p'-DDD etkenleri kromatogramda birbirlerine ¢cok
yakin alikonma sirelerinde geldikleri icin sonuglarin degerlendiriimesinde karisiklik yasanmistir
(0,p-DDT’nin sonucu p,p'-DDD yerine, p,p'-DDD’nin sonucu da o,p-DDT yerine sisteme girilmistir.).
Sisteme girilen o,p-DDT ve p,p'-DDD sonuclari sirasiyla; 65,7 ve 83,5 iken, olmasi gereken o,p-DDT
ve p,p'-DDD sonuglari; 79,0 ve 66,8 dir. Sisteme girilen o,p-DDT ve p,p'-DDD sonuglarinin yerleri
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degistirildiginde olmasi gereken degerlere olduk¢a yakin sonuglarin bulundugu gézlenmektedir
Bu hata sonucunda da p,p'-DDD etkenine karsi elde edilen z-score 2 - 3 araliginda (2,5) kalmistir.

Yeterlilik testine iliskin bilgiler asagida belirtilmistir.

WATER POLLUTATNTS EXTRACTOR
KIMYA SANAYI VE TICARET LTD. STi.

47/ 93



WIPIE s

URUN BIiLGILENDIRME FORMU

Water & Environmental Chemistry
(AQUACHECK)

AQ421 7 o Fhkkkk kkkkk kkkkkk Laboratuvari
Individual Report

Round: 544

Issue Number 1
Issued 25 May 2018

.
T e iTal aTala
B, | { 1= 10 .=
b’ Wl N | I NI

for a safer world

LGC | 1 Chamberhall Business Park | Chamberhall Green | Bury | Lancashire | BL9 0AP | UK |
+44(0)161 762 2500 | ptcustomerservices@LGCGroup.com | www.lgcstandards.com

WATER POLLUTATNTS EXTRACTOR
KIMYA SANAYI VE TICARET LTD. STi.




WATER
POLLUTANTS
EXTRACTOR

WPl

URUN BIiLGILENDIRME FORMU

Sample Details

Samples were despatched on 23 April 2018
The reporting deadline was 21 May 2018

The following samples were distributed in Aquacheck Round 544:

7A: 2 x 10mL amber glass vial containing spiking solution of organochlorine pesticides in methanol and 1 x 2L PETG bottle containing
groundwater.

7B: 1 x 10mL amber glass vial containing spiking solution of chlorinated solvents in methanol and 1 x 2L glass/PETG bottle containing
groundwater.

7C: 2 x 10mL amber glass vial containing spiking solutions of polycyclic aromatic hydrocarbons in methanol and 1 x 2L PETG bottle containing
groundwater.

7D: 1 x 10mL amber glass vial containing spiking solution of polychlorinated biphenyls in methanol and 1 x 2L PETG bottle containing
groundwater.

26: 1 x 5mL glass vial containing spiking solution for PFOS and PFOA.
28: 1 x 10ml formaldehyde spiking solution.
37: 1 x 10ml acrylamide spiking solution

Further information regarding assigned values, performance assessment and technical comments can be found under the individual sample and
analyte results.

Please note: Not all the test materials / analytes in this proficiency testing scheme are included in our UKAS scope of accreditation. Please see
the current Scheme Description for details of non-accredited items.
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This individual report contains a summary of all the results submitted and the performance assessments for your laboratory and
your individual analysts. Please note that nominated laboratory results are represented by a blue highlight in the analyst box.

Data statistics given in the individual report are for the method you have used for each analyte. Further detail can be obtained

from the main report.

Full details of the scheme, sample types, analytes and data analysis can be found in the corresponding Main Report, along with
any technical comments, if applicable. The Main Report is the definitive version.

If you have any questions regarding your results which are not answered in the Main Report, please contact us using the details
on the front of the report. If you would like to order any samples for re-test, please contact our customer service department or

your local office.

Results Summary

Sample Results Reported Satisfactory Questionable |Unsatisfactory Not Assessed?
Results Results Results

7A - Organochlorine Pesticides 11 9 1 1

Round Total 11 9 1 1 0

A Results which are Not Assessed should be reviewed by comparing them with the assigned value and other relevant statistics
given in the main report. Participants, according to their internal quality criteria, may consider Not Assessed results to be
satisfactory, questionable or unsatisfactory. Further information regarding why results may not be assessed is given in the
Scheme Information section of the main report.

Please note surplus PT samples are available as QC materials once the round has closed. These samples can be
purchased at a reduced rate if you have taken this sample during the main round.

For the following analytes you obtained an unsatisfactory result:

Sample

Analyte

7A - Organochlorine Pesticides

p,p'-DDE

For the following analytes you obtained a questionable result:

Sample

Analyte

7A - Organochlorine Pesticides

p,p'-DDD

WATER POLLUTATNTS EXTRACTOR
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z score [Assigned No of

Analyte Analyst Method Result Units (** 2’ score) [Value Ux AV SDPA Exp.SDPA S Median Mean Robust SD (SD

Solid phase
Dieldrin Lab Result [extraction 29.5 ng/L -0.30 30.4 0.2 3.04 N/A 11 29.1 28.7 1.93 4.06
GC-MS

Solid phase
Aldrin Lab Result [extraction 15.9 ng/L 1.60 13.5 0.1 1.50 N/A 10 14.3 141 3.19 3.12
GC-MS

Solid phase
p,p'-DDT Lab Result [extraction 84.5 ng/L 0.38 81.4 0.4 8.14 N/A 9 78.1 75.6 9.94 18.72

GC-MS

Solid phase
0,p-DDT Lab Result [extraction 65.7 ng/L -1.68 79.0 0.4 7.90 N/A 4 72.6 72.3 5.64 5.37
GC-MS

Solid phase
p,p'-DDE Lab Result [extraction 70.8 ng/L 3.56 52.2 0.3 5.22 N/A 6 52.8 52.3 13.94 12.20
GC-MS

Solid phase
p,p'-DDD Lab Result [extraction 83.5 ng/L 2.50 66.8 0.4 6.68 N/A 6 84.8 77.4 11.42 20.29

GC-MS

Solid phase
Alpha Hexachlorocyclohexane Lab Result [extraction  [40.6 ng/L -1.12 46.2 0.3 5.00 N/A 6 41.8 41.8 3.11 13.06
GC-MS

Solid phase
Lindane (Gamma HCH) Lab Result |extraction 87.2 ng/L 0.73 81.3 0.4 8.13 N/A 10 79.2 81.2 9.64 19.27
GC-MS

Solid phase
Alpha Endosulphan Lab Result [extraction 61.2 ng/L -1.71 73.8 0.4 7.38 N/A 10 65.5 67.4 13.05 11.76
GC-MS

Solid phase
Beta Endosulphan Lab Result |extraction 44.6 ng/L 0.98 39.7 0.3 5.00 N/A 10 37.5 37.7 8.08 6.74
GC-MS

Solid phase
Heptachlor Lab Result [extraction 14.8 ng/L 0.27 14.4 0.1 1.50 N/A 10 14.8 14.2 2.97 3.03

GC-MS

# This is not included in our UKAS scope of accreditation
** Please note, participant performance for this analyte has been assessed using a z' score, rather than a z score, in order to account for the measurement uncertainty of the assigned value
which is not negligible when compared to the SDPA.
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WPE-Tube-50 & WPE-Tube-50V1 Uriinlerinin Kullanimina iliskin Ekstraksiyon

Prosediirii (G6érece Temiz Sularda; igme Suyu Dolum Tesisleri, Sebeke Sulari vb.)

GC-MS Kosullari;
Cihaz Marka/Model: Thermo Scientific Trace GC Ultra DSQ2 Mass Spectrometry

Kolon: TR5 MS, 30m x 0,25mm x 0,25um.
SICAKLIK PROG.: 50 °C’ de 1 dakika bekle, 10 °C artisla 160 °C’ ye gel bekleme olmaksizin, 6 °C artisla 290

°C’ ye gel ve 7 dakika bekle.
FLOW: 1mL/min constant flow
iINJECTION: Splitless/Wsurge 270 °C’ de 100 kPascal basingla, surge siiresi 3 dakika, splitless siiresi 3

dakika (Enjeksiyon Hacmi: 2 ulL)

Ekstraksiyon Prosediirii;

® 40 mL su numunesi WPE-Tube-50 igerisine konur,

e pH 3-4 araligina getirilir (1M HCI ¢6zeltisinden 50-60 uL eklenerek),

e Tliptin kapagi kapatilarak 5 dakika calkalanir,

e Calkalama isleminden sonra tiipln icerisindeki su uzaklastirilir,

o Tliplin icerisinde kalan su damlaciklari, tlipl agzi acik sekilde ve acgik agzi asagi bakacak sekilde santrifij
cihazina konularak santrifiijlenmesi islemiyle uzaklastirilir,

e Tlpiln icerisine 500 pL Aseton:Hekzan (1:1 oraninda) konulur (igerisinde 2 pL 2-butoxyethanol
bulunur),

o Tiip yan yatirihp dondirilerek solventin tiiplin ceperlerine temasi saglanir (1 dk.),

o Tip santrifijlenerek tiim solvent dip kisimda toplanir,

e Solvent cam santrifiij tiiptne aktarilir,

e Azot evaporatorunda kuruluga kadar ugurma yapllir,

® 40 pL acetonitrile ya da toluene santrifiij ktipiniin dip kismina konulur,

¢ Vorteksleme yapilarak dip kismin yiizeyinin yikatilmasi saglanir,

e Santriflj tlipl santrifijlenerek tim solvent dipte toplanir,

e Solvent (40 L) insert icerisine alinir,

e Viale yerlestirilir ve cihaza enjekte edilir.

WATER POLLUTATNTS EXTRACTOR
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Su numunesi
Uzerine 3 g tuz ve
40ulL 1M HCI (pH:3-
3,5) ekle, 3 dakika
karistir.

{

Tlpln dip kismi 80uL Acn
ile yikatilip Viale alinarak
cihaza enjekte edilir.
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Prosedlr
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Tupler ters sekilde

_ gaflkalama santrifuj cihazina
isleminden sonra yerlestirilerek
su bosaltilir.

santrifijlenir.
(Su uzaklastirmak, 1dk)

00300

Azot ugurucuda
kuruluga kadar
ucurulur

Dipte biriken solvent
15 mL santrifij
tlplne alinir

U

0,5 mL Aceton+Hexane
karisimi (2L butoxy
etanol)tipin igine

eklenerek 1dk calkalanir.

Santriftj islemiyle tiim
solvent kabin dip
kisminda biriktirilir.

53/93



WIPIE 2w

URUN BIiLGILENDIRME FORMU

WPE-Tube-50 & WPE-Tube-50V1 Uriinlerinin Atiksu Aritma Tesisi Cikis Suyu Ornegine

Uygulanmasi (Sanayi Atik Suyu)

Dokuz Eyliil Universitesi Cevre Miih. Bélimii Atik Su Laboratuvarindan tedarik edilen atiksu
aritma tesisi ¢ikis suyu ornegine 100 ppt derisimde olacak sekilde etken madde katimi yapilir
(son hacimde suda 100 ppt etken madde olacak sekilde). Uygulanan ekstraksiyon proseduri

soyledir;

® 40 mL aritilmis atik su numunesi WPE-Tube-50 igerisine konur,

e pH 3-4 araligina getirilir (1M HCI ¢6zeltisinden 50-60 uL eklenerek),

e Tliplin kapagi kapatilarak 5 dakika calkalanir,

e Calkalama isleminden sonra tlipln igerisindeki su uzaklastirilir,

o Tliplin icerisine 40 mL daha aritilmis atik su numnesi konur,

e pH 3-4 araligina getirilir (1M HCI ¢6zeltisinden 50-60 uL eklenerek),

e Tlpin kapagl kapatilarak 5 dakika ¢alkalanir,

e Calkalama isleminden sonra tlpin icerisindeki su uzaklastirilir,

e Tipin igerisinde kalan su damlaciklari, tlpQ agzi agik sekilde ve agik agzi asagi bakacak sekilde santrifj
cihazina konularak santrifiijlenmesi islemiyle uzaklagtirilir,

e Tlpin icerisine 400 pL Aseton:Hekzan (1:1 oraninda) konulur (igerisinde 2 pL 2-butoxyethanol
bulunur),

e Tlp yan yatiriip dondurilerek solventin tliplin ¢eperlerine temasi saglanir (1 dk.) (tipiln yizeyine
yapisan maddeler ¢oziilir),

e Tlpin kapagi acilarak 600 pL Acetonitrile solventi konulur (igerisinde 2 uL 2-butoxyethanol bulunur),

o Tlpin kapagl kapatilarak ¢alkalanir,

e ilk eklenen desorbsiyon solvent karisimi (Aceton:Hexane karisimi) ile sonradan eklenen Acetonitrile
solventinin tamamen karismasi saglanir,

e Tiip santrifijlenerek tim solvent dip kisimda toplanir,

e Solvent cam santrifiij tipine aktarilir, (cokeltilerin ainmamasina dikkat edilir)

e Azot evaporatorunda solvent katisiminin yaklasik yarisina dislinceye dek azotlu ucurucuda ucurma
islemi yapilir,

e Solven karisimi miktarinin azalmasi akabinde ¢okelti/tortu olusumu gozlenir (Acetonitrile solventinde
¢OzUnurligu az olan yag, deterjan vb. maddeler),

e Santriflj tipunin santrifijlenmesiyle ¢okelti/tortu sivi kisimdan ayrilr,
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o Sivi faz temiz bir santrifiij tliptine aktarilir,

e Daha sonra kuruluga kadar azot ugurucuda ugurulur,

® 60 L acetonitrile (toluene kullanilmaz) santrifiij ktiplindn dip kismina konulur,
o Vorteksleme yapilarak dip kismin yiizeyinin yikatilmasi saglanir,

o Santriflj tlipl santrifijlenerek tim solvent dipte toplanir,

e Solvent (40 L) insert icerisine alinir, (dipte tortu birikebilir)

e Viale yerlestirilir ve cihaza enjekte edilir.

Kirli numuneler igin ekstraksiyon prosediriinde bazi farkliliklar meydana gelmistir. Desorbsiyon
solventi olarak ©6nce Acetone:Hexane (1:1) karisiminin (400 pL) ekstraksiyon tlipline eklenmesi,
sonrasinda da bu karisima Acetonitrile solventi ilavesinin amaci; kirli suda bulunan ve calkalama
asamasinda etken maddelerle birlikte tlipin i¢ ylizeyine tutunan yag, deterjan vb. safsizliklarin dncelikle
uygun bir ¢oziict karisimiyla ¢oziilmesi (¢c6ziilmemesi durumunda yag/deterjan katmani altinda kalan
etken maddelerin siyrilmasi mimkin olmayacaktir) sonrasinda ortama polar bir solvent olan
Acetonitrile ilavesiyle bu safsizliklarin ¢oktiirilmesi amaglanmistir (safsizliklarin Acetonitrile solventinde
¢Ozunirlugi dusik iken etken maddelerin yiksektir).

Yapilan ¢alsmaya iliskin GC-MS (Gaz Kromatografisi Kiitle Spekrometresi) kosullari ve

kromatogramlar;

GC-MS Kosullari;
Cihaz Marka/Model: Thermo Scientific Trace GC Ultra DSQ2 Mass Spectrometry

Kolon: TR5 MS, 30m x 0,25mm x 0,25um.
SICAKLIK PROG.: 50 °C’ de 1 dakika bekle, 8 °C artisla 160 °C’ ye gel bekleme olmaksizin, 4 °C artisla 290

°C’ ye gel ve 7 dakika bekle.
FLOW: 1mL/min constant flow
INJECTION: Splitless/Wsurge 270 °C’ de 100 kPascal basincla, surge siresi 3 dakika, splitless siiresi 3

dakika (Enjeksiyon Hacmi: 2 ulL)

> Atiksu Aritma Tesisi Cikis Suyu Ornegi Uygulamasina iliskin Kromatogramlar
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