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Havadaki UOB Kontrolii Neden Onemlidir?

* Her yerde bizimle
* Ic ortam hava kirleticilerinin en 6énemlilerinden

e Endustride yaygin kullanimi
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Nerelerde karsimiza ¢ikar?

Boya, vernik, solvent, yapistirici imalat
Boyama isleri

Yapi malzemeleri imalati

Plastik imalat

Petrol tirevleri imalati

» Akaryakit istasyonlari

* Atik bertaraf tesisleri

e Kuru temizleme

* Vb.

https://emlakkulisi.com/manisaya-kati-atik-bertaraf-tesisi-kurulacak/269420
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Saglik etkileri

Toksik & karsinojenik
Sinir sistemi rahatsizliklari
Biling kaybi

Akut ve kronik solunum yolu

rahatsizliklari

Bobrek hastaliklari

www.csgb.gov.tr/isggm

e Akciger kanseri

e Karaciger kanseri

* Losemi

* GOz ve bogaz tahrisi
* Hasta bina sendromu

* Mesane Kanseri

IARC**'a gore
benzen Grup
1’de yer aliyor.

**Uluslararasi Kanser Arastirma Ajansi




Viicuda Alinma Yollari

{Gaz veya Buhar} Sivi

- Solunum ile
- Deri, g6z temasi ile
- Yutmaile

- Enjeksiyon ile
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Kullanilan Metotlar

* TSISO 16200-1

* NIOSH Metotlari (NIOSH 1500, 1501 vb.)
* ASTM D 3686 ve ASTM D 3687

* MDHS 96

* Diger....
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ISYERI HAVASINDA UCUCU
ORGANIK BILESIK TAYINI
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Metodun Genel Prensibi

« Sorbent tliplere 6rnekleme \k\\ |
/

. UOB'leri cdzebilecek bir goziicide =~
desorpsiyon (CS2, Metanol vb.) A

» Kromatografik yontem ve GC cihazi
(FID, ECD vb detektorlerle veya MS p—
ile dedektorn) ile analiz
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Genel Bilgiler

Hidrokarbonlar

Halojenlesmis Aralik: 1- 1000 mg/m3 (10 It icin)
hidrokarbonlar

» Esterler
16200-1 i¢ (internal) standart kullanimi ihtiyari
¢ Glikol eterler ASTM D 3687 i¢ standart gerekli
* Ketonlar
» Alkoller
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Sivi Konsantrasyonu Birimleri

* ppm birimsizdir, hacim/hacim veya kutle/kutledir

mg . kg ng _ mg
[ ) — — e | ——
m3¢ppm’L ml L

» Analizde asil amag tupun igcerisindeki UOB kutlesini bulmak ve
bunu 6rneklenen hava hacmiyle oranlamaktir.

« Bu kutle, cihaz yazilimi ile otomatik olarak sonuca
donustaraluyorsa hesaplamalarin dogrulamalari yapilmalidir.

corrected micrograms per sample

mg/m?3 =

litres of air sampled

mg/m?>

PRS0 et weight of analyte
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NUMUNE ALMA
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Genel Bilgiler

* Tutucu tiipler

- hidrofobik ylizeyli ve mikrogdzenekli

. N e Daha buyik
- aktiflestirilmis odun komuirl (genelde hindistan cevizi kabugu) dyd

hacimli tiipler

- iki b6lUmIG ya da tek bolimli (genelde 100 mg 6n & 50 mg arka
olmak Gzere iki bolimi )

* Numune alma pompalari =TS EN ISO 13137’e (EN 1232’nin yerine
gecen) uygun veya es degeri

* Akis olger (birincil zorunlu)
 Sicaklik basing dlger
* Envyiksek akis hizi 0,2 L/dk * (0,01 L/dk-0,2 L/dk)

* Cizelge 2 ve Cizelge 3’de verilen kaynaklar farkli bilesikler i¢in uygun akis hizi ve numune
alma siiresi belirlemek igin kullanilabilir.
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Numune alirken nelere dikkat etmeli?

urune surest beliriemede Basing distlikce adsorbsiyon zorlasir. Yiksek

akis hizi daha fazla basing diismesi getirir
(Ergiin denklemi).
UOB’de ylksek akis hizindan kaginin!

- Sorbent tiplerin kapasitesi

- Standart metotta verilen

sinirlamalar

Akis hizi belirlemede;

- Standart metotta verilen

sinirlamalar

- Olgiilecek maddenin

fizikokimyasi

www.csgb.gov.tr/isggm



NIOSH 1501 Metodu

— .
Flowrate Volume™ (L)

Substance (L/min) MIN MAX

benzene <0.20 5 30
p-tert-butyltoluene <0.20 1 29
cumene <0.20 1 30
ethylbenzene <0.20 1 24
a-methylstyrene <0.20 1 30
B-methylstyrene <0.20 1 30
toluene <0.20 1 8
xylene (o-,m-,p-) <0.20 2 23
styrene <1.00 1 14

* Minimum recommended flow is 0.01 L/min.
® V,. = minimum sample volume @ OSHA TWA;
_ Vy.. = maximum sample volume @ OSHA TWA
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Numune almada dikkat edilecek hususlar

Tlpun uglari, ic hacminin en az yarisi olacak sekilde kirilmali.

Numune aldiktan sonra tip polietilen kapaklarla iyice kapatiimal..

Etiketleme cok 6nemli, numuneler karistirilmamali

Baslama ve bitis akis hizlari arasindaki fark %10’dan fazla ise numune
gecersiz.

Sabit nokta 6lcimu yapilabilir ancak sinir degerle karsilastirilamaz.

www.csgb.gov.tr/isggm -



Numune Depolama

* Numuneler 8 saat icerisinde analiz edilmeyecekse,
temiz, kaplamasiz ve sizdirmaz metal veya cam kaplar
icerisinde muhafaza edilmelidir.

* Vinil klorur gibi ¢ok ugucu maddelerin numuneleri,
ucuculuklarina bagli olarak kuru buz veya derin
dondurucu icerisinde muhafaza edilmelidir.

« Daha az ugucu maddeler, 5°C‘nin altindaki
sicakliklarda muhafaza edilmelidir.

www.csgb.gov.tr/isggm -



* Is yerinin durumuna gore degisken!!!/en az 1 kdr/numune seti

* Is yeri farkli calisma mekanlarindan (farkli atolyeler, tiretim
tesisleri vb.) olusuyorsa her calisma mekani icin farkli bir kér
numune istenir.

* Kor numune tuplerinin uglari numune alinan yerde kirilir ve
hemen kapatilir. Kbr numuneyi uglari acik sekilde bekletmek
uygun degildir. Kbr Numune tupleri temiz bir poset icinde tasinir.

www.csgb.gov.tr/isggm



ANALIZ
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T

Temel Prensip

Alikonma zamani
(Retention time)
Gaz Numune kalitatif/ka ntitatif

silindirleri  —(— @3 Enjektori tespit
o

GAZ KROMOTOGRAF CiHAZI

Gaz
Kontrol
paneli

Kolon &
Dedektor se¢imi
onemli!

H.idroje-n Hava

wwmcsgb.gov.tr/isggm Resmin kaynagi: https://slideplayer.biz.tr/slide/9102018/ -



ve arka kisimlari analiz edilir.

Numune ve kdr numunenin on | o Kor numunenin iki

bolimu icin tek vial

1 ml desorpsiyon ¢ozliclsi kullanilabilir.
(genelde CS,)

Daha buyuk ttp kullaniliyorsa??

30dkb d [
UL BRI AN mmm)  ° Arasira calkalayarak

Numunenin arka kismi, 6n kismin %10’undan daha
fazla UOB iceriyorsa numune gegersiz!

www.csgb.gov.tr/isggm




« Girisim yapmayacak ve dogrusalligi yuksek olacak kolonlar ve
enjeksiyon teknikleri secilmelidir.

« Metilen Klorur gibi cok ucucu bilesikler ekstrakte edilmeden once soguk
ortamda tutulmahdir.

* Firin ve hatta kolondan 6nce yer alan akis bolumleri, analiz edilen butun
maddelerin kaynama noktasinin Uzerinde bir sicaklikta olmalidir.

Vialin dibindeki aktif karbon parcaciklarinin enjeksiyon siringasina
kagmasini dnlemek igin:

« Mikro pipet ile vialden bir miktar ¢ozelti cekip baska viale aktarmak ve bu
ikinci vialden analiz yapmak

» (CoOzelti hazirlanan viali santrifuje koyarak pargaciklarin ¢okmesini
saglamak

www.csgb.gov.tr/isggm -



Desorpsiyon

« Kullanilan desorpsiyon ¢ozucusu (CS2) kromatografik
saflikta olmaldir.

« Benzen analizi yapilacaksa c¢ozucu dusuk benzen
konsantrasyonuna sahip olmalidir.

« (Cozucunun ve GC’nin kullandigi siringa yikama
sivisinin analiz edilecek maddeleri icermemesine
dikkat edilmelidir.

www.csgb.gov.tr/isggm -



Desorpsiyon Verimi Hesaplama

« UOB’lerin desorpsiyon verimleri (D) kullanilan tutucunun
tipine ve partisine bagli olarak degisebilir. Bundan dolayi, her
tutucu ve deneye tabi tutulan her madde igin, numune
derisim araliginda D’yi tayin etmek gerekir.

LOT numarasina gore tekrarlanmali

« 16200-1 temelde konsantrasyonu bilinen gazdan numune
alma vyoluyla D hesaplatir, bu mumkin degilse sivi
puskurtmeye (spike) izin verir.

« D’nin degeri, elde edilen miktarin uygulanan miktara
bolumuddr.

www.csgb.gov.tr/isggm -



Desorpsiyon Verimi Hesaplama

« 16200-1'e gore; Desorpsiyon verimi %90‘dan buyukse
calisma tek konsantrasyonda yapilmali. Eger 0,75 ile 0.90
arasinda ise 3 ayri konsantrasyonda yapiimali. Sonug
hesaplarken cikan konsantrasyon hangi noktaya yakinsa o
desorpsiyon verimi kullantlr.

« ASTM D 3687’ye gore her bir madde icin D degeri, her bir
kalibrasyon noktasinda ayri olarak tespit edilmeli, ortalama
alinmalidir. Degerler arasindaki fark %5’ten az olmaldir.

« Desorpsiyon verimi %75 in altinda olmamalidir.

www.csgb.gov.tr/isggm -



Kalibrasyon

4.4.1 Her sivi bilegenden yaklasik olarak 10 mg/mL ihtiva eden ¢ozelti

En az ucucu maddeden baslayarak 100 mL'lik bir élcili balon icerisine bilesik veya bilesiklerden 1 g
tartilarak alinir. Desorpsiyon ¢ézicisi (Madde 4.2) ile hacim 100 mL'ye tamamlanir, kapadi kapatiir ve
calkalanarak karistirilir.

4.4.2 Sivibilesenlerden yaklasik 1 mg/mL ihtiva eden ¢ozelti
Desorpsiyon ¢ozicisinden 100 mL'lik dlcula balona 50 mL alinir. Madde 4.4.1'deki ¢dzeltiden 10 mL ilave
edilir. Desorpsiyon ¢ézicisi ile hacim 100 mL'ye tamamlanir, kapadi kapatilir ve ¢alkalanarak karistirlir.

44.3 Sivibilesenlerden yaklasik 100 ug/mL ihtiva eden ¢ozelti

En az ucucu maddeden baslayarak 100 mL'lik bir élcald balon icerisine  bilesik veya bilesiklerden 10 mg
tartilarak alinir. Desorpsiyon ¢ézicisi (Madde 4.2) ile hacim 100 mL'ye tamamlanir, kapadi kapatilir ve
calkalanarak kanstirilir.

4.4.4 S bilegenlerden yaklagik 10 pg/mL ihtiva eden g¢ozelti
Desorpsiyon ¢ozicusinden 100 mL'lik élcolid balona 50 mL alimr. Madde 4 4 3'teki cézeltiden 10 mL ilave
edilir. Desorpsiyon ¢éziicisi ile hacim 100 mL'ye tamamlanir, kapadi kapatilir ve ¢alkalanarak karistirilir.

www.csgb.gov.tr/isggm -



Kalibrasyon grafigi

 Kalibrasyon grafigi mesleki sinir degeri kapsamalidir.

* En az 5 kalibrasyon standardi ile calisma yapilir.

* TS 1SO 16200-1 metodu GC/MS kullaniliyorsa

* 4 kat seyreltme yapilabilir.

DIKKAT!!!
Sinir degerler havadaki

matrise gore
verilmistir.
www.csgb.gov.tr/isggm -




Kalibrasyon egrisi

*Ornegin Butanon sinir degeri 600 mg/m3

*Tipik bir numune almada 0,11t/dk*120dk =12 It = 0,012 m3 numune aliriz.
600mg xmg

m3 0,012m3
*Analizde 1 ml ¢o6ziicu kullaniyorsak kalibrasyon cozeltilerimizden bir tanesi

7,2 mg/ml derisimi civarinda olmalidir.

Biitanon Oz kiitlesi:0.805 mg /uL (%99 saflikta)

*(10.00 pL x 0.805 mg /uL x 0.99 pure /1.00 mL =7,97 mg/ml ( sinir degerdeki
kalibrasyon ¢ozeltisinin derisimi)

*Bu durumda x=7,2 mg butanonu algilamamiz gerekir.

*(0.25x%, 0.5%, 1x, 1.5%, and 2.0x konsantrasyonlarinda (sinir degeri kapsayacak
sekilde) kalibrasyon egrisi cizilir. (ASTM D 3687)

www.csgb.gov.tr/isggm



Kalibrasyon egrisi

e Cihaz kapasitesi uygun mu? Kalibrasyon egrisi araligi?

* Bu durumda daha kisa sireli numune alma yapilarak tipin icerisindeki
butanon miktari azaltilmali ve kalibrasyon egrisi bu dusuk miktara gore
cizilmelidir.

* Daha buyuk kapasiteli tipler kullanilabilir.

16200’de seyreltme yapmazsak:
O zaman geriye dogru gidip butanon icin en fazla kac litre numune

alabiliriz sorusunu yanitlayalim.

Ornegin cihazimiz en fazla 1 mg/ml butanon peak’ini diizgiin olarak
verebiliyor olsun.

www.csgb.gov.tr/isggm



Kalibrasyon egrisi

Bu 1ml’lik ¢ozeltide (vialde 1ml c¢ozelti hazirladigimizi hatirlayalim) 1 mg
butanon olur.

Sinir degerde olan bir ortamdan x m3 numune alacagiz ve icerisinde 1mg
butanon olacak.

600 mg/m3.xm3=1mg x=0,0017 m3 = 1,7 L numune alabiliriz.

0,1 L/dk ile en fazla 17 dk numune alabiliriz!!!

?Alinacak numune sayisi?

* Akis hizi dusurulebilir.
e Buyuk tip kullanilabilir.

www.csgb.gov.tr/isggm



Dahili Standart

 16200-1'de i¢ standart ihtiyaridir (istege bagl).
GC/MS kullaniliyorsa ve 4 kat seyreltme vyapiliyorsa — zorunlu:

Bakiniz iISGUM Laboratuvar Yetkilendirme Duyurulari

e ASTM D 3687’de i¢ standart zorunludur. Genellikle p-simen

(1-Methyl-4-isopropylbenzene) veya 1-fenil hekzan kullanilir.
* 1 mlCS2 ¢ozlictsune 0,25 plL ic standart eklenir.

e Bu metotta i¢ standardin desorpsiyon verimi ayrica

hesaplanir ve en az %95 olmalidir.
DF = meklenen/manaliz

* 1 birim i¢ standardi cihaz 0,95 birim okuyorsa, kalibrasyon grafiginden

wwmgslé%jgaonus#?%&gﬂgS ile garpilir.



Hesaplama

* Konsantrasyon hesabi — sinir deger ile ayni birimde hesaplanmali

¢ =TET MR =M 11000
DxV

* Analiz sonucunda elde edilen kutle cihaz yazilimi ile otomatik olarak
sonuca donustiruliyorsa hesaplamalarin dogrulamalari yapiilmahidir.

* Sinir deger sartlarindaki ( 20 °Csicaklikta ve 101,3 KPa) madde
konsantrasyonu

101,3 T + 273 T — numune alinan yerin sicaklik

C. = Cpy X X _ )
c m P 293 P — numune alinan yerin basinci

www.csgb.gov.tr/isggm -



wy.

16200-1’in Hesaplamalari

Numunesi aI|n'm|§ havadaki deneye tabi tutulan maddenin  kitle derigimi, miligram/metrekip olarak,m‘
asagidaki esitlik yardimiyla hesaplanir: /

DOGRU
_ Mg Mg =My

— ™8 1000
DxV

m

Burada; HATA

Cr Numunesi alinmis havadaki deneye tabi tutulan maddenin derisimi, mg/mL;

D mg'ye karsilik gelen numune tiipt yikleme seviyesinde desorpsiyon verimi,

me Madde 7.3'te bulundugu gibi gercek numunede (tipiin én bélimuinde) deneye tabi tutulan havadaki
UOB'nin kitlesi, mg

mg Madde 7.3'te bulundugu gibi gercek numunede (tlipin geri veya arka bdliminde) deneye tabi

tutulan havadaki UOB'nin kitlesi, mg
mg Tanik numune tlipindeki mevcut deneye tabi tutulan madde kitlesi,mg

V Alinan numune hacmi, L

dir.
Not - Derigimin belirtilen sartlara diizeltilerek ifade edilmesi istenildiginde, érnedin 25 °C'da ve 101 kPa'da,

esitlik asagidaki gibi olur:

101 T+273
€, =C,X—X
P 298




Hesaplama

e Hacim = akis hizi * numune alma siresi
e Hacim dizeltmesi (TSE-CEN TR 15230)

Ta Dc
Qa Iy Ql TC pa

T, —pompanin kullanildigi sicaklik (numune alinan yerin sicakhgi)
T.— pompanin dogrulandigi sicaklik

p, —pompanin kullanildigl basing (numune alinan yerin basinci)
p. — pompanin dogrulandigi basing
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Birden fazla is yapilmissa?*

2 Citi City+C,t, +...+Ct

Eti 8

n

Ci : mesleki maruz kalma derigimi,
t; : maruz kalma suresi, saat

2 t, :vardiya suresi, saat

* t, numune alma stremiz degil, calisanin o iste gecirdigi
siredir!!

www.csgb.gov.tr/isggm -



Bakim & Kalibrasyon

* GC Cihazi: periyodik kalibrasyon ve bakim (en fazla 2 yil)
* Birincil akis hizi 6lgerler: Periyodik kalibrasyon (yilda 1)

« ikincil Akis Hizi Olgerler (Rotametre): Birincil akis hizi dlcer ile dogrulama
yoksa ikincil akis élgerlerin kalibrasyonu yaptirilmalidir.

* Rotametre uygun akis hizini saglamali

 Hava Ornekleme Pompasi: Gerektiginde bakim (TS EN 1SO 13137’ye gore
pompa stabilite testi)

NOT: Deneyde kullanilan pipet, balon joje, meziir gibi laboratuvar
malzemeleri igin kalibrasyon kabul kriterleri belirlenmeli, periyodik
kalibrasyonlari ve ara dogrulamalari yapilmali!



Olgiim Belirsizligi (TS EN 482)

« Numune Alma Kismindan Gelen Ol¢iim Belirsizligi Bilesenleri

* Numunenin hacminden gelen belirsizlik (6rneklenen hava hacminden gelen
belirsizlik)

* Akis hizi 6lgimu:

* Akisolger kalibrasyon belirsizligi

* Akis hizinin kalibratérden okumasindan gelen belirsizliktir. Bunu hesaplamak
icin pes pese yapilan 6n akis hizi 6lgiminin ylzde standart sapmasi hesaba
katihr.

* Pompa akis hizi stabilitesi

www.csgb.gov.tr/isggm



Olgiim Belirsizligi

* Ornekleme siiresi

« Ornegin; Rastgele olmayan belirsizlik degeri uzun dénem élciimlerde cok kiigtiktiir
(6rnegin > 2 saat) ve goz ardi edilebilir.

* Fakat; kisa stireli 6lcimlerde hesaba katilmasi gereklidir EN 482’ye gore!
* Numunenin tasinmasi ve depolanmasindan gelen belirsizlik

* NOT: Numuneler uygun sartlarda tasindiginda ve depolandiginda, buradan gelen
belirsizlik ihmal edilebilir.

* Cevre sarti 6lciimiinden gelen belirsizlik

ihmal edilen herhangi bilesen varsa nedeni ile birlikte

belirtiimesi 6nemlidir.

www.csgb.gov.tr/isggm



Analizden gelen belirsizlik bilesenleri

* Tekrarlanabilirlikten gelen belirsizlik (analizcilerden en yliksek standart
sapmaya sahip olanin standart sapmasi alinir.)

* Tekrar Uretilebilirlikten gelen 6l¢iim belirsizligi (analizcilerden en yliksek
standart sapmaya sahip olanin standart sapmasi alinir.)

* Analitik geri kazanim (Bias)’dan gelen belirsizlik

» Kalibrasyon egrisinden gelen belirsizlik

* Ticari standart ¢ozeltiden gelen belirsizlik

* Analitik cihazin tepki sapmasindan gelen belirsizlik (instrument reponse drift)

* Kullanilan cam malzeme ve otomatik pipet kalibrasyonlarindan gelen
belirsizlik.

Hesaplanan olgiim belirsizligi degeri (varsa) metottaki azami degere, TS EN 482 standardi gibi standart
gerekliliklerine uygun mu?
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Metot Verifikasyonu

* Metodun amaci ve kapsami yazilmal
* Validasyonda Kullanilan cihazlar ve 6zellikleri yazilmali
* LOD - Tespit limiti
* LOQ - Tayin limiti
* Kesinlik:
* Tekrarlanabilirlik
* Tekrariretilebilirlik

* Gergeklik (Geri kazanim — bias)

NOT: istatistiksel testler ile karsilastirma yapilmalidir. Sapan deger tespitleri vb
unutulmamalidir.

***TURKAK Metot Gegerli Kilma ve Dogrulama Klavuzu, Eurochem Rehberi vb.
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Kalite Kontrol

* i¢ kalite kontrol
e Sertifikali referans malzeme

e Kontrol kartlari kullanimi

* ¢ kalite kontrol calismalari numune yogunluguna bagli olarak periyodik
araliklarla yapilmahdir.

* Laboratuvar, cihazinin stabilite durumuna ve numune gelis oranina gére
bir periyot belirlemelidir.

* Dogrulama islemi farkh bir CRM ile yapilmall

Ornek: 50 numunede bir ic kaljte kontrol yapmaya karar veren laboratuvar,
ic kalite kontrolinde hata ciktiginda geriye dogru 50 numune analizini
sorgulamak zorunda Kalir.

* Dis kalite kontrol
LAK ve Yeterlilik Testine katihm (Mevzuatin 6ngordigl periyotta)

**NORDTEST TR 569 Kimya Laboratuvarlarinda ic Kalite Kontrol
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Raporlama

* TS EN ISO/IEC 17025 standardinin gerekliliklerine uygun

Metoda uygun deney raporu igerigi

« Numuneye ait bilgiler (Olciim yeri ve calisana dair bilgiler; «kisinin adi, unvani ve
yaptigi is vb.»)

* Numune alma suresi, toplam hava hacmi, maruziyet suresi, baslangic-bitis hizlar
arasindaki fark vb.

e Kullanilan standart/metot
e Kullanilan cihazlar
* Cevre sartlari

* Olgiim sonuglari, kisisel maruz kalim esash dl¢iimlerde maruziyet sinir degerleri

* Sinir degerler (6ncelikle yasal mevzuat, sonra OSHA, NIOSH vb. kurumlar)
www.csgb.gov.tr/isggm



TESEKKURLER

Soru/Oneri/Katki
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