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Vakum manifold sistemi kullanilarak icme kullanma sularinda
klorlu pestisitlerin kati1 - siv1 ekstraksiyon yontemi ile analizi
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Deniz KARLIK',

Metin ATES'

OZET

Amag: icme kullanma sularinda klorlu pestisitlerin,
vakum manifold sistemi kullanilarak, miktar tayininin
yapilmasi amaglanmistir.

Yontem: Klorlu pestisitlerin icme kullanma sularinda
miktar analizi, kati-sivi faz ekstraksiyon yontemiyle ve
GC/pECD cihaz1 kullanilarak yapilmistir.

Bulgular: Klorlu pestisitlerin analizinde 1 L su

ornegi, C,, organik faz iceren kolondan gecirilerek
ekstrakte edilmistir. Su 6rnegi vakum manifold sistemi
kullanarak 4 mmHg basincinda gecirilmistir. Bu ekstraktin
zenginlestirmesinde evaporator kullamlmistir.  Klorlu
pestisitlerde geri kazamim miktarlarinin %53,7 ile %95,6
arasinda degistigi bulunmustur. Kesinlik degeri %4,1
ile %19,8 arasinda degismektedir. Raporlama limiti
hesaplamasinda, her bir parametre icin deneysel olarak
hesaplanan standart sapmanin sayisal degerinin 10
kati alinmstir. Insani Tiiketim Amacli Sular Hakkinda
Yonetmelik incelendiginde izin verilen kalint1 limitleri
aldrin, dieldrin, heptaklor, heptaklorepoksit icin 0,03
pg/L, diger pestisit parametreleri icin ise 0,1 pg/L’dir.
Calismada klorlu pestisitlerde raporlama limiti 0,01
pg/L ile 0,07 pg/L arasindadir. Raporlama limiti degeri

Beta HCH (beta hekzaklorosiklohekzan) icin 0,07 pg/L

ABSTRACT

Objective: The aim of this study is to determine the
chlorinated pesticide residues in drinking water using a
vacuum manifold system.

Method: The liquid- solid extraction method and GC/
UECD were used for the determination of chlorinated
pesticides residues in drinking water.

Results: Chlorinated pesticides residues analysis are
extracted from a 1 L water sample by passing of sample
water through a cartridge with C ; organic phase. The
water sample is passed through the vacuum manifold
system at 4 mmHg pressure. This extract is concentrated
further by evaporation. It was found that the recovery
values increased from 53.7% to 95.6%. It was found
that the precision values increased from 4.1% to 19.8%.
In calculating the limit of quantitation, the standard
deviation’s numerical value which is calculated for
each parameter experimentally was multiplied by 10.
Analyzing the, Regulation on Concerning Water Indended
for Human Consumption the permitted maximum
residue limits for Aldrin, Dieldrin, Heptaklor and
Heptaklorepoksid is 0.03 pg/L and it’s 0.1 pg/L for other
pesticide parameters. The reporting limit in chlorinated
pesticides which are tested is between 0.01 pg/L
and 0.07 pg/L. The reporting limit for Beta HCH
(beta hexachlorocyclohexane) was found as 0.07 pg/L.
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bulunmustur. Yonetmelikte belirtilen 0,1 pg/Lbu degerin
altinda kaldig1 icin uygun goriilmistir. Dieldrin icin
bulunan 0,01 pg/L raporlama limiti degeri Yonetmelikte
belirtilen 0,03 pg/L degerinin altinda oldugundan uygun
bulunmustur. Heptaklor ve heptaklorepoksit icin bulunan
0,03 pg/L raporlama limiti degeri yonetmelikte belirtilen
0,03 pg/L degerini karsilamistir.

kalint1
tespitinde basing 6nemli bir faktordir. Manifold sistemde

Sonu¢: Vakum manifold sistemlerinde,
kolon sartlamada , ornek gecis asamalarinda basing sabit
tutularak ve evaporasyon islemlerinde sisteme azot
gazi verilerek pestisitlerin geri kazamim oranlarindaki
tekrarlanabilirliginin Vakum

yeterliligi  saglanmistir.

manifoltunun dezavantaji olan sivi toplama hacmi
kiiciikliigli ise vakum pompasi ile vakum manifold arasina
takilan depolama tanki ile cozilmustur. Hesaplanan
raporlama limitleri insani Tiiketim Amacli Sular Hakkinda
maddeler limit

Yonetmelikte kalint1 icin bildirilen

degerlerin altinda bulunmustur.

Anahtar Kelimeler: Pestisid

kromatografi, vakum manifold

kalintisi, gaz

Since it was below 0.1 pg/L value specifed in the
regulations, it was found to be appropriate. The 0.01 ug/L
measured value which was specified in the regulations
for dieldrin was found to be suitable, for it was below
0.03 pg/L. The 0.03
heptaklorepoksid and heptaklor corresponded to the

ug/L measured value for

value of 0.03 pg/L which was specified in the regulations.

Conclusion: Pressure is a very important factor
in determining pesticide residues in vacuum manifold
systems. Pressure stayed stable in manifold system
cartridge conditioning and sample loading. Nitrogen
gas was used in the evaporation process. As a result
the recovery rate of pesticides was consistent. The
disadvantage of the vacuum manifold system’s small
capacity of the liquid collection was removed via the
storage tank which was put in between the vacuum
pump and the vacuum manifold. The measured
values are below the maximum residue limits of the
regulations about the water that is purposive of human

consumption.

Key Words: Pesticide residue, gas chromatography,
vacuum manifold

GIRIS
Gida
depolanmalan sirasinda, gidalarin beslenme degerini

maddelerinin  Uretimi, tliketimi ve

bozan ve gidalarda zarara yol acan, hasereleri,
mikroorganizmalan ve diger zararlilar (pestleri) yok
etmek icin kullanilan fiziksel, kimyasal veya biyolojik
savas maddelerine pestisitler denir. Ekonomik
zehirler sinifina giren pestisitler kullanma yerlerine
herbisitler

gore insektisitler

(yabanci otlara kars1), fungusitler (mantarlara kars),

(boceklere karst),

molusisitler (yumusakcalara kars1), rodendisitler

(kemiricilere kars1), akarasitler (uyuz bocekleri ve

parazitlere karsi) ismini alirlar (1).

Pestisitler kullanildiklar1 yerde topragi, suyu
kirlettikleri gibi, bulunduklar yerden  biyolojik
ve fiziksel yollarla ¢ok uzak bolgelere kadar

tasinmaktadirlar. Ozellikle cevrede dayanikli olanlar
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(biyolojik parcalanma hizlar yavas olanlar) ve yagda
¢ozunenler biyoekosistemlerde birikerek (biyolojik
kiimulasyon ve biyokonsantrasyon) tum canlilar icin
zararli olmaktadirlar (1).

Pestisitler topraktan yayilimla su kitlelerine
sizabilmektedir. Bu dogrudan toprak yiizeyinden
akintilarla veya evlerden, bitkilerden ve tarimsal
bolgelerden olabilir. Baz1 pestisitler su akimi yoluyla,
topraga enjekte edilmeleriyle, yagmur ve karla
yikanarak vyeralt1 sularina sizabilir. Pestisitlerin
kullanilmas1 bu nedenle mutlaka denetim altinda
denetimi de diizenli

olmali, su Kkiitlelerinin

olarak yapilmalidir. Pestisit ve su yosunlarinin
kontrollinden once yiizeysel su Kkiitleleri, goller
dikkatle degerlendirilmelidir. Eger bu degerlendirme

yapilmayacak olursa pestisitler verdikleri yarardan



ziyade zarar meydana getirebilmektedir. Arazi

calismalarinda pestisitlerin = sulandirilmalarninin  ve
kaba doldurulmalarinin kuyularin yaninda yapilmasi,
kuyu cevresini adeta pestisit yogunlasma alani haline
getirebilmektedir. Kuyu sularindan vyararlanilarak
pestisitle kirlenmis kaplarin yikanmasi da bu durumu
artirabilir (2).

Toprak ve su ortaminda zamanla birikmis olan
pestisit artiklan cevre saghigi agisindan genel olarak

su sonuclara yol acmaktadir (3):

1- Pestisit artiklann ile kirlenmis toprakta
yetistirilen urlinler pestisit artiklarim  kokleriyle
topraktan aldiklan icin insanlar ve hayvanlar

tarafindan gida maddesi ve yem olarak kullanilacak
urtinler az da olsa pestisit icerirler.

2- Toprak ve sudan olusan yasama ortamindaki
makro ve mikrofloranin kismen veya tamamen yok
olmasina sebep olurlar.

3- Toprak verimliligini artirmada rol oynayan
solucanlar, topraktaki ila¢c kalintilarim dogrudan
alacaklar icin onemli zarar gortrler.

4- Pestisit artiklan topraktan suziilerek yeralt1
sularina, akarsularla baraj ve gollere, buharlasma ile
atmosfere karisabilirler.

Yapilan arastirmalar da pestisitlerin, meyve-

sebzelerde, toprakta, yeralt1 sularinda ve yiizeysel

sularda  kalint1  sorunlarina  neden  oldugunu
gostermektedir (4).
Halk sagliginin  korunmasi amaciyla Saglik

Bakanligi’min insani Tiketim Amacli Sular Hakkinda
Yonetmeligi geregi yerlesim yerlerinde icme kullanma
suyu kalitesini yillk su tiliketim miktarlarina gore
degisen sikliklarda izlenmektedir. izleme calismalar
denetleme izlemesi ve kontrol izlemesi seklinde
yurutulmektedir (4). Sularda pestisit analizi daha
onceden belirlenmis parametrelere gore yapilmaktadir.
Su numunesi hangi noktadan alinirsa alinsin hepsinde
ayn1 parametrelerin miktar belirlenmektedir. Suda
yapilacak olan kalint1 pestisit analizlerinde bitkilerde
o noktadaki pestisitlerin kullanildigi g6z 6niinde
bulundurulmalidir. Su numuneleri analiz edilmeden

once numunelerin hangi noktadan geldigi, hangi
bitkilerde kullamldigi ve bu iriinlerin hastalik ve
zararlilardan korumak amaciyla hangi tarim ilaclarinin
kullamldig1 hakkinda bilgi toplanmalidir (5).

Halk  Sagligi
Laboratuvarinda

izmir Laboratuvar, Toksikolji
su orneklerinde pestisit analizi
yapilmaktadir. Laboratuvara gelen yogun numune
akisinikarsilayabilmek ve uygulanan yontemi dahakolay
ve etkin bir hale getirebilmek icin klorlu pestisitler
analizinde ornek hazirlama amaciyla kullanilan
yontemi gelistirme yoluna gidilmistir. Bu amacla kati
siv1 faz ekstraksiyon ornek hazirlama yontemi kullanan

vakum manifold sistemi gelistirilmistir.

Kati
yonteminin, oOzellikle sivi-sivi ekstraksiyona kiyasla

sivi faz ekstraksiyon o©rnek hazirlama
daha fazla tercih edilmesinin avantajlan vardir.
Bunlar; solvent tilketimi ve kimyasal atiklarin daha az
olmasi, daha az zamanda (sivi/siviya ekstraksiyona

kiyasla; 2/3 oraninda) numunenin kromatografik
analize hazirlanmasi, otomasyona uygun olmasi, daha
az numune transferi oldugu icin verimin daha yiksek
olmasi, capraz kontaminasyon olmadigi icin yontemin
dogrulugunun daha yiiksek olmasi, ¢oOziicii/numune
ile birebir temas halinde ve cam malzeme kullanim
az oldugu icin analizin personel icin daha kolay ve

glivenli bir yontem olmasi seklinde siralanabilir.

Bunun yani sira, kati1 siv1 faz ekstraksiyonda bircok
secenek arasindan uygun adsorban secimi onemlidir.
Bu yontemde uygun bir adsorban kullanilarak
ornegin biyolojik materyalden yeterli verimle ayrimi

saglanabilmektedir.

Aynica, kat1 sivi faz ekstraksiyonda polar, hidrofobik
ve/veya iyonik etkilesimli adsorbanlar kullanilabilirken
klasik swvi/sivi ekstraksiyon yontemleri sivi fazdaki
partisyon denklemi ile simirli kalmaktadir. Tum duyarli
kromatografik ve spektroskopik yontemler (HPLC, GC,
TLC, UV veya IR gibi) icin numune on-hazirlama islemi
olarak kati faz ekstraksiyonu kullanilabilir. Son yillarda
hassas ve duyarli modern aletlerin gelismesiyle,

numunenin iyi ve saf hazirlanarak analize uygun hale

Turk Hij Den Biyol Derg

39



getirilmesi kolonlarin korunmasi1 acisindan gerekli
olmustur (6).

Bu calismada, kat1 sivi faz ekstraksiyon ornek
hazirlama yonteminin avantajlarimin yaninda, ayni
anda 20 adet Ornegin calisilmasi sirasinda rezervuar
sisteminde su dokiilmesinden kaynaklanan kayiplarin
onlenmesi de amaclanmistir. Bu amagla, serum siseleri
ve setleri kullanilarak hem analize alinan 1 Lsu sisteme
suirekli olarak verilmis hem de kolonlarin kuruma riski
ortadan kaldirlmistir. Vakum manifoldunun depolama
tanki yaklasik 2 L hacme sahiptir. Bu sivi toplama
hacmi kiiciikligli aym anda 20 L su toplanmasi
sirasinda  analizin  siirekli ~durdurulmasina yol
acacagindan,

arasina takilan depolama tanki ile sorun giderilmeye

vakum pompasi ile vakum manifold

calisitmistir.

GEREC VE YONTEM

izmir Halk Saghigi Laboratuvarinda yer alan

Toksikoloji Laboratuvarina pestisit kalint1 analizi
amaciyla yilda yaklasik 4.000 adet su numunesi
gelmektedir. Toksikoloji Laboratuvarina gonderilen,
klorlu pestisit analizi yapilacak su numunelerine
oncelikle on  hazirbk  islemi  uygulanmistir.
Pestisit etken maddelerinin miktar tayini, sivi-

kat1 ekstraksiyon yontemiyle yapilmistir (7, 8).

Kromotografik analizler (Mikro Elektron Yakalama
Dedektorll)
yapilmistir.

gaz kromotografisi kullanilarak

Serum Sisesi
Serum Setl

= Adaptér
= 218 Kartus

“Wakum Fompas:
Baszing Gostargesi

Wakum Manifold

Resim 1. Pestisitlerin kat1 fazda tutulmasi
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Kimyasal Maddeler

Calismamizda; kimyasal madde olarak metanol
(Sigma-Aldrich), (Merck),
(Merck, suprasolv), etil asetat (Merck), C, ODS
kolon (Agilent), 1 g lik, 6 mL’lik ve 6N hidroklorikasit
kullanilmistir.

aseton diklorometan

On Hazirhik

Numuneler, 1 L aluminyum folyo ile kaplanmis
serum siselere alinmistir. C,; kolonlann sartlanarak
calismaya hazir hale getirilmesi icin sirasiyla;

5 mL etilasetat (1 dakika icinde gecis saglanmalidir
vakum basinct 2 mmHg olmalidir), 10 mL metanol
(1 dakika icinde gecis saglanmalidir vakumbasinci
4 mmHg olmalidir), 10 mL deiyonize su vakum
uygulanmadan kolonlardan gecirilmistir. Cozuculerin
ve deiyonize suyun kolondan gecmesi esnasinda
kolonlarin kurumamasina dikkat edilmistir. Deiyonize
su kolondan gectikten sonra numune calisilincaya
kadar 5 mL daha deiyonize su ilave edilerek kolonlar
bekletilmistir. 1 L su kolondan gecirilmeden once 6 N
HCl ile pH 4’e ayarlanmistir.

Vakum manifold sistemi kullanilarak,
sisesi ve seti araciigiyla 1 L numune C,, kolondan
10 mL/dakikalik akis hiziyla (4 mmHg vakum basinci
altinda) gecirilerek pestisitlerin kat1 fazda tutulmasi
saglanmistir (Resim 1 ve 2). C,, kolonlar 1 bar basingta
azot gazi altinda 10 dakika tutulmus, kat1 fazda bulunan
suyun uzaklastinlmasi saglanmistir.
Kolondan sirasiyla 5 mL etilasetat, 5 mL diklormetan

gecirilip kalinti 50 mL’lik erlende toplanmistir.

serum

ve kurumasi

Su Depolama Tanki

Resim 2. Pestisitlerin kat1 fazda tutulmasi



50 ml'lik erlende bulunan c¢ozicu karsiminin
40 °C’ye ayarlanmis evaporatorde ve azot gazi altinda
kalintidan ayrilmas1 saglanmistir. Vakum basincinin
600 mbar’in altina inmemesine dikkat edilmistir.
Kalinty,

banyosunda

2 mL asetonda 1 dakika ultrasonik su

cozilerek amber viale alinmistir.

Amber vialle alinan kalinti gaz kromatografisi

cihazinda analiz edilmistir.

Gaz Kromotografisinde Analiz

Gaz kromotografisi ile yapilan olcumlerde mikro

elektron vyakalama dedektoriine sahip Hewlett
Packard marka HP6890 Plus model cihaz kullamlmistir.
Calisma kolonu olarak HP5-MS (30 m uzunlukta,
0,25 mm i¢ capinda, 0,25 pm film kalinliginda)
kapiler kolon kullamlmistir. Tasiyic1 gaz olarak
helyum kullamlmis olup akis hizi 56,8 mL/dakikadir.
Enjeksiyon blogu sicakligi 260 °C olup enjeksiyon
hacmi 1 pl’dir. Enjeksiyonlarda 0,5 dakika boyunca
50 psi basin¢ta numunenin tamami kolona verilmistir.
Kolon firninda sicaklik programlanmasi uygulanmistir.
Kolon firin1 baslangic sicakligi 70 °C olup 2 dakika
bu sicaklikta beklemistir. Daha sonra kolon firim
25 °C/dakika artis hizi
ve bekleme zamani 0 dakika olarak ayarlanmis,
3 °C/dakika artis hiz1 ile 200 °C’de bekleme zamam
0 dakika verilerek 8 °C/dakika artis hizi ile 280 °C ye

ulasmis, bu sicakliktaki bekleme zamanida 20 dakika

ile 150 °C’ye yukseltilmis

olarak ayarlanmistir. Analiz bittikten sonra kolon firin
290 °C’ye vyiikseltilerek 10 dakika bu sicaklikta
blogu sicakligi 300 °C dir.
Dedektor besleme gazi olarak azot kullanilmistir.

beklenmistir. Dedektor

Geri Kazanim Calismasi

Klorlu  pestisitlerin  geri  kazamminda 40
ppb’lik standart kansim  kullamlmistir.  Klorlu
pestisit ~ standart kansimi olarak beta HCH
(beta  hekzaklorosiklohekzan), lindan (gama

hekzaklorosiklohekzan), heptaklor, heptaklorepoksit,
alfa endosulfan, beta endosilfan, endrin, dieldrin,
op’- DDT (op’diklorodifeniltriklorethan), pp’- DDT
(pp’ diklorodifeniltriklorethan), alfa HCH (alfa

HCB
op’- DDD (op’diklorodifenildiklorethan) kullanilmistir.

hekzaklorosiklohekzan), (hekzaklorobenzen),
Son hacimdeki okuma 20 ppb olacak sekilde asetonla
seyreltme islemi gerceklestirilmistir. 1 L suya 1 mL
klorlu pestisit standart karisimindan ilave edilmistir.
Standart ilave edildikten sonra su numunesi pH’s1 6 N
HCl ile pH 4’e ayarlanmistir. Geri kazanim calismasi
amaciyla 10 tekrar yapilarak calisilmistir.

Kalibrasyon egrisi hazirlamada 5, 10, 20, 40
ppb’lik klorlu pestisit standart kansimi kullanilmistir.
Kalibrasyonda kullanilan stok standartlar 100 ppm
baslangic derisiminde 100 mL’lik balon jojelerde,
asetonda cozilerek hazirlanmistir. Ara stok klorlu
pestisit standart karisiminin derisimi 1 ppm olacak
sekilde  hazirlanmistir. Kalibrasyon  egrisinde
kullanilan standartlar, ara stok klorlu pestisit standart
kansimindan hazirlanmistir.

BULGULAR

Calismamizda, 13 adet klorlu pestisitin vakum
manifold sistemi kullanilarak miktar tespiti yapilmistir.
Elde edilen sonuclar Tablo 1’ de verilmistir.

Tablo 1. Geri kazanim, RSD, LOQ, SS miktarlar

Ortalama
Pestisit NS T;[)’ (t;%) ss
(%)
Beta hch 94,7 7,2 0,07 1,1
Lindan 67,8 13,9 0,04 1,5
Heptaklor 58,6 13,5 0,03 1,3
Heptaklorepoksit 63,0 14,1 0,03 1,4
Alfa endosiilfan 66,1 11,9 0,02 1,3
Beta endosiilfan 69,1 10,6 0,02 0,4
Endrin 70,6 9,8 0,04 1,1
Dieldrin 53,9 4,1 0,01 1,2
op'- ddt 54,0 9,2 0,01 1,1
pp- ddt 95,6 8,7 0,02 0,8
Alfa hch 68,9 19,8 0,02 1,7
Hekzaklorobenzen 53,7 17,1 0,01 2,2
op’ - ddd 68,7 10,4 0,01 1,5

RSD: Rolatif standart sapma LOQ: Raporlama Limiti SS : Standart Sapma
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TARTISMA

Analiz oncesi yapilmasi gereken ornek hazirlama,
cogu zaman zor, pahali ve uzun siiren bir islemdir.
Kromatografik sistemlerle calisan 152 arastinc
ve uygulayici ile bir anket calismasi yapilmis ve
ornek hazirlama yonteminin seciminde numunenin
ozelliginin baslica etken oldugu belirlenmistir. Ayrica
yontemin kolay uygulanabilir ve ucuz olmasinin da
onemli oldugu belirlenmistir (9). Giiniimiizde en
etkili ornek hazirlama yontemlerinden olan kati-sivi
faz ekstraksiyonu, ozellikle ila¢ ve diger farmasotik
maddelerin analizinde en fazla kullanilan yontemlerin

basinda gelmektedir (10).

Kati-sivi faz ekstraksiyonda sivi 6rnegin kolondan
gecirilmesi, manuel gerceklestirilebildigi gibi, zaman
kaybinin oniine gecmek amaciyla vakum manifoldlar
yardimiyla da yapilabilir (11).

Bu ylzden calismamizda gaz kromotografisinde
analiz oncesi yapilan, on hazirlik kisminda anlatilan,
kolon sartlama ve numune suyun gecisi sirasindaki
basinclara uyularak tekrarlanabilirlik saglanmistir.
Vakum manifoldundaki rezervuar gorevi icin C
kolonlara serum siseleri ve serum setleri baglanarak
suyun siirekli akisi saglanmistir. Vakum manifoldunun
dezavantaji olan sivi toplama hacmi kiiclkligu
ise vakum pompasi ile vakum manifold arasina
takilan 10 L kapasiteli depolama tanki yardimiyla
cozulmustur. Evaporasyon islemlerinde sisteme azot
gaz1 verilerek pestisitlerin geri kazanim oranlarinda

tekrarlanabilirliginin yeterliligi saglanmistir.

Tablo 1
pestisitlerin

incelendiginde, analize alinan klorlu
%53,7
Geri

geri  kazanim miktarlarinin
ile %95,6 arasinda degistigi goriilmektedir.
kazanim miktarlarinin % RSD’si en yuksek olan alfa
HCH’dir ve %19,8 olarak bulunmustur.
belirli

birbirine yakinigidir. Analizler arasindaki korelasyonu

Dogruluk
kosullarda elde edilen test sonuclarinin

gostermesi bakimindan onemlidir (12, 13). Avrupa
Konsey Direktifine 98/83/EC sayili kesinlik degerleri

42

Turk Hij Den Biyol Derg

%25’ gecmemelidir (14). Avrupa Birligi kilavuzlarina

gore ise pestisit kalinti analizlerinde kullanilan
coklu kalint1 analiz metotlarimin gecerli olabilmesi
icin geri kazamm yiizdesinin 70-120 arasinda, bagil
standart sapmanin (% RSD) ise %2’den kucik olmasi
gerekmektedir. Ancak kesinligin iyi olmas1 kosuluyla
baz1 coklu pestisit kalint1 analiz metotlarinda %70’in
altindaki geri kazanimlar da kabul edilmektedir (15).
Bu yiizden en yiiksek % RSD’ye sahip alfa HCH ve diger
klorlu pestisitlerin sayisal degerleri incelendiginde,
deneye alinan klorlu pestisitlerdeki % RSD’lerin hepsi
kabul edilebilir sinirlar icindedir.

Klorlu pestisitlere uygulanan kati-sivi  faz
ekstraksiyon yonteminde kullanilan ¢oziici miktarlan
oldukca dusuktir. Sivi-sivi ekstraksiyon yontemlerinde
ise cozucu kullanim miktarlar yuksektir. Bu yuzden
kati-sivi faz ekstraksiyon yontemlerinde analiz
daha  dusiik

ekstraksiyon yonteminin,

maliyetleri olmaktadir.  Sivi-sivi
fazla miktarda coziicu
kullanimi, yeterli safliga sahip olmayan ekstraktlar elde
edilmesi, hassas kantitatif sonuclar elde edilememesi
gibi istenmeyen durumlara neden oldugu, ayrica kati-
sivi faz ekstraksiyonunun sivi-sivi ektraksiyona kiyasla
daha iyi bir ayrim ve yiiksek geri kazamm sagladig
bildirilmistir (12, 16). Tablo 1 incelendiginde dort
adet klorlu pestisitin geri kazanim miktarlarinin
%53,7 ile %58,6 arasinda degistigi gozlenmektedir.
% RSD’lerin %4,1 ile %17,1 arasinda degismektedir.
Dokuz adet klorlu pestisitin geri kazanim miktarlan
ise %63’Un Uzerindedir. % RSD’lerine bakildiginda ise
%7,2 ile %19,8 arasinda degismektedir. Bu yiizden s6z
konusu geri kazanim oranlan kabul edilebilir sinirlar
icindedir.

Geri kazamim calismalarinda, kolon sartlamalarda
ve 1 L suyun kolondan gecme asamalarinda vakum
manifoldun basin¢ gostergesinin on hazirlik kisminda
belirtilen degerlerde olmasina dikkat edilmelidir.
Kolon sartlamada ve numune suyun gecis asamalarinda
kolonda kuruma olmamasina o0zen gosterilmesi

gerektigi dustiniilmektedir.



Coziclinun buharlastinlarak kalintinin

zenginlestirilmesi asamalan azot gaz1 altinda
yapilmalidir. Cozuciniin uzaklastirilmasinda kullanilan

evaporatordeki sicaklik 40 °C’yi gecmemelidir (8).
Calisma sirasinda raporlama limiti hesaplamasinda,
her bir parametre icin deneysel olarak hesaplanan
10 kati
alinmistir (17). insani Tiiketim Amacli Sular Hakkinda

standart sapmanin sayisal degerinin

Yonetmelik incelendiginde; izin verilen simr degerler

aldrin, dieldrin, heptaklor, heptaklorepoksit icin

0,03 pg/L, diger pestisit parametreleri icin ise 0,1
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