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1. BM ve TBETI Abseron Tacribe Stansiyasi tersfinden islenib

hazirlanmisdir.

2. “Pestisidlar, bioloji preparatlar va aqgrokimyavi maddalarin
standartlasdiriimasi” lizre texniki komite (TK ) terefinden T9QDIM EDILIB.

3. Azerbaycan Standartlasdirma institutunun 2020-ci il
tarixi sayll ©MRI ile TOSDIQ EDILIB ve QUVVaYd
MiNiB.

4, ILK DOF® TOTBIQ EDILIR.

5. Doévlet standartinda musyyen edilan talablerin beynslxalq standartlara,

norma, qayda ve tovsiyalora ve digar dovlstlerin muavafiq muatareqqi milli
standartlarina, elm, texnika va texnologiyanin muasir nailiyyatlarina asaslanmasini

muayyan etmak Ugun standartin ilkin yoxlama muddati 2025-ci ildir.
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On séz
ISO (Beynalxalg Standartlasdirma Teskilatl) Standartlasdirma organlarinin (ISO-ya Gzv
organlar) Umumdiinya Milli Federasiyasidir. Beynalxalq Standartlarin hazirlanmasi (izre
isler, bir qayda olaraq, ISO-nun texniki komitaleri vasitesile hayata kegirilir. Texniki
komitanin yaradildidi bir mdvzu ile maraglanan har bir Uzv qurum bu komitada temsil
olunmaq hidququna malikdir. Bu isde ISO ile qgarsiigli alagads olan Beynalxalq
toskilatlar, hdkumsat ve geyri-hokumat tagkilatlar da istirak eda bilarlar. ISO Beynalxalq
Elektrotexnika Komissiyasi (IEC) ile butin elektrotexniki standartlagdirma masalaleri

Uzra six amakdasliq edir.

Beynalxalg standartlar ISO/MEC direktivlerinin 3-cu hissesinde gostarilon qaydalara
uygun olaraq hazirlanir. Texniki komitalerin esas vezifesi Beynalxalq Standartlarin
hazirlanmasidir. Qabul edilmis beynalxalg standartlarin layihesi texniki komiteler Gzve
sosverma Ugun gonderilir. Beynalxalg olaraqg nasr Standart 6z sesini veran organ
uzvanuan an azi 75% -nin tesdiglanmasini telab edir. Bu beynalxalq standartin patent
haquglarinin bazi elementlarinin predmet ola bilacayina diggat yetirilir. ,ISO heg¢ bir va
ya butin bels patent hdquglarinin identifikasiyasina gére masuliyyat dasimir. I1ISO
10382 standarti ISO/TC 190 Texniki Komitasi Torpagin keyfiyysti, SK 3 alt komitesi,
torpagin kimyavi Usullari ve xususiyyastleri tersfindan hazirlanmisdir. Bu Beynalxalq
standartin A, B, C va D tetbigleri yalniz informasiya ug¢ln nazards tutulub.
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AZS ISO 10382:2020
Torpagin keyfiyyyaoti- Xloruzvi pestisidlarin va

polixlorlagmigdifenillarin tayin edilmasi

1. Totbiq sahasi
Bu Beynalxalq standart torpaqgdaki yeddi polixlorlu bifenil ve on yeddi xlorazvi
pestisidin kemiyyatce muayyanlasdiriimasi Ugun bir metod teyin edir. Bu Beynalxalq
Standart butln torpaq névleri Ggln tatbiq olunur. Beynalxalq Standartda gostarilen
sertlar daxilinde 0,1 mq / kq-dan 4 mq / kq (quru madda saklinda ifada olunur)

askarlanmasina nail olmaq mumkuanddar.

2. Normativ istinadlar
Asagidaki normativ sanadlar, bu matndas istinad edarak bu Beynalxalq Standartin
muddaalarini teskil eden malumatlari ask etdirir. Bu nasrlardan, sonraki dizaliglar ve ya
duzsligler tetbiq olunmur. Bununla birlikds, bu Beynalxalq Standarta asaslanan
muqavilalarin tarafleri asagida gostarilon normativ senadlarin an son nagrlarinin tatbiq
olunma ehtimalini arasdirmalari tévsiyya olunur. Tarixsiz istinadlar tgun istinad olunan
normativ sanadin son nasri tatbiq olunur. ISO va IEC Uzvleri hazirda qlivveda olan

Beynalxalg Standartlarin qeydlarini apaririar.

ISO 10381-1 Torpaq keyfiyyati - NUmuna gotlirma - Hissa 1: NUmuna programlarinin

dizaynina dair rehbarlik.

ISO 10381-2 Torpaq keyfiyyati - Nimuna - Hissa 2: NUmuna alma Usullarina dair
rehbarlik.

ISO 11465: 1993 Torpagin keyfiyyati-Quru maddanin ve suyun migdarinin kutlavi
sokilde muayyanlagdiriimasi—Qravimetrik metod.

ISO 14507 Torpaq keyfiyysti—Uzvi cirklondiricilerin teyin edilmasi liciin niimunalerin

avvalcadan tomizlanmasi.
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3 Metodun mahiyysati

Ndmunanin ilkin islenmasindan sonra analiz olunan torpag nimunasi
karbohidrogen halledicisi ila gixarilir.

Cixarig konsentrasiya olunur; qutb birlesmalari konsentrat ekstrakti aliminium
oksid ile dolu bir situndan kegirerak ¢ixarilir. Alinan ekstrakt konsentrasiya olunur.

Elementar kikurd, lazim oldugda, tetrabutilamonyum sulfitle konsentrasiya edilmis
ekstraktdan cixarilir.

Cixanig qaz xromatoqrafiyasi ile analiz edilir. Qarisiglar asagi qutbla stasionar
fazal kapilyar sutundan istifade edilerak ayrilir. Qeydas alinma prosesi elektron tutma
detektoru (ECD) ile hayata kegirilir.Polixlorlu bifenillar (PXB) va xlor Gzvi pestisidlar
(XUP) identifikasiya edilir ve nisbi tutma miiddatleri ve nisbi pik hiindiirliyiinin (ve ya
pik sahalari) tayini ile salave standartlari xarici standart mahlulda muvafiqg dayerlarla
muqayise etmakle muayyanlasdirilir vo kemiyyat analizi verilir. Analizin effektivliyi tadqiq
olunan torpag numunasinin terkibindan asihdir. Tasvir edilmis prosedur, sinaq
namunasinin torpaginin qurulusu va terkibinin xtsusiyyatleri ile slagali ekstraksiya
daracasini nazara almir.

Askarlanma hududu teyin olunan maddanin tebistindan, istifade olunan
avadanligdan va torpag nimunasinin ekstraksiyasinda va ekstraktin temizleanmasinda

istifada edilan reaktivlerin tamizlanma daracasindan asilidir.

Qeydloar

1. Askarlanan birleasmalarin va askar edilmis konsentrasiyalarin daha etibarli misyyeanlasdiriimasi
Ucln salave tadqiqatlar apariimalidir. Slds edilan malumatlarin tasdiqi, fargli bir qutbli kolonkodan istifade
ederok qaz xromatografik analizinin yeniden apariimasi ve ya qaz xromatoqrafiyasi / kiitle
spektrometriyasi (GC / MS) analizi ile hayata kegirilo biler.

2. Bu metod, digsr ugucu olmayan xlor Gzvi birlesmalerin, maselan, bazi xlorobenzenlsrin

miayyanlasdiriimasina va kemiyyatce teyin olunmasina imkan verir.

4 Reaktivlor
istifade olunan biitiin reaktivler an azi kimyavi cehatdan temiz olmalidir.
istifade olunan reagentlerin temizliyi 8.1-e uydun olaraq bos bir teyini apararaq
yoxlaniimaldir.

4.1 Normativ senada uygun olaraq neft efiri, gaynama temperaturu 40 ° C - 60 ° C.

4.2 Aseton
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4.3 n-heksan.

4.4 Dietil efiri.
Dietil efiri torkibinde beazi toyin olunan maddaleri oksidlesdira bilan peroksidler
saxlaya biler. . Peroksidlerin kenarlagdiriimasi, yenica hazirlanmig 10%-li kalium yodid

mahlulu ile silkaleamakle alda edilir.

4.5 Natrium sulfat

on azl 6 saat (650 = 20) ° C temperaturda qurudulmus , mufel sobasinda
texminan 200 ° C-a daha sonra eksikatorda magnium perxlorat yaxud basga quruducu
madds il atraf muhitin temperaturuna gader soyudulmus susuz olmalidir. Saxlama

zamanli susuz sodyum sulfat namden daim gqorunmalidir.

4.6 Aliminium oksid

Osasi va ya neytral, sixh§i 200 m?/qgr, aktivliyi Brokmana gors 1 olan.

4.7 Aluminium oksid
10% su olava edilerak deaktivlesdirilir. 90 gr aliminium oksida ( 4.6-a uygun) 10
gr su alava edilir. Bircinsli kitle alinana gader garisdirilir. Deaktivlesdiriimis alliminium

oksid istifadedan avval an azi 16 saat saxlanilir, havadan nam dusmasinin qarsisi alinir.

4.8 Silikolgel

Hissacik olgusu 60-200 mkm olan silikolgel, asagidaki qaydada 5 % su olave
edilerok tasirsiz hala getirildi. 95 q silikagel an az1 24 saat 150 ° C-de bir sobada
saxlanilir, bir eksikatorda soyudulur ve 5 q su alave edilir. Bircinsli qarisiga alnana
gader qarisdirilir. Deaktiv edilmis silikagel istifadedan avval an azi 16 saat saxlanilir va
havadan rutubat ¢ekmasinin garsisi alinir. Har bir yeni aliminium oksid ve silikogel
partiyasinin ellisyon qabiliyysti PXB (polixlorlagsmis bifeniller) ve ya XUP (xloriizvi
pestisidlar) standart mahlullari ile yoxlaniimalidir. Lazim gslarsa, sorbentin deaktiviesma

daracesi eksperimental olaraq tayin edilir (bax 8.4).

4.9 Standart numunaler.Asagida sadalanan komponentlerin n-heksan, n-heptan
veo ya izooktanda ve ya asas terkib hissesi malum olan bir maddada mahlulunun

terkibinin standart nimunaleri gostarilib.
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Cadval 1

| Adlandirma | CAS* kataloquna uygun ndmresi |
14.9.1 Polixlorlasmis bifenillor** |
| PXB-28: 2,4 4"trixlorbifenil I 7012-37-5 |
| PXB-52: 2,2' 5 5'-tetraxlorbifenil | 35693-99-3 |
| PXB-101: 2,2' 4,5 5'-pentaxiorbifenil | 37680-73-2 |
| PXB-118: 2,3',4,4' 5-pentaxlorbifenil I 31508-00-6 |
| PXB-138: 2,2',3,4,4' 5'-heksaxlorbifenil I 35065-28-2 |
| PXB-153: 2,2' 4,4' 5 5'-heksaxlorbifenil | 35065-27-1 |
| PXB-180: 2,2',3,4,4',5,5'-heptaxlorbifenil | 35065-29-3 |
[ 4.9.2 Xloriizvi pestisidlar |
| Heksaxlorbenzol(HXB) I 118-74-1 |
| a-Heksaxlortsikloheksan ( a-HXTH) | 319-84-6 |
| B-Heksaxlortsikloheksan ( B-HXTH) | 319-85-7 |
| y-Heksaxlortsikloheksan ( y-HXTH) || 58-89-9 |
| Aldrin I 309-00-2 |
| Dieldrin | 60-57-1 |
| Endrin | 72-20-8 |
| Heptaxlor I 76-44-8 |
| Heptaxlor epoksid (ekzo-, -sis- vayaa- izomer) || 28044-83-9 |
| Heptaxlor epoksid (endo-, trans- ve yal3-izomer) || 1024-57-3 |
| a-Endosulfan | 959-98-7 |
| p,p-DDE | 72-55-9 |
| 0,0’ -DDD I 53-19-0 |
| 0,0-DDT | 784-02-6 |
| p,o'—DDD | 72-54-8 |
| 0,0-DDE | 3424-82-6 |
| p,p-DDT I 50-29-3 |
| 4.9.3 Daxili standartlar* |
| PXB-155: 2,2' 4,4' 6,6'-heksaxlorbifenil | 33979-03-2 |
| PXB-143: 2,23 4,5 6'-heksaxlorbifenil*** | 68194-15-0 |
| PXB-207: 2,2',3,3'4,4' 5,6, 6'-nonaxlorbifenil*** || 52663-79-3 |
| Mireks*** I 2385-85-5 |

* Qeydiyyat nédmraleri, CAS ( Chemical Abstract Service).

** Polixlorlu bifenillarin gorti nomralari 28,52 va s. Uzvi birlegsmalerin nomenklaturasi
ucun IUPAC qaydalarina asasan verilir.

*** Muayyan edilmis birlesmalarden teyin olunan komponentlarin geydiyyatina mane

olmayan 2-ci daxili standart segilir.
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4.10 Tetrabutilammonium mahlulu(tetrabutilammonium sulfit reagenti).
Tetrabutilammoniumhidrosulfatinin ¢ [(CsHg)s NHSO4] = 0.1 mol/dm3® molyar
gatihgh mahlulu hazirlanir, su qarisigli ve 1:1 (hecma goéra) nisbatinda halledici kimi

istifade olunur. Hazirlanmis meahlula doymus mahlul alinana natrium sulfit alave olunur.

Qeyd- Bir qayda olarag, 100 sm® mshlula 25 q natrium sulfit kifayatdir.

4.11 TOCT 25828-5 uygun n-heptan.

4.12 Laborator analiz Ggun FTOCTP52501-8 uygunsu.

4.13 NOCT-9293-8 uygun azot qazi.

5 Cihazlar

5.1 Kimyeavi suse gablar. Batun istifade olunan sugse gablar harterafli yuyulur,
bundan sonra ardicil olarag aseton ve sonra petroleum efiri ve ya heksan ils yuyulur.

5.2 Analiz olunan nimunaler tGgin 1dm3 hacmli firlanan gapaql ve teflon kegiicili
susoe qablar.

5.3 Ufuiqi veziyystde galxalama aparmagq tglin calxalayici. (tezliyi 200-300 deq™ ).

5.4 100 ° C-ya gadar qizdirila bilen su hamami.

5.5 2 | hacmli ayirici giflar.

5.6 500 ml hacmli konik kolbalar.

5.7 Kudern-Danis buxarlandiricisi (bax $akil 1). Rotorlu buxarlandirici da istifada
edila biler.

5.8 Petroleum efiri va ya heksanla yuyulmus kvars yaxud silanlagsmis susa lif

Qeyd. Silisium lifi ils islayarken kicik silisium hissaciklerinin tanafflis yollarina disma riski var.
Bunun garsisini almaq Uglin is sovurucu skaf altinda aparilir ve ya qoruyucu maskalardan istifads olunur.

6 ©AZSTAND —-Bitunhiquglargorunur



1- 15ml hacmli deracali sinaq susasi; 2- damci kolbasi; 3- gabuledici; 4- aks soyuducu;
konik sliflar;

Sakil 1.Petroleum efiri va ya heksanla yuyulmus kvars yaxud silanlagmig susa lif.

5.9 Petroleum efiri va ya heksan ile yuyulmus stsa yaxud ¢ini qazanlar.
5.10 15 ml tutumlu suse tixacl deracelanmis susa sinaq borulari.

5.11 Xromatografiya kolonkalarinin hazirlanmasi ti¢in borular (sakil 2.).

©AZSTAND -Bitinhiquglargorunur 7
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16

85

26

Sakil 2 - Xromatografiya kolonkalarinin hazirlanmasi liglin borular.

2-ci sinif deracaloenmis damciladicilar.
2ci sinif olcu kolbalari.
5.12 Numunaenin daxil edilmasi ugln sistem, kapilyar sutun ve nikel asasli elektron

tutma detektoru (ECD) ile techiz olunmus gqaz xromatoqrafi.

Qeyd.

1. Elektron tutma detektoru (ECD) manbayi olan gapali bir radioaktiv manbs ile is mdvcud
tenzimlama sanadlarina uydun olaraq muivafiq icazs ile hayata kegirilir.

2. Iki detektorla tochiz edilmis ve iki kapilyar borunu niimune daxil edilon eyni sistemine gosma
gabiliyyatine malik bir gaz xromatografi bu tip analizlerin apariimasi tgln uygun galir, ¢linki eyni vaxtda
asas ve tesdiglayici analizleri hayata kegirmaya imkan verir.

5.13 50 m uzunlugunda ve texminan 0,25 mm daxili diametrde birlagmis polisiloksan filmi ile
Ortilmds eridilmis silisiumun kapilyar sutunu.Digar sutunlardan istifade etmak mimkindir, lakin bu
voziyyatde komponentlarin zaif ayrilmasi musahida edils biler. Alinan naticalari tasdiglemak Ugun orta
deracadae qutb fazasi ile ortlilmus bir kolonkadan istifade olunur, masalen CP-Sil 19, OV 1701 va s.

Qeyd- Olave A -da CP-Sil 8 ve CP-Sil 19 ile kapilyar borularinda alda edilon polixlorlagsmis
bifenillar (PXB) va xloriizvi pestisidler (XP) li¢lin saxlama muddatleri gosterilir.

8 ©AZSTAND —-Bitunhiquglargorunur



6 PXB va XP-larin standart mahlullarinin hazirlanmasi

Mueayyen edilacek komponentlarin fardi standart mahlullarinin ve N heptanda 0,4
ml/sm? qatih§inda daxili standart mshlullarini hazirlayin. Bunun Ggiin 10 ml/q uygun
birlesmani (4.9) + 0,1ml/q deqiglikle g¢okin, Olgli kolbasini 25 sm® qeder N
heptanladoldurun ve ya terkibi N heptanla eyni olan nimunani standart mahlul ila
doldurun. Standart mehlullarin temizliyini qaz xromotoqrafiyasi ile yoxlayirlar;
hazirlanmigsmanhlullari inert detektor istifade etmoekle xromotoqrafiya edirlor, masalen
alov-ionlagdirici detektor ve ya istilik kegirici detektor. ©lave B-ya asasan fordi
birlesmalerin standart mahlullarindan istifade etmakla poli xlorlagsmis bifeniller (PXB) va
xlorGizvi pestisitlorin (XP) haqiqi va is¢i standart mahllari hazirlanir. Standart olan
birlesmaler istifade olunan qgaz xromotoqgrafiyasi  kolonkasinda tamamila
parcalanmalidir.Hazirlanmig ilkin ve slave olunmus standart mahlullar garanliq yerde 4

0C- den gox olmayan temperaturdan saxlanilir.
Qeyd- Mahlullarin yararlihdr minimal buxarlanma serti daxilinds 1 ile gadardir.

7 Nimunanin goturiulmasi ve saxlanmasi
7.1 NUmunanin goturilmasi

ISO 10381-2 uygun olarag nimuna géturma aparatindan istifade edarak, 1ISO

10381-1-8 uygun olaraqg temsil olunan torpagq numunaleri alin.

7.2 Torpagin saxlanmasi ve nimunanin ilkin igslanmasi.

Torpaq nimunasinin islenmasi goéturtldikden bacardiq geder gqisa muddetde
apariimalidir.NUmuneni qaranliq yerde 10° C-den g¢ox olmayan temperaturda
soyuducuda saxlayirlar. Xlorlzvipestisitlari (XP) teyin etmak Ugun torpag numunasinin
saxlanma muddati 7 glindan ¢ox olmamalidir. Torpagdaki quru maddanin tayini ISO
11465-2 uygun aparilir. Teyinat aparmaq Ugun torpaq nimunasi kifayet gader bircins
olmadigda onu xirdalayirlar. Xirdalanma prosesi kroyogen sertlor daxilinde susuz
natrium sulfat ile (bax 4.5) kimyevi quruduldugdan sonra aparilir ISO 14507. Qapsli
soraitda saxlanilan quru nimunsaler tgln otaq temperaturunda saxlanma muddaeti 1 aya
godardir.

8 Analizin apariimasi

©AZSTAND -Bitinhiquglargorunur 9



AZS ISO 10382:2020

8.1 Bos nUmunanin analizi

NuUmunaleri analiz etmazden avval ekstraksiyada ekstraktin temizlenmasinde va
analiz niumunasinda goéturilen gader reaktiv istifade etmakle 8.2-8.5-8 uygun bos
namunanin analizi apariimalidir. Torpag numunasinin analizi Ugun kriogen sartlor
daxilinda 8 gr natium sulfat (bax 4.5), 2 gr tolk va digar lazimi reagentlari slave etmakla
bos teyinat aparilir.9gar bos analizin naticaelari normadsan ¢ox yuksekdirsa,yeni faiz
etibari ile komponentlerin kutla konsetrasiyasinin asagi serhaddinin 10 %-dan ¢oxunu
toskil edirse onda marhalali analiz ile aparilan tayinatin butin marhalalarinin girklenma
manbayi musayyenlagdirilir. Teyinatin imkanlari daxilinde aparilan dlgmaler zamani hatta
analiz Ugln nazarde tutulan reaktivler bu serti 6demaya biler. Bu zaman analize daxil
olan nUmunalarin har seriyasi Ug¢un bos analiz apariimahdir. Bos numunanin
analizindan alinan konsentrasiyanin miqdari tedqiq olunan maddalerin agkarlanma

haddindan asagi olmalidir.

8.2 Ekstraksiya va konsentrasiya

8.2.1 Quru numunaler

20 gr quru numuna konik kolbaya yerlagtirilir. Analiz olunan nimunanin Uzarina 50
sm? aseton (bax 4.2) slave olunur ve 15 dagige middstinde calxalayicida galxalanir.
Daha sonra 50 sm?® petroleyum efiri (bax 4.1) slave olunur. Ve daha 15 daqige
calxalanir. Eksrtaksiya daha 50 sm? petroleyum efiri (bax 4.1) ile davam etdirilir.
Ekstrakti 2 dm? tutumlu ayirici qifa yigirlar ve garisigi 2 defe 500 sm? su ile silkeleyarak
asetonu cixaririlar. Ekstrakti rutubsti aradan qaldirmaqg Ugun susuz natrium sulfat
tebaqesindan kegirdirlar ve buxarlandiriciya koglrdrler.Natrium sulfati 10 sm3 hacimli
porsiyalarla 3 dafs petroleyum efiri ile yuyurlar ve bu zaman yigilan petroleyum efirini da
buxarlandiriciya kogururler.

8.2.2 Tabii nam nimunalari

Rutubatliliyi 25%-den ¢ox olmayan 20 qr.torpaq numunasini konik kolbaya
yerlagdirirlor. Analiz olunan nimunays 50 sm?3 aseton (bax 4.2) slave olunur ve 15
dagige muddstinde galxalayicida galxalanir. Daha sonra 50 sm?® petroleyum efiri (bax
4.1) slave olunur. Ve daha 15 daqige calxalanir. Eksrtaksiya daha 50 sm? petroleyum
efiri (bax 4.1) ile davam etdirilir. ©ger torpagq numunasinin rutubatliliyi 25%-dan
coxdursa istifade olunan asetonun miqgdari artinlir. Ekstarkiyada istifade olunan aseton
va suyun hacm payi 9:1- den az olmamalidir. Aseton va petreleyum efirinin hacm payi
1:2 olmahdir. Ekstrakti 2 dm? tutumlu ayirici qifa yidirlar ve garisigi 2 defe 500 sm? su

ilo silkelayarek asetonu cixaririlar. Ekstrakti rUtubsti aradan qaldirmaqg ugln susuz
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natrium sulfat tebagesinden kegirdirloar vo buxarlandiriciya kogurdarlar. Natrium sulfati
10 sm3 hacimli porsiyalarla 3 dafe petreleyum efiri ile yuyurlar ve bu zaman yigdilan
petreleyum efirini de buxarlandiriciya kogurtrler. Ektrasiyanin aparilmasinda alternativ
usullardan istifade etmak olar, masalan ulturasas ve ya mikrodalgal ekstrasiya, tozyiq
altinda ekstraksiya. Alternativ texnikada istifade etmakla ektraksiya aparan zaman onun
standartda geyd olunan qaydalarla uygunlugunu yoxlamaq lazimdi.

8.2.3 Konsentrasiya etma

Ekstrakt buxarlandiriciya yerlesdirilir va 10 deqige muddestinde konsentrasiya
edilir. Konstre olunmus ektrakti darecelonmis sinaq susasina kegirdirlor va otaq

temperaturunda zaif azotla 1 sm3-a gadar konsentre edirlar.

Qeyd-temperaturun yiksak olmasi ve azot selinin glicli olmasi ugucu olan polixloslagsmis bifenillar

(PXB) va xlorlzvi pestisitlarin (XP) itkisine sabab ola biler.

8.3 Ekstraktin temizlanmasi

Xromotoqrafik kolonkaya az miqdarda kvars lifi yerlagdirilir ve halledici istifads
etmadon (2,0+0,1) gr aluminium oksid (bax 4.7) yerlasdiriimakle absorbsiya kolonkasi
hazirlanir. Yuyulma prosesinden avval her aliminium kolonkasi yuyuculug qabiliyyati
yoxlanilir, hemginin polixloslasmis bifeniller (PXB) va xloruzvi pestisitlorin (XP) standart
mahlullarindan istifade etmakls yuyulma tGgln lazimi hacm segcilir. Damciladici vasitasi
ilo ektrakti icarisinde aluminium oksid olan quru absorbsiya kolonkasina kegirdirlor.
1sm3 hacmli porsiyalarla 2 defe sinaq susUsini petreleyum efiri ile yaxalayirlar, alinan
mahlullari hemin damciladici vasitasi ile kolonkadaki mayenin seviyyasi sinaq sugusinin
yuxari haddine c¢atana qader kolonkaya kdgururlar. Polixloglasmis bifenillar (PXB) va
xlorlizvi pestisitleri (XP) texminan 20 sm?3 petreleyum efiri ile yuyurlar.

Alinmis ekstraktl 2 barabar hissaysa bolurlar. Bir hisseni alave olunmusg ektraktin
analizinin apariimasi giin saxlayirlar. ikinci hisseni zeif azot mihitinde alave qizdirici

vasita olmadan texminan 1 sm? hacmina gader konsentrasiya edirlar.

Qeyd-alternativ olaraq istifadeys yararli olan hazir senaye kolonkalarini istifade etmak olar.
Polixloglasmis bifenil (PXB) mahlulunda kikirdin ve ylklenmis xloriizvi pestisidlarin olmasiprosesin
gedisina ve xromotogrammin alinmasina mane ola bilar. ©ger elementar kikirdin olmasi giman edilirsa
onu asagidaki Ustlla aradan qaldirirlar.1 sm3 konsentrasiya olunmus ekstrakta 2 sms3 tetrabutilammonyum
sulfit (bax4.10) slave olunur ve 1 deqiqe arzinds calxalanir. 10 sm3 su slave olunur ve daha 1 daqiqe
calxalanma davam etdirilir.Uzvi fazani su fazasindan ayirirlar ve qalan ritubati aradan qaldirmaq Ggiin 1

gadar susuz natrium sulfat kristallari slave edirler.
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Qeyd-kikirdi gqovmaq Ugun alternativ Usullardan istifade etmak olar, masslan qizdiriimis mis
vasitesi il (bax elave D) .

Oger prosesin sonraki gedisinde teamizlenmays ehtiyac yoxdursa onda 10 ml®
daxili standart mahlul (bax 4.9.3) slave olunur; bu mahlulda daxili standartlarin katla
konsentrasiyasi is¢i standart mnahlulda (bax salave B) daxili standartin kutle

konsentrasiyasini 100 dafe ¢gox olmalidir.

8.4 Polixlorlagsmig bifenillarin (PXB) ve yuklanmamig xlorlzvi pestisitlorin bazi
yuklenmis xlortzvi pestisitlardan xromotoqrafik kolonka ile ayriimasi

Bazi hallarda qaz xromotografiya metodu ile muirakkab quruluslu birleagmalarin
ayrilmasi ayrilmig tam natice vermaya bilar. Bu problemi butin konsentrasiya edilmig
ekstrakti slave xromotoqrafiya aparmaqla aradan qaldirmaq olar.

Konsentrasiya edilmis ekstrakti xromotografik kolonkada silikogel ile (bax 4.8) 2
hissaya ayirirlar. Birinci fraksiya terkibinda polixlorlagsmis bifenillar ve yuklanmamis
xloriizvi pestisitlor (heksaxlorbenzol, P, P'-DDT, heptaxlor, aldrin, P, P-DDE). ikinci
fraksiya terkinbinds daha polyar xlortzvi pestisitlar (a-heksaxloran,B-heksaxloran, y-
heksaxloran, dieldrin, endrin, o, p'-DDD, a-endosulfan) saxlayir.Kolonkanin tutuculuq
gabiliyyatini PXB va XP-lerin standart mahlulldan istifada edilarek yoxlanilir.©gar birinci
fraksiyada olan birlesmaler ikinci fraksiyada gorinss va ya birinci fraksiyada yuxarida
sadalanan birlegsmaler yoxdursa, lazim gealaerse suyun migdarini artiraraq silikogelin
(4.8-2 uygun) faaliyyetini tenzimlayirlor. ©ks halda, yeni ikinci fraksiyada olan
birlesmalara birinci fraksiyada rast galinarsa alava olunan suyun miqdarini azaldirlar.

Ekstarktlari asagidaki qaydada ayirirlar. Az migdar kvars lifini xromotoqrafiya
trubkasina yerlosdirirlor. (1,5+0,1) qr. silikogel (bax. 4.8) vyerlosdirirlor va 1sm
galinhginda natrium sulfat (bax 4.5) alave edirler. Pipet vasitesi ilo ekstrakti icarisinda
silikogel olan quru adsorbsiya kolonkasina kegirirlor. Sinaq stisesini 1sm? porsiyalarla
heksan ila yaxalayirlar va amala galen mahlullari hamin pipetle mayenin saviyyasi qabin
yuxari serhaddina c¢atana qadar kolonkaya tokurler.

Birinci fraksiyadan 25 sm?® heksan ve 25 sm? heksan qgarisigi yuyulur: dietil efiri
(75:25 hacm nisbati, ikinci fraksiya).

Qeyd- istifadeys yayarli senaye kalonkalarini alternativ vasits kimi istifade etmak olar.

12 ©AZSTAND —-Bitunhiquglargorunur



Alinmis har iki ekstrakti iki yera bolurler ve har ekstraktin bir hissesini tekrar analiz
aparmagq Ugun kenara qoyurlar. Her iki fraksiyanin artiq qalan hissasini 1 sm? sinaq
suselerinda otaq temperaturunda zaif azot muhitinde buxarlandirirlar.

Daxili standart mahlullardan (bax. 4.9.3) 10 mim® hacmindas slave edirlsr; bu mahluldaki
daxili standart mahlullarin kitle konsentrasiyasi ig¢i standart mahluldaki eyni

standartlarin kitle konsentrasiyasindan 100 dafe ¢ox olmalidir (bax slave B).

8.5 Qaz xromatoqrafik analiz

8.5.1 Ayrilma saertlerinin optimallagdiriimasi

Optimal aryilma Ug¢un gaz xromatografini rejimlari optimallasdirilir. PXB-138 lgln
plitelerin sayr ve tutum faktoru muvafiq olaraq sn azi 6.10* ve temperatur 220°C
olmalidir. PXB-28 piki inteqrasiya eden zaman PXB-28 ve PXB-31 xromatoqgrafik
piklerinin ayriimasi (0,5-den az olmayaraq) musahide olunmaldir. Asagida qaz

xromatoqgrafinin tenzimlanmis rejimlari gdstarilmisdi.

injektorun temperaturu 210°C

(bolinmaz axin ile injeksiya olunan zaman)

Kolonkanin temperaturu 80 °C ilk 4daqg.erzinde sonra
4°C/daq suratile 300 °C -a gader

Detektorun temperaturu 300 °C

Qaz dasiyici helium

Qaz daslyici axinin xatti surati 20-30 sm/san

8.5.2 Kalibrlema asililiglarinin qurulmasi.

8.5.2.1 Umumi vaziyysat.

iki név kalibrlema méveuddur: ilkin kalibrlema (bax 8.5.2.2) va ilkin kalibrlenmanin
dayanigliginin yoxlanilmasi ile birge aparilan gindalik kalibrlema (bax 8.5.2.3).

ilkin kalibrlema kalibrlema ayrisinin xetti is araligini tapmagq tciin istifads olunur.
Metodun ilkin giymatlendiriimasi zamani ve ya avadanliq dayisdirildikden yaxud temir
edildikdan sonra aparilir. Gundalik kalibrlema ilkin kalibrlema xarakteristikasinin xatti is
araliginin tatbiq olunmasini yoxlamagq ugun istifads olunur va har analiz seriyasindan

avval aparilir.

Qeyd - Qeyri-xatti kalibrlema metodlarinin etibarli olduglar taqdirds istifade edilmasina icazs verilir.
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8.5.2.2 llkin kalibrloma.

On azi bes standart mahlulun xromatogramlarini, solventin xromatogrami da daxil
olmagla, slavaye uygun tayin olunan maddalarin barabar konsentrasiyalari ile geyd
edin (bax: Blave B). Zaruri hallarda ferdi komponentlarin xromatogramlarindan istifade
edarak ©lave A-ya uygun olaraq piklari muayyenlasdirin. Har bir garisiq ugun kalibrlema
xususiyyatleri muayyan edilir.

Hesablamalar Ucgln pik sahsleri avezinae pik hindurliklerindan istifade etmak
tovsiya olunur.

©n kigik kvadratlar metodundan istifade edersak kalibrlema mahlullarinda
birlesmanin kutle konsentrasiyasinin bitln saviyyasini tamin edan bir diz xatt tenliyinin
parametrlari hesablanir. ©gar manba hesablanmis diuz xett araligina disss, 95%
ehtimall varsa, duz xattin baglangicdan kegmasi nazara alinaraq xatti regresiya tonliyi
yenidan hesablanir.

Mense duz xatt araligina 95% ehtimalla dusmurse, en yuksak konsentrasiyal
mahlulu xaric edin va hesablamalari tekrarlayin.

Olglilen dayerlerin birinci kalibrlema diiz xettinden yayinmasini teyin edin. 8n
yuksek konsentrasiyali mahlulun dayarlori 5% -den ¢ox olmamagqgla, butin
konsentrasiya araliginin xattilik arahgina dusdiyud guman edilir. Sapma% 5-den
coxdursa, an yuksak konsentrasiyanin dayerlerini ¢ixarmaqgla aralidi daralin vae en
yuksak konsentrasiyall ndgta nazare alinmadan iglanmani taekrarlayin.

Gundslik kalibrlema Ugun is standart halli olaraq xatti araligin ortasina an yaxin
konsentrasiyali kalibrlema hallini segin (bax 8.5.2.3). NUmunalardaki konsentrasiya
diapazonu muayyan edilmis hesablanmis xatti diapazondan daha azdirsa, islayan
standart hall olarag nimunalardaki komponentlarin konsentrasiyasi araliginin ortasina
uygun galen daha az konsentrasiyali bir kalibrlema hallindan istifade edilmasina icaza
verilir.

8.5.2.3 Gundalik kalibrlema

Her bir analiz seriyasindan avvel asas kalibrlema asilihgini asagidaki kimi
yoxlayin.

Qurulan xatti diapazonun (20 + 10)% ve (80 + 10)% saviyyasinda konsentrasiyasi
olan an azi iki kalibrlema standartinin xromatogramlarini geyd edin va dlgmalera asasen
diz xett tanliyini hesablayin. Hesablanmig diz xett an azi 95% ehtimal ilo asas
kalibrlema zamani alde edilmis diz xatt ile Ust-Uste dUserss, asas kalibrlema etibarh
sayilir. ©ks teqdirds, 8.5.2.2-8 uygun olaraq yeni bir kalibrlema ayrisi qurun.

Osas kalibrlema yoxlanildigdan sonra asagidaki kimi davam edin.
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isloyan standart mehlulun kromatogrami geyd olunur. Alinan xromatogramma
asason, butun PCB ve XP-ler tGg¢ln nisbi tutma muddaetleri daxili standartla alagali olaraq
teyin olunur.

Xbirloagsmasinin nisbi saxlama muddati trrxPXB-155 daxili standartina uygun olaraq
asagidaki formulla hesablanir :

fpp., = _fapy
RR P
ARmz.155 (1)

tarx- X birlesmasinin mutlaq tutma muddasti, daq ve ya san

P AR 135 daxili standart PXB-155-in mutlaq tutma muddati, deq ve ya san

Daha sonra butun PXB ve XP ugun daxili standart PXB-155-a gora nisbi amsal
tayin edilir.

X Dbirlesmasinin nisbi emsalireix PXB-155 daxili standartina uygun olaraq
asagidaki formulla hesablanir :

FE . . CHXEBA5S
TIXE1355 X (2)

Frall =

rx— Xbirlagmasinin nisbi amsali

rnxs-155— daxili standart PXB-155-in nisbi emsali

cx— Xbirlagmasinin kutle konsentrasiyasidir

cnxs-155— daxili standart PXB-155-in kutle konsentrasiyasidir.

X Dbirlegsmasinin va daxili standartin kutle konsentrasiyasi eyni vahidle ifads

olunmalidir.

8.5.3 Olgmalerin apariimasi.

8.4-a uygdun olaraq alds edilon ekstraktlarin xromatogramlari islanir. Matleq tutma
muddstlerinden  istifade ederak daxili standartlarin  pikleri muayyanloesdirilir.
Xromatogramlarda qalan piklar Ggun nisbi tutma muaddstleri har iki daxili standarta
uygun muayyen edilir. ©ger birlegsmanin nisbi tutma mudddasti 8.5.2-8 hesablanmis
naticedan 0.2%-dan ¢ox farglanmirsa birlesmani identifikasiya edirler.

Muayyan edilmis birlesmalerden har hansi birinin olmasi orta deracada qutbli bir
faza sutunu ve ya QX / KS (gaz xromotografiyasi-kutle spektroskopiyasi) ile 8.5.1-o
uygun olaraq xromatogramin yeniden geyd edilmasi ila tesdiglanir.

©AZSTAND -Bitinhiquglargorunur 15



AZS ISO 10382:2020

Bir va ya daha gox PXB ve ya XP-nin hesablanmis kitle konsentrasiyasi verilmig
birlesma Ugun xatti diapazonun yuxari saviyyasini asarsa, ekstrakt durulasdirildigdan
sonra yeniden xromatografiya edilmalidir. Bunu etmak tg¢ln 8.3-da alds edilen
ekstraktin ikinci hissesini istifade edilir. Ekstraktin bu hissesi tayin olunan birlegmanin
torkibi xatti konsentrasiya araligina dusacek sokilda durulasdirilir. Sonra 8.4-s uygun
olaragq 10 mm?3 standart mahlullar slave edilir ve 8.5-den baslayaraq analiz prosesi
tokrarlanir.

8.5.4 Hesablamalarin aparilmasi.

8.5.4.1 Umumi gaydalar.

PXB ve XP konsentrasiyalarinin kemiyyat hesablamalari ekstrakta slave edilmis
daxili standartdan istifade edilerak hayata kegirilir. Bununla birlikds, burada saxlama
muddati daxili standartin saxlama vaxti ile Ust-Uste dusan mudaxils edan bir birlesma
piki oldugda sshvler mumkundir. Buna gora estrakta mudaxile edan komponentlarin
olub olmadigini muayyanlagdirmak Ucgln iki daxili standart slave olunur. Muvafiq daxili
standartlar istifade olunan kapilyar sltunlarin xUsusiyyetlarinden asili olaraq segilir.
Yalniz her iki situndaki tutma muddati analiz edilen komponentlerden har hansi birinin
tutma vaxti ile Ust-Uste dusmayan birlesmaler standart olaraq istifade edils biler.

Mudaxile edan birlagmalarin olmasi va ya olmamasi daxili standartlarin dlgliimus
cavablarindan muayyan edilir. Ekstraktda mudaxile edan birlegmalar yoxdursa,
ekstraktdaki daxili standartlarin cavablarinin nisbati onlarin standart mahlullardaki
nisbatine berabardir. Bu iki alagenin nisbati Rreir @msallarinin nisbi alaqasi adlanir.
Mudaxile edan birlesmalar olmadigi taqdirde Rreir -in giymati 1.00 olur. Bu standarta
gora Rreir = 1,00£0,05 oldugda ekstraktda miudaxile edan birlasmalarin olmadigini gabul
edilir.

Rreir 1.00 £ 0.05-dan forglenirsa, daxili standartlardan birinin emsalina ekstraktda
olan bir birlesme manegcilik toratdiyi dusunulur. Bu vaziyyetde kamiyyat hesablamalari
mudaxile edilmayan daxili bir standarta uygun olaraq aparilir. Praktikada bu, batin
ekstraktlarin xromatogramlarini eyni daxili standartla hesablamaq ve butun ekstraktlar
ucun Rrerr dayarlarini hesablamagla hayata kegirilir. Segilmis standartin cavabina yalniz
Rreir>1.05 oldugda mudaxile olunur. Bele hallarda, kamiyyat hesablamalari basqga bir
standarta nisbaten hesablanan konsentrasiyalari har nazarden kegirilmis ¢ixaris Ugln

Rreir dayorine vurmagla (hasili ila) edile bilar.

Qeyd olunan yoxlama testi, yalniz nazarden kegirilon xromatogramdaki daxili standart piklarin

oldugu yerde mumkln kenar tasirleri askar etmak UGglndur. Tahlil olunan PXB va XP-lerin piklerinda
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midaxile edan birlesmalarin olmamasi, misyyan edilmis komponentlarin mévcudlugunun tasdiglanmasi
ile miayyan edilir (8.4-a uygun olaraq). Test, orijinaldan 10% -den ¢ox olmayan natica verersa, PXB ve

XP piklerinds midaxile edan birlagsmalarin olmadigi ehtimal olunur.

Test naticalori avvalca alds edilandan daha asagi konsentrasiya naticelari verirss,
ilkin hesablanan konsentrasiyalarin haddindan artiq giymatlandirildiyi voe mudaxile edan
birlesmalerin tasiri sababindan qabul edildiyi dusunulir. Bu vaziyystda alda edilan
dayarlarin an asagi hissasi tehlil naticesinda daha inandirici olaraq alinir.

8.5.4.2 Hesablamalarin aparilma prosesi

PXB va XP-lerin daxili standarta nisbeten konsentrasiyalari asagidaki kimi
hesablanir.Daxili standartin cavabinin dogrulugu tesdiq olunur:

Asagidaki tenlikden istifade ederok daxili PXB ve XP standartlari Ugun

Rreromsallarinin nisbi slagasi hesablanir:

a8 Fe 155 : P52
relr

R

Fa,2 F5155 (3)

Rrei— omsallarinin nisbi slagssi;

re,155— ekstraktdaki PXB-155-in naticasi;

re,>— ekstraktdaki ikinci segilmig standartin naticasi;
rs,155— iSGi standart mahlulda PXB-155-in naticasi;

rs,>— is¢i standart mahlulda ikinci segilmis standartin naticasi;

Rreiramsallarinin nisbi slagesi azeri olaraq 1-a barabardir.

Rreir = 1.00 = 0.05 olarsa, daxili standartlarin konsentrasiyalarinin dizgin
hesablandigi dusunulur ve (4) dusturu Ugin Rrerr = 1.00 goturalur. AA 0,95-den az ve ya
1,05-dan goxdursa, her iki daxili standart Ggun xromatogram hesablamalari yeniden
yoxlaniimalidir. Piklerin forma ve enina xususi diqqget yetirilir. Kemiyyat hesablamalari
dizgundursa, 0.95-den asagl Rrerr UcUn son konsentrasiyalari hesablayarken heg bir
duzslis edilmir, yaniRreir =1.00 goéturuldr, lakin Rrerr Ggln natice 1.05-den ¢ox olarsa o
zaman cavab olaraq alda olan natica goturular.

Daxili PCB-155 standartina uygun muayyan edilmis birlegsmalerin  kutla payi

asagidaki formula asasan hesablanir:

- Fai Ime,ISS ; sz i
I ralr

Fe 155 Treli 155 M P4 (4)

P
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pm,i— numunadaki fordi PXB va ya XP-larin terkibi, mkg / kg quru madds;

re,i— ekstraktdaki PXB va ya XP-larin naticasi

re,155— daxili standart PXB-155-in ekstraktdaki naticasi

me,155— daxili standart PXB-155-in ekstraktdaki kutlasi ,nanogram
rrelii155—PXB va ya XP-in PXB-155-8 nazaran standart mahlulda nisbi emsali
f— [2]-e uygun elava faktor.

ms— analiz olunan nimunanin katlasi, qr.

pd— yas niimunada quru maddanin kitle payi, qurudulma gaydasi 105 °C-de [1]-8

uygun aparilmagla teyin olunur.

Rrei— amsallarinin nisbi elaqasi (bax 8.5.4).

Alinan naticeler Cadval 2-ya uygun olaraq yuvarlaglagdirilir.

Cedval 2
| Natice, mkqg/kq || Yuvarlaglagdirma aparilir, mkg/kq
[1- 100 [ 1
| 100 -1000(daxil) | 10

9 Hesabat
Hesabata daxildir:
— analiz olunan nimuna haqgqginda malumat;
—haqiqi standarta istinad;
—qaz xromotoqrafiyasi analizinin sartlari ve istifade olunan kolonkalarin tasviri;

—quru maddadaki PXB va ya PX-lerin migdari mkqg/kq, cadval 2-a uygun olaraq;

—bu standartda goésteriimayen, lakin alde edilmis naticalerin adekvat tagdimati

Ucun alave malumat.

Olave A
(malumatverici)

Polixlorlagmigbifenillar va xloruizvi birlagmalarin iki kapilyar kolonkadaki tutma
muddatlori.
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Cadval A.1

Birlosma | Tutmamiiddati, daq. |
| Kolonka A* || Kolonka B** |
| 1,3,5-trixlorbenzol | 12,67 | 12,16 |
| 1,2,4-trixlorbenzol | 13,75 | 13,59 |
| 1,2,3-trixlorbenzol | 14,81 | 14,69 |
|1,2,3,5-tetraxlorbenzol | 18,25 | 17,35 |
|1,2,4,5- tetraxlorbenzol | 18,25 | 17,35 |
[1,2,3,4- tetraxlorbenzol | 19,82 | 19,34 |
| Pentaxlorbenzol | 24,19 | 23,12 |
| Heksaxlorbenzol || 29,50 || 28,38 |
a- 29,01 30,36
HXTH(heksaxlortsikloheksan)
R- 30,22 35,41
HXTH(heksaxlortsikloheksan)
Y- 30,63 32,29
HXTH(heksaxlortsikloheksan)
| Aldrin | 35,75 | 34,82 |
| Dieldrin | 40,40 | 40,76 |
| izodrin | 37,00 | 36,53 |
| Endrin | 41,57 | 41,86 |
| Telodrin | 36,38 | 35,93 |
| Heptaxlor | 34,13 | 33,55 |
| Heptaxlorepoksid(trans-) | 37,60 | 37,90 |
| Heptaxlorepoksid (sis-) | | |
| a-Endosulfan | 39,12 | 39,01 |
| 0,p-DDD | 40,55 | 41,33 |
| p,p’-DDD | 42,27 | 43,92 |
| 0,0p-DDE | 38,58 | 38,36 |
| p,p-DDE | 40,05 | 39,87 |
| 0,0-DDT | 42,56 | 42,28 |
| p,p-DDT | 44,64 | 4519 |
| PXB-28 | 33,32 | 32,98 |
| PXB-52 | 34,85 | 34,54 |
| PXB-101 | 38,71 | 38,27 |
| PXB-118 | 41,89 | 41,61 |
| PXB-138 | 45,00 | 44,54 |
| PXB-153 | 43,18 | 42,49 |
| PXB-180 | 50,41 | 49 47 |
|

| * 50m CP-Sil 8; 0,22mm - 0,12 mkm.

©AZSTAND -Bitinhiquglargorunur
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**50 m CP-Sil 19; 0,22mm - 0,12mkm.

Qeyd - istifads olunan kolonkadan asili olaraq, bu PXB-lerin diger kongenerlorla
birlikde yuyulmasi mumkuindur. Bu hagda malumati mivafig kolonkanin
spesifikasiyasindan va ya test xromatogramlarindan alde etmak olar.

Olave B
(malumatverici)

Daxili standartlar daxil olmagqgla standart mahlullarin hazirlanmasi sxemi.
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Birlagma 1 Birlagma 2 Birlagma n Diaxili standart 1 Diaxili standart 2

oc . oc oc oc daxil 0OC daxil
birlazma birlagma 2 birlagma n standart 1 standart 2
|
l Durultma ~ 20-100 dafa l l Durultma ~ 10 dafa

Daxil standartla fayin olunan birlssmalarin Daxill standartiarin qangigi

standart mahlul gangigr (birlagmanin
kensentrasiyvasi n) (daxili standartin
konsentrazivasi n}- sabit hacm |

Durultma Curultma

kin kalibriams

ucin standart l

mahlular toplusu
Daxili standart gangidinin mahlullar:
_\ har bir daxili standart konsentrazivasi = 100
igci standart mahluldak daxili standartin

konsentrasiyasi
100 pestandart

Durultma

1sm® ekstrakta 10mm=

Durutma l
Ekstrakt:
daxili standartin igci standart mahlulda
Gundslik kalibriama Ggin kitlasi =daxil standartin ekstrakida kotlasi

izci standart mahlul

px Ucln ilk olarag 10 mkg/dm3 istifads olunur.
Birlesma n - cedval 1-daki standartlardan biri (4.9.1 ve ya 4.9.2)
Daxilistandart m- cadval 1-daki daxili standartlardan biri (4.9.3)

OC- asas standart mahlullarin fardi konsentrasiyasi (bax 6.)

Olave C

(malumatverici)

Hollandiyada aparilan laboratoriyalararasi tacriibanin naticaleri.

©AZSTAND -Bitinhiquglargorunur
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Analiz Ggun bes muxtslif torpaq numunasi teklif edilmisdir. Tecribada 6-dan 10-a
goder laboratoriya istirak etmisdir. Netice olaraq tekrarlanmanin nisbi standart
xatasi(rsd) ve analiz numunasindaki teyin olunan maddalerin konsentrasiyalarinin orta

dayaeri taqdim olunmusdur.

Cadval C.1
Birlosmaler Torpagin Dib Torpaq Ggun Dib
askarlanma | ¢okuntulerinin tekrarlanma cokuntualeri
haddi, askarlanma soraitinde dcun
(mqg/kq) pd || haddi, (mqg/kq) daqiqlik,r % tekrarlanma
pPd soraitinde
daqiqlik,r %
| PXB |
| PXB-28 | 1,0 | 1,5 | 10 | 10 |
| PXB-52 | 1,7 | 1,0 | 9 | 9 |
| PXB-101 I 0,5 I 0,4 | 8 I 7 |
| PXB-118 I 0,5 I 0,5 | 5 I 10 |
| PXB-138 | 3,1 | 0,3 | 6 | 4 |
| PXB-153 | 0,8 | 0,2 | 5 | 10 |
| PXB-180 I 0,4 I 0,3 I 5 | 5 |
| XP |
| Aldrin | 0,2 | 0,5 | 13 | 8 |
| Dieldrin | 0,3 I 0,2 | 9 | 9 |
| Endrin I 0,4 I 0,3 | 8 I 14 |
| 24-DDT/4,4-DDT || 04/44 || 0302 | 7/9 I 34 |
| 2,4-DDD/4,4-DDD || 0,3/04 | 0,14/015 | 7/5 | 9/6 |
| 24-DDE/44-DDE || 0,3/08 | 0,13/0,10 | 10/5 | 1112 |
| a-Endosulfan | 0,1 I 0,39 | 12 I 7 |
| a-HXTH I 0,1 I 0,23 | 14 I 12 |
| R-HXTH | 0,3 | 0,24 | 8 | 12 |
| y-HXTH (lindan) || 0,2 | 0,24 | 13 | 11 |
| Heptaxlor I 0,3 I 0,51 | 12 I 13 |
trans- 0,2 0,3 9 7
heptaxlorepoksid
| trans/sis-xlordan | 0,303 || 0302 | 9/9 | 12/10 |
| Heksaxlorbutadien | 0,2 I 0,7 | 27 I 22 |
| Trixlorbenzol | 1,6 | 0,6 | 7 | 27 |
| Tetraxlorbenzol || 0,7 || 0,8 || 13 || 10 |
| Pentaxlorbenzol || 0,3 || 0,5 || 12 || 10 |
| Heksaxlorbenzol || 0,4 I 0,5 | 11 I 7 |
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Cadval C.2

Birlogmalar | NUmunanovu |
Gil SC 101 | Torf SP | Qum SS 155 Dib Dib
111 cokuntuler || ¢okuntuleri
iWC 102 || WC 106
CKO |[w™ ||CK [ w**| CKO ||w~ CKO ||w™ ||CKO* ||w™
* O* * *
| PXB |
| PXB-28 | 29 || 3 | | |l 89 || 490 | 59 |[62] 130 || 64 |
| PXB-52 | 59 || 3 | | | 61 | 370 | 54 |[37] 104 || 110 |
| PXB-101 | 27 || 5 | | ] 103 ] 700 | 52 |[47| 52 | 29 |
| PXB-118 L29 || 4 | || ] 46 || 490 | 47 |/ 34] (I
| PXB-138 L40 | 7 J || [ 23] 610 || 66 | 41]| (I
| PXB-153 | 27 || 8 | | | 40 |[ 480 | 47 |[50] 142 || 110 |
| PXB-180 | 20 || 5 | I | 79 || 260 || 57 |[24] 93 | 30 |
| XP |
Aldrin 34 | 11 | 146 | 23000 58 | 3100
0
| Dieldrin | | || 49 || 67 || 64 | 12000 | I || 73 | 6100 |
| Endrin [ L |l 49 |13 ]| 43 ]| 1800 | LIl 65 || 550 |
DDT 49 | 53| 78 | 69| 106 || 13000 47 | 26| 80 | 23000
0 0 0
DDD 49 |13 81 |11 72 ||12000] 117 |19 51 | 11000
0 0
DDE 29 |[12] 42 | 81] 84 |[12000| 66 |16 85 | 4400
0
| o-Endosulfan || | |l 23 || |l 56 || 3500 || I || 61 || 5500 |
| a-HXTH [ L Il 74 | 8 || 28 || 390 | L 47 ]l 7 |
|_R-HXTH [ L |l 49 || 14 || 66 || 2300 | L |l 52 || 530 |
[ v-HXTH (lindan) | L 43 || 7 || 29 || 860 | Ll 66 || 32 |
| Heptaxlor [ L | 76 || 2 |[125] 580 | Ll 71 ]| 130 |
| Heptaxlorepoksid || Ll L[ 77 || 620 | Ll 67 || 35 |
| Xlordan [ L] (I [ (I |
Heksaxlorbutadie
n
| Xlorbenzol [ L] (I [ (I |
| Trixlorbenzol | L [ [ (I |
| Tetraxlorbenzol _ | L [ [ [ |
| Pentaxlorbenzol || Ll [ Les |7 | |
| Heksaxlorbenzol | L] Ll Leo J[14] | I

| * Nisbi standart xata, %.

©AZSTAND -Bitinhiquglargorunur
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** Tutmanin orta dayari [(mkq/kq)pd].

Cadval C.3
| Birlogmalar || Laboratoriya sayI || r, % || R*™, % |
| Gi |
| PXB | 10 | 4-den 10-a gadar || 20-den 60-a gadar |
| XP I 10 | 4-den 13-a qadar || 30-dan 50-a gader |
|XIorbenzoI || 10 || 10-dan 15-a gadar || - |
| Torf |
[PXB | 9 | - | : |
| XP I 9 | - || 25-dan 80-a qadar |
| Xlorbenzol || 9 || = || - |
| Qum |
PXB 10 - 25-den 100-8
gader
XP 10 - 30-dan 150-8
gader
| Xlorbenzol || 10 || - || - |
| Dib ¢okiintiilari |
| PXB | 10 | - | 50-dan 65-a gader |
XP 10 - 50-den 120-8
gader
| Xlorbenzol | 10 | - | 60-dan 65-a gader |
| Dib ¢okintilari |
PXB 10 4-an 10-a qader 50-den 140-a
gader
| XP I 10 | 4-den 15-o qadar || 45-den 85-a gader |
|XIorbenzoI || 10 || 5-dan 15-a qadar || - |

* Tekrarlanmassraitindevariasiyasmsali.
**Tokraristehsalsaraitindevariasiyasmsali.

Olava D

(malumatverici)

Elementar kiikird va bazi Uzvi kiikiurd birlagmalarinin teamizlanmasinin aparilmasi.
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D.1 Reaktivlor.

D.1.1 Mis(ll) sulfat 5-kristallik, CuSOs - 5 H20.
D.1.2 Xlorid tursusu, HCI, 2mol/dm? molyar qatiligli.
D.1.3 Denavari sink, hissaciklarin dlgusu 0,3-1,4 mm.

D.1.4 Anion SAM-larin (sethi aktiv maddaler) sulu mahlulu, masalen, natrium
duzu-n-dodekan-1-sulfon turgusu, CH3(CHz2)11SOsNa, kutla payi 35%.

Qeyd- Digar sanaye SAM-larin istifadasine icaze verilir.
D.1.5 Oksigenden temizlenmis su.

D.1.6 Aseton.

D.1.7 Heksan.

D.2 Pirogen misin hazirlanmasi.

Qeyd- Pirogenik mis alovlanmaga meyllidir. Mivafiq tahlikssizlik gaydalarina riayat edin.

45 gr. mis(ll) sulfat 5-kristallik (D.1.1) —1 1000sm® hacmli gabda tarkibinde 20sm?
xlorid tursusu (D.1.2) saxlayan 480sm? suda hall edirlar.

1000sm?® hacmli digar qabda 15 qr. denavari sinki (D.1.3), 25sm?3 suyu va 1 damci
anion SAM (D.1.4) mahlulunu qarisdirirlar.

Magnit garisdiricisinin kdmayi ile (yuksak surstli) bu garigigi bircinsli suspenziya
alinana qadar garigdirin. Daha sonra, yuksek slratde qarisdirmani saxlamadan susa
¢cubuq vasitssila ehtiyatla mis(ll) sulfat mahlulu damci saklinda alava olunur.

Bu vaziyystde serbast hidrogen va elementar pirogenik misin qirmizi rangli
suspenziyasi ayrilir.

Hidrogen praktik olaraq tam ayrilana qadar garisdiriima davam etdirilir. Alinmig
kitle soyudulur. ©male gealan su ehtiyyatla suzilir ve qalan kutlanin galig duzlardan
temizlanmasi Ugun 3 dafs oksigendan tamizlenmis su (D.1.5) ile yuyulur.

Qarigdirma prosesini ehtiyyatla davam etdirerak su asetonla (D.1.6) avazlenir. Bu
emaliyyat 3 defe tekrarlanir, suyu tam kenarlagsdirmaq Ggiin  her defe 250sm?3
asetondan istifada edilir.

Yuxaridaki amaliyyat asetonu heksanla (D.1.7) avezlemakle takrarlanir. Eyni

qayda ile 250sm?® heksandan istifade olunur ve 3 defe yuyulma aparilir.
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Ehtiyyatla heksandaki mis Erlenmeyer kolbasina kogurlur ve heksan tebeqesi
altinda saxlanilir. Hava temasi olmamasi Ggun kolbanin agzi hermetik baglanilir ve 2 °C
no 8 °C temperaturda partlamaya davamli termostatda saxlanilir.

Pirogenik misin saxlama muddasti 2 aydan c¢ox deyil. Bundan sonra ekstrakti
temizlamak ugun misin effektivliyi azalmaga baslayir. Bu vaziyystde hazirlanmis mis

hazirhginin rengi dayigir.

D.3Pirogenik mis istifade etmakla tamizlanma.

Petroleum efirinde olan ekstrakti 1-2 sm3 hacmli sinaq siisesine qoyun. D.2-8
uygun olaraq hazirlanmis 100 mq pirojenik mis tozu alava edin. Qarigiq an az 5 daqigs
muddastinde texminan 3500 d/daq firlanma suratinds qarisdiriir (mahlul bulaniq
olmamalidir). Ekstarkt ayrilir ve zarurat yarandigda kolonka xromatografiyasindan
istifade ederak daha da temizlanir.

Bibliografiya
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[1] ISO 11465:1993 Torpagdin keyfiyyati. Kiitloys goére quru ve yas maddslerin
tayini. Qravimetrik metod.
[2] ISO 14507:2003 Torpagin keyfiyysti. Cirkendirici tizvi birlegsmalerin tayini tigiin

ndmunanin hazirlanmasi.
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azstanD |

AZS ISO 10382:2020
Torpagin keyfiyyyati- Xloriizvi pestisidlarin va polixlorlagmig

difenillarin tayin edilmasi
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