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Yem katki maddeleri — Koruyucular — Propan - 4,2 dﬁ@”ﬁlyim - Gaz
kromatografik yéntem

1  Kapsam .
Bu standard, yemn katki maddesi olan koruyuculardan propan 1,2 diol tayininde uygulanan gaz kromatografik
yéntemini kapsar.

2 Abf yapilan standard ve/veya dokiimanlar
Bu standard da diger standard velveya dékiimanlara atif yapiimaktadir. Bu atiflar metin igerisinde uygun
yerlerde belirtilmis ve agagida liste halinde verilmistr,

TS No Tirkce Adi Ingilizce Ade
TS 545 Ayarl cozeltilerin hazifanmas: Preparation of standard solutions for volumetric
yarl ¢ analysis
TS 546 . Preparation of standard solutions for
Standard gbzeltilerin hazirlanmas: colorimetric analysis
TSENISO | Su- Analitik laboratuvarinda kullantlan - Water for analytical laboratory use -
3686 Ozelliler ve deney metottarn Specification and test methods
TS 6526 EN _ . N .
ISO 6497 | Hayvan yemleri - Numune alma Animal feeding stuffs - Sampling
TSENISC . .| Animal feeding stuffs - Guidelines for sample
6498 Hayvan yemleri ~ Numune hazirlama rehberj preparation

3 Uygulama alam
Bu standardda verilen gaz kromatografik ybntem dn karigimiara uygulanir,

4 Propan 1,2 diol tayini — Gaz kromatografik yontem

4.1 Genel kurallar

~ Deneylerde ve ¢bzeltilerin hazilanmasinda TS EN SO 3696'ya uygun damitik su veya buna
esdeder saflikta su kullanilmaldir,

- Kullamlan reaktifler analitik saflikta olmahdir,

- Tayinler en az iki numune ile ve paralel olarak yaptimaldir, )

~ Deneysel hata sinirlart iginde birbiriyle uyumlu degerler veren iki paralel fayinin aritmetik ortalamasi
sonug olarak verilmelidir,

~  Ayarli gbzelliler TS 545, standard ¢dzeltiler TS 546'ya gdre hazirlanmalidir,

4.2 Prensip

Numune, su ve izoaktanla damitilir, Sulu 6z0t yaklagik esit hacimde trimetilen glikol standard gGzellisi ile
kanstirildiktan sonra kromagtegrafi cihazina verilir. Numune ve standart pik yiikseklikleri oraniartndan
numunedeki propan 1,2 diol miktar tespit edilir.

4.3 Cihaz ve maizemeler

4.3.1 Damitma tertibat; baglantilar traglt olan, 250 mLiik damitma.balonu, damla yogunlastiricisi, 20
mLlik toplaytcis: ve elektrikli isitictst bulunan, )

4.3.2 Gaz kromatografi cihazi, H alev dedektsrin,
4.3.3 | Kolon, uzuniugu 1,8 m, dis cap: 0,64 cm olan bakir veya aliminyum boru,
4.3.4 Olguln balonlar, 25 mL'lik,

4.3.5 Kromozorb (Chromosorb 101), 0,15 mm — 0,180 mm'lik.
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4.4 Reakfifler

4.4 Propan 1,2 diol {GzHz0,), 168,1°C’da kaynayan,
4.4.2 Trimetilen glikol, propan 1,2 diol'dan ari,
4.43 lzooktan (2,24 trimetilpentan), 88°C - 100°C'da kaynayan,

4.4.4 Propan 1,2 diol standard gtzeltisi, 10 mg/mL,,
Tam 1 g propan 1,2 diol tartilarak suda ¢8z0ntr, 100 mbL'ik dlgul balona aktarils ve 6lgl glzglsme kadar su

fles tamamlanir.

4.4.5 Trimetilen glikol standard ¢ozeltisi, 10 mg/mt, .
Tam 1 g trimetilen glikol tartilarak suda gtszintr, 100 mi'ik slgilt balona aktarilir ve 8lgl ¢izgisine kadar su

ile tamamlanir.

4.5 Deney numunesi
Numune TS 5526 EN [SO 6497'ye géte alinir ve deney numunesi TS EN 1SO 6498'e gbre hazirlanir,

4.6 Islem
4.6.1 Deney gozeltisinin hazirlanmast

4.6.1.1 Kati numunelerde deney ¢dzeitisinin hazirlanmasi

Yaklastk 2 mg - 40 mg propan 1,2 diol bulunacak kadar deney numunesinden 0,1 mg hassasiyetle belirli bir
milctar tartilarak, tabani yuvarlak 250 mL'ik balona akfariir, 8 mL - 10 mL su ilave edilir ve birkag adet
kaynama tag! katilir. Balon damitma cihazina monte edilir, yojunlagtincadan su tuzagini dolduracak ve
darmitma cihazina 25 ml — 40 ml tasacak kadar izooktan ilave edilir. Elekirikli isthicimn sicakli), izooktanla
darrutma islemi min'de & mL — 10 mL hizla olacak sekilde ayarlanir. Suyun hepsi su tuzaginda tutulduktan
sonra igleme 30 min daha devam edilin, Su tuzaginda yaklasik 0,25 mL su kalacak sekilde sulu &zt 25
mL'lik 6lgilt balona aktanitarak alinr, Isiticl alhnir, kaynama durunca balon cihazdan ayriir ve 5 mi su ilave
edilir. Cihaz tekrar monte edilir ve elde edilen damitma GriinG tekrar ik damitma trlinGnin bulundugu 25
mL’lik Sictll balona aktariltr. Darmitma Iglemi ikinei 5 mL'lik su-ilavesi fle tekrarlanir ve damitma ortinit ayni
glgtide balona ahnir. Damitma Grinonin toplandig 8lgali balon karigtirihr.

4.6.1.2 Swvi mamullerden deney gézeltisinin hazirlanmast
Deney numunesinden 40 g analiz numunesi 0,1 g hassasiyetle fartilir, su ile kanstinhr ve uygun bir Sletlg
balonda su ile seyreltilir.

4.6.2 Kormatografi kolonunun hazirlanmasi
Madde 4.3.3'de &zelligi verilen kolon 0,150 mm — 0.180 mm'lik kromosorb ile doldurulur Sarsici veya baska
bir stkigtirict ile 170 kPa — 200 kPa basing uygulanarak sikistiniir, Kolon 240°C sicaklikta ve 100 mUmin

-akig hizindakl helyum gazi altinda bir gece kondisyonlanir. Madde 4.4.4 ve Madde 4.4.5'de verilen propan

1,2 diol ve frimetilen glikol gtzelfilerinin esit hacimde kangimindan Madde 4.6.3'de belitilen miktarda
kondisyonlanmis kolona enjekte edildiginde % &lgtl cevap vermelidir.

4.6.3 Kromatografi cihazinin hazirlanmasi '

Madde 4.6.2'de belitildigi sekilde haz:rlanan kromatografi kolonunda, kolon sicakhd yaklasik 180°C,
injeksiyon ve dedekitr sicakiigi yaklagik 300°C ve helyum akis hizi 70 mi/min‘a ayarlanir. Gerektiginde
kolon sicakli§i 0,5 pl. propan 1,2 diol 5 min'de elue edebilecek sicaklifa bir giin ¢nceden ayarlamr.

Mililitresinde yaklagik 1 mg propan 1,2 diol bulunan deney gézeltisinden 5 pL enjekte edilir, sinyal siddeti en
bliyttk olacak gekilde helyum ve hava akig hizi cihaz talimatina gére ayarlanir.

4.6.4 Deney ¢ézeltisinin tayine hazirlanmast
Deney c¢ozeltisine (Madde 4.6.1) tahminen propan 1,2 diol muhievas! kadar trimetil glikol standard
¢zeltisinden (Madde 4.4.5) ilave edilir ve ¢ézelti belirli hacme su ile tamamlanr. .
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4.6.5 Standard ¢ézelktilerin tayine hazirlanmasi
Propan 1,2 diol {(Madde 4.4.4) ve trimetilen gliko! (Madde 4.4.5) standard ¢dzeltisinden esit hacimde ve

yaklagik Madde 4.6.4.1'de verilen konsantrasyonda alinir ve ayni hacme su ile seyreltilir.

4.6.6 Tayin
Ik enjeksiyonlarla propan 1,2 diol igin en yGksek cevabin yaklasik 3/4'inQ verecek standard ve deney

gbzeitisi hacmi tespit edilir. Belirlenen hacimde deney ve standard ¢ozeltilerin her birinden en sz ki
enjeksiyon yapilarak tayin edilir.

4.7 Hesapiama ve sonuclarin gdsterimi
Numunede propan 1,2 diol, {P), mg/kg olarak, aga§idaki bagintiya gére hesaplantr.

P == F %1000
Sr+m
Burada;
m . Deney numunesi kiitiesi, g
Nr : Deney ¢ézeltisinin kromatogrammda propan 1,2 diol pik yoksekligiftrimetiten glikol pik ylksekdigi,
Sr : Standard ¢dzeltinin kromatograminda propan 1 2 diol pik yOksekligittrimetilen glikol pik ytksekligi,
C : Standard gézeltide propan 1,2 diol katlesi, mg
F : Deney ¢ézeltisinde tnmetllen glikol kﬂtlesn mg
dir.

5 Deneyraporu

Deney raporunda en az asafdaki bilgiler bulunmalidir:

- Firmanin adi ve adresi,

- Deneyin yapildii yerin ve laboratuvarin adi,

- Deneyi yapanin velveya raporu imzalayan yetkililerin adlari, gérev ve meslek[en

- Numunenin ahndigi tarih ile muayene ve deney tarini,

- Numunenin tanittimast,

- Deneylerde uygulanan standardiarin numaralar,

- Sonuglarn gosterilmesi,

- Rapor tarih ve numaras,

- Deney sonuglarin deg|§;t|rebllecek faktdrlerin mahsurlanini gidermek Gzere alinan fedbirler,

- Uygulanan deney yoéntemlerinde belirtilmeyen veya mecburi goritimeyen, fakat deneyde yer almis olan
islemler,

- Numunenin standarda uygun olup olmadigjl,

- Rapora ait seri numarasi ve tarih, her sayfanm numaras! ve toplam sayfa sayist.




