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Arastirma Makalesi

oz
fc‘}ﬂi{“’le .T}:{(lglgﬁgsgmzz Polisiklik aromatik hidrokarbonlar, iki ya da daha fazla aromatik
Kot e Do halkaya sahip hidrofobik karakterli organik bilesiklerdir. Ulkemizde
Online Yaymlanma: 04.12.2023 bulunan havzalarim kirliliginin tespiti ¢caligmalarinin yani sira tiim igme-

kullanma sularinin  kirliliginin tespitinde de Polisiklik Aromatik
Hidrokarbonlarin (PAH) analizleri yogun bir sekilde yaptirilmaktadir.

Q”‘?‘htarK?“me'e“ Su  numunelerinden  PAH  ekstraksiyonunda  C18  diskler
oliaromatik hidrokarbon ) . .

PAH kullanilmaktadir. Bu ¢alismada C18 disklere alternatif olarak silika
Adsorpsiyon destekli malzemeler sentezlendi ve sentezlenen adsorbanlar FT-IR,
é;féginleﬁiﬂne SEM-EDX ve XRD ile yapilari aydinlatildi. Ayrica elde edilen

malzemeler, HPLC analizi 6ncesinde su numunelerinden PAH’larin
ekstraksiyon ve saflagstirma denemelerinde kullamldi. Elde edilen
bulgular muadil C18 disklerle karsilastirildi. Uretilen adsorbenler PAH
ekstraksiyon ve saflastirma denemelerinde muadil C18 kartuslar kadar
hatta  n-oktadesiltrimetoksisilan  ile  sentezlenen = malzemenin
(C18@Si0,) daha da etkili oldugu gdzlemlendi.

Adsorbent Production for Solid Phase Extraction of Polycyclic Aromatic Hydrocarbons (PAH)
in Water Samples

Research Article ABSTRACT

Article History: Polycyclic aromatic hydrocarbons are organic compounds with two or more
iiiee;ee?f- 2%‘82%3%% aromatic rings of hydrophobic character. In addition to the studies to determine
Published online:04.12.2023 the pollution of the basins in our country, the analysis of Polycyclic Aromatic

Hydrocarbons (PAH) is carried out intensively in the determination of the
pollution of all drinking and domestic waters. C18 discs are used for PAH

§§,yyﬁ$§§;ﬂc hydrocarbon extraction from water samples. In this study, silica supported materials were
PAH synthesized as an alternative to C18 discs and their structures were elucidated
Adsorption with the synthesized adsorbent FT-IR, SEM-EDX and XRD. In addition, the
Eggd‘mem obtained materials were used in the extraction and purification experiments of

PAHs from water samples before HPLC analysis, and the results were
compared with equivalent C18 discs. In the PAH extraction and purification
experiments of the produced adsorbent, it was observed that the material
synthesized with n-octadecyltrimethoxysilane (C18@SiO,) was even more
effective than the equivalent C18 cartridges.
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Ei(iillggﬁzde cevre sorunlari, diinyada onem verilen ve {izerinde ¢alismalar yapilan giincel konularin
baginda gelmektedir. Ormanlarin kétii kullanimi, erozyon, diizensiz gelisen niifus, sehirlesme ve yesil
alanlarin gitgide tahrip edilmesi, kiyilarin kullanilmaz hale gelmesi, sanayi sektoriinde bir¢ok alanda
kullanilan kimyasal maddelerin canlilar tizerindeki olumsuz sonuglari, niikleer enerjili termik
santraller ve Polisiklik Aromatik Hidrokarbon (PAH)’larin ekolojik dengede yapmis olduklari tahribat
sadece Turkiye’de degil diinyada da ¢oziimleri aranan sorunlar haline gelmistir (Makale, 1999; Alver
ve ark., 2012). Polisiklik aromatik hidrokarbonlar (PAH) organik bilesiklerin eksik yanmasi sonucu
ortaya ¢ikan toksik ve kansorejen etkiye sahip yine organik yapida bilesiklerdir. PAH’larin, sudaki
¢Oziiniirliigi hidrofobik yapilarindan dolayr minimum seviyededir. PAH bilesikleri genellikle apolar
¢Oziiciide ¢Oziiniir.

PAH’lar yapisindaki benzen halkasi sayisina gore agir veya hafif PAH diye isimlendirilir (Makale,
1999; Alver ve ark., 2012). Yapisinda en fazla dort tane benzen halkasi icerenler hafif PAH, yapisinda
dortten fazla benzen halkasi igerenler ise agir PAH olarak isimlendirilir. PAH’larin molekdil agirliklar
yiikseldik¢ce su icindeki ¢oziinmeleri azalmasina ragmen kanserojen Ozelligi ve toksin miktar:
artmaktadir (Demir ve Demirbag, 1999; Alver ve ark., 2012). Literatiirde dogada yiiziin Gistiinde PAH
bilesigi oldugu bilinmektedir. Ancak Amerika Birlesik Devletleri Cevre Koruma Birimi (United States
Environmental Protection Agency, US-EPA) tarafindan verilen bilgilere gore on alti adet PAH bilesigi
ileri derecede kirletici olarak kabul edilmektedir. Bu nedenlerle sularda bulunan Polisiklik Aromatik
Hidrokarbonlarin (PAH) varligi bir kirlilik kriteri olarak kabul edilmektedir (Makale, 1999). PAH’lar
su, hava, gidalar ve sigara dumani gibi bircok yolla insan viicuduna etkilesime girer ve canlilarin
DNA’sinda mutasyona sebebiyet vermektedirler. Ulkemizde bulunan havzalarin kirliliginin tespiti
calismalarinin yani sira tiim igme-kullanma sularimim kirliliginin tespitinde de Polisiklik Aromatik
Hidrokarbonlarin (PAH) analizleri yogun bir sekilde yaptirilmaktadir. Sularda Polisiklik Aromatik
Hidrokarbonlarin (PAH) tespiti i¢in yapilan analizlerde daha dogru ve kesin sonuca ulasilabilmesi
amaciyla on-ektraksiyon ve zenginlestirme islemleri gerceklestirilmektedir. PAH’ larin sulu ortamdan
ekstrakte edilip, deristirilmesi i¢in ¢ogu c¢alismalarda kati faz ekstraksiyonu (SPE) teknigi
kullanilmaktadir. Kati faz ekstraksiyonu islemlerinde ise genellikle silika destekli C18 diskler
kullanilmaktadir (Demir ve Yalgin, 1999). Bu calismada PAH ekstraksiyon ve zenginlestirme
islemlerinde kullanilan C18 diskler yerine yeni adsorbanlarin iretilmesi ilizerinde ¢aligsmalar
yapilmigtir. Polisiklik Aromatik Hidrokarbonlarin (PAH) ekstraksiyonu isleminde kullanilan silika-
destekli muadil C18 disklerin tamamen ithal olmasi sebebiyle maliyet hesabi diisiiniildiigiinde yapilan
calisgma daha da Onemli hale gelmektedir. Ayrica yapilan maliyet calismalarinda muadil olarak
kullanilan C18 kartuslarla sentezledigimiz malzemeler kiyaslandiginda sentezlenen malzemeler en az

% 50 daha da ucuza mal olmaktadir. Bu amacla silika destekli C18 adsorbanlar iiretildi, sonra bu
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malzemelerin PAH ekstraksiyonlarindaki etkinlikleri, DSI laboratuvarlarindaki cihazlar ve ekipmanlar

ile 6n-ektraksiyon ve zenginlestirme islemlerinde kullanildi.

2. Materyal ve Metot

Kahramanmaras Siitcii imam Universitesi USKIM laboratuvarinda bulunan; Perkin Elmer Spectrum
400 Fourier Transform Infrared (FT-IR) cihazinda ATR aparat1 ile 4000-450 cm-1. ZEISS EVO LS10
marka SEM cihazinda, EHT:20 keV enerjisinde backscatter elektron detektorii (BSD) ve elektron
tabancasi olarak Lab6 filament kullanildi ve ZEISS EVO LS10 marka SEM cihazinda takili Bruker
Quantax 200 marka enerji dagilim spektroskopi (EDS — energy dispersive spectrometer) iinitesi
kullanildi.

XRD analizleri, Kahramanmaras Siitcii Imam Universitesi, Fen Edebiyat Fakiiltesi, Fizik boliimiinde
bulunan X 1511 laboratuvarinda Philips X’Pert PRO marka cihazi kullanildi. Analiz parametreleri,
30mA ve 40kV ayarli, monokromotik CuKa radyasyonu (A = 0,154056 nm) altinda kullanildi. XRD
analizleri i¢in; 293 K’ de 10°” den 90° ye kadar 0,01° adim araliginda 6l¢timler alindu.

2.1. Adsorban Filtrelerin Sentezi
2.1.1. Silikanin Aktiflestirilmesi

50 g silika jel balona konuldu ve 100 mL 1:1 HCI:H20 eklenip 12 saat kaynama sicakliginda
reaksiyon ortaminda birakildi. Oda sartlarina sogutulup, filtre edilip, bolca saf su ile yikand1 ve 150 °C

de 12 saat boyunca kurutuldu.
2.1.2. N-oktadesilsilanin Silikaya immobilizasyonu (C18@SiO,)

Balon igerisine, 10 g aktiflestirilmis silika ve 30 mL toluen eklenerek 5 dakika boyunca ultrasonik
banyo i¢inde ¢oziildii ve iizerine 10 mL n-oktadesilsilanin ilave edilerek 24 saat kaynama sicakliginda
reaksiyona sokularak C18@SiO, sentezlendi.

2.1.3. N-Oktadesiltrimetoksisilanin Silikaya immobilizasyonu (C18@SiO,)

Balon igerisine, 10 g aktif silika jel ve 30 mL toluen eklenerek 5 dakika boyunca ultrasonik banyo
icinde ¢ozildi ve ftzerine 10 mL n-oktadesiltrimetoksisilan ilave edilerek 24 saat kaynama

sicakliginda reaksiyona sokularak C18@SiO, sentezlendi.
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Sekil 1. Sentez semasi
2.1.4. N-Oktadesiltrietoksisilanin Silikaya immobilizasyonu (C18@SiO,)
Balon igerisine, 10 g aktif silika jel ve 30 mL toluen eklenerek 5 dakika boyunca ultrasonik banyo
icinde c¢oziildii ve iizerine 10 mL n-oktadesiltrietoksisisilan ilave edilerek 24 saat kaynama
sicakliginda reaksiyona sokularak C18@SiO, sentezlendi. Sentezlenen malzemeler oda sicakligina
kadar sogumaya birakildi. Daha sonra whatman kagidiyla filtre edildi ve 1:1 etanol su karigimi ile 3
defa yikanarak etiiv i¢inde 80 °C 24 saat kurutuldu. Olusan malzemeler DSI de PAH ekstraksiyonu

icin denemeleri yapildi.

2.2. PAH Analizleri
Sentezlenen malzemeler DSI 20. Bolge Miidiirliigii Kahramanmaras/Gaziantep Karayolu Erkenez

mevki sularinda PAH calismas1 denemelerinde EPA metodu referans alinarak ¢aligilmustir.

2.2.1. Referans Diskler ile PAH Ekstraksiyonu

Referans diskin diiz olamayan ylizeyi iiste kalacak bi¢imde siizme yapilacak diizenegin igine
yerlestirildi. Diskin 1slatilmasi i¢in 2x2,5 mL diklorometan (CH2CI2) kullanildi ve vakum altinda
disk tizerinden 2x2,5 mL MeOH ile gecirildi. Ekstraksiyon islemi sonuna kadar disk yiizeyinde
metanollii tabakasinin olusmasi saglandi ve son olarak disk, 5 mL saf su ile yikanarak ekstraksiyon

islemi tamamlanmustir (Hodgeson ve Bashe, 1990).

2.2.2. Sentezlenen Silika Destekli Kartuslar ile PAH Ekstraksiyonu

Sentezlenen malzemelerin denenmesi igin, 1L su humunesine 5 mL metanol ilave edilerek yaklasik 10
dakika karigtirildi ve kartustan gegirildi. Bu asamada adsorpsiyon islemi sonrasi gegirilen su
dokuldiikten hemen sonra su haznesinin i¢ine yeniden konuldu ve isleme devam edildi. 5 mL
asetonitril numune kabmi temizlemek icin kullanildi. ilk olarak 2,5 mL vakumla diskin iizerine
konuldu, ikinci adim olarak geri kalan 2,5 mL diskten gecirildi. Bir 6nceki adimda yapilan islemler iki
defa diklorometan ile tekrardan yapildi. Yapilan islemler ile toplanan eliisyon miktar1 3 g olunca filitre
kagiminin {izerine sodyum siilfattan(susuz) konup filitre islemi yapildi. Filtre kaginda kullanilan
sodyum siilfat (susuz) 5 mL*2 diklorometan ile yikama islemi yapildi ve 28 °C’ de azot gazi
kullanilarak 0,5 mL kalana kadar konsantre edildi (Hodgeson ve Bashe, 1990).
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2.3. HPLC Cahisma Kosullan

Yiiksek performansli sivi kromatografisi (HPLC) ile belirli Polisiklik Aromatik Hidrokarbonlarin
(PAH) “EPA 550.1 Determination of Polycyclic Aromatic Hydrocarbons in Drinking Water by
Liquid-Solid Extraction and HPLC with Coupled Ultraviolet and Fluorescence Detection ” standardina
uygun olarak tespiti yapilmigtir. Bu standart uygulamaya gore laboratuvara gonderilmis su
numunelerinde belirli Polisiklik Aromatik Hidrokarbonlarin (PAH), HPLC cihaz1 ile EPA 550.1

standardina uygun olarak tespiti yapilmstir.

Tablo 1. HPLC galigsma sartlari

HPLC Marka [/ Hewlett Packard 1200

model:

Dedektor: Floresans: 254-360nm Kolon sicakligt: 30°C Kolon tiirii: Restek Pinnacle 1l PAH

Akis Hizi: 2.000ml/min Mobil Faz: Saf Su ve Asetonitril

Retention 1. Naphthalene: 2,901  6.Fluoranthene: 7,418  11.Benzo[k]fluoranthene 14,600

time(RT) 2.Acenaphthylene: 4,550 7. Pyrene: 8,065  12.Benzo[a]Pyrene 15,358
3. Fluorene: 4,844 8.Benzo[a] Anthracene: 10,725 13.Dibeenz[ah]anthracene 17,231
4. Phenantrene: 5,612 9. Chrysene 11,290 14.Benzo[ghi]perylene 17,635
5.Anthracene: 6,465 10.Benzo[b]fluoranthene 13,533 15.Indeno[1,2,3cd]pyrene 18,405

3. Bulgular ve Tartisma

3.1. Karakterizasyon

3.1L1FT-IR

Sentezlenen silika destekli yapilarin karakterizasyonu ve bagl alkil zincirlerinin yapisal 6zelliklerini
aragtirmak i¢in FT-IR spektroskopisi kullanildi. Ortaya ¢ikan spektrumlar, molekiiler absorpsiyonu
gosterir ve molekiiler baglarin ve bu baglarin bulundugu kimyasal ortamlarin titresim frekanslarina
karsilik gelen numunenin molekiiler parmak izini olusturur. Bu teknikte, molekiiller sadece kizilotesi
1518 molekiiliin dipolar momentini etkiledigi frekanslarda kizilotesi 15181 emmektedir. Belirli
oranlarda sentezlenen silika destekli malzemelerin (FT-IR) spektroskopisi ile analizleri yapildi. Sekil
2, Sekil 3 ve Sekil 4, sentezlenen malzemelerin FT-IR analiz spektrumlarin1 gostermektedir. FT-IR
spektrumlari incelendiginde, 2853-2846 cm™ simetrik -CH, gerilimleri, 2926-2915 cm™ asimetrik CH,
gerilmeleri oldugunu gosterir. Asimetrik ve simetrik Si-O-Si gerilmeleri 1060 cm™, Si-O gerilmesi
800 cm™ belirgin sekilde gozlemlenmistir (Mccool ve ark., 2003; Urus ve ark., 2016; Zhang ve ark.,
2016; Kocyigit ve ark., 2018).
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Sekil 3. n-oktadesiltrimetoksisilandan sentezelenen C18@SiO, in FT-IR Spektrumu
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Sekil 4. n-oktadesiltrietoksisisilandan sentezelenen C18@SiO; in FT-IR Spektrumu

2321



3.1.2. SEM-EDX

Sentezlenen malzemelere yapilan analizler sonucunda Sekil 5°de ticari olarak satilan C18 kartus
icerigi, karbon, oksijen ve silisyumdan olustugu goriilmektedir. Sekil 6°da n-oktadesilsilanin, Sekil
7’de n-oktadesiltrimetoksisilan ve Sekil 8’de n-oktadesiltrietoksisisilan ait icerik analizleri
incelendiginde, sentezlenen iiriinlerinde ticari C18 igerigi ile benzer oldugu gézlemlenmistir (Urus,

2016; Urus ve ark., 2016).
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Sekil 5. Muadil C18 kartusun EDX spektrumu
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Sekil 6. n-oktadesilsilandan sentezlenen C18@SiO, in EDX Spektrumu
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Sekil 7. n-oktadesiltrimetoksisilandan sentezlenen C18@SiO, in EDX Spektrumu
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Sekil 8. n-oktadesiltrietoksisilandan sentezlenen C18@SiO, in EDX Spektrumu

Sentezlenen malzemelerin morfolojisini incelemek i¢in SEM cihazinda 10 pm altinda sentezlenen
iiriiniin ve orijinal C18 kartusunun goriintiisti alind1. Sentezlenen malzemelerin pargacik morfolojisini,
caplarin1 ve ayrica par¢acik boyutunun dagilimi hakkinda bilgi vermektedir. Numuneler, ¢ift tarafli
karbon {lizerine silika kiireler yerlestirilerek hazirlandi ve katodik piiskiirtme ile altin kaplanmistir
(yaklasik 20 nm kalinlik). Sekil 9-a alinan kiiresel yapilar ticari C18 kartusun silisyum destekli
oldugunu gostermektedir ve sentezlenen iiriinlerde de olusan gozenekli yapilar silisyum destekli
olusumlar1 gostermektedir (Mccool ve ark., 2003; Urus ve ark., 2016; Zhang ve ark., 2016; Zubair ve
ark., 2020).
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Mag= 3.00 KX EHT =20.00kV Signal A= SE1 b Mag= 5.00KX EHT=2000kV Signal A= SE1

Mag= 5.00KX EHT=20.00kv  Signal SE1 }—1 Mag= 5.00KX EHT =20.00kv  Signal A = SE1

Sekil 9. a: Muadil C18 Kartusun SEM Gériintiisii b: n-oktadesilsilandan sentezlenen C18@SiO, SEM Gériintlisii
c: n-oktadesiltrimetoksisilandan sentezlenen C18@SiO, SEM Goriintiisii d: n-oktadesiltrietoksisilandan
sentezlenen destekli C18@SiO, SEM Goriintiisii

3.1.3. XRD

XRD analizi; X-1smm kirmim desenleri, Sekil 9'da gosterildigi gibi hazirlanan SiO, numunelerinin
amorf yapisim dogrulamaktadir. Genis band, tam bir amorf yapiy1 gosterir. Sekil 10 incelendiginde,
ticari olarak tiretilen silika jel malzemelerinin XRD analizleri bunlarin opal-A/amorf (SiO,.nH,0)
benzeri bir desene sahip olduklarini gostermistir. Bant bi¢imindeki pik yaklasik 20=25° de en yiiksek
siddete ulagmakta olup sola dogru yayvanlasan asimetrik bir gériiniime sahiptir (Sekil 10a ). Silika
minerallerinin diizenlilik derecesi arttik¢a, pik genigligi daralmakta, buna karsin pik siddeti ise
artmaktadir. Amorf SiO; igin karakteristik pik olan 26=25° merkezli genis bir bant disinda gézlenen
herhangi bir kirmmim piki yoktur. Sekil 10° da verilen sentezlenen malzemelerin XRD spektrumlari
incelendiginde muadil olarak satilan C18 kartusu ile sentezlenen iiriinlerin benzer 6zellik gosterdigi

goriilmektedir (Eskalen ve ark., 2019; Ozgan ve Kerli, 2019).
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Sekil 10. a: Muadil C18 Kartusun XRD Spektrumu b: n-oktadesilsilandan sentezlenen C18@SiO, in XRD
Spektrumu c: n-oktadesiltrimetoksisilandan sentezlenen C18@SiO, in XRD Spektrumu d: n-
oktadesiltrietoksisilandan sentezlenen C18@SiO, in XRD Spektrumu

3.2. Su Numunelerinden PAH Ekstraksiyonu ve HPLC Analiz Sonu¢larimin Degerlendirilmesi

Tablo 2°de HPLC analiz sonuglari incelendiginde, sentezlenen iriinler ve muadil olarak kullanilan
C18 kartusunun; Acenaphthylene, Fluorene, Phenantren, Anthracene, Fluoranthene, Pyrene, Benzo
[a]Anthracene,Chrysene,Benzo[b]fluoranthen,Benzo[k]fluoranthene,Benzo[a]Pyrene,Dibeenz[ah]anth
racene, Benzo[ghi]perylene ve Indeno[1,2,3-cd]pyrene PAH bilesigiklerine karsi adsorpsiyon
sonuclart LOQ’dan (<0,0005) kiiciik ¢ikmasina ragmen muadil C18 kartus ve sentezlenen C18@SiO,
malzemlerinde naphthalene kars1 adsorpsiyon gosterdigi goriildi. Sentezlenen malzemeler
incelendiginde de n-oktadesiltrietoksisisilan sentezlenen malzeme (C18@Si0Oy) ile gergeklestirilen 6n-
saflastirma ve ekstraksiyon islemi sonucu yapilan PAH analizinde elde edilen geri kazanim, muadil

C18 kartusundan bile daha yiiksek oldugu goriilmiistiir.

Tablo 2. HPLC PAH Analiz Sonuglari

n- CASNO  Analiz Analiz Parametre CAS NO Analiz Analiz

oktadesilsilani Metodu Sonucu Metodu Sonucu

n (ng/L) (ng/L)

C18@Silikajel
PAH

Acenaphthene  208-96-8 EPA <0,0005 Dibenzo(a,h)Anth 53-70-3 EPA <0,0005
550.1 racene 550.1

Antheracene 120-12-7 EPA <0,0005 Fluoranthrene 206-44-0 EPA <0,0005
550.1 550.1

Benzo(a) 56-55-3 EPA <0,0005 Fluorene 86-73-7 EPA <0,0005
anthracene 550.1 550.1

Benzo(a)pyren  50-32-8 EPA <0,0005 Indeno(1.2.3-cd) 193-39-5 EPA <0,0005
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e 550.1 pyrene 550.1
Benzo(b)fluora 205-99-2 EPA <0,0005 Naphthalene 91-20-3 EPA 0,0048
ntene 550.1 550.1
Benzo(ghi)per  191-24-2 EPA <0,0005 Phenanthrene 85-01-8 EPA <0,0005
ylene 550.1 550.1
Benzo(k)fluora 207-08-9 EPA <0,0005 Pyrene 129-00-0 EPA <0,0005
ntene 550.1 550.1
Crisen 218-01-9 EPA <0,0005
550.14
n- CAS Analiz Analiz Parametre CASNO Analiz Analiz
oktadesiltrimet  NO Metodu Sonucu Metodu  Sonucu
oksisilan (ng/L) (ng/L)
C18@silikajel
PAH
Acenaphthene 208- EPA <0,0005 Dibenzo(a,h)Anthracene 53-70-3 EPA <0,0005
96-8 550.1 550.1
Antheracene 120- EPA <0,0005 Fluoranthrene 206-44-0 EPA <0,0005
12-7 550.1 550.1
Benzo(a) 56- EPA <0,0005 Fluorene 86-73-7 EPA <0,0005
anthracene 55-3 550.1 550.1
Benzo(a)pyren 50- EPA <0,0005 Indeno(1.2.3-cd) pyrene 193-39-5 EPA <0,0005
e 32-8 550.1 550.1
Benzo(b)fluora  205- EPA <0,0005 Naphthalene 91-20-3 EPA <0,0120
ntene 99-2 550.1 550.1
Benzo(ghi)per 191- EPA <0,0005 Phenanthrene 85-01-8 EPA <0,0005
ylene 24-2 550.1 550.1
Benzo(k)fluora  207- EPA <0,0005 Pyrene 129-00-0 EPA <0,0005
ntene 08-9 550.1 550.1
Crisen 218- EPA <0,0005
01-9 550.14
n- CAS Analiz Analiz Parametre CAS Analiz  Analiz
oktadesiltrietoksisilan NO Metodu  Sonucu NO Metodu Sonucu
(C18@Silikajel) (ng/L) (ng/L)
PAH
Acenaphthene 208-96- EPA <0,0005 Dibenzo(a,h)Anthracene  53-70-3 EPA <0,0005
8 550.1 550.1
Antheracene 120-12- EPA <0,0005 Fluoranthrene 206-44- EPA <0,0005
7 550.1 0 550.1
Benzo(a) anthracene  56-55-3 EPA <0,0005 Fluorene 86-73-7 EPA <0,0005
550.1 550.1
Benzo(a)pyrene 50-32-8 EPA <0,0005 indeno(1.2.3-cd) pyrene  193-39- EPA <0,0005
550.1 5 550.1
Benzo(b)fluorantene  205-99- EPA <0,0005 Naphthalene 91-20-3 EPA 0,0370
2 550.1 550.1
Benzo(ghi)perylene 191-24- EPA <0,0005 Phenanthrene 85-01-8 EPA <0,0005
2 550.1 550.1
Benzo(k)fluorantene 207-08- EPA <0,0005 Pyrene 129-00- EPA <0,0005
9 550.1 0 550.1
Crisen 218-01- EPA <0,0005
9 550.14
CAS Analiz Analiz Parametre CASNO Analiz Analiz
Muadil C18 Kartus NO Metodu Sonucu Metodu  Sonucu
(ng/L) (ng/L)
PAH
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Acenaphthene 208-96- EPA <0,0005 Dibenzo(a,h)Anthracene  53-70-3 EPA <0,0005

8 550.1 550.1
Antheracene 120-12- EPA <0,0005 Fluoranthrene 206-44-0  EPA <0,0005
7 550.1 550.1
Benzo(a) anthracene  56-55-3 EPA <0,0005 Fluorene 86-73-7 EPA <0,0005
550.1 550.1
Benzo(a)pyrene 50-32-8 EPA <0,0005 indeno(1.2.3-cd) pyrene 193-39-5  EPA <0,0005
550.1 550.1
Benzo(b)fluorantene  205-99- EPA <0,0005 Naphthalene 91-20-3 EPA 0,0215
2 550.1 550.1
Benzo(ghi)perylene 191-24- EPA <0,0005 Phenanthrene 85-01-8 EPA <0,0005
2 550.1 550.1
Benzo(k)fluorantene  207-08- EPA <0,0005 Pyrene 129-00-0  EPA <0,0005
9 550.1 550.1
Crisen 218-01- EPA <0,0005
9 550.14
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Sekil 11. Muadil C18 Kartus ile yapilan 6n islem sonucu alinan HPLC PAH Kromatogram

2327



T T H|‘W\"”\l‘Wl“”‘W"W
‘ \\;:“H‘H‘H W‘HW ‘ H i HH‘ A
"“\ i ““‘ \ H ‘M H \“\“ ‘I\‘“ ‘[i \ M " H "‘ ‘ | ‘“ ” H ‘ ) \v\‘ ! “ “ ‘1 m
T _‘J i \ i \ il
bl w“‘*‘u’h i ‘W‘ g
L “FH‘ 1\ i‘\ ‘H Mt w\“:’“wi
i i “\\‘,‘}i‘j“w‘ “\‘\“\ \‘\ \ i % I u:c'l \g:_” \“\ ““‘H
| “ “&1 ““\““ ‘1‘ ‘: ‘ H ‘HH H ; I “; | E ; a- “‘ ‘\m“m
| L I I il
URRN | 0 i
| LA e =Z
R g ek 9
‘,‘.1‘ 5 PR (o) i L cl) SZ‘
‘ oA = I 2 &
A i i o = = ~ Zm
1 ‘uj ) ; f é w g 1 !l:g ' .
iy el o L G e L ﬁ 5;‘9‘
i3 3 7 3@ i L&
; Tg 4 ( - s % tEE ;
< { = 4 ,if_?‘ww‘;a\-v‘f
= — ’1 5 ; 8 Fr(?’ ‘ f*.? ﬂ e
: l = f = | o 253 ﬂ R
1= g‘g;}igi tnf AT i
e .
£ Sl N
S v v
AL L i
R m\\i | i}

Sekil 12. n-oktadesilsilandan sentezelenen C18@SiO; ile yapilan 6n islem sonucu alinan HPLC PAH
Kromatogrami

Method Info : PAH

&7
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Sekil 13. n-oktadesiltrimetoksisilandan sentezelenen C18@SiO; ile yapilan 6n islem sonucu alinan HPLC PAH
Kromatogrami
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Sekil 14. n-oktadesiltrietoksisisilandan sentezelenen C18@SiO; ile yapilan 6n islem sonucu alinan HPLC PAH
Kromatogrami

4. Sonug

PAH giderimi i¢in ticari olarak kullanilan ve ithal olarak iilkemize giren C18 kartuslar yerine yeni
absorbanlar tasarland: ve sentezlendi. ik olarak ticari olarak kullanilan C18 kartusunun igerigi tespit
edilmeye caligildi, daha sonra benzer 6zellikte yeni absorbanlar sentezlenmistir. Sentezlenen tiriinlerin,
FT-IR, EDX, SEM, XRD ve HPLC cihazlari ile karakterizasyonu yapildi ve sentezlenen malzemelerin
uygulamast DSI 20. Bolge Miidiirliigii (Kahramanmaras)/Gaziantep Karayolu Erkenez Mevki
sularinda PAH ¢alismasinda EPA 550-1 Metoduna gore kartus olarak kullanildi. Uygulama analizleri
Ankara’da DSI Laboratuvarlari Teknik Arastirma ve Kalite Kontrol Dairesi Baskanligi Kimya
Laboratuvart Sube Miidiirligiinde yapildi. Yapilan ¢alismalar sonucunda sentezlenen {iriinlerin ticari
olarak satilan CI18 kartus ile benzer oOzellikler gosterdigi ve uygulama olarak yapilan PAH
analizlerinde de etkili oldugu HPLC analiz sonuglarinda ortaya ¢ikmustir.

Cikar Catismasi Beyani

Makale yazarlar arasinda herhangi bir ¢ikar catigmasi olmadigini beyan ederler.
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Arastirmacilarin Katki Oram Beyan Ozeti
Tiim yazarlar makaleye esit oranda katki saglamis olduklarini beyan ederler.
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YLS ve USKiM’e ve HPLC analizlerinden dolay1 DSI ye tesekkiirlerimizi sunariz.
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