Ek-1
Deterjanlarin Bu Yénetmeligin ve Eklerinin Gereklerine Uygunlugunu Tespit
Edebilmek igin Gereken Hizmetin Saglanabilmesi Amaciyla Yetkili ve Onaylanmig
Laboratuvarlara fligkin Akreditasyon Standartlar, Tyi Laboratuvar Uygulamalan ve
Hayvanlarin Korunmasi

1. Laboratuvarlar diizeyinde gegerli standartlar:

TS EN ISO/IEC 17025, Deney ve kalibrasyon laboratuvarlarimin yeterliligi i¢in genel
sartlar;

Iyi Laboratuvar Uygulamalari Prensipleri, Test Birimlerinin Uyumlagtiriimasi, Iyi Laboratuvar
Uygulamalarimin  ve Cahgmalarin  Denetlenmesi  Hakkinda Yonetmelik kapsamindaki
hitkiimleri,

13/12/2011 tarihli ve 28141 sayih Resmi Gazete’de yayimlanan Deneysel ve Diger Bilimsel
Amaglar Igin Kullanilan Hayvanlarnin Refah ve Korunmasina Dair Yonetmelik hitkiimleri

2, Akreditasyon kuruluslar ve iyi laboratuvar uygulamasi izleme otoriteleri diizeyinde
gegerli standartlar:

TS EN ISO/IEC 17011, Uygunluk degerlendirmesi - Uygunluk degerlendirmesi yapan
kuruluglari akredite eden akreditasyon kuruluglari igin genel sartlar.

[yi Laboratuvar Uygulamalar Prensipleri, Test Birimlerinin Uyumlastiriimasy, [yi Laboratuvar
Uygulamalannin ve Caligmalarin Denctlenmesi Hakkinda Yonetmelik hitkiimleri.



Ek-2
Deterjanlarda Bulunan Yiizey Aktif Maddeler i¢in Birincil Biyolojik Pargalanabilirlik
Test Yontemlexi

Birincil biyolojik pargalanabilirlik, ana yuzey aktif maddelerin kalinti seviyesinin, biyolojik
pargalanmaya ugratilmig ¢ézeltilerinde belirlenerek &lgiiliir, Bu ek, biitlin yiizey aktif madde
simiflan i¢in ortak test ySntemlerinin bir listesi ile baglamakta, daha sonra, her bir yilzey aktif
madde sumfina dzel analitik test prosediilerini A’dan D’ye kadar olan bagliklar altinda
listelemektedir.

Birineil biyolojik pargalanabilirlik i¢in gegme kriteri, agaBida belirtilen test yontemlerine gére
olgtim yapildiginda en az % 80 dilzeyinde olmalidir.

Bu Yénetmelikteki ylizey aktif maddelerin laboratuvar testleri igin referans yéntem, Ek-8’in 14
no’lu balimiinde agiklanan OECD yéntemindeki dogrulama testi prosediiriine dayanmaktadir.
S6z konusu dogrulama testi prosediiril igin yapilacak olan degisikliklere, TS EN ISO 11733’
uygun olduu siirece izin verilebilir.

Test Yontemleri

(1) OECD y8ntemi; OECD’nin 11 Haziran 1976 tarihli teknik raporunda yayumlanan; “Sentetik
Deterjanlarda Yiizey Aktif Maddelerin Biyolojik Pargalanabilirliginin Belirlenmesi igin
Onerilen Yéntem”

(2) Fransa’da kullanilan yontert; 30 Aralik 1987 tarihli ‘arrété du 24 décembre 1987" tarafindan
onaylanan ve Journal officiel de la République frangaise 15385. sayfasinda yayimlanan ve
Association frangaise de normalisation (AFNOR) tarafindan Haziran 1981'de yayimlanan NF
73-260 standardi.

(3) Almanya’da kullam!an ydntem; Bundesgesetzblatt 1977, Boliim [, sayfa 244’te yayinlanan,
4 Haziran 1986’da bu Tuziigl degigtiren Bundesgesetzblatt 1986, Boliim 1, sayfa 851°de
yaymnlanan 30 Ocak 1977 tarihli ‘Verordnung iiber die Abbaubarkeit anionischer und
nichtionischer grenzfldchenaktiver Stoffe in Wasch- und Reinigungsmitteln’ ile getirilen
yOntem,

(4) Birlegik Krallik'ta kullamlan yéntem; Gozenekli Kap Testi (Porous Pot Test) olarak
adlandinlan Su Arastirma Merkezi'nin 70 (1978) sayili Teknik Raporunda agiklanan yéntem.
(5) Ek 8/1°de agiklanan OECD yéntemindeki ‘dogrulama testi prosediirii' (TS ENISO 11733'de
Ongoriildigl gibi ¢aligma kogullarindaki olasi degigiklikleri de igeren). Bu ydntem aym
zamanda hukuki davalan ¢dziime ulagtirmak i¢in de kullamlan referans ySntemdir.

A. Anyonik Yiizey Aktif Maddeler f¢in Analitik Ysntemler

Testlerde anyonik ylzey aktif maddelerin belirlenmesi bu Yénetmeligin Ek-8’nin 2 no’lu
bolimiinde belirtilen kriterlere gore Metilen Mavisi Aktif Madde (MBAS) analizi ile
vapilacaktir. Yukaridaki MBAS y&intemine cevap vermeyen anyonik yiizey aktif maddeler igin;
va da etkinlik ve dogruluk nedenleriyle daha uygun goriildigt taktirde, yiiksek basingh likit
kromatografi (HPLC) ya da gaz kromatografisi (GC) gibi uygun spesifik enstriimantal analiz
yontemleri de uygulanabilir. Séz konusu saf yiizey aktif madde drnekleri, talep edilmesi
{lzerine imalatg1 tarafindan Bakanliga iletifecektir.

B. Noniyonik Yiizey Aktif Maddeler f¢in Analitik Yontemler

Testlerde noniyonik yiizey aktif maddelerin belitlenmesi bu Yonetmeligin ek 8/3°te belirtilen



analitik prosediire gére Bizmut Aktif Madde (BiAS) yontemi ile yapilacaktir.

Yukatida bahsedilen BIAS y6ntemine cevap vermeyen noniyonik yiizey aktif maddeler igin;
va da etkinlik ve dogruluk nedenleriyle daha uygun gériildiigii taktirde, HPLC ya da GC gibi
uygun spesifik enstriimantal analizler de uygulanacaktir. S6z konusu saf yiizey aktif madde
Ornekleri talep edilmesi iizerine imalatg tarafindan Bakanlifa iletilecektir.

C. Katyonik Yiizey Aktif Maddeler f¢in Analitik Yntemler

Testlerde katyonik yiizey aktif maddelerin belilenmesi, Almanya’da kullanimda olan (1989-
DIN 38 409 — Ausgabe:1989-07) DBAS prosediirlerine uygun olarak, “Disiilfin Mavi Aktif
Maddesi” (DBAS) yontemi ile yapilacaktir,

Yukarda bahsedilen test yontemine cevap vermeyen katyonik yiizey aktif maddeler igin; ya da
etkinlik ve dofruluk nedenleriyle daha uygun gorildiigti taktirde (bu durumda gerekce
gosterilmelidir), HPLC va da GC gibi uygun spesifik enstriimantal analizler uygulanacaktir.
Soz konusu saf ytizey aktif madde dmekleri talep edilmesi iizerine imalatg1 tarafindan
Bakanliga iletilecektir,

D. Amfoterik Yiizey Aktif Maddeler I¢in Analitik Yéntemler

Testlerde amfoterik ylizey aktif maddelerin belirlenmesi agag:da belirtilen prosediirleri takip
eden analizler kullamlarak yapilacaktir:

1.Katyonikler meveut degil ise: Almanya’da kullarulan yéntem, (1989) DIN 38 409- Teil 20.
2.Aksi takdirde: Orange II ydntemi (Boiteux, 1984).

Yukarda bahsedilen testlere cevap vermeyen amfoterik yilzey aktif maddeler icin; ya da etkinlik
ve dogruluk nedenleriyle daha uygun poriildtigt taktirde (bu durumda gerekge gsterilmelidir),
HPLC ya da GC gibi uygun spesifik enstriimantal analizler uygulanacaktir, Soz konusu saf
ylizey aktif madde rnekleri talep edilmesi iizerine imalatgi tarafindan Bakanliga iletilecektir.



Ek-3
Deterjanlarda Bulunan Yiizey Aktif Maddeler i¢in Nihai Biyolojik Parcgalanabilirlik
{Mineralizasyon) Test Yontemleri

A. Bu Yonetmelikteki yiizey aktif maddelerin nihai biyolojik pargalanabilirlik laboratuvar testi
i¢in referans yontem TS EN ISO standard: 14593’¢ (CO2 headspace testi) dayanmaktadir.
Deterjanlar igerisindeki ylizey aktif maddeler, biyolojik pargalanabilirlik seviyesi asagida
belirtilen testlerden (Bu testler yiizey aktif maddeler i¢in en uygun olanlardir) birine gore, 28
glin icerisinde en az % 60 olarak olgiiliirse, biyolojik pargalanabilir olarak kabul edilir:

1. TS ENISO Standard: 14593 — Su kalitesi — Sulu ortamda organik bilegiklerin nihai aerobik
biyolojik pargalanabilirliginin degerlendirilmesi. — Sizdirmaz kaplarda inorganik karbon analizi
yontemi { CO2 headspace testi ). On adaptasyon kullamlmayacaktir, 10 giinliik pencere prensibi
uygulanmayacaktir. (referans yontemi).

2. Maddelerin ve Kangimlarmn Fiziko-kimyasal, Toksikolojik ve Ekotoksikolojik Ozelliklerinin
Belirlenmesinde Uygulanacak Test Ydntemleri Hakkinda Ydnetmeligin yontemi, C.4.-C
(karbon dioksit (COz) Dénflsiimil Degistirilmis Sturm testi): On adaptasyon kullanilmayacaktir.
10 giinliik pencere prensibi uygulanmayacaktir,

3. Maddelerin ve Kangimlarin Fiziko-kimyasal, Toksikolojik ve Ekotoksikolojik Ozelliklerinin
Belirlenmesinde Uygulanacak Test Yéntemleri Hakkinda Y&netmeligin ySntemi C.4-E (kapah
Sise): On adaptasyon kullamlmayacaktir. 10 giinliik pencere prensibi uygulanmayacaktir.

4. Maddelerin ve Kangimlarn Fiziko-kimyasal, Toksikolojik ve Ekotoksikolojik Ozelliklerinin
Belirlenmesinde Uygulanacak Test Yo6ntemleri Hakkinda Yonetmeligin ydntemi C.4-D
(manometrik respirometre): On adaptasyon kullaniimayacaktir. 10 giinlitk pencere prensibi
uygulanmayacak?ir.

5. Maddelerin ve Kansimlarmn Fiziko-kimyasal, Toksikolojik ve Ekotoksikolojik Ozelliklerinin
Belirlenmesinde Uygulanacak Test Y8ntemleri Hakkinda Yonetmeligin yontemi C.4-F (MITI:
Uluslararas1 Ticaret ve Endiistri Bakanhg, Japonya): ¢n adaptasyon kullanilmayacaktir. 10
giinlitk pencere prensibi uygulanmayacaktir.

6. TS 18O 10708:1997-Su kalitesi- Organik bilesiklerin sulu ortamda nihai aerobik biyolojik
pargalanabilirliginin degerlendirilmesi- iki fazli kapali gige testinde biyokimyasal oksijen
ihtiyacinin belirlenmesi. On adaptasyon kullamlmayacaktir. 10 giinlik pencere prensibi
uygulanmayacaktir,

B. Yiizey aktif maddenin fiziksel &zeliklerine bagli olarak, agafida listelenmis olan
yoéntemlerden biri uygun bir gekilde gerekgelendirilirse kullamilabilir. (DOC y8ntemleri kalint:
tizerinde sonug verir ancak nihai biyolojik pargalanabilir tizerinde sonu¢ vermez. Manometrik
respirometri ve MITI ile iki fazh BOD ySntemleri ytiksek baglangig test konsantrasyonu
inhibitér olabileceginden bazi durumlarda uygun olmayabilir.) Bu yéntemlerdeki en az % 70
olan gegme kriterinin A maddesinde belirtilen ySntemlerdeki en az % 60’lik gegme kriterine
egdeger kabul edilecegi gbz Ontinde bulundurulmahdir. Asafida lisielenmis yontemlerin
se¢iminin yeterliligine, her bir durumun tek tek dogrulanmast yoluyla, bu Ydnetmeligin 8 inci
maddesine gore karar verilecektir.

1. Maddelerin ve Karigimlarn Fiziko-kimyasal, Toksikolojik ve Ekotoksikolojik Ozelliklerinin
Belirlenmesinde Uygulanacak Test Yontemleri Hakkinda Yonetmeligin yontemi C.4-
A(gdziinmis organik karbon DOC - yok olma): 6n adaptasyon kullamlmayacaktir. 10 giinlitk
pencere prensibi uygulanmayacaktir. Bu teste gére Slgiilen biyolojik pargalanabilirlik igin
gegme kriteri 28 giin igerisinde en az % 70 olacaktr,

2. Maddelerin ve Karisimlarin Fiziko-kimyasal, Toksikolojik ve Ekotoksikolojik Ozelliklerinin
Belirlenmesinde Uygulanacak Test Yéntemleri Hakkinda Yonetmelifin yontemi C.4-
B(degistirilmis OECD gbzlemi- DOC gilg kaybi- kaybolum): ©6n adaptasyon
kullamilmayacaktir, 10 giinlilk pencere prensibi uygulanmayacaktir. Bu teste gore dlglilen
biyolojik pargalanabilirlik igin gegme kriteri 28 giin igerisinde en az % 70 olacaktir.



Ek-4
Deterjanlarda Bulunan Yiizey Aktif Maddeler Igin Tamamlayie1 Risk Degerlendirmesi

23/6/2017 tarihli ve 30105 mikerrer sayitli Resmi Gazete'de yayimlanan Kimyasallarin Kaydi,
Degetlendirilmesi, zni ve Kisitlanmasi Hakkinda Yonetmelik, diger ilgili mevzuat ve Teknik
Kilavuz Doklimanlar1 kapsamuinda ¢evresel risk degerlendirmesi mevcut olan ylizey aktif
maddeler i¢in, risk degerlendirmesi bu Yénetmelik kapsamindaki tamamlayicr risk
degerlendirmesiyle birlikte dikkate alinacaktir.

Bu Yénetmelik kapsamindaki tamamlayici risk degerlendirmesi, inatgi metabolitlerin
iretilmesi ihtimaline karst Kimyasallanin Kaydi, Degerlendirilmesi, Izni ve Kisitlanmas:
Hakkinda Yonetmelige dayamlarak yapilan degerlendirmeler kapsaminda diistiniilecektir. Bu
durum her bir durum igin ayr1 ayr1 ve dzellikle de bu ekin 3 {incii b&ltimfinde belirtilen testlerin
sonuglarina dayamlarak degerlendirilecektir.

S8z konusu galisma sucul ¢evre bdlgelerini kapsayacaktr. Bakanlik tarafindan, belirli risk
degerlendirmesi endigelerine iligkin ek bilgiler her bir durum igin ayr1 ayn talep edilebilir, Ek
bilgiler atik su ¢amuru ve toprak gibi diger ¢evresel konular igerebilir. Bu Y6netmeligin 8 ve
12 nci maddelerinde belirtilen teknik dosya igin talep edilen bilgi ile ilgili olarak sirali bir
vaklagim benimsenecektir, S8z konusu dosya, en az agagida 1, 2 ve 3 numarali maddelerde
belirtilmig olan bilgileri kapsayacaktir.

Ancak, testleri asgari seviyeye dilglirmek ve dzellikle gereksiz yere hayvanlar izerinde test
yapilmasiu Snlemek amactyla, 4.2.2 numarali maddede listelenmis olan ek galigmalar sadece
btyle bir bilgi gerekli ve uygun oldugu durumlarda talep edilmelidir. Talep edilen ek bilginin
icerigi hakkinda bir anlasmazlik gikmasi durumunda Bakanlikga diizenleme yapilabilir.

Istisnaya iligkin dlizenlemeler igin bu ekte yer alan kilavuz degerler, bilimsel ve teknolojik
gelismeler gdz dniinde bulundurularak edinilen deneyimlere dayamlarak uyarlarur.

1. Yiizey aktif maddenin tammmlanmasi (Maddelerin ve Kangimlarin Fiziko-kimyasal,
Toksikolojik ve Ekotoksikalojik Ozelliklerinin Belirlenmesinde Uygulanacak Test Yontemleri
Hakkinda Yénetmelikte ortaya konan hiikiimlere uygun olarak)

1.1 Adr

1.1.1. IUPAC terminolojisindeki adlan

1.1.2. Diger adlan

1.1.3. CAS numarast ve CAS ad1 (varsa)

1.1.4. Einecs (Mevcut Ticari Maddelerin Avrupa Envanteri) ya da Elines (Bildirilen Kimyasal
Maddelerin Avrupa Listesi) numaralan (varsa)

1.2. Molekiiler ve yapisal formiilii

1.3. Yiizey aktif maddenin bilesimi

2. Yiizey aktif madde hakkinda bilgi

2.1, Deterjanlarda kullanilan yiizey aktif maddenin miktarlan

2.2. Bu bolimde verilen kullamm gekillerine iliskin bilgiler, yiizey aktif maddelerin
deterjanlarda kullanim ile ilgili olarak fonksiyonuna ve g¢evrenin bu maddelere maruz
kalmasina iligkin yaklagik, ancak gergek¢i bir tahmini ortaya koymak igin yeterli olur. Bu,
asagida belirtilen bilgileri kapsar:

- uygulamanin Snemi {toplumsal degeri),

- kullanim sartlar1 (¢evreye salimmu),

- kullanim hacmi,

- alternatiflerin meveut dururnu ve uygunlugu (performans ve ekonomik diislinceler),

- ilgili gevresel bilginin degerlendirilmesi.



3. Potansiyel inat¢l (recalcitrant) metabolitler hakkinda bilgi

Test ¢dzeltileri hakkindaki toksisite bilgisi saglanacaktir. Kalintinin tammlanmas: hakkinda
hig bir bilgi yoksa, deterjanlarda kullamlan yiizey aktif maddenin potansiyel riski, Snemi ve
miktarina bagli olarak, bu ek 4.2.1°de belirtilmis olan bilgi talep edilebilir. Bu bilgiyle ilgili bir
anlagmazlik oldugu durumlarda, Bakanlik¢a dilzenleme yapilabilir.

4. Ek ¢cahgmalar

4.1. Biyolojik pargalanabilirlik testleri

4.1.1. On adaptasyonu yapilmis ekim

Bu Yonetmeligin ek-3’tinde tanimlanan testlerden herhangi biri s6z konusu yiizey aktif
maddenin &n adaptasyonuyla ilgili olarak kamt saglanabilmesi i¢in 6n adaptasyonu yapilmig
ekimle beraber uygulanabilir.

4.1.2. Dogal Biyolojik Pargalanabilirlik Testleri

Asagida belirtilmis olan testlerden en az bir tanesi yer alacaktir;

- Maddelerin ve Karigimlarin Fiziko-kimyasal, Toksikolojik ve Ekotoksikolojik Ozelliklerinin
Belirlenmesinde Uygulanacak Test Yontemleri Hakkinda Yonetmeligin yontemi C.12
(Degistirilmis SCAS testi),

- Maddelerin ve Kangimlarin Fiziko-kimyasal, Toksikolojik ve Ekotoksikolojik Ozelliklerinin
Belirlenmesinde Uygulanacak Test Yontemleri Hakkinda Yonetmeligin yontemi C.9 (Zahn-
Wellens testi).

Dogal biyolojik par¢alanabilirlik testini gegememe, kalicilik potansiyeline isaret eder ve bu
Yonetmeligin 8 inci maddesinde ortaya koyulan kriterlerin istisnanin reddedilmesi i¢in higbir
gerekge olmadiim gosterdigi haller disinda, bdyle bir yilzey aktif maddenin pivasaya arzinin
yasaklanmas i¢in yeterli bir neden olarak gdsterilebilir.

4.1.3. Aktive Edilmis Camur Simiilasyonu Biyolojik Pargalanabilirlik Testleri

Asapida belirtilen testler kullanilacaktir:

- Maddelerin ve Kartgimlarin Fiziko-kimyasal, Toksikolojik ve Ekotoksikolojik Ozelliklerinin
Belirlenmesinde Uygulanacak Test Yontemleri Hakkinda Ydnetmeligin yéntemi C.10 (TS EN
ISO 11733'de 6ne stiriilen ¢alisma sartlarmdaki muhtemel degisikler dahil).

Aktive edilmis gamur simiilasyonu biyolojik pargalanabilirlik testini gegememe durumu atik su
artma ile metabolitlerin salinimi potansiyeline isaret eder, bu da daha kapsamli bir risk
degerlendirmesi yapilmasi gereksinimi oldugunu gésterir.

4.2, Biyolojik parcalanma test ¢Gzeltilerinin toksisite testleri

Test ¢ozeltilerine iliskin saglanacak olan toksisite bilgileri:

4.2.1. Kimyasal ve fiziksel bilgi, drnegin:

- metabolitin tammui (ve elde edildigi analitik yontem)

- Temel fiziksel ve kimyasal dzelikler (su ¢dziintirliigi, Oktanol: Su bélinme katsayisi Log
Po/w, vs.)

4.2.2. Organizmalar lizerindeki etkisi. [yi laboratuvar uygulamasi prensiplerine uygun olarak
yerine getirilecek testler.

Balik: Tavsiye edilen test Maddelerin ve Kangimlarin Fiziko-kimyasal, Toksikolojik ve
Ekotoksikolojik Ozelliklerinin Belirlenmesinde Uygulanacak Test Yéntemleri Hakkinda
Yonetmelik C.1°de belirtilen testtir.

Daphnia (Su piresi): Tavsiye edilen test Maddelerin ve Karigimlarin Fiziko-kimyasal,
Toksikolojik ve Ekotoksikolojik Ozelliklerinin Belirlenmesinde Uygulanacak Test Yantemleri
Hakkinda Yénetmelik C.2°de belirtilen testtir.

Alg (Su yosunlar1): Tavsiye edilen test Maddelerin ve Karigimlarin Fiziko-kimyasal,
Toksikolojik ve Ekotoksikolojik Ozelliklerinin Belirlenmesinde Uygulanacak Test Y&ntemleri
Hakkinda Yé6netmelik C.3’te belirtilen testtir.

Bakteriler: Tavsiye edilen test Maddelerin ve Kanigimlarin Fiziko-kimyasal, Toksikolojik ve
Ekotoksikolojik Ozelliklerinin Belirlenmesinde Uygulanacak Test Yo6ntemleri Hakkinda
Yonetmelik C.11°de belirtilen testtir.

4.2.3. Pargalanma



Biyotik: Tavsiye edilen test Maddelerin ve Kanigimlarin Fiziko-kimyasal, Toksikolojik ve
Ekotoksikolojik Ozelliklerinin Belirlenmesinde Uygulanacak Test Yontemleri Hakkinda
Yénetmelik C.5°te belirtilen testtir,

Abiyotik: Tavsiye edilen test Maddelerin ve Kangimlarin Fiziko-kimyasal, Toksikolojik ve
Ekotoksikolojik Ozelliklerinin Belilenmesinde Uygulanacak Test Yontemleri Hakkinda
Yonetmelik C.7"de belirtilen testtir. Saplanacak bilgi, biyo-konsantrasyon igin metabolitlerin
potansiyelini ve onfarin sediment fazina ayrilmalanm da dikkate alacaktr,

Aynica bazi metabolitlerin endokrin bozma aktivitesine neden oldugundan siiphelenilirse,
bunlarin olumsuz sonug verme potansiyeli olup olmadifini tespit etmek ve bu olumsuz
sonuglan deferlendirmek igin validasyonu yapilmig test yontemlerinin kullamlmas: tavsiye
edilir.



Ek-5
Istisnay: Hak Etmig Yiizey Aktif Maddelerin Listesi

Bu Yonetmeligin ek-2sinde sart kogulan testleri gegen ancak bu Yonetmeligin ek-3"tinde sart
kosulan testleri gegemeyen asagidaki deterjan yiizey aktif maddeleri, bu Yénetmeligin 6 nci, 8
inci ve 9 uncu maddelerine uygun olarak istisna kabul edilerek, piyasaya arz edilebilir ve
asagida belirtilen limitlere uygun olarak kullanilabilir,

IUPAC EC numarasi CAS numarasi Stnarlar
terminolojisindeki
ad
Alkoller, Yiizey Yok (polimer) 147993-59-7 27 Haziran 2019 a kadar
Aktif Madde asafidaki endilstriyel
(Guerbet), C16-20, uygulamalar igin
etoksilat, n-butil kullanlabilir:
eter(7-8 EO) - Sise yikamasinda,

- Yerinde temizlemede

(CIP),
- Metal temizlifinde




Ek-6
Yasakh veya Kisith Deterjan Ylizey Aktif Maddeleri Listesi

Asagidaki deterjan yiizey aktif maddelerinin, bu Yénetmeligin hitkiimlerine uymadigt kabul
edilir.

IUPAC
terminolojisindeki ad EC Numarasi CAS numarasi Swmirlar




Ek-6A

Icerikteki F‘nsfat ve Diger Fosfor Bilesiklerine Dair Kisitlamalar

Deterjan Kisitlamalar Kisitlamalarin
gecerli oldugu tarih
1. Tiketicilere yonelik | Sert suda Ek-7°nin B béliimiinde belirtilen
camagir deterjanlarn standart ¢amagir makinesi yikl i¢in yikama
stirecinin ana devrinde kullanilmasi tavsiye Yonetmeligin
edilen deterjan miktarinda toplam fosfor igerigii | yayum tarihinden
0,5 gram'a esit ya da daha fazla ise piyasaya arz 1 yil sonra
edilmez.
—afuir kir deterjanlan  olmasi  durumunda
'normal kirli' kumaglar igin
— hassas kumas deterjanlari olmasi durumunda
‘az kirli' kumaglar i¢in
2. Titketicilere yonelik | Ek-7'nin B bblimiinde belirtilen standart
otomatik bulagik dozajda fosfor igerigi 0,3 gram'aegit yadadaha | Yonetmeligin
makinesi deterjanlart fazla ise piyasaya arz edilmez. yayim tarihinden

1 yil sonra




Ek-7
Etiketleme ve Igerik Veri Belgesi

A. Tgerigin etikette belirtilmesi
Halka satilan deterjanlarin ambalajlanmasinda agagidaki etiketleme hiikiimleri uygulamr.

Asafidaki agirlikea viizdelik oranlan:
— % S'ten az
— % 5 veya daha gok, ancak % 15°ten az,
— % 15 veya daha gok, ancak % 30°dan az,
— % 30 ve daha ¢ok,
agagida listelenen ve agirlik¢a % 0.2’nin izerinde bir konsantrasyonda eklenen bilesenlerin
igerigini gostermek igin kullamlacaktir:
— fosfatlar,
— fosfonatlar,
— anyonik ylizey aktif maddeler,
— katyonik ylizey aktif maddeler,
— amfoterik ylizey aktif maddeler,
— noniyonik yiizey aktif maddeler,
— oksijen bazlt agarticilar,
— klor bazli agarticilar,
— EDTA ve tuzlar,
— fenoller ve halojenli fenoller,
— para-diklorobenzen,
— aromatik hidrokarbonlar,
— alifatik hidrokarbonlar,
— halojenli hidrokarbonlar,
— sabun,
— zeolitler,
— polikarboksilatlar,

Asapidaki bilesen simflari eklenmeleri halinde, konsantrasyonlar: hesaba katilmaksizin
listelenir:

— enzimler,

— dezenfektanlar,

— optik parlaticilari,

— parfilmler,

Eklenmeleri halinde koruyucu maddeler konsantrasyonlarina bakilmaksizin, uygun oldugunda
23/5/2005 tarihli ve 25823 sayili Resmi Gazete’de yayimlanan Kozmetik Y&netmeligi
kapsaminda belirtilen ortak terminoloji kullamlarak listelenir.

Kozmetik Yonetmeligi ek-111'deki maddeler listesinde yer alan koku alerjenleri, agirlikga %
0,017ini gegen konsantrasyonlarda eklenmesi halinde, Kozmetik Y&netmeligi ek-III’de teknik
gelismelere adaptasyon nedenivle sonradan eklenmis olan diger biitiin koku alerfjenlerinde
oldugu gibi, Kozmetik Y&netmeliginin terminolojisi kullamlarak listelenir.

Bu Ydnetmelik Ek-7’nin D béliimiinde belirtilen igerik listesine ulagilabilecek internet sitesinin
adresi ambalajin tizerinde belirtilir. ‘

Endiistriyel ve kurumsal sektirde kullanilmasi amaglanan ve halkin kullammina sunulmayan



deterjanlar icin; teknik veri belgesi, malzeme giivenlik veri belgesi veya benzer sekildeki
belgeler aracilifn ile es defer bilgilerin temin edilmesi halinde, yukanda bahsi gegen
gerekliliklerin karsilanmasi zorunlu degildir.

B. Dozaj bilgilerinin etiketlenmesi
14 Uncll maddenin beginci fikrasinda ongoriildiigd (izere, halka satilan deterjanlarin
ambalajlarinda asagidaki etiketleme hitktimleri uygulanr,

Tiiketicilere yinelik ¢amagir deterjanlar
Camagir deterjam olarak kullamlmak {izere, halka satilacak olan deterjanlarin ambalajlarinda
agagidaki bilgiler yer almalidir;

- Yumusak, orta ve sert su sertlik dereceleri i¢in; standart gamagir makinesi yitkiine uygun ve
bir (ana ytkama} veya iki kez (6n yikama + ana yikama) yikama iglemlerini saglayacak gekilde
mililitre veya gram cinsinden Onerilen miktarlar ve/veya dozaj talimatlan,

- 2,5 milimol CaCO3/L’ye tekabtil eden orta sertlikte su ile agir kir deterjanlar: kullanuldiginda
ambalajin igerigi ile yikanabilecek olan normal kirlilikteki kumaslarin standart ¢amagir
makinesi yiikleri sayis1 ile hassas kumag deterjanlari kullamldifinda ambalajin igerigi ile
vikanabilecek olan az kirlilikteki kumaslarin standart ¢amagir makinesi yiikleri sayisi,

- Olgek kab verildigi takdirde, kapasitesi mililitre veya gram olarak ifade edilir; yumusak, orta
ve sert su sertlik derecelerinde ytkama yapmak igin standart camagir makinesi yikiine uygun
olan deterjan dozunu g@steren isaretler belirlenir.

Camasir Deterjanlarinin standart gamagir makinesi yiikleri agir kir deterjanlan igin 4,5 kg kuru
kumas ve hafif kir deterjanlan igin 2,5 kg kuru kumas olarak belirlenmistir. Imalatgi 6zellikle
kumas bakim ile ilgili, diigiik 1s1da yikama, hassas elyaflar ve renkliler gibi hususlari 6n plana
¢ikartmadi1 silrece; deterjamn cinsi, agir kir deterjam olarak kabul edilir,

Tiiketicilere yonelik otomatik bulasik makinesi deterjanlar
Otomatik bulasik makinesi deterjam olarak kullanilmak {izere, halka satilacak olan
deterjanlarin ambalajlarinda agagidaki bilgiler yer almalidir:

- Yumusak, orta ve sert su sertlik dereceleri i¢in gerektiginde kargihk saplayacak gekilde, tam
olarak yiiklenmis 12 kisilik bulagik makinasi i¢inde normal kirli bulagiklar igin ana yikamada
gram ya da m! ya da tablet sayisi olarak ifade edilen standart dozaj.

C. Igerik Veri Belgesi
Asagidaki hiiktimler 12 nei maddenin iigiineil fikrasinda bahsedilen igerik veri belgesindeki
igerikler listesine uygulamr:

Igerik veri belgesi, deterjanin ve imalatgisimin adint igerir,

Bttin icerikler, afirlikga azalan oranda listelenir ve liste agagida verilen agirlik¢a yizdelik
siralamasina gore bsliiniir:

- % 10 veya daha ¢ok

- % 1 veya daha ¢ok, ancak % 10°dan az
% 0,1 veya daha gok, ancak % 1’den az
% 0,1°den daha az



Yabanci maddeler igerik olarak sayilmaz.

“Igerik”, bir deterjanun bilegimine kasten eklenen sentetik veya dogal kaynakh kimyasal
maddeler anlamina gelir. Bu ekin amacina uygun olarak; parfiim, esans yagi veya renk verici
madde yaltuzcea tek bir igerik maddesi olarak diigtiniilir ve bunlarin igindeki maddelerin hig biri
listelenmez. Ancak koku alerjenleri Kozmetik Yénetmeligi ek-III'deki maddeler listesinde yer
aliyor ise; bu alerjik koku maddelerinin deterjan i¢erisindeki toplam konsantrasyonunun bu ekin
A bdltimiinde belirtilen limiti gegmesi halinde, bu maddeler listelenecektir.

Bilesime giren her bir igerik igin; ortak kimyasal ad veya IUPAC (Uluslararasi Temel ve
Uygulamal! Kimya Birligi) adi ve meveut oldugunda INCI (Uluslararas1 Kozmetik igerik
Terminolojisi) adi, CAS numarasi ve Avrupa Farmakope ach yazlir.

D. f¢erik Listesinin Yay:mlanmasi

Imalatgilar, asagidaki bilgiler diginda, yukarida bahsedilen icerik veri belgesini internet
sitelerinde bulunduracaklardir:

- Agirhikga ytizde dagilim: hakkinda bilgi talep edilmez.
- CAS numaralan talep edilmez.

- Igerigindeki maddelerin adlan, INCI terminolojisi veya bunun meveut olmadi durumda
Avrupa Farmakope adiyla verilir. Bu iki adlandirma da mevcut olmadiginda, bunun yerine
ortak kimyasal ad veya [IUPAC adi kullanilir. Parfiim igin “parfiim” kelimesi ve renk verici
madde igin “renk verici” kelimesi kullamilir. Parfim, esans yagi veya renk verici madde
yalmzea tek bir icerik maddesi olarak dfigilntilir ve bunlann igindeki maddelerin hig biri
listelenmez. Ancak koku alerjenleri Kozmetik Yonetmeligi ek-III’deki maddeler listesinde yer
aliyor ise; bu koku alerjenlerinin deterjan igerisindeki toplam konsantrasyonunun bu ekin A
bélimiinde belirtilen limiti gegmesi halinde, bu maddeler listelenecektir.

Internet sitesine erigim, herhangi bir kisitlama ya da garta tabi olmayacak ve internet sitesinin
icerigi gincelligini koruyacaktir. Internet sitesi Komisyon’un Farmakos internet sitesine veya
INCI adlar:, Avrupa Farmakope adlan ve CAS numaralan arasinda bir eglesme tablosu
saglamaya uygun olan bagka bir internet sitesine baglant1 icerecektir.

Bu zorunluluk; teknik veri belgesi veya malzeme giivenlik veri belgesi meveut ofan endiistriyel
veya kurumsal deterjanlara ve endilstriyel veya kurumsal deterjanlarin yilzey aktif maddelerine
uygulanmaz.



Ek-8
Test Yontemleri ve Analitik Yontemler

Agagrdaki test ve analitik ySntemler, Bakanlik tarafindan yiiriitiilecek piyasadaki deterjanlarin
kontrol islemlerinde uygulamr:

1. Referans yintemi (dogrulama testi)

L1, Tanim

Bu ydntem, gehir atik su aritma iglemleri igin tasarlanmusg olan aktif gamur ve ikincil ¢tkelme
sistemi igin tantmlanan bir laboratuvar modelidir. TS EN ISO 11733'te belirtildigi sekilde bu
test yontemine, gelistirilmis modem igletme sartlari uygulanabilir.

1.2. Olgiim icin gerekli ekipman

Olgme isleminde, genel hatlar Sekil 1°de ve aynntilart Sekil 2°de verilen kiigitk aktif camur
tesisati kullamhir. Ekipman, sentetik atik su igin sentetik atik su deposu A, besleme ayar
pompasi B, havalandirma kabi C, ¢oktiirme kabi D, aktif camuru tekrar beslemesi igin hava
pompast E ve islemden gegirilmis atik siviyi depolamak i¢in kap F*den olusur.

A ve F kaplan camdan veya uygun bir plastikten yapilmis olmali ve en az yirmi dért litrelik bir
hacme sahip olmalidir. B pompasi, sentetik atik suyun, havalandirma kabina sabit bir debide
akigint saglamalidir; bu kap, normal iglem esnasinda, g litre siv1 karigim ihtiva eder. C kabinin
koni seklindeki taban kismmn {ist bilgesinde asilt halde sinterlenmis bir G havalandirma kabi
bulunur, Havalandirnicidan gegirilen hava miktar:, H debi dlgeriyle siirekli izlenmelidir.

1.3. Sentetik atik su

Deneyde, sentetik atik su kullanilir. Her bir litre gesme suyu i¢in, agagida belirtilen maddeler
¢OzZilir:

- 160 mg pepton;

- 110 mg et ekstraty;

- 30 mg iire, CO(NH2)z;

- 7 mg sodyum klortir, NaCl;

- 4 mg kalsiyum kloriir, CaCl.2H,0;

- 2 mg magnezyum stilfat, MgS04.7H,0;

- 28 mg dipotasyum hidrojen fosfat KyHPQy;
- ve 10 £ 1 mg yiizey aktif madde.

Sentetik atik su, kullamlacag: glin taze olarak hazirlanir.

1.4. Orneklerin hazirlanmast

Bagka maddeler katilmamug yiizey aktif maddeler, oldugu gibi deneye tabi tutulur. Sentetik atik
suyun hazirlanabilmesi igin, yiizey aktif madde numunesinin aktif igeriginin belirlenmesi
gereklidir (1.3).

1.5, Ekipmamn ¢ahgtirilmasi

11k olarak, C havalandirma kabi ve D ¢oktiirme kabi sentetik atik su ile doldurulur. D kabimn
yiiksekligi, C havalandirma kabinin hacmi {ig litre olacak sekilde sabitlenir. Esas itibariyle evsel
kaynakli atik sularin islendigi bir atik su aritma tesisinden yeni alinmuig, iyi kalitede 3 ml’lik
ikinci kademe sivi atig1 sentetik afik suya ilave edilerek agilama yapilir. Bu agilama srvist,
numune alma ve uygulama iglemleri arasindaki ddnemde aerobik sartlarda muhafaza
edilmelidir. Sonra, G havalandiricisi, E hava pompast ve B besleme ayar pompast galigtirilir,
Sentetik atik su, besleme debisi 1 litre/saat olacak gekilde, C havalandirma kabindan gegirilir.
Bu sekilde, pis suyun C kabindaki ortalama bekleme siiresi {i¢ saate ayarlanmig olur.



Havalandirma tuzi, C kabindaki karigim stirekli siispansiyon halinde kalacak ve ¢oziinmiig
oksijen miktari en az 2 mg/L olacak sekilde ayarlamr. Bu esnada, uygun yollarla kospiiklenme
dnlenmelidir. Aktif gamuru inhibe eden veya ylizey aktif madde igeren kispitk dnleyici maddeler
kullamilmamahdir. E hava pompast, ¢ktiirme kabindaki aktif ¢camur, C havalandirma kabina
stirekli ve diizenli olarak tekrar beslenecek sekilde ayarlamr. C havalandirma kabinn st
kisminda, D ¢6ktiirme kabinin tabaninda veya dolagim hattinda birikmis ¢amur, firga veya
baska uygun bir yéntem ile glinde en az bir defa kazinarak dolagima verilmelidir. Camurda
¢Bkelme durdugunda, 2 ml’lik bdliimler halinde % 5’lik demir klorlir ¢8zeltisi ilave edilerek
yogunlugu arttirilabilir; gerektiginde, bu iglem tekrar edilir.

D g8ktlirme kabindan tagan atik sivi 24 saat middetle F kabinda toplamr ve ¢ok iyi
kangtinldiktan sonra numune alinir, Bu iglemi takiben F kabi dikkatlice temizlenir.

1.6, Olgme ekipmaninm kontrolil
Sentetik atik suyun (mg/L cinsinden) yiizey aktif madde muhtevasi, kullanimdan hemen &nce
tayin edilmelidir.

24 saat siireyle F kabinda toplanmig bulunan sividan alinan numunenin (mg/L cinsinden) yiizey
aktif madde muhtevasi, hi¢ beklenilmeden, aym ydntemle analitik olarak tayin edilir. Tayin
hemen yapilamayacaksa, numuneler tercihen dondurularak korunmahdir. Yiizey aktif madde
konsantrasycnlar: 0,1 mg/L yaklagimla belirlenmelidir.

Prosesin verimliligini kontrol amaciyla, F kabinda toplanan cam elyaftan gegirilmis atik sivinin
ve A kabindaki filtrelenmig sentetik atik suyun kimyasal oksijen ihtiyac1 (COD) veya ¢5ziinmiig
organik karbon (DOC) muhtevasi haftada en az iki defa tayin edilir.

Sekil 3’te goruldiigii gibi, on islem periyodu sonunda, yiizey aktif maddedeki giinlik
parcalanabilirlik degerleri diizenli hale geldiginde, DOC veya COD degerlerindeki azalma
hemen hemen sifira inmelidir.

Havalandirma kabindaki aktif ¢amur iginde astl1 halde bulunan katilarm kuru madde muhtevasi
¢/L cinsinden haftada iki defa tayin edilmelidir. Kuru madde muhtevasi 2,5 g/L'den fazla ise,
¢amurun bir boliimii alinmalidir.

Pargalanma deneyi, oda sicakliginda yapilir. Ancak, sicaklik kararli durumda olmali ve 19-24
°C aralifinda tutulmahdar.

1.7. Biyolojik parcalanabilirligin hesaplanmas
Yiizey aktif maddenin parcalanma ylizdesi, giinlitk olarak, sentetik atk suyun ve F kabinda
toplanan sivinin mg/L cinsinden yilzey aktif madde muhtevas: teme! alinarak hesaplanmalidir.

Elde edilen pargalanabilirlik degerleri, Sekil 3°te gosterildigi gibi grafige gegirilir,

Ytizey aktif maddenin parcalanabilitligi, pargalanmanin diizenli oldugu ve donanimin
problemsiz clarak ¢alistif siirece, 6n islem ve yeni ortama alighnilma periyodunu takip eden
yirmi bit giin ve lizeri stirede elde edilen degerlerin aritmetik ortalamasi olarak hesaplanmalidir.
On islem periyodu, hig bir durumda altr haftayr gegmemelidir,

Giinliik pargalanma degerleri % 0,1 vaklasimla hesaplanmali, ancak nihai deger en yakin tam
saylya vuvarlatilarak verilmelidir.



Bazi durumlarda, numune alma sikligr azaltilabilir, ancak ortalama degerin hesaplanmasinda,
&n iglem periyodundan sonra gelen yirmi bir giinlitk dénem boyunca alinmis en az on dort adet
numune kullaniimalidir.

2. Biyolojik pargalanabilirlik testlerinde anyonik ylizey aktif maddelerinin tayini

2,1, Prensip

Tayin ybntemi, boyar tzelliklere sahip katyonik metilen mavisinin, anyonik yiizey aktif
maddelerle(MBAS) reaksiyona girerck kloroformla ekstrakte edilebilen mavi renkli tuzlar
olusturmas: prensibine dayanir, Girigimleri énlemek i¢in, dnce alkali ¢8zeltiyle muamele
edildikten sonra asidik metilen mavisi ¢ézeltisi ile ekstraksiyon yapilir. Ayrilan organik fazin
absorbansi, absorpsiyonun maksimum oldugu 650 nm dalga boyunda fotometrik olarak dlgiiliir.

2.2. Reaktifler ve ekipmanlar

2.2.1. Tampon ¢dzelti, pH 10

Bu ¢ozelti, analitik saflikta 24 g sodyum bikarbonat (NaHCO3) ve analitik saflikta 27 g susuz
sodyum karbonatim (Na2COs ) deiyonize su iginde ¢6ziilmesi ve ¢ozeltinin deiyonize suile 1000
ml’ye seyreltilmesiyle hazirlanir.

2.2.2, Nétral metilen mavisi ¢ozeltisi

Analitik saflikta 0.35 g metilen mavisi deiyonize su iginde ¢oziiliir ve deiyonize su ile 1000
ml'ye seyreltilir. Cézelti, kullanimdan en az 24 saat dnce hazitlanmalidir, Kloroforma karst
olgtilen sahit kloroform faziun absorbansi, 650 nm dalga boyunda her 1 cm optik yol i¢in
0.015°1 gegmemelidir,

223, Asidik metilen mavisi ¢bzeltisi

Analitik saflikta 0,35 g metilen mavisi 500 ml deiyonize su iginde goziiliir ve 6,5 m! siilfiirik
asit (d=1,84 g/ml) ile kangtirilir, Cozelti, deiyonize su ile 1000 ml’ye seyreltilir. Cozelti
kullammdan en az 24 saat 6nce hazirrlanmalidir. Kloroforma kargi Slgiilen sahit kloroform
fazinin absorbanst, 650 nm dalga boyunda her 1 em optik yol igin 0.015°1 gegmemelidir.
2.24. Kloroform (triklormetan), analitik saflikta, yeni damitilmug

2.2.5. Dodesil benzen siilfonik asit metil esteri

22.6. Potasyum hidroksit (KOH) ¢dzeltisi, 0,1 M, Etanolde ¢6ziilerek hazirlanmg

22.7. Etanol CzHsOH, saf

22.8. Siilfiirik asit HySOs,¢6zeltisi, 0,5 M

2.2.9. Fenolftalein ¢zeltisi

Bu ¢dzelti, 1 g fenolftaleinin 50 ml etanol iginde ¢6ziiliir ve siirekli kangtirarak igine 50 ml
deiyonize su ilave edilir. Cokelek olugursa, stiziilerek ayrilir,

2.2.19, Metanol hidroklorik asit:250 ml hidroklorik asit (analitik saflikta) ve 750 ml metanol
2.2.11. Ayirma hunisi, 250 ml’lik

2.2.12. Olgiili balon, 50 ml’lik

2.2,13. Olgtlt balon, 500 ml’lik



2.2.14. Olgiilii balon, 1.000 ml’lik

2.2.15. Balon, 250 ml’lik, yuvarlak dipli, rodajli bir cam tapasi bulunan, geri sofutuculu;
kaynama taslan

2.2.16. pH metre
2.2.17. Fotometre, 650 nm’de Sl¢lim yapmak i¢in, (1-5) cm hiicreleri bulunan
2.2.18. Kalitatif stizgec kigitlan

2.3, Islem
Analize tabi tutulacak numuneler, kopiik seviyesinden alinmamalidir.

Analizlerde kullanilacak ekipmanlar su ile iyice yikandiktan sonra, kullamulmadan bnce,
metanollii hidroklorik asit (2.2.10) ve arkasindan deivonize su ile ¢ok iyi durulamr,

Aktif gamur tesisine giren ve gikan sivilardan ahinan numuneler hig bekletilmeden stiziliir. [Ik
100 mI'lik siiziinttler atilir,

Bilinen hacimde numune, gerekirse nétrallegtirilerek, 250 ml’lik ayirma hunisine (2.2.11)
alinir. Numune miktart 20-150 g MBAS icermelidir. MBAS muhtevas: digiik olan
numunelerde, numune hacmi 100 ml’ye kadar artirilabilir, Numune hacmi 100 ml’den az ise,
numune deiyonize su ile 100 ml’ye kadar seyreltilir. Numuneye, 10 ml tampon ¢ézeltisi (2.2.1),
5 ml ndtral metilen mavisi ¢tzeltisi {2.2.2) ve 15 ml kloroform (2.2.4) ildve edilir. Kangim,
¢ok giddetli olmamak kaydiyla, 1 dakika streyle didzenli bir gekilde calkalanir. Faz
aynlmasindan sonra, kloroform tabakasi, iginde 110 mi deiyonize su ve 5 ml asidik metilen
mavisi ¢6zeltisi (2.2.3) bulunan ikinci bir ayirma hunisine alimur, Kangim 1 dakika siireyle
¢alkalamir. Kloroform tabakasi, énceden temizlenmis ve kloroform ile 1slatilmis bulunan bir
cam pamugu yerlestirilmig huniden gegirilerek Slgiilii balona (2.2.12) alur.

Alkali ve asidik ¢bzeltiler, ikinei ve Uglinet ekstraksiyonlarda 10°ar ml kloroform kullanularak
ii¢ kez ekstrakte edilir, Birlestirilen kloroform ekstraktlari aym cam pamuk yerlestirilmis
huniden stizilliir ve cam pamuk yerlestirilmiy huninin yikanmasinda kullanilan kloroformla
balonun 50 ml gizgisine (2.2.12) tamamlanir. Kloroform g¢ozeltisinin absorbansi, 1-5 c¢m
hiicrelere sahip fotometre (2.2.17) ile 650 nm dalga boyunda kloroforma kargi 8l¢iilir. Biitiin
iglemler siiresince bir gahit deney yapilir.

2.4. Kalibrasyon grafigi

Standart madde dodesil benzen sillfonik asit metil esteri (tetrapropilen tipinde, molekiil
agirhigi=340) ¢6zeltisinden potasyum tuzu ile sabunlagtirildiktan sonra bir kalibrasyon ¢ozeltisi
hazirlanir, MBAS igerigi, Sodyum dodesil benzen siilfonat (molekill agirh$i=348) olarak
hesaplanir. :

Tartim kabi kullanilarak, 400-450 mg Dodesil benzen siilfonik asit metil esteri (2.2.5) 0.1 mg
duyarlihkla tartilir ve yuvarlak tabanh balona alinir ve igine 50 ml etanollii potasyum hidroksit
cozeltisi (2.2.6) ile bir kag kaynama tagi konur. Geri soputucu takilir ve kangim bir saat
mtddetle kaynatilir. Sofutulduktan sonra, geri sogutucu ve traglanmig cam baglant yaklagik
30 ml etanol ile balon igine yikanir. Cozelti, renksiz hale gelinceye kadar fenolftalein
indikatoriine kars: stilfiirik asit ile titre edilir. Cozelti daha sonra 1000 mI’lik 6l¢iilil balona
(2.2.14) aktanlir, isaret ¢izgisine kadar deiyonize su ile seyreltilir ve karigtinlir.



Hazirlanan bu stok ytizey aktif madde ¢dzeltisinin bir kism tekrar seyreltilir. Bunun igin,
gozeltiden 25 ml’lik bir kisim alimr, 500 ml’lik 8ltili balona (2.2.13) aktarilir, deiyonize su ile
isaret ¢izgisine kadar seyreltilir ve karigtirilir.

Ex 1,023

szeltini -
Bu standart ¢6zeltinin 1 ml’sinde, 20000

mg MBAS bulunur.

E: mg cinsinden numunenin agirhigidur,

Kalibrasyon grafiginin hazirlanabilmesi i¢in, standart ¢ozeltiden 1 ml, 2 ml, 4 ml, 6 ml ve 8
ml’lik kisimlar alimr ve her biri deiyonize su ile 100 ml’ye seyreltilir ve daha sonra 2.3’te
verilen islem, sahit deney islemi dahil olmak tzere, uygulanir,

2.5, Sonuglarin hesaplanmasi
Numunenin anyonik ylizey aktif madde (MBAS) miktar kalibrasyon grafiiinden (2.4) okunur,
Numunenin MBAS igerigi asafidaki gibi hesaplanir;

mgMBASx 1000
4

= MBAS mg/L

Burada;
V: Kullamlan numunenin ml cinsinden hacmidir.
Sonuglar, Sodyum dodesil benzen stilfonat (MA: 348) olarak verilir.

2.6 Sonuglann gosterilmesi
Sonuglar 0.1 yaklasimla MBAS mg/L cinsinden ifade edilir.

3. Biyolojik par¢alanilabilirlik deney sivilarinda noniyonik yiizey aktif madde tayini

3.1. Prensip
Yiizey aktif maddeler derigtirilir ve gaz ayirma yontemi ile izole edilir. Kullamilan numunedeki
noniyonik yiizey aktif madde miktar1 250-800 pg aralifinda olmahidir.

Ayrilan yiizey aktif madde etil asetatta ¢6ziiliir,

Faz aynilmasindan ve ¢dzliciniin buharlagtirilmasindan sonra, noniyonik yiizey aktif madde,
modifiye Dragendorff reaktifi (KBils+BaClztbuzlu asetik asit) ihtiva eden sulu gdzelti iginde
¢Oktlrliir,

Cokelek stizillir, buzlu asetik asit ile yikamir ve amonyum tartarat ¢éizeltisinde ¢oziiniir.
Cozeltideki bizmut, bir parlak platin indikatdr elektrot ve bir kalomel veya glimfig/glim{is kloriir
referans elektrot kullanilarak, pH degeri 4-5 arasinda tutulan bir pirolidinditiyokarbamat
¢ozeltisi ile potansiyometrik olarak titre edilir. Bu ydntem, 6-30 aralifinda alken oksit gruplan
ihtiva eden noniyonik yiizey aktif maddelere uygulanir.

Titrasyon sonucu elde edilen deger, ampirik fakt6r 54 ile garpilarak, noniyonik yiizey aktif
madde derisimi, standart referans madde olarak alinan 10 mol etilen oksitli nonilfenol (NP 10)
cinsinden ifade edilir.

3.2. Reaktifler ve ekipman
Reaktiflerin hazirlanmasinda sadece deiyonize su kullanilmalidir.



3.2.1. Saf etil asetat, yeni damitilmus,
3.2.2. Sodyum bikarbonat (NaHCQs), analitik saflikta

3.2.3. Hidroklorik asit ¢ozeltisi [20 ml derisik hidroklorik asit su ile 1000 ml ye tamamlanarak
hazirlanir]

3.2.4. Metanol, analitik saflikta, yeni damutilmig ve cam sisede muhafaza edilen.
3.2.5. Bromkrezol moru; 100 ml metanolde 0.1 g

3.2.6. Coktlirme reaktifi: Coktiirme reaktifi, iki kisim A ¢ozeltisi ile bir kisim B ¢8zeltisinin
kanstinlmast ile hazirlanir. Karigim, kahverengi bir sisede muhafaza edilmeli ve kanstirildiktan
sonra bir hafta i¢inde kullaniimalidir.

3.2.6.1. A ¢bzeltisi

Analitik saflikta 1.7 g bizmut nitrat (BiONO3.H20), 20 ml buzlu asetik asitte ¢oziillir ve
su ile 100 ml’ye tamamlamr, Ayr bir kapta, analitik saflikta 65 g potasyumn iyodiir 200
ml suda goziliir. Bu iki ¢dzelti 1000 ml’lik dlgiilii bir balonda kanstinhr, iizerine 200 ml
buzlu asetik asit (3.2.7) ildve edilir ve su ile 1000 ml’ye tamamlanir,

3.2.6.2. B ¢ozeltisi
Analitik saflikta 290 g baryum kloriir (BaCl2.2H20) suda ¢dziilerek 1000 ml ye
tamamlamnr,

3.2.7. Buzlu asetik asit, % 99-100’liik (daha diigiik konsantrasyonlar arzu edilmez),

3.2.8. Amonyum tartarat ¢6zeltisi: Analitik saflikta 12,4 g tartarik asit ile analitik safiikta 12,4
ml amonyak ¢ozeltisi (d=0,910 g/ml) kangtirilir ve su ile 1000 ml’ye tamamlanir (egdeger
miktarda analitik saflikta amonyum tartarat da kullanilabilir).

3.2.9. Amonyak ¢ozeltisi, seyreltik: Analitik saflikta 40 ml derisik amonyak ¢dzeltisi (d=0,910
g/ml) su ile 1000 ml’ye tamamlamir.

3.2.10. Standard asetat tampon ¢ozeltisi: Analitik saflikta 40 g kati sodyum hidroksit bir
beherde suyla ¢dziilerek 500 ml ye tamamlanir ve sogutulur. (dzeltiye 120 ml buzlu asetik
asit (3.2.7) ilave edilir. Iyice kanigtinilir, sogutulur ve 1000 mI’lik 6lgiili balona aktarilir, Isaret
gizgisine kadar su ile tamamlanr,

3.2.11. Pirolidinditiyokarbamat ¢ozeltisi (karbat ¢dzeltisi olarak bilinir): 103 mg sodyum
pirolidinditiyokarbamat (CsHeNNaS2.2H>0) vaklagik 500 ml suda ¢8ziiltr, analitik saflikta 10
m! n-amil alkol ve analitik saflikta 0.5 g sodyum bikarbonat (NaHCQ5) ildve edilir ve su ile
1000 ml’ye tamamlamr.

3.2.12. Bakir siilfat ¢ozeltisi (3.2.11°m standardiza.éyonu i¢in)
STOK COZELTI: '
Analitik saflikta 1.249 g bakar siilfat (CuS04.5H20) 50 ml 0,5 M stilfiirik asit ¢ozeltisi ile

kangtirilir ve su ile 1000 ml’ye tamamlanir,

STANDARD COZELTL:



50 ml stok ¢dzelti, 10 ml 0.5 M stlfiirik asit (H2804) ile kanstirilir ve su ile 1000 ml’ye
tamamlanir.

3.2.13. Sodyum kloriir, analitik saflikta,

3.2.14. Gaz ayirma cihazi (Bkz. Sekil 5)
Sinterlenmis diskin ¢apu, silindirin i¢ gap ile aym btiyliklikte olmalidir,

3.2.15. Ayirma hunisi, 250 ml’lik.

3.2.16. Manyetik karistinic1, 25-30 mm’lik bir magneti bulunan.

3.2.17. Gooch krozesi, Tip G 4, delikli tabammn ¢apt 25 mm olan.

3.2.18. Cam elyaf slizge¢ kagitlar, daire seklinde, daire gap1 27 mm ve lif ¢ap1 0.3-1,5 m olan.
3.2.19, Stizme erlenleri, iki adet, 250 ml ve 500 mD’lik, adaptdrlii ve lastik tapali.

3.2.20. Potansiyometre, kaydedicili, Slgme aralipn 250 mV olan, parlak platin indikatsr
elektrodu ve kalomel veya glimilg/glimilg klorilr referans elektrodu bulunan, 20-25 ml kapasiteli
bir otomatik biireti veya alternatif olarak manuel donanim bulunan.

3.3, Yintem

3.3.1. Ylizey aktif maddelerin ayrnlmasi ve konsantrasyonu

Numune ¢ozeltisi bir kalitatif siizge¢ kagidindan siiziiliir, Stiziintiintn ilk 100 mI’lik kisp atilir,

Onceden etil asetat ile galkalanmis ayirma cihazi igine, 250-800 g arasinda noniyonik yiizey
aktif madde bulunacak miktarda numure konur.

Ayrilmayi kolaylastirmak igin 100 g sodyum klorlir ve 5 g sodyum bikarbonat ilave edilir.

Numune hacmi 500 ml’den fazla ise, bu tuzlar ayirma cihazina kat1 halde konur ve azot veya
hava gegirilerek ¢oziilir.

Daha kilgik hacimli bir numune kullamlmas ise, tuzlar 6nce 400 ml suda ¢6ziiliir ve daha sonra
ayirma cihazina ilave edilir.

Cihaza, 6nce {ist musluk seviyesine kadar su ilave edilir,

Suyun lizerine dikkatlice 100 ml etil asetat eklenir.

Gaz (azot veya hava) hattindaki yikama gigesine 2/3'tne kadar etil asetat konur.

Cihazdan 30-60 L/h akig hiz1 altinda gaz gegirilir; bir akig dlger kullamilmas: tavsiye edilir.
Havalandirma hizi baglangigta yavag yavas arttirilir. Daha sonra gaz akigi, faz ayirumimun
belirgin bir gekilde goriilecegi ve fazlarn birbirleriyle karigmasimn ve sudaki etil asetat

¢ozeltisinin en az olacagi bi¢imde ayarlanir. 5 dakika sonra gaz akis1 durdurulur.

Organik fazin hacminde sudaki gozeltisi sebebiyle % 20°den fazla bir azalma olur ise, gaz akisi
dikkatlice ayarlanarak ayirma iglemi tekrarlanr.

Organik faz ayirma hunisine alinir. Ayirma hunisinde bulunabilecek bir kag ml su, gaz ayirma



cihazina geri alinir. Etil asetat fazi, kuru kalitatif siizges kagidindan 250 ml’lik behere stiziiliir.

Gaz aytrma cihazma 100 ml daha etil asetat konur ve 5 dakika miiddetle tekrar azot veya hava
gegirilir. Organik faz ilk ayirmada kullanilan ayirma hunisine alinir, sulu faz atilir ve organik
faz, ilk etil asetat kismmin stizilldtigii sizgegten siiziilir, Ayirma hunisi ve stizge¢ 20 ml etil
asetat ile ¢alkalanir,

Etil asetat ekstrakt1 bir su banyosunda (geker ocak iginde) kuruluga kadar buharlastirilir,
Buharlagtirmayi arttirmak igin, ¢ézeltinin yiizeyi iizerinden hafif bir hava akimi gegirilir.

3.3.2. Coktirme ve silzme
3.3.1'de elde edilen kuru kalintt 5 ml metanolde ¢ozilir, 40 ml su ve 0.5 ml seyreltik
hidroklorik asit (3.2.3) ilave edilir ve kangim manyetik karigtinie: ile kanstinlir,

Bu ¢ozeltiye Slgme silindirinden 30 ml ¢6ktiirme reaktifi (3.2.6) ilave edilir. Cozelti stirekli
kanigtirilarak ¢tkelti olugturulur. 10 dakikalik bir karigtirma isleminden sonra ¢ézelti en az 5
dakika miiddetle kendi halinde bekletilir.

Karisum tabani cam elyaf siizgeg kagids ile kaplanmig bir Gooch krozesinden siizilir.  Once
slizgeg kifndindaki kalinti, vakum uygulanarak 2 ml buzlu asetik asit ile yikanir. Daha sonra
beher, magnet ve kroze, 40-50 ml buzlu asetik asit ile yikanir, Cokeltiden hazirlanacak ¢dzelti
titrasyon igin ayni behere alinacagindan ve kalan ¢okelti daha sonra ¢éziilecegi igin, beher
geperlerine yapismug ¢ékeltinin kantitatif olarak almmasi: dnemli degildir.

3.3.3. Cokeltiden ¢ozelti hazirlanmasi

Siizgeg krozesindeki gokeltiye 10°ar ml’lik kisumlar halinde {i¢ sefer (vaklagik 80 °C) sicak
amonyum tartarat ¢ozeltisi (3.2.8) iléve edilir ve ¢okelti ¢6zilliir, Daha sonra her bir tartarat
¢ozeltisi birkag dakika krozede bekletilir ve vakumlu filtreden gegirilerek balona toplarur.

Stizme erlenindeki stiziintii ¢oktiirme isleminin yapildifn behere almr. Kalan ¢dkeltinin
¢dziinmesi i¢in beherin ¢eperleri 20 ml tartarat ¢dzeltisi ile ¢alkalanir.

Kroze, adaptor ve siizme erleni 150-200 ml su ile yikanir, ytkama sulan ¢6kelti igin kullanilan
behere ilave edilir.

3.3.4, Titrasyon

Cozelti, manyetik karistirnie: (3.2.16) ile kanigtinlir, bir kag damla bromkrezol moru (3.2.5) ve
renk menekseye doniisiinceye kadar seyreltik amonyak g¢ozeltisi (3.2.9) ilave edilir (Cozelt,
asitle yikanma sebebiyle hafif¢e asidiktir).

(Cozeltiye daha sonra 10 ml standart asetat tampon ¢6zeltisi (3.2.10) ilave edilir, elektrotlar
daldinilir ve bilret ucu ¢ozeltiye daldirilmig olarak standart karbat ¢dzeltisi (3.2.11) ile
potansiyometrik olarak titre edilir,

Titrasyon luzi 2 ml/dakika’y1 gegmemelidir.

D&niim noktasi, titrasyon egrisinin iki kanadinin kesistigi noktadir.

Zaman zaman, titrasyon egrisinin ddniim yerinde diizlesme gorilebilir; bu durum, platin
elektrodun dikkatlice temizlenmesi ile (zmpara kagid: kullamlarak) &nlenebilir.

3.3.5. Sahit deneyler



Ayn zamanda, 3.3.2’de belirtilen iglemlere uygun olarak, 5 ml metanol ve 40 ml su
kullamlarak yukanda belirtilen islemlerin tamarm uygulanarak bir gahit deney yapilir.
Titrasyonda harcanan standart karbat ¢ozeltisi miktart | mP’yi asmamahdir, aksi takdirde
kullanilan reaktiflerin (3.2.3, 3.2.7, 3.2.8, 3.2.9, 3.2.10), dzellikle agir metal icerigi agisindan,
safliindan siiphe duyulur ve bu durumda, reaktiflerin degistirilmesi gerekir. Sahit deney
sonucu, nihai sonuglarin hesaplanmasinda gz énline alinmalidir.

3.3.6. ‘Karbat ¢&zeltisi’ faktdriinlin kontrolii
Karbat ¢ozeltisi i¢in faktdr tayini, ¢6zeltinin kullanilacag giin yapilmahdir. Bu amagla, 10 ml
bakir siilfat ¢ozeltisi (3.2.12), 100 ml su ve 10 ml standart asetat tampon ¢dzeltisi (3.2.10)
ilavesinden sonra karbat ¢dzeltisi ile titre edilir. Kullantlan miktar a (ml) ise faktdr f, asagidaki
gibi hesaplamr:

_ 10

T a
ve biitlin titrasyon sonuglari bu faktdrle ¢arpilmalidrr.

3.4. Sonuclarin hesaplanmasi

Her noniyonik ylzey aktif maddenin, bilesimine ve 6zellikle de alken oksit zincirinin
uzunluguna bagh olarak farkl bir faktor degeri vardir. Noniyonik yilizey aktif madde derigimi,
standart madde olarak kabul edilen 10 etilen oksit birimli bir nonilfenol (NP 10) cinsinden ifade
edilir. Nonilfenol igin dénitgiim faktdrii 0.054°tlr.

Bu faktor kullamiarak, numunede bulunan noniyonik aktif madde miktari, NP 10 esdefer mg
olarak, asagidaki formiille verilir;

(b - ¢ )xfc 0,054 =NP 10 egdeger mg noniyonik yizey aktif madde miktart
Burada;

b = numune i¢in harcanan 'karbat ¢8zeltisi' hacmi, ml,

¢ = gahit deneyde harcanan 'karbat ¢6zeltisi' hacmi, ml,

f = 'karbat ¢tizeltisinin' faktoriidiir.

3.5. Sonuclarin gisterilmesi
Tayin sonucu 0.1 mg/L NP 10 yaklasimla, mg/L NP 10 cinsinden verilir.

4- Deneye tabi tutulacak anyonik yiizey aktif maddelerin 6n islemden gegirilmesi
4.1. On islem notlan

4.1.1. Numunelerin islemden gecirilmesi

Referans yonteminde (dogrulama testi) birincil biyolojik parcalanabilirligin tayininden Snce,
aniyonik ylizey aktif maddelere ve formille edilmis deterjanlara uygulanacak islem agagidaki
¢izelgede belirtilmistir:

Uriinler Islem

Anyonik ylizey aktif maddeler| Yok

Formiile edilmis deterjanlar | Once alkolle ekstrakte edilir ve daha sonra, iyon
degigtirme iglemi ile anyonik yiizey aktif maddeler
aynlir,




Alkolle ekstraksiyon yapilmasmin nedeni, ticari iiriinlerde bulunan ve bazi durumlarda
biyolojik pargalanabilirlifi bozabilece@i diistiniilen inorganik ve ¢oztinmeyen maddeleri
uzaklastirmaktir.

4.1.2. Iyon degistirme islemi

Dogru bir biyolojik pargalanabilirlik deneyinin yapilabilmesi i¢in, anyonik yiizey aktif
maddelerin sabundan, noniyonik ve katyonik ylzey aktif maddelerden izole edilmesi ve
ayrilmasi gerekir,

Bu iglem, kademeli elusyon igin uygun eluant ve kaba gézenekli degistirici regine kullanilarak
iyon degigtirme teknifi ile gergeklestirilir, Bu sekilde, sabun, anyonik ve nonyonik ylizey aktif
maddeler tek bir iglemle izole edilebilir.

4.1.3. Analitik kontrol

Homojenlestirme igleminden sonra, sentetik deterjandaki anyonik yiizey aktif madde derigimi,
MBAS analitik yontemine gre belirlenir. Sabun muhtevasi uygun bir analitik yontemle tayin
edilir.

Biyolojik pargalanabilirlik deneyleri igin gerekli olan fraksiyonlarin hazirlanmasinda ihtiyag
duyulan miktarlarm hesaplanabilmesi i¢in, {irlinde bu analizin yapilmas: gereklidir.

Yizey aktif maddelerin kantitatif olarak ekstrakte edilmesine gerek yoktur; ancak, anyonik
vilzey aktif maddelerin en az % 80'i ekstrakte edilmelidir. Genellikle, ekstrakte edilen madde
oran1 % 90 veya daha fazladir.

4.2, Prensip

Homojen bir deterjan numunesinden (toz, krem ve stvi seklinde) etanolle ekstraksiyon yoluyla
sentetik deterjanda bulunan yiizey aktif maddeler, sabun ve alkolde ¢dziinebilen diger bilegenler
elde edilir.

Etanol ekstrakti kuruluga kadar buharlagtirilir, izopropanol/su karisiminda ¢dziliir ve elde
edilen ¢ozelti, 50 °C’ye 1sialmus kuvvetli asidik katyon degigtirici / iri gdzenekli anyon
degigtiriciden gegirilir. Iglemin bu sicaklikta yapilmasimin sebebi, asidik ortamda bulunmasi
muhtemel yag asitlerinin ¢okelmesini dnlemektir,

Deterjanda olabilecek noniyonik ylizey aktif maddeler ¢ozeltidedir.

Sabunlagmig yag asitleri, CO; igeren etanol ekstraksiyonu ile ayrilir. Anyonik yiizey aktif
maddeler, izopropanol ve su karigtminda hazirlanmig amonyum bikarbonat ¢ézeltisi ile
amonyum tuzlar1 olarak elde edilir. Pargalanabilirlik deneylerinde bu amonyum tuzlan
kullaniir,

Biyolojik pargalanabilirlik deneyini ve analitik iglemi bozabilecek katyonik ylizey aktif
maddeler, anyon degistirici Uzerine yerlestirilmis katyon degistirici tarafindan tutularak
uzaklagtirilir,

4.3. Kimyasallar ve ekipman

4.3.1. Deiyonize su

4.3.2. Etanol (C;HsOH), % 95°lik (v/v) (Metil etil keton veya metanole denature edici madde
olarak izin verilebilir) :



4.3.3.1zopropanol/ su karistmu, (50/50 v/v);

- hacimce 50 birim izopropanol (CH;CHOH.CH3) ile

- 50 birim su (4.3.1)
4.3.4. Karbondioksitli Etanol ¢ozeltisi {yaklagik % 0,1 COs igeren): Etanol (4.3.2) igerisinden
sinterlenmig bir tiip yardimyla 10 dakika stireyle CO» gaz1 gegirilerek. Sadece yeni hazirlanmg
¢ozeltiler kullamlmahdar.
4.3.5. Amonyum bikarbonat ¢6zeltisi, (60/40 v/v): Bu ¢6zelti 0,3 mol amonyum bikarbonatin
(NH4HCOs3), hacimee 60 birim izopropanol ve 40 birim su (4.3.1) igeren 1000 ml’lik bir kangim

i¢inde ¢vziilmesiyle hazirlanir,

4.3.6. Katyon degistirici (KAT), kuvvetli asidik, alkole dayanikh, (tane boyu 50 —100 mesh
olan).

4.3.7. Anyon degigtirici (AAT), kaba gézenekli, Merck Lewatit MP 7080 (tane boyu 70-150
mesh) veya esdegeri.

4.3.8. Hidroklorik asit (HCI) ¢&zeltisi, % 10°luk (w/w).

4.3.9, Balon; 2000 ml’lik, dibi yuvarlak, traglanmig cam tapali, geri sogutuculu,
4.3.10. Siizgeg kagidi igin (isitilabilir) 90 mm ¢apinda nuge hunisi;

4.3.11 Nuge erleni; 2000 m1’lik.

4.3.12. Iyon degistirici kolonlar; 1suma ceketli ve musluklu, i¢ tiipiiniin ¢apt 60 mm ve
vilksekligi 450 mm olan (Bkz. Sekil 4).

4.3.13. Su banyosu

4.3.14, Vakumlu etitv

4.3.15. Termostat

4.3.16. Déner kurutucu

4.4, Ekstraktin hazirlanmasi ve anyonik yiizey aktif maddelerin ayrilmast

4.4.1. Ekstraktin hazirlanmasi

Biyolojik pargalanabilirlik deneyi igin gerekli olan yiizey aktif madde miktar yaklagik 50 g
MBAS ‘tir.

Ekstrakte edilecek tirtin miktart, normal sartlarda, 1000 g’1 gegmez; ancak, yeteri kadar ekstrakt
elde edilebilmesi i¢in ilive numune kullammu gerekebilir. Kolaylik agisindan, par¢alanma

deneyi igin ekstrakt hazirlamakta kullanilacak iiriin miktar1 5000 g’la siirlandiriimalidr.

Dencyimler, biiyilk miktarlarda g¢aligilarak tek bir ekstraksiyon yapmak verine, kigik
miktarlarda ancak fazla sayida ekstraksiyon yapmamn daha avantajh oldugunu gdstermistir,



Belirtilen ivon degistirici miktarlar, 600-700 mmol yiizey aktif madde ve sabunla galisilacak
sekilde tasarlanmugtir,

4.4.2. Alkolde ¢oziinebilen bilegenlerin izole edilmesi

Analize tabi tutulacak sentetik deterjandan 250 g aluur, 1250 ml etanol i¢ine ilave edilir,
kangim kaynama noktasma kadar 1sitthir ve siirekli kangtirilmak suretiyle bir saat miiddetle
geri sogutucu altinda kaynatma iglemine devam edilir, Sicak alkollil ¢ézelti, sicakligs 50 °C'de
tutulan kaba gizenekli nuge hunisinden hizla siiziiliir. Balon ve nuge hunisi yaklagik 200 ml
sicak etanol ile yikamr. Yikama sivilan da siiziintiiniin oldugu nuge erleninde toplanir,

Krem veya sivi1 haldeki iiriinlerin analizinde, numunede 55 g’dan fazla anyonik yiizey aktif
madde ve 35 g’dan fazla sabun bulunmamasina dikkat edilmelidir. Tartilmiy numune kuruluga
kadar buharlagtirilir. Kalint1 2000 ml etanol iginde ¢6ziiliir ve yukarida belirtilen islemler
uygulamir. Yogunlugu diisiik olan toz deterjanlar (<300 g/L) i¢in etanol orant 20:1 diizeyinde
ayarlamir. Etanolld sliziinti, tercihen bir doner kurutucu ile kuruluga kadar buharlagtirilir.
Daha fazla miktarda ekstrakt elde edilmesi gerekiyorsa, bu iglem tekrarlanir. Kalinti, 5000 ml
izopropanol/su karisiminda ¢6zltr.

4.4.3. Iyon degistirici kolonlarinin hazirlanmasi

KATYON DEGISTIRICI KOLON

600 ml katyon degistirici regine (4.3.6) 3000 ml'lik behere alinir ve tizerine 2000 m! hidroklorik
asit (4.3.8) ilave edilir. Ara sira kanigtirilarak en az 2 saat beklenir.

Asit bogaltilir ve regine deiyonize su ile kolona (4.3.12) alimir. Kolonun, cam pamuktan
yapilrms bir tapast bulunmalidir,

Kolon 10-30 ml/dakika akis lizi ile kolondan alinan sivida (eluat) kloriir iyonlar
bulunmayincaya kadar deiyonize su ile yikanr,

2000 ml izopropanol/su kangimi (4.3.3) 10-30 ml/dakika akig hizi ile kolondan gegirilir.
Degistirici kolon, bu islemden sonra kullanima hazir hale gelir.

ANYON DEGISTIRICI KOLON
600 ml anyon degistirici regine (4.3.7) 3000 ml’lik bir behere alimr ve tizerine 2000 ml
deiyonize su ildve edilir.

Reginenin gismesi i¢in en az 2 saat beklenir,

Regine deiyonize su ile kolona aktarilr. Kolonun, cam pamuktan yapilmuig bir tapasi
bulunmalidir.

Kolon, kloriir iyonlar: tamamen uzaklagtinlincaya kadar 0,3 M Amonyum bikarbonat gizeltisi
(4.3.5) ile yikamr. Bu iglem yalkdagik 5000 ml ¢dzelti kullanilmasim gerektirir. Kolon, 2000
ml deiyonize su ile tekrar yikanir. 2000 ml izopropanol/su karigimi (4.3.3) 10-30 ml/dakika
alas hizi ile kolondan gegirilir. Bu islemden sonra kolon Hidroksil (OH) formundadir ve
kullanima hazir hale gelir.

fyon degistirme islemi

4.4 4, Katyon degistirme kolonu anyon degistirme kolonunun iistiinde olacak sekilde,
depistirme kolonlan birbirine baglanir.



Kolonlar, termostat kontrollil olarak 50 °C’ye 1sitihir.

4.4.2’de elde edilen ¢ozeltinin 5000 ml’si 60 °C’ye 1sitilir ve daha sonra 20 ml/dakika akis hizs
ile kolonlardan gegirilir. Kolonlar 1000 ml sicak izopropanol/ su karigimi (4.3.3) ile yikanir,

Anyonik yiizey aktif maddelerin (MBAS) elde edilebilmesi igin, KAT kolonu stkiiliir. Kolon
iginden, 50 °C sicaklikta 5000 ml etanol/ CO; ¢bzeltisi (4.3.4) gegirilerek sabunlagmus yag
asitleri kolon disina alinir, Kolondan alinan sivi (eluat) atilir.

AAT kolonundaki MBAS muhtevasi, kolon iginden 5000 ml amonyum bikarbonat ¢6zeltisi
(4.3.5) gecirilerek digar1 aliur, Kolondan alinan sivi (eluat), su banyosunda veya doner
kurutucuda kuruluga kadar buharlastirilir,

Elde edilen kalintida, MBAS (amonyum tuzlar1 seklinde) ve biyolojik parcalanabilitlik testi
tizerinde olumsuz bir etki yaratmayan ve ylizey aktif madde nitelifi tagimayan muhtemel
anyonlar bulunur. Kalintiya, belirli bir hacim elde edilinceye kadar deiyonize su ilave edilir
ve olugan yeni ¢dzeltide (aliquot) MBAS muhtevasi tayin edilir, Bu c¢bzelti, biyolojik
paralanabilirlik deneyinde anyonik sentetik deterjan standart ¢ézeltisi olarak kullamilir,
Cozelti, 5 °C'nin altinda muhafaza edilmelidir.

[yon degistirici recinelerin rejenerasyonu
4.4.5. Katyon degistirici kullanimdan sonra atilr,

Kolondan alinan sivida (eluat) anyonik yiizey aktif madde kalmayincaya kadar (metilen mavisi
deneyi) kolon iginden yaklagik 10 ml/dakika akig hiz ile yukandan agagiya dogru iidve
amonyum bikarbonat ¢dzeltisi (4.3.5) gegirilerek anyon degistirici regine rejenere edilir,

Son olarak, anyon degistirici, yukaridan agafiya dogru 2000 ml izopropanol/su kangimi {4.3.3)
gegirilerek yikanir. Bu islemden sonra, anyon degistirici tekrar kullanima hazir hale gelir.

Deneye tabi tutulacak noniyonik yilzey aktif maddelerin u iglemden gegirilmesi,

5. On islem notlan

5.1. Numunelerin iglemden gecirilmesi

5.1.1. Referans y6nteminde (dogrulama testi) birineil biyolojik pargalanabilirligin tayininden
Snce, noniyonik ylizey aktif maddelere ve formiile edilmig deterjanlara uygulanacak iglem
asagidaki gizelgede belirtilmigtir:

Alkolle ekstraksiyon yapilmasimin amaci, ticari Urlinlerde bulunan ve bazi durumlarda

biyolojik pargalanabilirligi bozabllecegl diistiniilen inorganik ve ¢bziinmeyen maddeleri
uzaklastirmaktir,

Uriinler Islem

Noniyonik yiizey aktif maddeler Yok




Formiile edilmis deterjanlar Once alkolle ekstrakte edilir ve daha sonra, iyon
degistirme islemi ile noniyonik ylizey aktif maddeler
ayrilir.

Iyon degistirme islemi

5.1.2. Dogru bir biyolojik pargalanabilirlik deneyinin yapilabilmesi igin, noniyonik ylizey aktif
maddelerin sabundan, anyonik ve katyonik yiizey aktif maddelerden izole edilmesi ve
ayrilmasi gerekir.

Bu iglem, kademeli ayirma igin uygun ayiric1 ve makro gézenekli degistirici regine kullanitarak
iyon degistirme teknigi ite gergeklestirilir. Bu sekilde, sabun, anyonik ve noniyonik yiizey aktif
maddeler tek bir islemle izole edilebilir,

Analitik konirol

5.1.3. Homojenlegtirme igleminden sonra, deterjandaki anyonik ve noniyonik yiizey aktif
madde derigimleri, sirastyla MBAS ve BiAS analitik tayin y&ntemlerine gére belirlenir. Sabun
muhtevast uygun bir analitik yéntemle tayin edilir.

Biyolojik pargalanabilirlik deneyleri i¢in gerekli olan fraksiyonlarin hazirlanmasinda ihtiyag
duyulan miktarlarin hesaplanabilmesi igin, iriinde bu analizin yapilmas: gereklidir.

Yiizey aktif maddelerin kantitatif olarak ekstrakte edilmesine gerek yoktur; ancak, noniyonik
yiizey aktif maddelerin en az % 80’1 ekstrakte edilmelidir. Genellikle, ekstrakte edilen madde
orant % 90 veya daha fazladir.

Prensip

5.2. Homaojen bir deterjan numunesinden (toz, krem ve sivi geklinde) etanolle
ekstraksiyon yoluyla deterjanda bulunan yiizey aktif maddeler, sabun ve alkolde
¢oziinebilen diger bilesenler elde edilir.

Etanol ekstrakt1 kuruluga kadar buharlagtirilir, izopropanol/su kangiminda ¢oziilir ve elde
edilen ¢tzelti, 50 °C’ye 1sitilmig kuvvetli asidik katyon degistirici / iri gbzenekli anyon
degistiriciden gegirilir, Islemin bu sicaklikta yapilmasimin sebebi, asidik ortamda bulunmasi
muhtemel yag asitlerinin ¢6kelmesini Snlemektir. Cozelti buharlagtirilarak noniyonik viizey
aktif maddeler elde edilir.

Biyolojik pargalanabilirlik deneyini ve analitik islemi bozabilecek katyonik yilzey aktif
maddeler, anyon degigtirici Uizerine yerlestirilmis katyon degistirici tarafindan elimine edilir,

Kimyasallar ve ekipman
5.3. Deiyonize su

5.3.1. Btanol, C2HsOH, % 95°lik (v/v) (Metil etil keton veya metanole, denature edici madde
olarak izin verilebilir)

5.3.2. Izopropanol/ su karigimu, (50/50 v/v);



5.3.3. hacimece 50 birim izopropanol (CH:CHOH-CH3) ile
— 50 birim su (5.3.1)
— Amonyum bikarbonat ¢zeltisi, (60/40 v/v):

5.3.4. Bu ¢bzelti 0.3 mol Amonyum bikarbonatin (NHsHCO3), hacimee 60 birim izopropanol
ve 40 birim su (5.3.1) igeren 1000 m{’lik bir kangim iginde ¢dzillmesiyle hazirlanir.

Katyon degigtirici (KAT), kuvvetli asidik, alkole dayanikls, (tane boyu 50 —100 mesh olan).

5.3.5. Anyon degistirici (AAT), kaba gozenekli, Merck Lewatit MP 7080(tane boyu 70-150
mesh) veya esdegeri.

5.3.6. Hidroklorik asit (HCI) ¢dzeltisi, % 10°1uk (w/w).

5.3.7. Balon; 2000 mI’lik, dibi yuvatlak, traglanmig cam tapali, geri sofutuculu.
5.3.8. Stizgeg kdgidi igin (1sitilabilir) 90 mm ¢apinda nuge hunisi;

5.3.9. Nuge erleni; 2000 mi’lik.

5.3.10. Iyon degistirici kolonlar; 1sitma ceketli ve muslukluy, i¢ tiptiniin ¢ap1 60 mm ve
yiiksekligi 450 mm olan (Bkz. Sekil 4).

5.3.11. Su banyosu

5.3.12. Vakumlu ettiv

5.3.13. Termostat

5.3.14. Déner kurutucu

5.3.15. Ekstraktin hazirlanmas ve noniyonik yiizey aktif maddelerin ayriimasi
5.4. Ekstraktin hazirlanmasi

5.4.1. Biyolojik par¢alanabilirlik deneyi i¢in gerekli olan yiizey aktif madde miktan yaklagik
25 g BiAS tir.

Biyolojik par¢alanabilirlik deneyi igin ekstrakt hazirlamakta kullanilacak Urtin miktar en fazla
2000 g’la sinirfandinlmalidir. Bu sinirlama sebebiyle, pargalanma deneyine yetecek miktarda

BiAS elde edilebilmesi igin, iki veya daha fazla sayida ekstraksiyon yapilmasi gerekebilir,

Deneyimler, bilyllk miktarlarda caligilarak tek bir ekstraksiyon yapmak yerine, kilglik
miktarlarda ancak fazla sayida ekstraksiyon yapmanin daha avantajh oldugunu gostermistir.

Alkolde ¢oziinebilen bilegenlerin izole edilmesi

5.4.2. Analize tabi tutulacak sentetik deterjandan 250 g alinir, 1250 ml etanol igine ilave edilir,
kanigim kaynama noktasina kadar 1sitthr ve siirekli kangtirilmak suretiyle bir saat miiddetle



geri sogutucu altinda kaynatma iglemine devam edilir. Sicak alkollii ¢8zelti, sicaklig1 50 °C’de
tutulan kaba gozenekli nuge hunisinden hizla siiziiliir. Balon ve nuge hunisi yaklagik 200 ml
sicak etanol ile yikanir. Yikama sivilari da silztintiintin oldugu nuge etleninde toplanir.

Krem veya sivi haldeki iiriinlerin analizinde, numunede 25 g’dan fazla anyonik yiizey aktif
madde ve 35 g*dan fazla sabun bulunmamasina dikkat edilmelidir. Tartilmig numune kuruluga
kadar buharlagunlir. Kalint1 500 ml etanol iginde ¢&ziiliir ve yukanda belirtilen islemler
uygulanir,

Yogunlugu diisiik olan toz deterjanlar (<300 g/L) i¢in etanol orani 20:1 diizeyinde ayarlanur,

Etanolld stiziintii, tercihen bir déner kurutucu ile tamamen kuruluga kadar buharlagtinlir, Daha
fazla miktarda ekstrakt elde edilmesi gerekiyorsa, bu iglem tekrarlamir. Kalint;, 5000 ml
izopropanol/su kangiminda ¢6ziiltr.

5.4.3. Iyon degistirici kolonlarinin hazirlanmas

KATYON DEGISTIRIC] KOLON
600 ml katyon degistirici regine (5.3.5) 3000 ml’lik behere aliur ve iizerine 2000 ml
hidroklorik asit (5.3.7) ilave edilir. Ara sira kanistirilarak en az 2 saat beklenir.

Asit bosaltlir ve regine deiyonize su ile kolona (5.3.11) almir. Kolonun, cam pamuktan
yapilmug bir tapast bulunmalidir. Kolon 10-30 ml/dakika akis liz1 ile kolondan alinan sivida
(eluat) klorilr iyonlar: bulunmayincaya kadar, deiyonize su ile yikanur.

2000 ml izopropanol/su karigimu (5.3.3) 10-30 ml/dakika akig hizi ile kolondan gegirilir.
Degistirici kolon, bu iglemden sonra kullamma hazir hale gelir.

ANYON DEGISTIRICI KOLON

600 ml anyon degistirici regine (5.3.6) bir behere alimir ve izerine 2000 ml deiyonize su ildve
edilir. Reginenin sigmesi i¢in en az 2 saat beklenir. Regine deiyonize su ile kolona aktarihr.
Kolonun, cam pamuktan yapilmig bir tapast bulunmalidir.

Kolon, klortir iyonlari tamamen uzaklagtirilincaya kadar 0,3 M amonyum bikarbonat ¢dzeltisi
(5.3.4) ile yrkanir, Bu iglem yaklagik 5000 ml ¢6zelti kullanilmasin: gerektirir. Kolon, 2000 ml
deiyonize su ile tekrar yikanr.

2000 ml izopropanol/su kangimi (5.3.3) 10-30 ml/dakika akig hiz1 ile kolondan gegirilir. Bu
islemden sonra kolon OH formundadir ve kullamima hazir hale gelir,

5.4.4. Iyon degistirme islemi

Katyon degistirme kolonu anyon degistirme kolonunun istiinde olacak sekilde, degigtirme
kolonlan birbirine baglanir. Kolonlar, termeostat kontrolli olarak 50 °C’ye 1sitilir. 5.4.2°de elde
edilen ¢dzeltinin 5000 ml’si 60 °C’ye 1siilir ve daha sonra 20 ml/dakika akis hizi ile
kolonlardan gegirilir. Kolonlar 1000 ml sicak izopropanol/ su karigimi (5.3.3) ile yikanr,
Noniyonik yiizey aktif maddelerin elde edilebilmesi igin, siizlintil ve yikama sivilart toplanir
ve tercihen doner kurutucu ile kuruluga kadar buharlagtinlir. BiAS muhtevas: elde edilen
kalintidadir. Belirli bir hacim elde edilinceye kadar kalintiya deiyonize su ilave edilir ve B1AS
muhtevas: olugan yeni ¢dzeltide (aliquot) iginde tayin edilir. Bu ¢ozelti, biyolojik
pargalanabilirlik deneylerinde noniyonik yiizey aktif madde standart ¢ozeltisi olarak kullarulir,
Cézelti, 5 °C’nin altinda muhafaza edilmelidir.



5.4.5, Iyon degistirici reginelerin rejenerasyonu
Katyon degistirici kullammdan sonra atilir,

Anyon degigtirici regine, kolondan alinan sivida (eluat) anyonik yilzey aktif madde
kalmayincaya kadar (metilen mavisi), kolon iginden yaklagik 10 ml/dakika akis iz ile
yukaridan agagiya dogru 5000-6000 ml amonyum bikarbonat ¢ozeltisi (5.3.4) gegirilerek
rejenere edilir. Son olarak, anyon degistirici, yukaridan asagiya dogru 2000 ml izopropanol/su
kangimt (5.3.3) gegirilerek yikanir. Bu iglemden sonra, anyon degistirici tekrar kullanima hazir
hale gelir,



Sekil-1:
Aktif camur tesisi: genel gbriiniim
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A: Sentetik Atik Su Deposu

B: Besleme ayar pompast

C: Havalandirma kabi (Us litre kapasiteli)
D: Coktiirme kab1

E: Hava pompasi

F: Islem Gormiis Su Deposu

G: Sinterlenmis havalandinct

H: Hava akig digeri

I: Hava




Sekil-2
Aktif camur tesisi: detay
(Olgiiler milimetredir)
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A: Sivi seviyesi
B: Sert PVC
C: Cam ya da suya dayanikli plastik sert PVC



Sekil-3
Biyelojik parcalanabilirligin hesaplanmasi
(dogrulama testi)
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A On iglem periyodu

B Hesaplamanin yapildig: periyot

C Kolay parcalanabilir ylizey akitif madde
D Zor pargalanabilir yiizey aktif madde

E Biyolojik pargalanma(%)

F Zaman (days)



Sekil-4
Isitma ceketli iyon degigtirme kolonu
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Gekil 4 - lsima ceketli iyon dedigtirme kolonu



Sekil-5
Gaz ayirma cihan
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