&CSGB

T.C. GALISMA VE
SOSYAL GUVENLIK
BAKANLIGI

~ T.C.CALISMAVE SOSYA_\I:QUVENLiK B,?:KA_[\ILIG_I_ .
IS SAGLIGI VE GUVENLIGI GENEL MUDURLUGU

IS HIJYENI OLCUM, TEST VE ANALIzZiI YAPAN
LABORATUVARLAR
HAKKINDA YONETMELIK
Uyarinca Amonyak ve inorganik Asit Orneklemelerinde Metot
Secimi ve Uygulamalarinda Dikkat Edilmesi Gerekenler

Ayse ERIM
KIMYAGER
Ankara, 25 Subat 2015



KiMYASAL PARAMETRELER

10.

11.

12.

13.

Havadaki Kursun Konsantrasyonu (kisisel ve isyeri
ortami)

Havadaki Salfiirik Asit Konsantrasyonu (kisisel ve
isyeri ortami)

Havadaki Amonyak Konsantrasyonu (kisisel ve isyeri
ortami)

Havadaki Formaldehit Konsantrasyonu (kisisel ve
isyeri ortami)

Havadaki Benzen Konsantrasyonu (kisisel ve isyeri
ortami)

Havadaki Toluen Konsantrasyonu (kisisel ve isyeri
ortami)

Havadaki Ksilen Konsantrasyonu (kisisel ve isyeri
ortami)

Havadaki Hekzan Konsantrasyonu (kisisel ve isyeri
ortami)

Havadaki Arsenik Konsantrasyonu (kisisel ve isyeri
ortami)

Havadaki Civa Konsantrasyonu (kisisel ve isyeri
ortami)

Toz icerisindeki serbest silis analizi (kisisel ve isyeri
ortami)

Renk Karsilastirma Metodu ile Gaz ve Buhar
Konsantrasyonu

Asbest Olciim ve Numune Alma islemleri
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METOTLAR

Uygun Gorllen
Metotlar

Amonyak (NH)

Inorganik Asitler: HF,
HBr, HNO5, HCI, H;PO,,
H,S0,

NIOSH 6015

NIOSH 6016




1. BOLUM

METOT ILE ILGILI
BILGILER




AMONYAK

NIOSH 6015 AMMONIA (AMONYAK)

(VISIBLE ABSORPTION
SPECTROPHOTOMETRY: Goriiniir

NIOSH 6016 AMMONIA Dby IC

( Iyon Kromatogratifisi Yontemi ile
Amonyak Tayini)

Isik Spektrofotometre Teknigi)
NIOSH Manual of

Glincel Analytical Methods : _
Versiyon (NMAM), Fourth Edition, 15 Mayis 1996 Versiyon:1
8/15/94
Kisisel 6rnekleme- TWA ve STEL
Metodun Sabit nokta (ortam) dlcimleri (arka planda bulunan amonyak

Kullanim Alani

konsantrasyonunu tespit etmek icin kullanilabilir); ancak, elde
edilen sonucun sinir degerlerle karsilastiriimasi uygun degildir

Uygulanabilme
Araligi

17 ile 68 mg/m3 arasi (30 L
ornekleme icin)

Bu metot STEL dlcimlerde, =
0,2 L/dk akis hizindaki
orneklemede gecerlidir

0.2 -400 ppm (0.15- 300
mg/m3) 10-L hava 6rnegi igin
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Akis Hizi Olcer

AMONYAK

NIOSH 6015 AMMONIA (AMONYAK)
(VISIBLE ABSORPTION
SPECTROPHOTOMETRY: Goriiniir
Isik Spektrofotometre Teknigi)

NIOSH 6016 AMMONIA Dby IC

( iyon Kromatogratifisi Yontemi ile
Amonyak Tayini)

Birincil akis hizi dlcer/Ikincil akis hizi dlcer

Gerekli Cihaz/
Laboratuvar
Ekipmanlari

On filtreleme (eger ortamda partikiil yogunlugu yiiksek ise
girisimi ortadan kaldirmak icin kullanilabilir)

37-mm sellloz ester membran filtre (0.8-pm gdzenek capl),
paslanmaz celik tel destek, iki parcali kaset filtre tutucu

Not: Deney talimatinda yer verilmis ise sahadaki uygulamasinin
yapilip yapilmadigi kontrol edilmelidir

Analitik hassas terazi(0,01 mg
hassasiyet)
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Hacim Arahgi

AMONYAK

NIOSH 6015 AMMONIA
(AMONYAK)
(VISIBLE ABSORPTION
SPECTROPHOTOMETRY:
Goruniir Isik Spektrofotometre
Teknigi
Debi/Hacim aralgi: 0.1-0.2
litre/dakika
( toplam hacim 0.1 to 96 L.)
0.2 L/dak ile maksimum 8 saat
(Tasma riskine dikkat edilmelidir).

NIOSH 6016 AMMONIA by IC
(Iyon Kromatogratifisi YOntemi
Ile Amonyak Tayini)

Hacim (Volume): 50 ppm igin, Max.
0,1 L-Min. 96 L

Kor numune
sayisl

Her set icin 2-10 arasi alan kort bulunmalidir.

Numunelerin
Tasinmasi

Rutin kosullar (Numunenin 24 saat icerisinde laboratuvara teslim edilecegi
durumda. Daha uzun sureler igin depolama kosullar *+5 °C’i agsmayan

sicaklik” gecerli olacaktir).

Numunelerin
Stabilitesi

Metotta belirlenmemis ancak es
numune alma yonteminin
uygulandigi NIOSH 6016 metodu
referans alindiginda +5 °C’de en
az 35 gun kararli.

+5 0C’de en az 35 gun kararli.
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AMONYAK

NIOSH 6015 AMMONIA (AMONYAK)
(VISIBLE ABSORPTION
SPECTROPHOTOMETRY: Goriiniir
Isik Spektrofotometre Teknigi)

NIOSH 6016 AMMONIA by IC
( Tyon Kromatogratifisi Yontemi Tle
Amonyak Tayini)

Etanolaminler (monoetanolamin,
isopropanolamin ve propanolamin)
Amonyuma(NH,*) benzer tutulma

el SRl kil suresine sahip bilesikler. Alternatif
(zayif) eluent kullanilmasi bu piklerin
ayrilmasina yardimci olacaktir.
Numune basina 1 ile 100 ug
) 0.05 to 1 yg/mL araliginda en az 6 f‘rallglmndni NH; |g|négur;lullfl10Iarak
Kalibrasyon standart ile glinlik kalibrasyon azirianmis €n az © calisma
Edrisini o ... - e ra standardi (Yaklasik 0,11-12 ug/mL
grisinin egrisi cizilmelidir. (Gunlik taze NH,*)
4
Hazirlanmasi RIS GBI R CTr Not: Standartlar kullanimdan hemen
kullanilmahdir) ;
once hazirlayin.
Numune sorbent tlipunlin 6n ve arka kisimlarinin analiz sonuglari kontrol
Analiz edilir. Arkada bulunan amonyak miktari, dndekinin %10'unu asmissa

numune gegersiz sayilir (Markaya bagh olarak farkl bir deder yok ise
laboratuvarlardan % 10 degerini esas alacaklardir)




METOTLAR

Inorganik Asitler: HF,
HBr, HNO,, HCl, H,PO,,

H,SO,




NIOSH 7903-Inorganik Asitler/IC: HF, HBr,

HNO,, HCl, H,PO,, H,S0,

IR, 15 Agustos 1994

Versiyon

Calisma 0.01 - 5 mg/m3/ 3-100 L

erallﬁl / (Ilgili asitler tek 6rnekleyici icerisinde toplanir ve ayni anda dlgim
Ornekleme gercgeklestirilir)

Hacmi

Akis Hizi Olcer Birincil akis hizi élcer/ikincil akis hizi 6lger

Kisisel 6rnekleme- TWA ve STEL

Metodun Sabit nokta (ortam) 6lcimleri (arka planda bulunan asit

Kullanim Alani konsantrasyonunu tespit etmek icin kullanilabilir); ancak, elde edilen
sonucun sinir degerlerle karsilastiriilmasi uygun degildir

Kalibrasyon 0.001 to 0,3 mg araliginda en az 6 standart (her bir anyonu iceren) ile
Egrisinin gunlik kalibrasyon egrisi gizilmelidir. (Glnlik taze hazirlanmis standartlar
Hazirlanmasi kullaniimalidir)



2. BOLUM

CIHAZ BAKIM & KALIBRASYON
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SOSYAL GUVENLIK

o Cihazlarin Bakim Kalibrasyonu

Akis hizi dlgerlerin kalibrasyon periyotlari kullanma kilavuzundan ve tedarikgisinden alinan bilgilere gore
uygun sekilde belirlenmeli ve periyodik kalibrasyonlari yaptirilmalidir.

Kalibrasyon
TS EN ISO/IEC 17025
AB-0028-K

Laboratuvarda birincil akis hizi 6lger varsa, ikincil 6lcerlerin dogrulanmasi birincil 6lger ile yapilmalidir. Birincil
akis hizi 6lcer yoksa, ikincil dlgerler kalibre ettirilmelidir.

Hava 6rnekleme pompalarinin kalibre ettirilmesine gerek yoktur, bakimlari
diizenli araliklarla yapilmalidir.




Analitik Cihazlarin Bakim Kalibrasyonu

Analiz cihazlarinin bakimi icin
tedarikci firmanin belirttigi ve
bakim prosediriine islenen
surelere uyulmahdir.

Deneyde kullanilan pH metre, pipet, balon joje
vb. laboratuvar malzemelerinin kalibrasyonlari
kalibrasyon proseduiriinde belirtilen araliklara
uygun yapiimahdir.
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Cihazlarin Bakim Kalibrasyonu

Reaktif cozeltilerin hazirlanmasinda kullanilan terazi
kalibrasyonu en az iki yilda bir defa (6nerilen)
yaptiriimalidir. Etalon setlerin kalibrasyonlari ve
bakimlari periyodik araliklarla (6nerilen 1 yil)
yaptiriimahdir.



3. BOLUM

NUMUNE ALMA ONCESI
ISLEMLER




Deney personeli
birincil akis olcer ile
kalibrasyon yaparken
kacak testi yapiyor
mu’?




cSsGB . .
o, Numune Alma ve Kalibrasyon Sirasinda Dikkat

Edilmesi Gerekenler

» Kalibrasyonda numune
alma sirasinda
kullanacagi ayni
hortumu kullaniyor
mu?

» Baglanti hortumlarinda
kacak olup olmadigini
kontrol ediliyor mu?

» Numune Oncesi ve
sonrasi kalibrasyon
kosullarini, kalibrasyon
degerleri arasindaki
farki kontrol ediyor
mu? Sahada numune
alma oncesi rotametre
ile son kontrolt
yaplyor mu?




—A-

Numune Alma islemi Oncesinde Dikkat Edilecekler

' Degizhen Alanh Alag Olger '
ROTAMFTRE

S1cakhik Nem, Barometre Bazsme1
Avar Ethiler

— T,

Akis Olcer ile bashklarin baglantilari hava
kacirmayacak sekilde yapilmalidir.

Akis hizi numune allmindan hem énce hem
sonrasinda ol¢tilerek kaydedilmelidir. e
Dijital olmayan akis oOlcerlerin doéru’ e
okunmasi icin prosedir olmalidir.

Akis  hizi ayarlari  temiz  ortamda
yapilmalidir.

Olciim yapilan ortamin sicaklik ve basinci
Olctlmeli, gereken akis hizi dizeltmesi
yapilmalidir.

Numune alma éncesindeki ve sonrasindaki |
akis hizlari olgtilmeli ve kaydedilmelidir.
Aradaki fark %5’ten fazla ise numune iptal
dilir. (Referans TS EN 482 standardi)




4. BOLUM

NUMUNE ALMA ISLEMI




Hava Numunesi Alma ve Sahsi Ornekleme

Diizenegi

o

Tum maruziyet
sinir degerleri

sahsi 6rnekleme
esasina dayalidir.
Sahsi Ornekleme
Soluma Bolgesinden

yapilr,

30 cm

yaricaph

yarimkire
Ornekleme

Bashgi

Pompa

21
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Numune Alma islemi Sirasinda Dikkat Edilecekler

@ TURK STANDARDI
TURKISH STANDARD

Numune sayisi: Numune alma suresi ve
TS EN 689
Nisan 2002 sayisi TS EN 689

standardina uygun
olmalidir.

ICS 13.040.30

ISYERI HAVASI - SOLUNUML A MARUZ KALINAN
KIMYASAL MADDELERINSINIR DEGERLER ILE
KARSILASTIRILMASI VE OLCME STRATEJISININ
DEGERLENDIRILMESI ICIN KILAVUZ

Numune ve kér numune il Numune
Workplace atmospheres-Guidance for the assessment of a I I n a n So rbe nt tu p I e r ayn |
exposure by inhalation to chemical agents for comparison 5 -
with limit values and measurement strategy Iotta n Sec| I m el | d | r.

Alma Basligi
solunum bolgesi icine
yerlestirilmelidir.




e  Numune Alma Islemi Sirasinda Dikkat Edilecekler
ICS 13.060.50 TS EN 689: 2002-04
EN 689: 1995
Ek A
(Bilgi igin)

Numune alma siiresinin fonksiyonu olarak en az numune sayisi

Homojen cgalisma periyodu igin gerekli en az numune sayisi, istatistiksel analizlerle belidenebilir,
ancak Cizelge A.1 yol gosterici olarak kullanilabilir.

Cizelge A.1 - Numune alma siresi ile ilgili bir vardiya basina en az numune sayisi

NMumune alma siiresi Her bir vardiya igin en az numune sayisi Numune alma siiresi ve
10 saniye 30 . .
1 dakika 20 numune SaYISI mar.u2|yet|
5 dakika 12 temsil etmeli
15 dakika 4
30 dakika 3
1 saat 2
> 2 saat 1

Uzun siiregli referans
siiresi bir vardiya 8 saat,
kisa siiregli referans siiresi
15 dakikadir.




Numune Alma ve Kalibrasyon Sirasinda Dikkat

Edilmesi Gerekenler

Numune alma basliginin
pozisyonu ornek alma
esnasinda isciye takildigi
gibi dik pozisyonda
tutuyor mu?

Numuneler rutin
kosullarda kapaklari sikica
kapatilmis, dizgin
etiketlenmis olarak
mettotta belirtilen
kosullarda (6rnegin soguk
zincir) tasiniyor mu?




5. BOLUM

ANALIZ ISLEMI
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Laboratuvardaki Analiz Calismalarinda

Kalibrasyon g¢6zeltileri giinliik
hazirlaniyor mu?

. Numunenin desorpsiyonu i¢cin metotta
firden faz’a Aumuine belirtilen galkalama siiresine uyuluyor
alindiysa TWA hesabi ¢ - yuluy
- mu?
yapilabiliyor mu?

Kalibrasyon egrisinin kontrolii nasil

Numune desorpsiyonu sonrasinda
yapiliyor?

metotta belirtilen siire igcinde mi
analiz ediliyor?

Numunenin on ve arka kisimlarinin Cihaz analiz icin 30
tagma agisindan (% 10 fark dakika 6nceden stabil
degerlendirmesi) kontrolii biliniyor olmasi icin bekletiliyor
mu? mu?
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Kloroform; Hayvanlar
Uzerindeki mutajenik ve
teratojenik etkilerinden

dolayi kanserojen oldugu
disltnulmektedir.

DiKKAT!
Laboratuvar
cahisanlari analiz
sirasinda
kullandiklari
kimyasallarin
toksik/kanserojen
oldugu konusunda
bilgi sahibi mi?
Calismalar
esnasinda
maruziyeti onleyici
tedbirler alindi mi?
Ornegin ceker
ocakta ¢alisma veya
KKD kullanimi vs.

Analiz Sirasinda Laboratuvarda Dikkat Edilmesi
Gerekenler

Sodyum Hidroksit, sulfarik
asit ve sodyumbhipoklorir
korozif kimyasallardir. Cilt ile
temasindan ve buharlarini
teneffiisten kagininiz.

Metotta Yer Alan
Saghk ve Giivenlik ile
ligili Uyanlar

Ceker ocak altinda
calisiniz, cilt
temasindan

kagininiz

Fenol; sindirim, solunum ve
deriden absorbsiyon yontemi ile
vicuda alinirsa korozif ve
zehirleyici etki gosterir. Cilt ile
temasindan ve buharlarini
tenefflsten kagininiz.

Sodyum nitroprussid
ylksek toksisiteye
neden olur. Tozlarini

solumama ve sindirim
yoluyla viicuda
almamaya ekstra 6zen
gosteriniz




6. BOLUM

KAYITLAR & RAPORLAR
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Kayitlar ve raporlama

Sahada Kayit Altina Alinmasi Gerekli Bilgiler

Numune alinan
kisinin adi ve yaptigi
isler

Vardiyada yapilan is
esnasinda kullanilan
diger kimyasallar

Kullanilan kor ve
numune alma
sorbent tiiplerinin
lot numarasi.

Numune alinan
isyeri bolimii

Calisanin KKD
kullanim durumu

Kullanilan cihazlarin
cihaz kodlari veya
seri numaralari.

Numune alma tarihi
ve saati (baslangi¢
ve bitis)

Vardiya-mola
sureleri

Ortam sicakhk ve

basinci (Cevre
sartlari)

Ol¢iim dncesi ve
sonrasi akis hizlari

Numune alma sirasinda goriilen ekstra
durumlar (Havalandirma sisteminin
calisip calismadigi, atolye kapilarinin
acik/kapali olma durumu vb.)




V V V VYV V VY V V

Y VY

s Hijyeni Ol¢iim/Analiz Raporunda  Olmasi Gereken

Bilgiler

OLCUM/DENEY Personelinin Adi

Numune Alinan Kisinin Adi Ve Yaptidi Isler

Numune Alinan Isyeri Bélimii

Numune Alma Tarihi

Kullanilan Metodun Acik Adi

Kullanilan Cihazlarin Cihaz Kodlari Veya Seri Numaralari
Numune Almay: Etkileyen Cevre Sartlari

Numunenin Belirtilen Kosullardaki Isi Temsil ettigine Dair
Aciklama

Numune Alma Stratejisi (TWA/STEL Numunesi)

Sinir Degerler

Numunenin Yalnizca Belirtilen Kosullardaki isi Temsil Ettigine

Dair A¢iklama /




cscB GENEL OLARAK METOT VALIDASYON RAPORUNDA

T.C. GALIGMA VE

. OLMASI GEREKEN PARAMETRELER

N OO U1 A W N =

. GIRIS, AMAC (Metodun Uygulama Amaci)

. METODUN KAPSAMI ve PRENSIBI

. KULLANILAN REAKTIFLER ve HAZIRLANISI
. KULLANILAN CIHAZLAR ve OZELLIKLERI

. NUMUNE HAZIRLAMA

. DENEYIN YAPILISI

. HESAPLAMA

8.

METOD TEYIT PARAMETRELERI

9.CALISMA SONUCLARI
10. KALITE KONTROL PARAMETRELERI VE KRITERLERI

A)Ic¢ Kalite Kontrol (Kér Ornek/ Spike Ornek ile

Kalite Kontrol Grafigi(Referans veya sertifikali referans

malzeme kullanilarak hazirlanan kontrol numunesi analizi)

B)Dis Kalite Kontrol (Yeterlilik Testleri)

11. METOT TEYIT CALISMASINA KATILAN PERSONEL
12. KAYNAKLAR

Not: Yapilan calismada duslk,
orta, yuksek konsantrasyon
belirlenirken mevzuatta yer alan
sinir degerlerle secilen
konsantrasyonlarin iliskisi
kurulmalidir. Bu bilgi raporda yer
almahdir (TWA ve STEL olctimleri
icin aciklamali)




GENEL OLARAK METOT TEYiT RAPORUNDA OLMASI

GEREKEN PARAMETRELER

METOD TEYiT PARAMETRELERI
eDogruluk(Accuracy)
eKesinlik

a. Tekrarlanabilirlik (Repeatibility): (En az 5-7 numune ile 3

konsantrasyonda calisma)
b. Tekrar Uretilebilirlik (Reproducibility):
Not: Operatorler arasinda F testi, T testi veya Anova gibi istatistiksel araglarla karsilagstirma
yapilacak.
eBelirleme Siniri (Tespit Limiti) LOD
eTayin Siniri (Raporlama Limiti) LOQ
eLineerlik (Linearity)
eic dis kalite kontrol

eGergeklik (trueness) calismasi icin Geri kazanim ve bias hatasi mutlaka hesaplanmalidir.




GENEL OLARAK METOT TEYiT RAPORUNDA OLMASI

GEREKEN PARAMETRELER

Ol¢iim Belirsizligi Hesaplamalari

A) Numune Alma Kismindan Gelen Olgiim Belirsizligi:

e Ornekleme Pompasindan Gelen Belirsizlik

Numune alma hacmine etkisinden dolayi sicaklik, basing 6l¢ciim belirsizligi

e Akis Hizi Olgerden Gelen Belirsizlik
«  Zaman Ol¢iimiinden Gelen Belirsizlik } (metoda tam uyum varsa bu

iki belirsizlik bileseni ihmal
edilebilir)

*  Numune Tasimadan Gelen Belirsizlik

Malzeme Makine Ol¢iim

NOT: Analiz sonuglarinin
hesaplanmasi igin bir excel programi
olusturulmasi ve hesaplarin elle
dogrulanmasi prosediiri
uygulanmalidir.

Cevre insan Metod




GENEL OLARAK METOT TEYIT RAPORUNDA OLMASI

GEREKEN PARAMETRELER

Olgiim Belirsizligi Hesaplamalari

Malzeme Makine Olciim

B) Analiz Kismindan Gelen Ol¢iim Belirsizligi:
Olciim Tekrarlanabilirligi Belirsizligi
Olciim Tekrariiretilebilirligi Belirsizligi »
Ekstraksiyon Belirsizligi/Analitik geri

kazanimdan gelen belirsizlik Cevre ingan Metod

Sorbent Tup Desorpsiyon Belirsizligi
Kalibrasyon Egrisi Belirsizligi

Stok Standart Safsizlik Belirsizligi/Ticari Grlniin sertifikasinda yazan degere gore hesaplanacak
Hacim Belirsizligi (Cam Malzeme)

Tartim Belirsizligi (Terazi)

Cihazin tepki sapmasi belirsizligi, korden gelen belirsizlik: ihmal edilebilir.)

NOT: Eger bazi belirsizlik bilesenleri
deneyin dogasi geregi 6l¢cllemiyorsa en
azindan tanimlanmalidir.




Metot Bir
Laboratuvarda
ilk Defa
Uygulanacagi
Zaman

Yeni Bir
Metot
Gelistirildigi
Zaman

Cihaz
Arizalanip
Onarildiktan
Sonra

Kullanilan
Metotta Bir
Degisiklik
Yapildiginda

Deney
Personeli
Degistiginde
Veya Yeni Bir
Personel
Eklendiginde

Cihaz Veya
Deney
Sonucu

Etkileyecek

Bir Parcasi

Degistiginde

Metot
Validasyonu
Tekrar Edilmesi
Gereken
Durumlar
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