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Prominence-i ile Bugdayda
Nivalenol ve Deoxynivalenol Analizi

ivalenol ve
Deoksinivalenol
(DON,

vomitoksin) Fusarium
mantari tarafindan
tiretilen mikotoksin
tiirleridir. Insanlar ve
hayvanlar igin yiiksek
toksisiteye sahip
olabilen mikotoksinler,
gida iiretiminin biitiin
basamaklarinda, tiretim
sonras1 depolama
asamasinda ortaya
¢ikabilir ve bunun da
ekonomi, gida giivenligi
ve insan saglig1
agisindan oldukga kritik
sonuglari olabilir.

Yiik. Kim. Ozan Haliscelik

ANT TEKNIK
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Uriiniin hasat,
depolama ve iiretim
asamalarinda kontrol
altinda tutulup kiiflerin gelisimini engellemek ve biitiin bu
asamalar sirasinda iiriinde mikotoksin varligini takip etmek ¢ok
onemlidir. Bu ise ancak hassas, giivenilir ve nispeten diisiik
maliyetli analiz yontemleri ile miimkiin olabilir.

Bu igerikte, bugday, arpa ve musir gibi {irlinlerde ortaya
¢ikabilen Nivalenol ve Deoksinivalenol mikotoksinlerinin
Prominence-i yeni nesil HPLC sistemi ile analizi yer almaktadir.

Yeni Prominence-i cihazinin dedektdriinde hem akis
hiicresi hem de optik sistem i¢in bir sicaklik kontrol fonksiyonu
bulunmaktadir. Burada, ¢evresel sicaklik dalgalaria nedeniyle
kisa dalgaboyu araliginda UV dedeksiyonun hassasiyet
gdstermesine ragmen iyi tekrarlanabilirlik elde edilmistir.

Tablo 1 Analitik Kosullar

Cihaz : HPLC
Model : Shimadzu Mexera Prominence-i
Kolon : Shimpack GIS C18 (5um, 250%4.Gmm |0

Maobil Phase A
Maobil Phasa B
Sicakhk Programi

» Water'Acetonitrile/Methanal = 900ES (viv)
s Acatonitnle/Methanol = BOIS0 (we)
B Kons. 0% (0-20 dk) -» 50 % (20,01 - 25 dk)
> 0% (2501 - 45

Sicakhk Program - 1.0 mil'dk
Kolon Swcakhd a0 C
Enjeksivon Hacmi 10 ul

Dedeksivon U 220 nm (Hicre sicakhg) 45 C)

Tablo 2 Tekrarlanabilirlik (0.1 ppm, n=6)

R.T. % RSD Alan W%WRSD
Mivelana 009 0.68
Deaksinivelanal 0.06 0.75
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Standart Karisimin Analizi

Sekil 1, nivelanol ve deoksinivelanol standart
karisiminin (herbiri 4.0 ppm), 10 ul enjeksiyon kullanilarak
gerceklestirilen analizini gostermektedir. Tablo 1 kullanilan
analitik kosullar1 icermektedir. Test metodunda izokratik analiz
tanimlanmakta, ancak deoksinivelanol eliisyonundan sonra bir
yikama islemi eklenmistir.

Prominence-i standart olarak bir diisiik basing gradient
iinitesi icermekte oldugundan, hedef bilesiklerin eliisyonu
sonrasinda, yliksek organik solvent igerikli bir mobil faz
kolaylikla sisteme pompalanabilmektedir.

0.1 ppm’lik standart ¢6zeltinin alt1 tekrarli analizi
gerceklestirilmistir. Her iki bilesik i¢in de peak alaninin Relatif
Standart Sapma (% RSD) ve elde edilen alikonma zamanlar1
Tablo 2’de gosterilmekte ve kromatogram Sekil 2°de yer
almaktadir.

Kalibrasyon Egrisi Linearitesi

Sekil 3, Tablo 1’in kosullar1 kullanilarak gergeklestirilen
analize ait kalibrasyon egrilerini gostermektedir. 0.1 — 4 ppm
araligindaki bir konsantrasyon araliginda R? degeri 0.9999
olarak belirlenmistir.
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Sekil 1. Standart ¢ozeltiye ait kromatogram (her biri 4.0 ppm)

Bugday Numunesinin Analizi

Sekil 2. Standart ¢6zeltiye ait kromatogram (her biri 0.1 ppm)

Mg

Sekil 4, bugday i¢in uygulanan numune hazirligi adimlarint ab Mivalenal -
gostermektedir. Iki cesit bugday icin saflastirma iki farkls tiir anong | BRI
¢oklu fonksiyonlu kolon kullanilarak gerceklesmistir. -
Sonuglar Sekil 5 ve Sekil 6’da gosterilmektedir. Burada, -
numune ¢dzeltisine nivelanol ve deoksinivelanol spike edilmis ve <0000
1.0 ppm’lik konsantrasyonlar elde edilmistir. 10000 ] -
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Sekil 6. Bugday B'ya ait kromatogram (Kolon B)
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Shimadzu Aplikasyon Bulteni No. L484 Analysis of Nivalenol

and Deoxynivelanol in Wheat Using Prominence-i

Grind less than 1000 pm

Mg
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¢ﬂ—2u¢ mL water/acetonitnle=1 5850w
Shake for 30 man
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Sekil 4. Numune hazirhigi
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