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KONU:
Meyve sularinda patulin ve HMF analizi

CALISMANIN AMACI:

islenmis meyve ve iriinlerinde patulin ve HMF miktarlarimn tespiti.

Kanser arastirma merkezleri patulinin akut toksik kanserojen ve mutajen etkileri olan bir bilesen oldugunu
bulmustur, kisa donemdeki etkileri ise alinan doza bagli olan Patulin elmada, hububatta, ekmekte, peynirde, armut,
kayisi, seftali ve liziimde de bulunabilir. Patulin miktan islenmis meyve ve uriinlerinde trunin kalitesini
belirlemektedir. islem sirasinda patulin miktar kabul edilebilir sinmirlara kadar disiiriilmelidir.

Bazi lilkeler meyve suyu ve diger meyve Urlinlerinde patulin diizeyini 20-50 ppb olarak belirlemislerdir. Diinya Saglik
Orguti ise elma suyunda patulin dizeyini 50 ppb olarak belirlemis olup, bu limitin Gizerinde patulin iceren urunlerin
satisinm kabul etmemektedir.

Meyve suyunun 1si1l islem gormesi nedeniyle indirgen seker ve aminoasitlerin tepkimeye girmesi sonucunda HMF
(hidroksimetilfurfural) meydana gelmektedir.

METOD ve MATERYALLER:

Calisma Shimadzu marka HPLC cihaziyla yapilmistir.

Ekstraksiyon Yontemi:

Ayirma hunisine ( 100 ml'lik ayirma hunisi kullanilabilir ) 11.2° Brikse sulandirilmis elma suyundan 20 ml koyulduktan
sonra, lzerine 20 ml etilasetat eklenir. Ayirma hunisinin kapagi kapatilarak, calkalanir. Calkalama sirasinda, ayirma
hunisinin havasinin alinmasi unutulmamalidir.

Standart olarak, faz ayrilmasi icin 5 dakika beklenir. Birinci erlenmayere renkli olan (elma konsantreli) faz,
ikinci erlenmayere ise, beyaz ( etilasetatl ) faz alinir.

Birinci erlenmayerdeki renkli faz tekrar ayirma hunisine alimir. Uzerine 20 ml etilasetat cekildikten sonra
calkalanir. Calkalama sirasinda ayirma hunisinin havasi alinir.

Standart olarak, faz ayrnlmasi icin 5 dakika beklenir. Renkli olan faz, birinci erlenmayere alinir ve atilir.
Etilasetatl faz ise, ayirma hunisinde kalir. Ayirma hunisindeki etilasetatli fazin lizerine, daha onceden elde edilen,
ikinci erlen- mayerdeki solusyon ilave edilir.

Ayirma hunisinde bulunan bu solusyona 10 ml %1,5’lik Na,COs; ilave edilir. Calkalama sirasinda ayirma hunisinin
havasi alinir.

Faz ayrilmasi gerceklesir gerceklesmez, etilasetatli kisim birinci erlenmayere, renkli olan kisim ikinci
erlenmayere alimir. Alkali bir ortam olustugu icin, faz ayrlmasi icin 5 dakika beklemeye gerek yoktur.

ikinci erlenmayerdeki renkli olan kisim, tekrar ayirma hunisine alinir. Uzerine 20 ml etilasetat ilave edilerek,
iyice calkalanir. Faz ayrilmasi icin 5 dakika beklenir.

Faz ayrilmasi gerceklesince, renkli olan kisim, baska bir erlenmayere alinir ve atilir. Kalan etilasetath kisim ise,
daha once elde edilen etilasetatlh solusyonla birlestirilir.

100 ml'lik dereceli silindir alinarak, iizerine huni koyulur. 0,45 mikronluk fitre kagidina bir miktar (30-40 gr)
Na,SO,4 koyulur. Elde edilen solusyon, yavas yavas bosaltilir. Daha sonra sodyumsilfat tizerinde kalan kalintilarin
alinmasi icin, 10 ml etilasetat Na,SO, 'Un Uzerine bosaltilir.

Elde edilen ornek, 100 ml'lik balon jojeye aktarlir ve rotary evaporatorde 45°C'de 1 mm Hg basincta, balonda
cok az bir miktar kalincaya kadar evapore edilir.

Azot gaz1 yardimiyla ornek kurutulur. Kuru balona 2 ml pH s1 4.0 olan (asetik asitle ayarlanmis) ultra saf su
ilave edilir. Elde edilen kalint1, viale pipet yardimiyla aktanlir. Boylece, 6rnek hazirlama islemi tamamlanir.
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Hesaplama:

Standart kansim kullanilarak external standart yontemine gore 11,2° Briksteki Patulin ve HMF Miktan tayini

yapilmaktadir.
ANALITIK KOSULLAR:
Cihaz : Shimadzu Prominence HPLC Akis Hizi : 5 ml/dk
Kolon : GLSciences Inertsil ODS 3 Dedektor : PDA
(250 mm x 4.6mm x 5 um) Sure : 25 dk
Kolon Firin Sicakligi :25°C Mobil Faz : Asetonitril/Su (%7/%93)

Enjeksiyon Hacmi

: 50 uL

SONUCLAR ve GORUSLER

1. Kromotogramlar
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Sekil 1 : 0.5 ppm Patulin ve HMF Standart
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2. Kalibrasyon Egrisi

E Calibration Curve Yiew
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Sekil 3 :Patulin icin kalibrasyon egrisi

E Calibration Curve View
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Sekil 4 :HMF icin kalibrasyon egrisi

Bu Aplikasyon Notu uygulamanin gerceklestirildigi tarihe ait bilgiler 1s181nda olusturulmustur.
Bu yayinda yer alan bilgilerin referans gosterilerek baska bir yerde kullanilmasi Ant Teknik’in iznine tabidir.
Aplikasyon Notu Ant Teknik tarafindan 6nceden bildirilmeksizin degistirilebilir.
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