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KONU:
icme, kullanma ve dogal kaynak (mineralli) sularinda Bromat (BrOs™ ) iyonunun LCMSMS sistemi ile tayini.

CALISMANIN AMACI:

icme ve kullanma sularinda Bromat iyonu analizi, iyon kromatografi yontemi ile normal sartlar altinda sorunsuz
olarak gerceklestirilmektedir. Ancak yiiksek oranda mineral iceren dogal mineralli sularda 6zellikle Klorit (ClO;)
ve klorat (ClO;3") iyonlarina ait pikler bromat (BrO;’) anyonuna ait piki interfere etmekte ve tayinini olanaksiz
kilmaktadir.

LC-MSMS ise, yontemin dogasina bagli olarak sahip oldugu vyiiksek secicilik ve hassasiyet sayesinde bu
interferanslardan bagimsiz olarak ilgili anyonun nicel analizini miimkiin kilmaktadir.

METOD ve MATERYALLER:

Calisma Shimadzu marka LCMS-8040 model LC-MSMS sistemi ile yapilmistir.

Kullanilan Standart Tiirleri:

Analitik saflikta BrO;™ anyon standardi kullanilmistir.

Ekstraksiyon Yontemi:

Standard ve su numuneler asetonitril (HPLC Grade) ile seyreltilir (1/10, v/v), sinnga ucu filtereden (0.22um PTFE)
suzllerek sisteme enjekte edilir.

Hesaplama: Numune degerlendirmesi ilk olarak kalitatif (kiitle spektrumlar ve standard alikonma zamanlarn
referans alinir) olarak, ardindan dis standart metoduyla (seyrelme ve numune miktan dikkate alinarak) kantitatif
olarak tayini gerceklestirilir.

ANALITIK KOSULLAR:

Mobil Faz A Asetonitril (100%)

Mobil Faz B Su (50mM Amonyum Format iceren)
Gradient Modu izokratik (WPA:MPB, 85:15, v/v)

Kolon HILIC mode, 150X3.0mm, 3um

Cihaz :Shimadzu LCMS-8040 Akis Hiz1(1.D) : 0,3 mL/dk
Kolon Firin Sicakligi 140 °C Sire :8,0 dk
Enjeksiyon Hacmi : 50 uL
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MS Kosullan

B Instrument Parameters View ([ Nomal |[Advanced) End Time - 8.00 min
MS  |Interface | Data Acquisition | LC Time Prog. | Pump | Column Oven I Controller | Autosampler | AutoPurge|
(") Positive @ Negative End Time: 8,000 min [T]Ms Program [ Edit Valve and MS Program... }
[ MRM(-)? I Product Ion Scan(-) ] lPrecursor Ion Scan(-) ] [ Neutral Loss Scan(-) ] [ SIM(-) ] [ Scan(—)j
WlcGas | ciDGas... || Attenuation... | =
Type Event# +- Compound Name m/z Time (0,000 min - 8,000 min)
MRM 1 - BrO3(mrm-) 129,10=129,10

B Instrument Parameters Yiew [ Nomal | [Advanced) End Time - 8.00 min

TS—[ Interface I Data Acquisition I LC Time Prog. I Pump l Column Oven I Controller I Autosampler I AutoPurge‘

[MRM v] Acq. Time: 0 - 8 min Compound Name: BrO3(mrm-)
Ch | Precursor m/z| Product m/z| Dwell Time (msec)| Q1 Pre Bias(V) CE Q3 Pre Bias(V)
Ch1 128,10 128,10 4970 13,0 17,0 230
Ch2
Ch3
Ch4
Event Time: 0,500 sec Q1 Resolution: [High '] [Advanced Settings...

Q3 Resolution:

SONUCLAR ve GORUSLER

Bromat iyonunun klasik ters faz kolonlarinda analizi miimkiin olmamakla beraber (tekrarlanabilir bir
alikonma saglanamamaktadir) HILIC modda calismay1 gerceklestirerek bu sorunu asmak mimkiinddir.

Bromat iyonunun, normal sartlarda, CID (Collision Induced Dissociation) yontemi ile herhangi bir Uriin iyonu
(fragment/product ion) elde edilemez.

Bu calismada MRM (Multiple Reaction Monitoring) modunda Carpisma Hiicresi (CID Cell) ve Q3 kullanilarak
zemin giriltusiiniin (Background/Baseline) diismesi saglanmis, buna bagli olarak artan hassasiyet sayesinde,
dusuk derisimlerdeki (<0,2ug/L) Bromat anyonunun analizi mumkun olmustur.
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Kromatogramlar

1. BrOj; Standardi LC-MSMS kromatogrami (0,2ug/L)
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2. Kalibrasyon Egrisi

BrO3-, MRM Trans.: 129.1>129.1
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3. Gergek numune kromatogramlari

3.1.Dogal Mineralli Su-1 (0,946ug/L BrO; iceren) Numunesi
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3.2. Dogal Mineralli Su-2 (3,0ug/L BrO;™ iceren) numunesi
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3.3. icme suyu (0,1ug/L BrOs™ iceren) numunesi
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3.4. Dis Kalite Kontrol (Aqua Check; 6,4ug/L) numunesi
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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 dnceden bildirilmeksizin degistirilebilir.
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