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KONU:

Bebek mamasinda multitoksinlerin (DON, FB1, HT2Toxin, Citrinin ve ZON) LCMSMS ile analizi.

CALISMANIN AMACI:

insanlar ve hayvanlar icin yiiksek toksisiteye sahip olabilen mikotoksinler, gida iiretiminin biitiin
basamaklarinda, uretim sonras1 depolama asamasinda ortaya cikabilir ve bunun da ekonomi, gida
glivenligi ve insan saglig1 acisindan oldukca kritik sonuclar olabilir.

Mikotoksinleri tUreten kiif mantarlarinin, cogunlukla ilgili gidaya 6zel olmasi, immiinoafinite
kromatografisi (numune hazirlik)-HPLC metodlarinin, mikotoksinlerin bircogunun (6zellikle de
aflatoksinlerin) analizlerinde, halihazirda en yaygin olarak kullanilan teknikler olmasi sonucunu
dogurmustur.

Eger analizde, tekil bir gida gurubu hedefleniyorsa (sadece findik, bugday, bebek devam siitii vb.)
bahsedilen teknikler rahatlikla tercih edilebilirler ancak konu kompleks gidalara geldiginde (bebek
mamasi, tibbi amacli bebek diyet urinleri, kakaolu findik kremasi vb.) durum karmasik bir hal
alacaktir.

Bu tir gidalar, birer karisim oldugundan ve icerdikleri bitkisel/hayvansal gidalarin kaynaklar da farkli
oldugundan birer mikotoksin kokteyli olabilirler ve her bir mikotoksin grubunun analizi de ayn bir
numune hazirlik asamasi demektir.

Ozetle kompleks gida maddesi ile karsilasildiginda analiz siiresi uzayacak ve analiz maliyeti artacaktir.

LC-MSMS yontemi kullanilarak multi-bilesen iceren kompleks bir gida maddesinin analizini, numune
hazirlig1 tek metoda indirgeyerek, tek enjeksiyon ile gerceklestirmek mimkiindiir.

METOD VE MATERYALLER:

Numune hazirhk:

Gercek numuneler: Tahil katkili bebek mamasi numunesinden 5 gr tartilir, numune uzerine 20mL
Su:Asetonitril  (1:4, 0.2%(v/v) asetik asit iceren) eklenir, 35 dakika calkalanir, santrifij edilir
(4000rpm, 10 dakika) ve 0,22um’lik siringa ucu filtreden suziilerek sisteme enjekte edilir.

Standard hazirlik:
Sertifikali analit standardlari, DON, FB1, HT2Toxin, Citrinin ve ZON icermeyen mama ekstrakti ile,
uygun derisimlere seyreltilir.
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ANALITIK KOSULLAR:

MS Kosullar;

Cihaz : Shimadzu

Model : LCMS-8060 TQ

Interface Temp : 350 °C

Block Heater Temp 1400 °C

DL Temp :250°C

Nebulizing Gas :2.5L/min

Drying Gas : 5 L/min

Heating Gas : 15 L/min

Source/Polarity : HESI(+)

MRM Transitions
ID# Name m/z Ref. lons
1 DON 296.90>249.10  296.90>231.10
2 FB1 722.10>334.30  722.10>352.30
3 HT2Toxin 442.00-263.10 442.00>215.10
4 FB2 706.10>336.30 706.10>318.30
5 T2Toxin  484.00-185.10 484.00>215.20
6 Citrinin 250.90>233.10  250.90>205.00
7 ZION 317.00»175.10  317.00>131.20

LC Kosullar;

Cihaz

Model

Kolon

Mobil Phase A
Mobil Phase B
Akis Hiz
Enjeksiyon Hacmi

: Shimadzu

: Nexera X2 UHPLC
: Raptor Biphenyl (2.7um, 100x2.1mm)

: Water (ZmM Ammonium Formate, 0.2% Formic Acid)
: Methanol (2ZmM Ammonium Formate, 0.2% Formic Acid)
: 0.4 mL/min (Gradient Program)
:5uL
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SONUCLAR VE DEGERLENDIRME:

ilgili toksinlerin LOQ seviyesinde hazirlanan geri kazamm numunesine ait derisim ve S/N degerleri
asagida verilmistir.

. . Cihaz Kal. Sev. Derisim
Mikotoksin (ug/L) (Spiked ug/L) S/N
DON 0.625 5 50.74
FB1 1.25 10 227.02
HT2Toxin 0.625 5 17.87
FB2 1.875 3 517.06
T2Toxin 0.125 1 53.58
Citrinin 0.25 2 137.94
ZON 0.125 1 73.28
Kromatogramlar
Kalibrasyon Cozeltisi, Kantitatif Kromatogram
Mikotoksin DON FB1 HT2Toxin | FB2 T2Toxin |Citrinin |ZON
Cihaz Kal, Sev. 0.625  [1.25 0.625 |1.875 |0.125 |0.25  |0.125
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(x1,000) (x10,000
6:484.00>185.10(+) 2:250.905233.10(+)
1.50-16:484.00>215.20(+) 2:250.90>205.00(+)
4.0
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1.00] 3.0
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0.009 0.0
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Geri Kazanim Numunesi, Kantitatif Kromatogramlar
Mikotoksin DON | CIT |FB1 |HT2 |FB2 | T2 | ZON
Spike Sev.
(ug/L) 5 |2 [10 [5 |3 |1 |1
(x1,000) (x10,000)
f1:296.905249.10(+) = 1.00-3:722.105334.30(%) =
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(x1,000) (x10,000)
16:484.00>185.10(+) ~ 2:250.90>233.10(+)
6:484.00>215.20(+) = 2:250.90>205.00(+)
1.504 h
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Kalibrasyon Egrileri (ug/L)

ID# | Name | Conc.(1) | Conc.(2) | Conc.(3) | Conc.(4) | Conc.(5) | Conc.(6)
1 DON 0.625 1.25 2.5 5 10 20
2 Citrinin | 0.25 0.5 1 2 4 8
3 FB1 1.25 2.5 5 10 20 40
4 HT2 0.625 1.25 2.5 5 10 20
5 FB2 1.875 3.75 7.5 15 30 60
6 T2 0.125 0.25 0.5 1 2 4
7 ZON 0.125 0.25 0.5 1 2 4
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B <> Calibration CurvesSpectrum Yiew [ <» Calibration Curve/Spectum Yiew
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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 onceden bildirilmeksizin degistirilebilir.
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