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KONU:

insanlar ve hayvanlar icin yiiksek toksisiteye sahip olabilen mikotoksinler, gida iretiminin biitiin
basamaklarinda, liretim sonrasi depolama asamasinda ortaya cikabilir ve bunun da ekonomi, gida giivenligi
ve insan saghigi acisindan oldukca kritik sonuclan olabilir.

Mikotoksinleri lireten kiif mantarlarimin, 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 amaclh bebek diyet urunleri, kakaolu findik kremasi vb.) durum karmasik bir hal alacaktir.

Bu tiir gidalar, birer karisim oldugundan ve icerdikleri bitkisel/hayvansal gidalarin kaynaklari da farkl
oldugundan birer mikotoksin kokteyli olabilirler ve her bir mikotoksin grubunun analizi de ayri bir numune
hazirlik asamas1 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
hazirligi tek metoda indirgeyerek, tek enjeksiyon ile gerceklestirmek mimkiindiir.

CALISMANIN AMACI:

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

METOD ve MATERYALLER:

Numune hazirlik: Sertifikali analit standardlari, metanol ile seyreltilerek korelasyon egrisi icin gerekli
standard kansimlar hazirlanmistir.

Gercek numuneler: 5g numune tartilarak tzerine 40mL asetonitril (0.2%(v/v) asetik asit iceren) eklenir, 25
dakika calkalanir, santrifuj edilir ve 0,22um’lik siringa ucu filtreden siizilerek sisteme enjekte edilir.
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ANALITIK KOSULLAR:

MS Kosullar;

Cihaz : Shimadzu

Model :LCMS-8040 TQ

Block Heater Temp : 500 °C

DL Temp :250°C

Nebulizing Gas : 3.0 L/min

Drying Gas : 15L/min

Source/Polarity : ESI(+)

MRM Transitions
ID# Name m/z Ref. lons
1 DON 297,10>249,10 297,10>231,10
2 AFG2 331,00>245,00 331,00>284,90
3 AFG1 329,00>243,00 329,00->200,00
4 AFB2 315,20>258,90 315,20>287,00
5 AFB1 313,20>285,00 313,20>241,00
6 FB1 722,40>334,20 722,40>352,30
7 HT2Toxin 442,20>263,00 442,20>215,00
8 FB2 706,40>336,20 706,40>318,30
9 T2Toxin 484,20-215,00 484,20>185,00
10 Citrinin  251,20>233,00 251,20>205,00
11 ZON 317,00~130,70 317,00>174,50
12 OTA 404,20>238,90 404,20>358,10

LC Kosullar;

Cihaz :UPLC

Model :Shimadzu Nexera X-II

Kolon :Shimpack XR-ODS-Il (2.2um, 75x3.0mm)

Mobil Phase A :Water (2ZmM Ammonium Formate, 0.2% Formic Acid)

Mobil Phase B :Methanol (2ZmM Ammonium Formate, 0.2% Formic Acid)

Akis :0.4 ml/min (Gradient Program)

Enjeksiyon Hacmi 10 uL
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Degerlendirmeler :

13 adet mikotoksin

Kromatogramlar

simultane olarak tayin edilmistir.
standardlarina ait derisim ve S/N degerleri asagida 6zetlenmistir.

LOQ seviyesinde hazirlanan kalibrasyon

Mikotoksin Conc.(ug/L) S/N
Deoxynivalenol (DON) | 2 15,36
Aflatoxin G2 (AFG2) 0,02 13,76
Aflatoxin G1 (AFG1) 0,02 197,77
Aflatoxin B2 (AFB2) 0,02 12,9
Aflatoxin B1 (AFB1) 0,02 33,31
FumonisinB1 (FB1) 3 12,24
HT2 Toxin 1 58,59
FumonisinB2 (FB2) 3 12,79
T2 Toxin 0,1 14,31
Citrinin 1 24,33
Zearalenon (ZON) 1 21,8
Ochratoxin A (OTA) 0,02 11,2
Aflatoxin M1 (AFM1) 0,02 10,48

Kalibrasyon Cozeltisi (Kantitatif Kromatogramlar)
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Kakaolu Findik Ezmesi Numunesi Kromatogrami (TIC-Scheduled MRM )

(x100)
9,06:AFBI TIC(+) 10:ZON TIC()
6:AFB1 313,10>285,10(+) CE: -24,0 10:ZON 316,90>175,00(-) CE: 2
6:AFB1 313,10>241,10(+) CE: -39,0 10:ZON 316,80>131,10(-) CE: 28,0
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Conc.(ug/kg)| 0,155 1,352
Misir Numunesi Kromatogrami (TIC-Scheduled MRM)
(x10,000)
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Name DON FB1 FB2 ZON
Conc. (ug/kg) | 735,185 | 41,137 | 14,46 53,578
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SONUCLAR ve GORUSLER

Ekstraksiyon ¢ozeltisi olarak metanol ve asetonitril denenmis asetonitrilde geri kazammin daha iyi oldugu
tespit edilmistir.

Ekstraksiyon amaciyla orbital shaker yerine programlanabilir rotator kullanilmasinin yine geri kazanim
sonuclanm iyilestirdigi gozlenmistir.

Metod optimizasyonu ardindan, dis kalite kontrol numuneleri analiz edilerek bulunan sonuclar, gercek
sonuclar ile karsilastinlmis ve analizlerin oldukca yiiksek dogrulukta sonuclandigi gozlenmistir.

D1s Kalite Kontrol/FAPAS (Yem Numunesi-TIC-Scheduled MRM )
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Name DON AFG2 AFG1 AFB2 AFB1 ZON
Conc. | 185,027 | 10,197 1,814 3,232 3,877 11,854
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D1s Kalite Kontrol/FAPAS (Un Numunesi-TIC-Scheduled MRM )

x10,000)

9.0TA TIC(+)(0,50) G
19:0TA 404,10>239,10(+) CE: -24,0(0,20)
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Bu Aplikasyon Notu uygulamanin gergeklestirildigi tarihe ait bilgiler 1s1§inda olusturulmustur.
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Bu yayinda yer alan bilgilerin referans gosterilerek bagka bir yerde kullaniimasi Ant Teknik’in iznine tabidir.
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