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Pirolizidin Alkaloidleri (PA)
Boraginaceae, Asteraceae ve Fabaceae
familyalaridaki bitki tiirlerinde
iiretilen ikincil metabolitlerdir.
Bitkiler bu toksik bilesikleri
otcul boceklere karsi bir savunma
mekanizmasi olarak iiretirler. Diinya
genelinde neredeyse her habitatta
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Baharatta Pirolizidin Alkaloidleri (PA) kalinti
miktarlannin LLCMSMS ile analizi.
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PA igeren bitkiler bulunmaktadir,
iklim degisiklikleri nedeniyle de
yayilimlar1 devam etmektedir.
Baharatlarda bulunabildikleri
gibi, bitkilerden ballara transfer
olabildikleri, gida takviyelerinde
ve hatta bitki ¢aylarinda da
bulunabildikleri bilinmektedir. PA

iceren bu gibi tirlinlerin asir1 ya da
uzun siireli tiiketilmesi durumunda,
Alman Federal Risk Degerlendirme
Enstitiisti (BfR) tarafindan ciddi
karaciger hasarlarina neden olduklar:
tespit edilmistir.

Intermedine N-oxide,
Lycopsamine N-oxide,
Monocrataline, Europine,

Heliotrine N-oxide, Seneciphylline,
Senecionine, Senecivernine,
Monocrataline N-oxide, Europine
N-oxide, Seneciphylline N-oxide,
Erucifoline, Senecionine N-oxide,
Senecivernine N-oxide, Jacobine,
Retrorsine, Trichodesmine,
Erucifoline N-oxide, Senkirkine,
Retrorsine N-oxide, Jacobine
N-oxide, Echimidine, Lasiocarpine,
Echimidine N-oxide,

METOD VE MATERYALLER

Calismamiz, Shimadzu marka
LCMS-8045 model LCMSMS ile
yapilmistir.
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LCMSMS

HPLC kolonu

Hassas terazi (0.001 g hassasiyette)
Otomatik pipet seti (0.1-1 mL,10-100 pL)
Laboratuvar cam malzemeleri

Vorteks

Santrifiij

Ultra saf su cihazi

Falkon tiip S0 mL

15 mL’lik cam tiip

. Vial
. Pirolizidin alkaloidleri (PA) standartlar1
. Azot altinda ugurma diizenegi

SPE kartus

. SPE vakum manifold

Siringa ucu filtre

. Amonyum format
. Formik asit

Ultra saf su
Metanol

. Siilfirik asit

ElsHiMapzu

LCMS-8045

ANALITIK KOSULLAR
Cihaz : Shimadzu LCMSMS
Model : LCMS-8045
Iyon Kaynag : ESI, MRM Modu
Nebulizing Gas Flow :3 L/idk
Drying Gas Flow : 10 L/dk
Heating Gas Flow : 10 L/dk
Interface Temparature 2300 °C
DL Temparature :250°C
Heating Block Temparature : 400°C
UHPLC Sistemi : LC-40XR
UHPLC Kolonu : GL Sciences InertSustainSwift C18
(100mm, 4.6mm, 3pm)
Mobil Faz A : Su (0.1% Formik Asit/
5 mM Amonyum Format)
Mobil Faz B : Metanol (0.1% Formik Asit)
Akis Hizi : 0.75 mL/dk Gradient
Kolon Firin1 Sicaklig: 140 °C
Enjeksiyon Hacmi :5ul
Enjeksiyon Siiresi :12dk

NUMUNE VE COZELTILERIN HAZIRLANMASI

Baharat numunesi 0.05 M’lik Siilfiirik asit (Suda) ¢ozeltisiyle iki
kez ultrasonik ortamda ekstrakte edilmistir.

Santrifiij sonrasi siipernetanta C18 kartus ile SPE islemi
uygulanarak clean-up islemi yapilmistir. Kartustan metanol ile
alman PA’lar azot ortaminda kurutulduktan sonra metanol/su
karisimi ile toplanmuslardir.

Numune, son olarak 0.22 pm’lik siringa ucu filtrelerden siiziilerek
LCMSMS sistemine enjekte edilmistir.

LCMS-8045

Sivi Kromatografi Triple Quadrupole Kiitle Spektrometre
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SONUGCLAR VE DEGERLENDIiRME

1. KROMATOGRAMLAR
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Sekil 1. Baharat matriksinde 0,5 ppb
Heliotrine Std enjeksiyon

Sekil 2. Baharat matriksinde 0,5 ppb
Monocrataline Std enjeksiyonu

2.KALIBRASYON EGRILERI
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Heliotrine
y=457878,8x + 4354622
R=0,9996983 R=0,9998491

Curve Fit: Default (Linear)

Weighting: Default (None)

Zero: Default (Not Forced)

Mean RF:4.661.194.696.208.330e-0/0

SDRF:1.429.805.433.456.730e-011
%RSD: 3,067466
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Sekil 3. Baharat matriksinde Heliotrine
kalibrasyon egrisi

REFERANS

-| Monocrataline
-|y=119005,2x + 3228,382
2,3e6 -|R=0,9999490 R=0,9999745

E Curve Fit: Default (Linear)

2,0e6 | Weighting: Default (None)

| Zero: Default (Not Forced)

| Mean RF: 1.196.259.367.916670e- 10

1 SDRF:1.979.603.547.996 350e-0)
1 %RSD: 1,654828
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Sekil 4. Baharat matriksinde Monocrataline
kalibrasyon egrisi

Determination of pyrrolizidine alkaloids (PA) in plant material by SPE-LC-MS/MS, Method Protocol

BfR-PA-Tea-2.0/2014

Ant Teknik Aplikasyon Notu, GDA057, LCMSMS ile Baharatta Pirolizidin Alkaloidleri (PA) Analizi, Nisan 2022
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