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LCMSMS lle

gidalarda multivitamin analizi

Konu

Gidalarda yagda ve suda ¢oziinen vitaminlerin LCMSMS ile es zamanli analizi. QO I I § m O I 0 rl m IZ H n t TG k n i k
Vitaminler, b.ﬁyﬁm.e. yé')lvlteml?rine bak.lldlg.ll‘lda D emo LO b ora tUVQ 1 ! N d Q

ve metabolizma igin yagda ¢dziinen vitaminler

viicut tarafindan kiigiik  normal faz kromatografi o o . .
miktarlarda ihtiya¢ duyulan yontemi kullanilarak, suda g G rge k | G § t | rl | m | § t | r .
kompleks organik bilesiklerdir. ~ ¢dzilinen vitaminler ise ters
Dengeli beslenmenin 6nemli bir ~ faz kromatografi yontemi
pargast olan vitaminler et, balikk,  kullanilarak analiz edilirler.

tavuk, siit ve siit tirinleri gibi Laboratuvarlar, hem Metod Mat Il
hayvansal kaynakli ve sebze, yagda ¢oziinen hem de suda etod ve Viateryaller
meyve ve tahillar gibi bitkisel ¢Ozilinen vitamin analizleri i¢in
kaynakli gidalarda dogal olarak  daha hizli sonug verebilecek Calismamiz, Shimadzu marka LCMS-8045 model LCMSMS ile
bulunur veya islenmis gidalara analiz yontemlerine ve yapilmistir.
besin degerlerini artirmak igin daha az zahmetli numune
eklenebilir. Birgok vitamin hazirlama ydntemlerine ihtiyag LCMS-8045 ile yagda ve suda ¢bziinen vitaminlerden toplam
tanimlanmustir ve her biri duymaktadur. 11 tanesinin kantitatif analizi gerceklestiriimektedir.
viicudun isleyiginde belirli bir Bu ¢alismada daha kolay
rol e i i numune hazirlama yontemleri e, 1o oy 1an Ekipman ve Kimyasallar
ilindigi gibi vitaminler ile multivitaminlerin es zamanl
HPLC-UV ve LC-MS caligildigi bir LCMSMS
analiz yontemleri ile metodu gelistirilmesi 1. LCMSMS y
rapor edilmektedir. Analiz amaglanmustir. 2. ESliyon kaynag
3. UHPLC
4. UHPLC kolonu
5. Otomatik pipet
6. Ultra saf su sistemi
7. Analitik terazi
8. Santriflj
9. Vorteks
10. Vakum manifold sistemi
11. SPE kartus (silika bazh)
12. Metanol
13. Etanol

14. Formik asit

. - 15. Naylon siringa ucu filtre (0.22 pm)
Kim. Emrullah Binay K|m Erhan Cakan 16. Calisma standartlari
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MRM Gegisleri Lirrr—

(7 MRM Suda Céziinen, 4 MRM Yagda Coziinen)

Compound Transition
Vit B1 (Thiamine) 265,1>144,1
265,1>122,2
Vit B3 (Nicotinic Acid) 124>78,1
124>80,2
Vit B3 (Nicotinamide) :;;1 >§3’l
011343 EISHigeczy
Vit B6 (Pyridoxine) 1> ’ Excellence in Science
170,1>152,1 |
. . . 220,05>90,15 LCMS-8045
Vit B5 (D-Pantothenic acid) 2200557210 Sivi Kromatografi Triple Quadrupole Kiitle Spektrometre
Vit B12 (Cyanocobalamin) 678,6>147,1
678,6>359,1
Vit B2 (Riboflavin) 377,1>243,2
377,1>172,1
i ; 385,3>259,2 o .
Vit D3 (Cholecalciferol) ’ ’ Sonuclar ve Degerlendirme
385,3>159,2 < g
Vit D2 (Ergocalciferol) 397,3>107,2
397,3>69,2 1.K t |
. Aromatogramiar
Vit E (a-Tocopherol) 431,2>137,1 g
431,2>165,2
Vit A (Retinol) 269,2>91,2
269,2>93,2 — P
Numune ve Cozeltilerin Hazirlanmasi o] %
___________________________________________________________________________| 7000000

6500000 ’

Suda ¢bztinen vitaminlerin numune hazirligi;
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1 g (yem, bebek mamasi) numunesi tartilir. Basit ekstraksiyon
islemleri uygulanir. Son hacim cihaza verilmeden dnce 0.22 ym
naylon filtre ile stzilir. LCMSMS ile analiz edilir.
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Yadgda ¢éziinen vitaminlerin numune hazirligi; -
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4NVt B3 (Nicotinamide)

1.5 g numune lzerine 20 mL etanol eklenir. SPE kartustan
gecirilerek LCMSMS ile analiz edilir.
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Analitik Kosullar - -
Cihaz : Shimadzu LCMSMS -
Model : LCMS-8045
iyon Kaynag : ESI, MRM Modu -
Nebulizing Gas Flow : 3L/dk -
Heating Gas Flow : 10 L/dk o
Interface Temparature : 300°C -
DL Temparature 1 250°C s - ]
Heating Block Temparature : 400 °C
Drying Gas Flow £ 10L/dk B1-B6-B3{nicotinicacid)-B3(Nicotinamide) D3-D2E
UHPLC Sistemi : Nexera X2 (LC-30A)
UHPLC Kolonu : Raptor Biphenyl (100mmx2.1mm, 2.7 um) ]
Mobil Faz A : Su (0.1% Formik Asit)
Mobil Faz B : Metanol (0.1% Formik Asit)
Akis Hizi : 0.3 mL/dk Gradient
Kolon Firini Sicaklig :60°C sekil1.  Toplam lyon Kromatogrami (TIC)
Enjeksiyon Hacmi 1 3uL
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Sekil 2. Yem ve siit tozunda, suda ¢6zlinen vitaminlerin 25 ng/mL spike ¢aligmasi.
B1, B2, B3 Nicotinic acid, B3 Nicotinamide, B5, B12 vitaminleri (geri kazanim %85-95)
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sekil 3. SUt tozunda, yagda ¢6zlinen vitaminlerin 50 ng/mL spike ¢alismasi.
A, D2, D3, E vitaminleri (geri kazanim %80-%95)
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2. Kalibrasyon Egrileri
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Sekil 4. Suda ¢6ziinen vitaminlerin kalibrasyon egrileri
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ey Sekil 5. Yagda ¢6zlinen vitaminlerin kalibrasyon egrileri
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