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LCMSMS ILE
YUMURTADA
YASAKLI BOYA
ANALIZLERI

Yumurta sarisinin rengi, yumurtanin
besin degeri ve tazeligi ile ilgili bir gos-
terge olarak kabul edilmektedir.
Yumurta sarilart daha koyu olan sari-
turuncu tonlarindaki yumurtalar en ¢ok
talep gorenlerdir. Bu nedenle, bazi yu-
murta Ureticilerinin tavuklarini cesitli
sentetik boyalar iceren yemlerle bes-
leyerek istenen tonda yumurta tretimi
gerceklestirmeye calistiklar: tespit
edilmistir. (Sekil 1). Bu durum, yasakli
boyar maddelerin yumurtadaki varlig:
arastirilarak ortaya c¢ikarilabilmektedir.

Sekil 1. Yumurta sarisindaki sudan boyasi

Bu calismada, yumurta sarisinda belirli
yasaklt boyalarin miktar tayini ger-
ceklestirilmistir. Yiiksek hassasiyetteki
miktar tayini icin Shimadzu LCMS-8040
uclt kuadrupol kiitle spektrometre
kullanilmuistir (Sekil 2).

LCMS-8040’1n yiksek tarama hizi
sayesinde dort sudan boyast ile p-red
boyanin es zamanlt analizini mimkiin
kilmaktadir. Tim bu boyalar, yumurta
matrisinin varligina ragmen, yliksek
secicilikle ve iyi tekrarlanabilirlik-
le dustik ppb seviyelerinde tespit
edilmistir.

Yiksek Kimyager Murat YAYLA
Ant Teknik Cihazlar - MS Grup Mudurt

LCMS-8030

Sekil 2. Shimadzu LCMSMS Triple
Quadrupole Kiitle Spektrometre Sistemi

Sudan ve p-red boyalart sudan I, II, III,
IV vb. gruplarda sentetik endistriyel
boya icermektedir. Uluslararas: Kanser
Arastirma Ajansi 1987 yilinda sudan I,
I1, 11T ve IV boyalarinin givenilirligini
arastirmis ve s6z konusu boyalarin
insanlar agisindan kanserojen grubunda
sintflandirilmasinin miimkin olmadig:
sonucuna ulasmistir. Sudan boyalarinin
deney hayvanlarinda kansere neden
olabilecegine ve genlerde hasara yol
acabilecegine dair bazi kanitlar olsa da
halen bu boyalarin insanlarda kansere
yol acabilecegine dair yeterli kanit
bulunmamaktadir.
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Sekil 3. Yumurtayr kontamine eden sudan boyalar: ve para red’in kimyasal yapilar:

Cralmadi b dorsadin bovist - HPLC Sistemi Prominence LC-20A/XR - MSMS Sistemi LCMS-8040 *
ve para red boya Sekil 3’te gosteril-
mektedir. Kolon Shim-pack XR-C8 (75 mm Polarite ESI

L x 3.0 mml.D., 2.2 ym)

Mobil Faz A % 0.1 Formik asit - su Probe Voltage 4.5KkV ve -3.5 kV (ESI)
Analiz Metod
. " . - ... Mobil Faz B % 0.1 Formik asit - Nebulizing Gaz Akisi 3 L/min

Matriks karsilastirmali kalibrasyon egrisi L

Asetonitril
Numune hazirlama asamasinda [AkiSHizi 0.4 mL/min Drying Gaz Akisl 10 L/min
ekstraksiyon icin QUEChERS kit kulla- Enjeksiyon Hacmi 20 L DL Temperature 230 °C

nilmistir. Toplanan stipernatant C-18
SPE kartusundan gecirilmis ve aseto- BH Temperature 400 °C
nitril ile eltie edilmistir. Bu eltient 1
ppb — 100 ppb araliginda matriks karsi-
lastirilmalr dilisyonlar olusturulmak
icin kullanidmustir.

Tablo 1. Analitik Kosullar (HPLC & MS/MS)

Adim Sire (dk) % Mobil Faz B No Bilesik Adi MRM Gegisleri
LC/MS/MS Analizi 1 0.01—-1.5 50 - 80 1 Sudan | 249.00 >93.20
LC/MS/MS kosullart Tablo 1'de
verilmektedir. 2 1.5-25 80 2  Sudanll 277.00 >121.15
3 25-40 80 —-100 3 Sudan I 353.00 >77.10
LCMS-8040, ultra 11111.1' polarite gegisi ve 4 40-6.0 100 4 Sk LY 381.00 >225.20
ultra hizli MRM ve ylksek hassasiyetli
dlctimleri ile gida giivenligi analizleri | 5 6.0-6.1 100 — 50 5 Parared 294.20 >156.10
icin uygun bir cihazdir. Bu 6zellikler 6.1 —10.0 50 Tablo 3. MRM Gegisleri

farkli iyonlasma egilimleri olan coklu
bilesiklerin tek enjeksiyonda ve  Tablo 2. Gradient Kosullar
hassasiyet kayb1 olmaksizin tespitine

olanak tanimaktadir.
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Sekil 4, yumurta sarisinda 5 boyanin es
zamanli analizinin sonucunu goster-
mektedir. Blank, LOQ degeri ve en
yliksek konsantrasyonlarin tstiiste

cakistirilmis hali Sekil 5'te gosteril-
meldedi. B Kanta sonuclara Tablo e | O | csenmeom

Sekil 4. Yumurta sarisimdaki sudan boyalar ve p-red’in MRM
kromato-gramlar: (5 ppb standart konsan-trasyonda)
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Sekil 5. Kiitle spektrumliar ve kalibrasyon egrileri
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Nominal Measured %RSD
Name concentration concentration* Avg. area* | ° . % accuracy™*
(ppb) (ppb) cal.point area
1 1.0 35597 7.45 100.4
2 1.9 69150 0.86 99.2
5 4.9 172070 3:59 99.8
Sudan |
20 19.9 684163 1.62 99.7
50 50.3 1722867 0.70 100.6
100 100.1 3426385 0.65 100.1
1 0.9 79040 2.74 97.6
2 2.1 176546 1.75 105.7
5 5.0 428791 2.47 101.2
Sudan Il
20 19.6 1677856 2.20 98.2
50 49.1 4199978 0.83 98.2
100 99.8 8537248 1.07 99.7
1 0.9 21571 2.09 98.2
2 2.0 41915 9.33 100.3
5 5.3 109039 2.54 107.7
Sudan Il
20 20.7 413989 2.84 103.7
50 49.6 987767 1.21 998
100 93.0 1848722 1.48 93.0
1 1.0 20996 4.96 106.9
2 2.2 38519 1.36 111.3
5 5.6 91127 1.21 113.3
Sudan IV
20 19.9 307351 0.98 99.8
50 50.8 774778 1.20 101.6
100 91.2 1387058 2.02 91.2
1 1.0 1605 7.70 100.1
2 1.9 3256 9.29 99.2
S 5.1 8498 5.48 102.1
Para red
20 19.6 32836 3.55 98.1
50 49.8 83635 1.88 99.8
100 100.9 169136 1.75 100.8
* Average result for n=3
Tablo 4. Sudan boyalar ve p-red kalibrasyon egrilerine ait sonuclar
Yumurta sarisinda dort sudan boyast  kalibrasyon standartlar: kullanilarak, Referanslar

ve p-red boyanin yiksek hassasiyetli es
zamanli analizi icin bir metod gelis-
tirilmistir.

1 ppb’lik LOQ degeri, 5 boya-nin
her birinde, matriks karsilastirmali

0.99'un tzerinde dogruluk ve % 90-110
arasinda hassasiyetle elde edilmistir.

Background interferansit minimize
etmek, dolayistyla hassasiyeti arttirmak
icin bir analitik metod gelistirilmistir.
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