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Ligand-Exchange Kromatografi-MS kullanilarak

iceceklerde ve agiz gargarasinda tatlandiricilarin miktarsal analizi
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tatlandiricilarin endiistride kullaniminin artmasiyla gida glivenligi

ve katkilarin insan saglhigina etkileri iizerine daha ayrintili
aragtirmalar yiiriitiilmeye baglanmistir. Gida ve igeceklerde kullanilan
tatlandiricilarin aragtirma laboratuvarlarinda ve endiistride analizi
yiiksek hassasiyet ve segicilik saglayan analitik metodlarin kullanimini
gerektirmektedir. Bu makalede 9 seker alkolii ve yapay tatlandiricinin
LCMSMS metodu ile ayrimi ve tespitine yer verilmektedir. Caligmada
mobil faz olarak saf su kullanilmaktadir. Ote yandan seker molekiilleri
LCMSMS arayiiziinde kolayca iyonize olmamakta, ayrica saf suyun
da ideal bir iyonlagtirma ajan1 olmadig bilinmektedir. Bu nedenle,
metanol vb. organik solventler ile kloroform vb. iyonlastirma
ajanlarinin post-kolondan gecirilmesiyle karbonhidratlarin iyonizasyon

S eker ikameleri, gida katkilari, seker alkolleri ve yapay
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Tablo 1: Analiz Kosullar1 (Tatlandiricilar)

LC Kogullan

Kolon Shim-pack SCR-101 P (7.9 x 300 mm)
Akig Hizi 0.60 mL/dk

Elusyon Modu lzokratik ellsyon

Mobil Faz Su

Post Kolon Metanol:Kloroform, 95:5
Cozelti (0.1 mLrdk)

Firin Sicakhd 80 =C

Enjeksiyon Hacmi 10 plL

MS Kosullan (Shimadzu LCMS-8030)
Arayiiz APCI

MS Modu Megatif Mod (MRM)
Arayiiz Sicakhfn 450 °C

Elok Sicakhi 200 °C

DL Sicakhd 250°C

Mebulize Gaz Azol, 2.0 Lidk

Akisi

Kurutma Gazi Azot, 10.0 Lidk

Akigi

etkinliginin artmasi amaglanmaktadir. Ancak kloroform ajani iyonlarin
baskilanmasina ve LCMSMS sisteminin arayiiz ve iyon optiklerinin
kirlenmesine neden olabileceginden bu ¢alismada post-kolon hattinda
diisiik miktarda kloroform kullanilmistir.

DENEYSEL

Bu ¢alisma Shimadzu LCMS-8030 cihazi kullanilarak
gerceklestirilmistir. Seker ve tatlandiricilarin ayrimi Shim-pack ligand
exchange kolonu kullanilarak, su fazinda saglanmistir. LC ve MS
kosullart Tablo 1°de gosterilmektedir. En ¢ok kullanilan 9 tatlandirict
bilesik (bkz. Tablo 2) toz formda Sigma Aldrich, Fluka ve Supelco’dan
temin edilmistir. Dokuz tatlandiricinin karigim stok ¢ozeltisi saf su ile
hazirlanmustir. Suyla seyreltilerek standart stok ¢ozelti karisimindan 0.04
mg/L ile 500 mg/L araliginda kalibrasyon noktalart olugturulmustur.
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(a) Alkolsiiz Tath Diyet i¢ecek

Tablo 2: 9 TatlandinnciminMiktarsal Analizine Ait Kalibrasyon Egrisi ve (b) Probiyotik Igecek

Metod Tekrarlanabilirligi Tablosu

Tatland MW MRM Rl Ki R’ %WRED ICECEK VE AGIZ
andinet e T T O | args | degert | | Pik GARGARALARININ ANALiZi
_ H)' [mgn] Alani Bu LC/MS/MS yéntemi alkolsiiz
Asesiifam K 201.24 - 161.8=82 - 5,81 0.1-500 085956 082 . . . .
Sakkarin | 183.18 - - 181 | 7,087 | 00440 | 0.8999 | 057 diyet icecekler, probiyotik igecekler ve
-3; ag1z gargaralari i¢in uygulanmistir. Stvi
Malticl 34431 | 379.1%35 . - | 18.892 | 0.5-500 | 0.0099 5.44 numuneler su i¢inde 1000 kat seyreltilmis
Emuol 12242 | 157=82 : - | 18799 | 05500 | 09998 | 3.88 ve hava kabarciklarinin giderilmesi
Lactiol 344,91 | 37010235 : . | 20,685 | 05500 | 0.0008 85D amactyla ultrasonik banyo kullanilmistir.
Sukkaroz | 397.64 | 432.8>358 - - 124361 | D.1-500 | 08998 | 202 Tiim numuneler Ligand-Exchange
Mannitol 18217 | 217=181 - - 25026 | 0.1-500 08958 T.06 . K .
Ryl 152.15 | 187=80 - - | 31492 | 01500 | 00997 | 258 Kromatografi — MS’e enjekte edilmeden dnce
Sortitol 18217 | 217181 - 134371 ] 04-500 | 09097 | 5.94 2 um’lik filtreden gegirilmistir. Test edilen
numunenin SIM kromatogramlar1 Sekil
SONUCLAR edilmistir. Kalan iki ¢ift de adduct iyonlarin ~ 2’de gosterilmektedir. Yapay tatlandiricilarin
Metod Gelistirme [M+CI]- farkli MRM degerlerine gore tespit  ve alkollerin tiirlerinin tespit sonuglari {iriin

edilmistir. Dokuz tatlandircinin kalibrasyon
egrileri 0.04, 0.1 veya 0.5 mg/L, 500 mg/L
araliginda standart numune karigimlari
kullanilarak ¢izilmistir.

Dokuz tatlandiricinin Ligand
Exchange Kromatografi-MS’inden
MRM kromatogramlari elde edilmistir
Saf su fazi kullanilarak ligand exchange
kromatografi ayrimi gerceklesmistir.
MeOH’de ¢oziinen %5°lik kloroform
¢ozeltisi APCI arayiizii 6ncesinde 0.1 mL/
dk akisla gonderilmistir. APCI’a giren
mobil fazdaki kloroformun igerigi %0,07
idi. Bu miktar literatiirde kullanilanin ¢ok
altindadir. Calisilan tatlandirici ve seker
alkollerinin ¢ogu negatif modda klor adduct
iyon [M+Cl]- olusturmustur. Asesiilfam
potasyum ve sakkarin dogrudan negatif
modda iyonize olarak sira ile [M-K]- ve
[M-H]- olusturmustur. Birbirine ¢ok
yakin alikonma siireleri olan ii¢ bilesik
cifti belirlenmistir: asesiilfam potassium

etiketleri ile uyum gostermektedir (Tablo 3).

SONUC

Dokuz tatlandirici bilesigin miktarsal
analizi i¢in yeni bir APCI-Ligand Exchange
Kromatografi/MS/MS metodu gelistirilmistir.
Sonuglar kloroformun post-kolon reaktifi olarak
%0.7 gibi diisiik miktarlarda dahi kullaniminin
dokuz tatlandiricinin etkin iyonizasyonu ve
istenen hassasiyet seviyesine (0.01~1mg/L)
ulasilmasi i¢in yeterli oldugunu gostermistir.

Tiim bilesiklerden elde edilen lineer
kalibrasyon egrileri (12 > 0.999) Sekil 1’de
goriilmektedir. Cozeltilerin igindeki bu
bilesiklerin tespit limitleri (LOD degerleri)
bilesige bagl olarak 0.01~1 mg/L arasinda
degismektedir. Yontemin tekrarlanabilirligi
(20 mg/L sakkarin hari¢) 50 mg/L
konsantrasyon i¢in elde edilen pik alanimnimn
RSD (%, n=6) (maltitol (%9.44) ve laktitol
(%8.59) hari¢) %7’nin altinda olarak tespit
edilmigtir. (Bkz. Tablo 2)
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Tablo 3: Test Edilen Numunelerdeki Tatlandiricilara Ait Sonuglar (g/L)

ve sakkarin (6.91/7.09 dk), sukraloz

ve mannitol (24.36/25.03 dk), meso
Erythritol ve Lactitol (19.79/20.68 dk).
Asesiilfam potasyum ve sakkarin farkli
MRM degerlerinde (161.9>82 [M-K]- ve
181.9>42 [M-H]-) MRM modunda tespit

Alkolsiiz tath Agiz gargarasi Probiyotik
diyet igeceqi icecek
Asesilfam K 0.07 - -
Sakkarin - 0.47 -
Maltitol - 11.45 38.05
Sorbitol - 88.82 -

www.gidateknolojisi.com.tr 73



