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Meyve Suyu ve Enerji/Sporcu Igeceklerinde
Katki ve Kalinti Analizleri — LCMSMS Uygulama Ornekleri

Dr. Engin Bayram

Ant Teknik Cihazlar
Kimyager / MS Grubu Aplikasyon Sefi

olursa olsun; insan sagligina zarar 1-Esansiyel Amino Asitler,
Katki Maddelerinin Analizi vermemelidir. Bu nedenle, kullanilacak Taurin ve Glutamin
1da katki maddeleri, normal katk1 maddesinin saflig1 ve mamuldeki Analizi
kosullarda tek baslarina miktarlarinin tayini gok énemlidir. (Enerji/Sporcu icecekleri)
tiiketilmezler ve yine tek
baslarina baska gida maddelerinin Amino Asit Karigimi (100ug/mL)

hammaddesi olarak kullanilmazlar.

Kisaca 6zetlemek gerekirse gida

katkilar;

i-Segilen tiretim teknolojisi geregi
kullanilirlar,

fi-Gida katkisinin, tek basina besleyici
degeri olmayabilir,

fii-Tslem veya imalat sirasinda kalintt
veya tiirevleri mamul maddede
bulunabilir.

(x100000)

Yani, gidanin tiretilmesi,
tasnifi, islenmesi, hazirlanmasi,
ambalajlanmasi, taginmast, depolanmasi
sirasinda; gida maddesinin tat, koku,
gOriiniis, yap1 ve diger niteliklerini
korumak, diizeltmek amaciyla
kullanilirlar. Gida katki maddelerinin 7 R e = B A A~ R - A MM =1 (A FlA =
higbiri, hangi amagla gidaya katilmig

ANALITIK KOSULLAR

Cihaz : Shimadzu Cihaz : UHPLC
Model - LCMS-8040 TQ Model : Shimadzu Nexera XR
Block Heater Temp : 450°C Kolon : GL Sciences Inertsil SIL 100A (5um, 250x4.6mm)
DL Temp - 250°C Kolon Firin Sic. :30°C

n . Mobil Faz A : Su 40mM (25mM Amonyum Format ve Formik Asit)
Nebulizing Gas :2.0 L/min Mobil Faz B : Metanol/Asetonitril (25mM Amonyum Format ve Formik Asit)
Drying Gas - 13L/min Akis - 0.5 mi/dk (izokratik, MFA:MFB (40:60))
MRM (m/z) 1 126>44,1 Enjeksiyon Hacmi  : 5 uL
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2-Sentetik Boyalarin Analizi ANALITIK KOSULLAR
Gidalarda, isleme teknikleri Cihaz - Shimadzu
sonucu goriiniimlerindeki olumsuz Model - LCMS-8040 TQ / Nexera XR

etkileri gidermek ve tiiketici

o X ) Kolon

icin daha cazip hale getirmek Kolon Firin Sic
amaciyla renklendirici maddeler Mobil Faz A )
yaygin olarak kullanilmaktadir. Mobil Faz B
Azo grubu renklendiriciler en Akis Hizi

¢ok kullanilan sentetik organik
renklendiricilerdendir ancak bu
boyalarin bir kisminin toksikolojik
etkileri sebebiyle gida iiriinlerinde
kullanilmasi yasaklanmistir

Enjeksiyon Hacmi
Gradient Prog.

: Shimpack FC-ODS (150x2.1 mm, 3um)

: 30°C
: Su: 2 mM Amonyum Format
: Metanol
: 0.3 mL/min
:5uL
: Time Conc. (%B)
5,0 95
8,0 95
8,1 10

Sentetik Boya Karisimi Standard Karigimi (1ug/mL)

10.000)

Type |Event# <[ +/- | Compound Name mi/z Time (1,826 min - 7,435 min)
MRM |1 + |E151(+) 796,90=779,90

MRM |2 + | E127(+) 836,50>582,75

MRM |3 - | E123 536,90=317,00, 536,90-237,10

MRM |4 - | E102 467,00-198,10, 467,00=423,00, 467,00=172,10 i

MRM |5 - | E124 537,10=301,90, 536,90>222 20

MRM |6 - | E132(-) 420,90-341,00, 420,90>261,20

MRM |7 - | E110 407,00-326 90, 407,00-207 10, 407,00=171,10

MRM (8 - | E120(-) 491,10-446 90, 490,80=327,10, 491,00=357,00

MRM |9 - | E129(-) 451,00=207,00

MRM (10 - | E128(-) 231,50>178,60, 231,50=171,60, 231,50>158,10

MRM |11 - | E122(-) 457,00=376,90, 457,00>220,90, 457,00>170,10

MRM |12 - | E133(-) 746,90-667,10, 746,90>561,20, 746,90>170,10

MRM |13 - | E142(-) 552,90=511,00, 552,90=496,00

MRM |14 - | E131(-)(1) 542,90=419 20, 542 90-463, 30, 542 90>375,20

MRM |15 - | E100 367,00-217,10, 367,00=134,05, 367,00-149,05

MRM |16 - | E104(-) 272,20>216,10, 272,20=167,90, 272 20>140,20 g

E102(-)
E123(-)
E151(+)
E120(-)
E122(-)
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3-Vitamin Analizi

Birgok biyokimyasal reaksiyonda
¢ok onemli rolleri olan vitaminler, dogal
olarak en popiiler gida katkilar1 arasinda
sayilabilir. Uygun derisimlerde bu kadar
onemli ve faydali olan vitaminler, asir1
dozlarda kullanildiginda ise alerjik
reaksiyonlar basta olmak {izere bircok
baska yan etkiye sahip olabilirler.

KALINTI ANALIZI

Patulin Analizi

(Meyve Suyu iceren Biitiin Uriinler)
Mikotoksinler, farkli mantar tiirleri

tarafindan tretilen ikincil metabolitlerdir.

Insanlar ve hayvanlar i¢in yiiksek
toksisiteye sahip olabilen mikotoksinler,
gida tiretiminin biitiin basamaklarinda,
iiretim sonrasi depolama asamasinda
ortaya ¢ikabilir ve bunun da ekonomi,
gida giivenligi ve insan saglig1 agisindan
oldukga kritik sonuglar olabilir.

Patulin, Penicillium cinsi kiif
mantarlari tarafindan tiretilen, 6zellikle
elma ve ilgili tirlinlerde (elma suyu vb.)
ortaya ¢ikabildigi gibi bazt meyvelerde
ve misirda da olusabilen bir mikotoksin
tiridiir. Akut toksisitesi, ve muhtemel
teratojen ve kanserojen potansiyeli

nedeniyle Diinya Saglhk Orgiitii, gida
tirtinlerinde patulin miktarinin 50g/
kg’1 gegmemesini onermektedir.

Yontemin yiiksek seciciligi
sayesinde kazanilan bu avantaj,
birden fazla analizin tek ve basit
bir numune hazirlig1 ve tek
enjeksiyonda simultane olarak
gerceklestirilebilmesine olanak
saglar. Ozetle; uygun bir kolon,
optimize edilmis bir gradient ve
mobil fazlar ile farkl tiirde analitlerin
icinde bulundugu kombinasyonlarda
metodlar gelistirilebilir.

Suda Co6ziinen Vitaminlerin Analizi

Column : Imtakt Scherzo SM-C18 (150 mm L. x 2 mm |.d., 3um) Nebulizing gas flow :1.5 L/ min
Mobile phase A - Smmol/L ammonium formate + 0.1%(v/v) formic acid - water Drying gas flow 210 L/ min
Mobile phase B : Acetonitrile DL temperature H2507°C
Gradient program 2 0 %B (0 -4min) - 50 %B (6-7 min) - 30 %B (7.01 - 10 min) BH temperature 1400 °C
Flow rate :0.2 mL/ min
Injection volume R /718
Column temperature :40°C
S o ———— Suda G6ziinen Vitaminler
Model : LCMS-8040 TQ / Nexera X2 Standard Karisim Kromatogrami
Kolon : GL Sciences InertSustain C18 (150x2.1 mm, 1.9um) (10ng/mL)
Kolon Firin Sic. : 25°C
Mobil Faz A : Su: %0.1 Amonyum Hidroksit :1:265.10>122.1
Mobil Faz B . Asetonitril: %0.1 Amonyum Hidroksit (MThiamin
Akis Hizi : 0.4 mL/min
Enjeksiyon Hacmi :10 uL 6
Gradient Prog. : Time Conc. (%B) 4
0,75 30 * 944020229510
1,00 20 2000000 (2Pyridoxin
2,50 90 =3
2,51 30 (3Nicotinic acid
Block Heater Temp : 400°C
DL Temp : 250°C s
Nebulizing Gas : 2.0 L/min @Nicotinamide
Drying Gas : 15L/min =000 L ;
MRM (m/z) : 153,00>81,00 SfariothenicacH
153,00=>109,00
Patulin Standard Karisimi (Ing/mL) @Cyanocobglamin
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