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Hakkimizda

SPEKTROTEK A.$., 2010 yilinda istanbul merkezli olarak kurulmus alaninda Y _ 1
Diinya lideri global ireticilerin Tiirkiye, Kuzey Kibris ve Azerbaycan bélgesinde | oo
temsilini yapan Laboratuvar Cihaz ve Ekipmanlari saglayicisi firmadir. == \ .

Degisik bilim dallarinin egitim ve aragtirma amacli olarak agirhkh =
Laboratuvarda kullandigi Analitik Cihazlar, Ekipman ve Aksesuarlar, Kimyasal : \l sl
ve Sarflar SPEKTROTEK A.$." nin biiyiik 6zen ve uzmanlikla sagladigi tiriin . I—
gruplarindandir. === Q y i

SPEKTROTEK uzman grubu, Klasik ihtiyaglarin yani sira Diinyada gelisen yeni
teknoloji ve uygulamalari da son kullanicilara aktarmayi bir gdrev bilmektedirler.

Laboratuvar ihtiyacinin iyi anlasilip degerlendirmesine istinaden alternatifli marka ve 6zellikli sistemlerin dnerilmesi ile baslayan
siireg, ne olursa olsun sat degil, ‘Dogru sistemleri, Dogru fiyatla Sat’ mantigiyla yiiriitilmekte ve son kullanicilar/Arastirmacilar
miisteri olarak degil partner olarak degerlendiriimektedir.

Herbiri Yiiksek Lisans ve/veya Doktora seviyesinde alaninda uzmanhga sahip ¢alisanlanmiz ayni zamanda sirket ici detayli
egitimler ve siirekli yenilenen bilgi akigi sayesinde Diinya ve Ureticilerimizin Know/How bilgilerini laboratuvarlara tagimaktadir.

Kaliteli servis hizmeti olmadan hicbir iirlin satisina girmemek siari ile yetkili personelimiz tiretici tesislerinde detayh egitimler
alarak sertifikalandiriimaktadir. Ayni zamanda TSE Hizmet Yeri Yeterlilik Belgesi ve bagka pek cok kalite belgeleriyle de hizmet
kalitemiz belgelenmistir.

Ayrica SPEKTROTEK A.S$., Kendi tescilli markasi olan ChromXpert ile 6nde gelen ireticilere yiiksek kalite ile OEM drettirdigi
irtinlerle kendi markasi ile de Laboratuvar iirtinleri pazarinda yerini almistir.

Vizyonumuz;
Bilim ve teknolojik yenilikleri, Diinyanin en iyi treticileri yoluyla Tiirk Arastirmacilara ileterek lilkemizin kalkinmasi ve gelismesine
katkida bulunmaktir.
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BEBEK MAMALARINDA POLISIKLIK
AROMATIK HIDROKARBON (PAH) ANALiZi

GIRIS

Polisiklik aromatik hidrokarbon (PAH)’lar karbon ve hidrojen igeren organik
maddelerin pirolizi veya tam olmayan yanmalar sonucu olusan, iki veya daha
fazla aromatik halka igceren bilesiklerdir.

PAH’lar hava, su, toprakta ve dolayisiyla da gidalarda bulunabildiginden;
insanlar bu bilesiklere mesleki, cevresel, tibbi ve diyetle ilgili kaynaklar
araciigiyla maruz kalmaktadir. Ozellikle, endiistriyel iretim yapilan
bolgelerdeki kirli hava bilegenlerinin bitkisel Griinler dzerindeki birikimleri
sonucunda tahil, meyve ve sebzeler kontamine olabilmektedir. Ote yandan
kavurma, dumanlama ve 1zgara uygulamalari gibi isleme prosesleri de,
gidada PAH’larin olusumuna neden olabilmektedir.

Gidanin direkt alevle temasi durumunda PAHlarin miktari daha da
yilkselmektedir. Bu bilesiklerin olugsmasi pisirme metodu ve uygulanan
sicaklikla yakindan iligkilidir.

PAH bilesiklerinin olusumu agisindan riskli bulunan gidalardan biri ve en
dnemlisi bebek mamalaridir. Bebek mamalarinin PAH’larla kontaminasyon
seviyesi, gerek mama iretiminde uygulanan kurutma sicakliklarina, gerekse mama bilegimine giren siit ve/veya meyve, sebze,
tahillarin gevresel faktérler nedeniyle PAH bilesikleri ile kontamine olmasina bagli olarak, gesitli diizeylerde benzo(a)piren ve diger
PAH bilesiklerini icerebilmektedir. insanlar iizerinde toksik ve kanserojenik etkiye sahip olduklar icin gidalardaki miktarlarinin
kontrol edilmesi oldukga 6nemlidir.

Maksimum izin verilen miktarlar ulusal ve uluslararasi gida ve saglik érgitleri tarafindan belirlenmistir. Avrupa Birligi uyum
siireci gercevesinde iilkemizde de PAH igin belirlenen limitler “Tiirk Gida Kodeksi Bulasanlar Yonetmeligi” ile yirtrlige girmistir.
Bu kirleticilerin uygun analiz yontemleri ile tayin edilmesi ve gevremizden miimkiin oldugunca uzaklastinimasi igin énlemler
alinmasi gerekir.

=
)
3+
S
i)
=
o>
>
-
®
j -
=
®
O
®
>
)
=
(&)

YONTEM Analitik Kosullar
Numune Hazirhg Analitik Kolon : Phenomenex Kinetex Phenyl-Hexyl

Ve likt ksi kalints limitleri 100x2.1 mm 1.7 um
onetmelikte maksimum kalinti limitleri Analiz Siiresi - 8 dakika

belirlenen 4 adet PAH bilesigi i¢in numuneler, Mobil Faz - Su ve Asetonitril
basit bir numune hazirlama y6ntemi olan sivi- iyonizasyon : APCI

sivi ekgtrakswon ile hazirlanarak LC-MS/MS’e Tarama Modu : Scheduled MRM™
enjeksiyonu yapilr.

MRM Gl ftleri: .:,;?-..1..4-...,“.“-.........m,n-.mm..u,.-mm...—......,,;.
| Bilesik | Polarite | 01/03 01/03 : E
Benzo(a)anthracene pozitif 228/226 228/199 I 8
Benzo(a)pyrene pozitif 252/250 252/226 ::! 2
Benzo(b)fluorenthene pozitif 252/250 252/224 5 ::i 1 F
Chrysene pozitif 228/226 228/200 | 3 .l
|
]
i

SONUC

Gelisen teknoloji ile birlikte hizl, dogru, giivenilir ve diisiik maliyetli Sekil 1- Bebek mamasinda Scheduled MRM™ ile
analiz tekniklerinin gelistirilmesi bir ihtiyag haline gelmistir. Bu yapilan PAH analizine ait kromatogram: (1) Benzo(a)
nedenle, basit ve zahmetsiz bir numune hazirhgina sahip olan anthracene, (2) Chrysene, (3) Benzo(b)fluorenthene,
LC-MS/MS metotlari tercih edilmektedir. Scheduled MRM™ (4) Benzo(a)pyrene

algoritmasi kullanilarak yapilan g¢alismada elde edilen sonuglar

degerlendirildiginde bebek mamalar icin ydnetmelikte verilen

limitleri rahathkla karsilamaktadir.
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BEBEK MAMALARINDA MULTI-TOKSIN ANALIZI

GIRIS$

Hayvanlar ve insanlar icin toksik 0zellik gosteren mikotoksinler, tarlada
veya gida maddelerinin depolama ve dagitimi asamasinda olusabilirler.
Mikotoksinler; aflatoksinler, okratoksinler, fumonisin, zearalenone (ZON),
trichlothecenes gibi Fusarium toksinleri ve ergot alkoloidleri gibi farkl ana
gruplara ayrihiriar.

Mikotoksinlerin gida ve yemlerde belirlenmesi i¢in giiniimiizde hassas ve
givenli birgok yontem bulunmaktadir. Klasik mikotoksin analizleri, her
bir mikotoksin igin ya da benzer kimyasal ozelliklere sahip gruplarin (6r;
aflatoksinler) her biri icin ayri ayn metot kullanilarak yapiimaktadir. Bu
yontem hedef bilesiklerin genis polarite araliginda olmasi ve maddelerin
fiziksel 6zelliklerin farkli olmasindan kaynaklanmaktadir.

Tlim metotlar immuno-affinity kolon ile cleanup asamasinin ardindan
fluoresans dedektorii ile HPLC analizine dayanmaktadir. Fakat numune
icerisinde mikotoksin gruplari ayri ayn bulunabilece@i gibi ayni numune
icerisinde bir arada bulunabilirler. Bu sebeple numune hazirhk asamasi uzun
sureli ve yiiksek maliyetli oldugundan dolayi pratik bir uygulama sayilmamaktadir. Bunun yerine numune hazirhgi igin basit
ve hizli bir metot olan sivi-sivi ekstraksiyonu ardindan immuno-affinity kolon kullanimina ihtiyag kalmadan negatif ve pozitif
polariteye sahip bilesiklerin tek bir LC-MS/MS enjeksiyonu ile analizi tercih edilmektedir.

Avrupa Birligi uyum siireci gcergevesinde iilkemizde gidalardaki maksimum mikotoksin limitleri “Tiirk Gida Kodeksi Bulaganlar
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Yonetmeligi” ile yiriirlige girmigtir.
YONTEM Analitik Kosullar
Numune Hazirligi Analitik Kolon : Phenomenex Gemini 5 pm (150x4.6 mm)
Basit, hizli ve ucuz bir metot olan sivi-sivi ekstraksiyonu Analiz Siiresi  : 9 dakika
ardindan immuno-affinity kolon kullanimina intiyag kalmadan ~ Mobil Faz : Su (Amonyum Asetat) ve Metanol
negatif ve pozitif polariteye sahip bilesikler, tek bir LC-MS/ o (Amonyum Asetat ve Asetik Asit)
MS enjeksiyonu ile analiz edilmektedir. lyonizasyon  : ESI +/ESI -
Tarama Modu : Scheduled MRM™
MRM ciftleri:
Bilesik Polarite 01/03 01/03 - e ——" o
Aflatoksin B1 (AFB1) pozitif 3137241 313/128 =
Aflatoksin B2 (AFB2) pozitif 315/287 315/259 v
Aflatoksin G1 (AFG1) pozitif 329/243 329/200 s o ﬂ
Aflatoksin G2 (AFG2) pozitit 331/245 331/189 s M el
Aflatoksin M1 (AFM1) Pozitif 329/311 329/272 es » ”‘““’
Deoxynivalenol (DON) Negatif 355/295 355/59 = e
Zearalenon (ZON) Negatif 317131 3171175
Fumonisin B1 (FB1) Pozitif 722/334 722/704 P o
Fumonisin B2 (FB2) Pozitif 706/336 706/688 - N e
Okratoksin A (OTA) Pozitif 404/239 404102
Patulin Negatif 153/109 153/135 Sekil 2- Bebek mamasinda Negatif-pozitif polarite degisimi

ve Scheduled MBM™ algoritmasi ile tek metotta analiz edilen
mikotoksinlere ait kromatogram

SONUC

Hizl Polarite degisimi ve Scheduled MRM™ ile hassasiyette
azalma olmadan kisa sirede analiz imkan saglanmig
olup calismada elde edilen sonuglar bebek mamalari igin
yonetmelikte verilen limitleri rahatlikla karsilamaktadir
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GIDA URUNLERINDE LC-MS/MS ILE
AKRILAMID TAYiNi

GIRiS

Akrilamid, gidalarin dogal yapisinda bulunmayan, karbonhidrat ve protein
icerikli gidalarin yiiksek sicakhklarda (kizartma, firin ve izgara) pisirilmesi
sonunda ortaya ¢ikan bir bilesiktir. Akrilamid, gida analizcileriigin oldukga yeni
bir konu olmasina ragmen, 2002'de gidalarda olustugu tespit edildiginden bu
yana akrilamid ile ilgili cok sayida yéntem gelistirme calismasi yapilmig ve
halen bu ¢alismalar devam etmektedir. Akrilamid igerigi agisindan énemli
gida gruplan patates cipsi, kizarmis patates, kizarmis ekmek, kahvaltilik
hububatlar, unlu mamuller ve kahve gibi Griinlerdir.

Akrilamid, Uluslararasi Kanser Arastirmalar Ajansi tarafindan “insan igin
muhtemel kanserojenik madde” olarak tanimlanmigtir. Bu sebeple gidalarda
miktarlarinin kontrol edilmesi oldukca 6nemlidir.

Gidalarda akrilamid tespit ve tayini igin en yaygin kullanilan yéntemler GC-
MS ve LC-MS/MS’dir. GC-MS analiz yénteminde tiirevlendirme (bromlama)
islemine ihtiya¢c duyulmaktadir. Bu iglem zaman alici ve yilksek maliyetli
olup ayni zamanda kullanilan toksik maddeler yonii ile de saghga zararlidir. Ayrica numune hazirhgi sirasinda kisiye bagli hatalar
olusabilmektedir. Bu sebeple tiirevlendirme asamasina ihtiyag duymayan, kolay ve daha diisiik maliyetli numune hazirlama olan
sIvI-sivi ekstraksiyonun ardindan direk olarak numunenin enjeksiyonuna dayanan LC-MS/MS ydntemleri 6nem kazanmistir.
Ulkemizde konu ile ilgili gesitli bilimsel aragtirmalar yiiriitilmekte ve bir ¢ok gida kontrol laboratuvarinda akrilamid analizi
yapilmaktadir. Akrilamidin gidalar icinde bulunmasi biitiin gidalar ¢ig tiiketiimedikge dnlenemez ve gidalarin pisirilmesi sonucu
dogal olarak olusan bir madde oldugu igin bu tiir gida gruplannin yasaklanmasi s6z konusu degildir. Ancak, ilgili saglk
risklerinin belirlenmesinden sonra, gidalarda izin verilen maksimum akrilamid seviyeleri ile ilgili yasal limitler getirilebilecektir.
Diger yandan, biitiin diinyada gidalarda akrilamid iceriginin diisiiriilmesi veya olusumunun dnlenmesi ile ilgili caligmalar da
yogun bir sekilde siirdiiriilmektedir.
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YONTEM Analitik Kosullar
Numune Hazirhg Analitik Kolon : Phenomenex Luna C18 3 um (150x3 mm)
N ler homoienize edildikt Analiz Siiresi : 3 dakika
umuneler homojenize edridiien sonra sivi-siv Mobil Faz : Su (Formik Asit) ve Metanol (Formik Asit)
ektraksiyonu ile hazirlanarak direk olarak LC-MS/ iyonizasyon - ESI +
MS'e enjeksiyonu yapilr. Tarama Modu : Scheduled MRM™
MRM ciftleri:
Akrilamid 1 Pozitif 72/55 : '
Akrilamid 2 Pozitif 72/44 . :
Akrilamid 3 Pozitif 72/27

g EEP PP EREEEEZR R R

SONUC

Yiiksek hassasiyet ve secicilikten dolay basit bir numune 5 : :
hazirli§i olan sivi-sivi ekstraksiyonu ile kisa zamanda onlarca €kl 3 - Ciger numunesine ait 1 ppb konsantrasyonda
numune rahatlikla caligilabilmektedir. Yapilan caligmalar  akrilamid etken maddesine ait kromatogram
degerlendirildiginde 0.02 ug/L dedeksiyon limitlerinde

calisiidigr gorilmistiir. Bu metot ile su numunelerinde

de rahatlikla analiz yapilabilmektedir. Direk enjeksiyon

ile elde edilen sonuclar yonetmelikteki limitleri rahathkla

karsilamaktadir.
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SUT VE SUT URUNLERINDE MELAMIN ANALIZI

GIRIS

Melamin, yiizey kaplamalan, plastik, ticari filtre, yapigtinci ve mutfak
malzemelerinin iretiminde kullanilan bir maddedir. Ozellikle tabaklarin
yapiminda genisge kullanilmasi, bu materyallerden yiiksek 1s1 (~120 °C) ve
asidik pH sartlarinda gidalara gegmesi, potansiyel olarak gida zehirlenmelerine
neden olabilecedi yorumlarina neden olmustur.

Melaminin zehirliligine iliskin ilk bulgular Amerika Birlesik Devletlerinde
2007 yihinda kedi ve kdpeklerin bébrek yetmezligine bagh ani 6limii lizerine
yaplilan arastirmalardan sonra ortaya konmustur. Kedi ve kdpek mamalarinin
hazirlanmasinda kullaniimak (izere Gin’den ithal edilen bugday ve piring
konsantrelerinde melamin tespit edildigi ve 6liimlerin buna bagh oldugu
bildirilmistir. Kedi ve kdpek mamalarinda yasanan bu skandalin hemen
ardindan, 2008 yilinda Gin Halk Cumhuriyeti’ndeki siit driinleri Gireticilerinin
de driinlerindeki protein diizeyini yiiksek gostermek igin hileli bir sekilde
melamini kullandi§i belirlenmistir. Gin’deki siit skandalinin ardindan yapilan
genis caph arastirmalarda bebek mamalarinin yani sira normal siit ve
yogdurtlarda, siit tozu ve tahil Giriinlerinde, donmus tatlilarda, sekerlemelerde, kek ve biskiivilerde, protein tozlar ve bazi islenmis
gidalarda melamin bulundugu bildirilmigtir.

Gida ve gida maddelerinde melamin kullanilmasinin yasal oldugu bir Gilke bulunmamaktadir. Ancak gevrede yaygin bir sekilde
kullanilmasinin sonucu olarak gida zincirine girebilecedi rapor edilmistir. Bu nedenle birgok (ilke yem ve gidalarda bulunmasina
izin verilen maksimum melamin diizeylerini belirlemistir. Avrupa Birligi Glkeleri %15 ve {izeri siit ve siit drlinii igeren tlim gida
iirtinlerinin ithalatindan 6nce analizini zorunlu kilmakta ve 2.5 mg/kg’ agan iriinlerin imha edilmesi gerektigi ifade etmektedirler
Melamin analiz igin sik¢a kullanilan GC-MS metotlarinin numune hazirhginda saghiga zararh solventler ile clean-up asamasi
ve ardindan tiirevlendirmeye ihtiyag duyulmaktadir. Buna karsilik olarak gelistirilen LG-MS/MS metotlarinda daha az numune
hazirhdi, daha kisa analiz siiresi ve daha giivenilir sonug elde edilmesi sebepleriyle tercih edilen analiz yéntemi olmustur.

ey

Ulkemizde “Tiirk Gida Kodeksi Bulasanlar Yonetmeligi” ile gidalarda ve bebek mamalarindaki maksimum limitleri belirlenmigtir.
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YONTEM Analitik Kosullar

Numune Ha2|r||g| Analitik Kolon : KNAUER Eurospher 11 100-3 HILIC

Numuneler basit bir numune hazirlama yéntemi o (150 x_3 mm)

olan sivi-sivi ekstraksiyon ile hazirlanarak LC-MS/ AnaI!z Siiresi : 10 dakika N
MS’e enjeksiyonu yapilir. Mobil Faz : Su (Amonyum Asetat) ve Asetonitril

iyonizasyon  :ESI +
Tarama Modu : Scheduled MRM™

M R M g i ftl e I‘i : W XIC of +MRM (4 pair). 126 960/64,500 D::) “melarmint from Sample 3 ‘Max. 3,166 cp.
[ Bilesik | Polarite________01/03

Melamin 1 Pozitif 127/85 1

Melamin 2 Pozitif 127/68 o

Melamin 3 Pozitif 127/60 B

SONUC -
Sivi-sivi ekstraksiyon ile hazirlanan bebek mamasi numunesinin e k
enjeksiyonu yapilmis ve elde edilen veriler degerlendirildiginde i
yénetmelikte belirlenen limitleri rahatiikla karsiladig gériilmilistiir. — - e P
Hizli ve kolay numune hazirlama yontemi ile onlarca numune kisa  Sekil 4- Bebek mamasina ait melamin analiz kromatogrami
stirede caligilabilmektedir.
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YA$ MEYVE VE SEBZELERDE
MULTI-PESTISIT ANALIZi

GIRIS

Diinya nifusunun hizli artisi ve sanayinin gelismesine karsin bitkisel Giretime
ayrilan toprak alanlan hizla azalmaktadir. Bu sebeple gida maddelerine
duyulan gereksinim de yogun bir sekilde artmaktadir. Pestisit kullanimi,
tarimsal (iriinleri hastalik, zararl ve yabanci otlarin zararindan koruyabilmek,
kaliteli Giretimi giivence altina alabilmek i¢in kullanilan bir tarimsal miicadele
sekli olup, kisa siirede etki gostermesi ve kullaniminin kolay olmasi nedeniyle
en cok tercih edilen yontemdir.

Bu ilaglarin gereginden fazla, zamansiz ve bilgisizce kullaniimasi dayanikli
irklarin meydana gelmesine, iriinde kalite diismesine, hayvanlarin ve
insanlarin akut ve kronik zehirlenmelerine neden olmaktadir. Biyolojik
aktiviteye sahip, 6ldirtici olan kimyasal maddeler kullanilarak yapilan
tarimsal alanlardaki hastaliklarla miicadele ile esas hedef disinda cevre
ve canlilar igin potansiyel tehlikeler ortaya ¢ikmakta, sonug olarak gevre
bulagsmasi gibi arzu edilmeyen bazi problemlere neden olunmaktadir.

Son yillarda kullanimi hizla artan pestisit ilag kalintilarinin analiz edilmesi bir zorunluluk haline gelmistir. Gesitli iilkelerde,
iirtinlerde pestisit kalintisi taramalari yaparak gida giivenilirligi ve potansiyel risk hakkinda bilgi edinmek yolunda yogun galismalar
siirdiiriilmektedir. Ozellikle gelismis iilkeler kendi iiriinlerinde ve ithal iiriinlerde bulunabilecek pestisitlerin maksimum oranlarini
belirlemis olup ilgili ydnetmeliklerle siki bir sekilde denetimini yapmaktadir.

Ulkemizde Tiirk Gida Kodeksi “Pestisitlerin Maksimum Kalinti Limitleri Yonetmeligi” ile pestisitlerin taze, islenmemis, islenmis
veya kompozit bitkisel ve hayvansal gidalarda bulunmasina izin verilen maksimum kalinti limitleri ve bu limitlerin uygulama
esaslan belirlenmisgtir.
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YONTEM Analitik Kogullar

Numune Hazirhg Analitik Kolon : Phenomenex Synergi Fusion 2.5 pm
2.1

Numuneler, AOAC Official Method 2007.01 yéntemine gore Analiz Siiresi - gf;ogakik';m)

ChromXpert QUECHERS kitleri ile hazirlandiktan sonra LC- Mobil Faz ) Su (Amonyum Format) ve Metanol

MS/MS’e enjeksiyonu yapilir. (Amonyum Format)

iyonizasyon  :ESI +/ESI-
Tarama Modu : Scheduled MRM™

R

CI-IROMXPERT
QUECHERS KITLERI

SERRTEREREREEREIERTE

EE R EEREEEEREEGRE

SONUC  —y |18

Bu calismada; Hizli Polarite degisimi ve Scheduled MRM™ ile  Sekil 5-Negatif-pozitif polarite degisimi ve Scheduled MRM™
hassasiyette azalma olmadan kisa siirede analiz edilmig ve elde  algoritmasi ile tek metotta analiz edilen 1 ppb 450 adet
edilen sonuglar yas meyve ve sebze igin yonetmelikte verilen  pestisit etken maddesine ait kromatogram.

limitleri rahatlikla kargilamaktadir. Ayni zamanda QTrap™

teknolojisi kullanilarak mevcut olan 666 adet pestisite ait

kiitliphane taramasi ile konfirmasyon sonucu rapor giivenligi

saglanmaktadir.
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GIDALARDA POLAR PESTISIT TAYINI

GIRIS$

Son yillarda kullanimi hizla artan pestisit ilag kalintilarinin analiz edilmesi
bir zorunluluk haline gelmistir. Gesitli Glkelerde, iriinlerde pestisit kalintisi
taramalan yaparak gida giivenilirligi ve potansiyel risk hakkinda bilgi edinmek
yolunda yogun calsmalar siirdiiriilmektedir. Ozellikle gelismis iilkeler
kendi drtinlerinde ve ithal Griinlerde bulunabilecek pestisitlerin maksimum
oranlanni belirlemis olup ilgili yonetmeliklerle siki bir sekilde denetimini
yapmaktadir.

TUiK tarafindan tanim ilaglarinda 1979°da 8.396 ton dolayinda olan tiiketimin,
2008'de 20.000 tonu gecmis oldugu belirlenmistir. Ulkemizdeki kimyasal
tarim ilaglannin kullamimi insan saghgi kadar cevreyi de etkileyebilecek
bir bigimdedir. Bu sorunun en temel nedeni kontrolsiz ve bilingsiz ilag
kullanimidir.

Diinya Saglk Orgiiti’niin (WHO) uzmanlagmis kanser kurulusu olan
Uluslararasi Kanser Aragtirmalart Kurumu GDO’lu iiriinlerin %80’inde
kullanilan ot ilaci (herbisit) etken maddesi olan Glifosat (Glyphosate)'in
insanlarda muhtemelen kanser yaptigini agiklamistir. Raporda da belirtildigi gibi, Glifosat en yaygin kullanilan herbisit olup
degisik tanm, orman, sehir ve konut uygulamalarinda yaygin olarak kullanilmaktadir. Kullanimi, genetigi degistirilmis Glifosat
herbisitine dayanikli iiriinlerin gelistirilmesiyle daha da artmigtir. Genellikle GDO’lu soya ve musir iiretiminde kullanilan glifosat,
havada, suda ve yiyeceklerin yani sira ilaca maruz kalan tarim iggilerinin kan ve idrarlarinda da tespit edilmistir.

Rutin olarak yiiriitiilen AOAC 2007 Quechers metodu ile yapilan pestisit analiz ¢alismalarindan farkli bir numune hazirligina ve
analiz metoduna sahip olan polar pestisitler giin gegtikce 6nem kazanarak bu pestisitlerin analizi zorunlu hale gelmektedir.

YONTEM Analitik Kogullar

Numune Hazirhigr Analitik Kolon : Thermo Hypercarb 5um (2.1 x 100 mm)
Numuneler Quppe metodu dogrultusunda basit bir Analiz Siiresi  : 30 dakika o
numune 6n hazifidi olan olan sivi-sivi ekstraksiyon Mobil Faz : Su (Asetik Asit) ve Metanol (Asetik Asit)
ile hazirlanir ve 10 kat seyreltilerek direk olarak LC- Iyonizasyon  :ESI-

MS/MS’e enjeksiyonu yapilir. Tarama Modu : Scheduled MRM™

SONUC

Bu calismada; Scheduled MRM™ ile farkli matrikslerde (elma, limon, tar¢in, kuru incir) analiz caligmasi yapilmistir. Elde edilen
sonuclar degerlendirildiginde yonetmelikte verilen limitleri rahathkla kargiladigi gdriilmiistiir. Ayni zamanda QTrap™ teknolojisi
kullanilarak mevcut olan 666 adet pestisite ait kiitliphane taramasi ile konfirmasyon sonucu rapor giivenligi saglanmaktadir

- 1.AMPA o 1.AMPA
@ 2.Glufosinate aoes 2.Glufosinate
b | 3.Phosphonic acid - 3.Phosphonic acid
4.Glyphosate e 4.Glyphosate
| 5.HEPA s 5.HEPA
E 6.MPPA - 6.MPPA
e | 7 Fosetyl Al b 7.Fosetyl Al
| [ (llsd 8.Maleic Hydrazide - 8.Maleic Hydrazide
! | |I 9.N-Acetyl-AMPA - 9.N-Acetyl-AMPA
< s II' 10.Chlorate - 10.Chlorate
11.Ethephon ot 11.Ethephon
| ¥ r.l. I|I + - 12.N-Acetyl-Glufosinate s 12.N-Acetyl-Glufosinate
= 4 13.Perchlorate o 13.Perchlorate
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Sekil 6- Scheduled MRM™ kullanilarak yapilan pestisit analizine ait kromatogram (a) Kuru incir (b) Elma
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GIDA _UBUNLERiNDE PARAQUAT/DIQUAT
ANALIZI

GIRiS

Diinya niifusunun hizla arthigi cagimizda aglik sorununun ¢éziimlenebilmesi
icin tanmsal Gretimi arttirmada ilaglar kullaniimaktadir. Tanm drinlerinin
iiretimi sirasinda, ilaglama ile bu driinlere kontaminasyon ile bulasan ve
daha sonra mamiil gida maddelerine yansiyan, kimyasal ilag kalintilarina
“Pestisit” adi verilmektedir. Tarimsal ilaglarin kullanimi; bir taraftan tarimsal
iiretimi artirirken diger taraftan bilingsiz ve hatali kullanim sonucu dogrudan
ya da dolayl yollardan insan ve gevre saghgi problemlerini de beraberinde
getirirler.

Pestisitler tavsiye edilen dozlann iizerinde kullanildiklarinda, gereginden
fazla sayida ilaglama yapildiginda, gerekmedigi halde birden fazla ilag
kanigtinlarak kullanildiginda veya son ilaglama ile hasat dénemi arasinda
birakiimasi gereken siireye riayet edilmedigi durumlarda gida maddelerinde
fazla miktarda kalinti birakabilirler. Yiiksek dozda pestisit kalintisi igeren
gidalarla beslenen insanlarda ve gevredeki diger canlilarda akut veya kronik
zehirlenmelere neden olabildikleri gibi, 6zellikle bazi Girlinlerde aroma ve kalite degisimleri meydana getirebilirler.

Gidalardaki pestisit analizlerinde genellikle birden fazla pestisit aktif maddesi ile karsilasilabilmektedir. Pestisit kullanmanin
tartisiimaz faydalarina ragmen, 6zellikle gidalar vasitasiyla insan viicudunda akiimiile olmasi ve gevre kirliligi iizerine olumsuz
etkisi bu bilesiklerin zararlari konusunda insanoglunu giin gectikce daha fazla endiseye sevketmektedir. Pestisit kalintilari gida
maddelerinde, insan, hayvan ve cevre sagligina zarar vermeyecek diizeylerde bulunmalidir. Gida maddelerindeki pestisit kalinti
miktarlarinin bilinmesi insan saghgi agisindan oldugu kadar ihrag gida Griinleri icinde oldukga biiyiik 6nem arzetmektedir. Gida
maddelerindeki pestisit kalinti miktarlaninin daha énceden tesbit edilip tolerans sinirlarini gegmemesi gerek tiiketici saghgi
acisindan ve gerekse ihrag gida drtinlerinin geri donmemesi agisindan biiyiik 6neme sahiptir.

Bu nedenle (iretilen her bir yeni pestisit, piyasaya arzindan dnce farmakolojik ve toksikolojik denemelere tabii tutularak, tolerans
sinirlarinin énceden belirlenmesi mutlak surette gereklidir.

Ulkemizde Tiirk Gida Kodeksi “Pestisitlerin Maksimum Kalinti Yénetmeligi” ile pestisitlerin taze, islenmis veya kompozit bitkisel
ve hayvansal gidalarda bulunmasina izin verilen maksimum kalinti limitleri belirlenmisgtir.
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YONTEM

Numune Hazirhigi

Numuneler Quppe metodu dogrultusunda basit bir numune dn hazirligi olan sivi-sivi ekstraksiyon ile hazirlanarak LC-MS/MS’e
enjeksiyonu yapilr.

Analitik Kosullar

Analitik Kolon : SUPELCO Ascentis HILIC, 2.7um
(2.1 x 100 mm)
Analiz Siiresi  : 10 dakika
Mobil Faz : Su (Ammonium Format) ve Asetonitril
iyonizasyon  :ESI +
Tarama Modu : Scheduled MRM™

MRM ciftleri:
=
SP  Bleik | Polaite | 008 |
g Paraquat 1 Pozitif 186/155
= Paraquat 2 Pozitif 171/135
Diquat 1 Pozitif 184/127.8
Digquat 2 Pozitif 184/156
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Bu ¢alismada; Scheduled MRM™ ile zor bir matrix olan kekik ile analiz caligmasi yapilmigtir. Elde edilen sonuclar =
degerlendirildiginde yonetmelikte verilen limitleri rahatlkla karsiladigi gériilmistiir. Ayni zamanda QTrap™ teknolojisi ©
kullanilarak mevcut olan 666 adet pestisite ait kiitliphane taramasi ile konfirmasyon sonucu rapor giivenligi saglanmaktadir. 3
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Sekil 7- Scheduled MRM™ kullanilarak yapilan kekik numunesi ait pestisit analiz kromatogrami (a) Paraquat (b) Diquat

Ayni zamanda su numunelerinde direk enjeksiyon ile analiz ¢alismasi yapiimaktadir. Numune 6n hazirlik iglemine
ihtiyag duyulmamasindan dolay1 hem analiz maliyeti oldukga diigiiktiir hem de kisa siirede onlarca analiz yapma imkani
saglamaktadir.

[®XIC of +MRM (6 pairs): 183.0/157.0 amu from Sarmple 21 (P_D_Quats_500ng_mL_500ng_mL ISTD) of P_D_Quats_ISTDs_CAL_Marc... Max. 3.165 cps
100% 5.08
%% Diquat Paraquat
oo MRM 183/157 MRM 185/170
eo% MRM 183/168 MRM 185/169
a0 MRM 186/158 (ISTD) MRM 193/178 (ISTD)
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Sekil 8- Direk enjeksiyon ile analiz edilen su numunesine ait pestisit kromatogrami
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JELIBONDA JELATIN TUR ANALIZI

GiRiS

Gida bilimcileri; uzun yillardir et ve et driinlerinin tiiriiniin belirlenmesi
konusunda birgok arastirma yapmaktadirlar. Toplum saghg, istenmeyen et
ve sakatatlarin karistirilmasi, dini inanglari dogrultusunda bazi hayvanlara ait
etleri tiiketmeyen toplumlarin varhigi sebeplerinden dolayi bu aragtirmalar her
gecen giin artmakta ve yeni yontemlere ihtiyac duyulmaktadir. igerigi yanlis
beyan edilerek toplumu kandirmaya ydnelik yapilan iiretim sebebiyle 6zellikle
diinya niifusunun yaklasik %23’iini olusturan Miisliman toplumlarda sadece
domuz eti degil ayni zamanda domuz iiriinlerinin de tiiketiimemesinden
dolayi gida (riinlerinde tiir tayini 6nem kazanmaktadir.

Piyasada bulunan jelibon ve sekerlemeler, dondurmalar, ilag kapsiilleri ve
kozmetik Uriinler icerisinde kullanilan jelatinin tiir tespiti icin PCR, ELISA
gibi analiz yontemleri kullanilmakta olup bu yontemlere ait bazi kisitlamalar
bulunmaktadir.

Jelatinin  dretim asamasinda yliksek sicaklik ve asidik kosullarin
kullanilmasindan dolayr hayvan DNA’sI zarar gérmekte ve bu sebeple tiir tespitinde kullanilacak olan PCR y6ntemi zor veya
imkansiz olmaktadir. Bir diger yontem olarak ELISA protein bazll bir metottur. Yéntemin, proteinin sadece bir pargasinin tespit
edilmesine olanak vermesi ve birden fazla protein belirleyicisinin olmamasindan dolayi yanlig pozitif ve yanhs negatif sonuglar
elde edilebilmektedir.

Bu kisitlamalarin diginda tolerans degerinin sifir olmasindan dolayi hassas cihazlar ile diistik tespit limitlerinde analiz yapiimasina
ihtiyag duyulmaktadir. Bu sebeple LC-MS/MS sistemleri tercih edilmektedir. Aynizamanda proteinlerin tripsin ile pargalanmasinin
ardindan elde edilen peptitler ile coklu analiz imkani saglanir ve bdylece jelatin tiirii belirlenmesinde kesin ve tekrarlanabilirligi
yiiksek sonuglar elde edilir.
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YONTEM Analitik Kogullar

Numune HaZIl'llﬁI Analitik Kolon : Phenomenex Gemini 5 pm (150x4.6 mm)
Analiz Siiresi : 8 dakika
Numuneler, NH4HCO3 igerisinde ¢éziindirildikten sonra Mobil Faz : Su (Formik Asit) ve Asetonitril (Formik Asit)
tripsin ile peptitlerine parcalanir ve LC-MS/MS’e enjeksiyonu iyonizasyon  :ESI+
yapilir. Tarama Modu : Scheduled MRM™
MRM ciftleri:
| Bilek | Polarte | 003
Domuz Jelatini 1 Pozitif 1103.0/850.9
Domuz Jelatini 2 Pozitif 486.2/786.4
Domuz Jelatini 3 Pozitif 921.5/1050.6
Domuz Jelatini 4 Pozitif 620.8/618.3
Sigir Jelatini 1 Pozitif 659.3/766.5
Si§ir Jelatini 2 Pozitif 781.4/991.6
Sigir Jelatini 3 Pozitif 644.8/971.5

SONUC

Saf halde alinan sigir ve domuz jelatinlerinin QTrap™-EPI ile kiitle spektrumlari elde edilerek kiitliphaneye eklenmistir.

Domuz jelatini ve sigir jelatini kullanilarak dretilen iki farkl jelibon numunesi hazirlanarak enjeksiyon yapilmistir. Ayni zamanda
QTrap™ teknolojisi kullanilarak numunelere ait kiitle spektrumlari elde edilmis ve kiitliphane taramasi ile konfirmasyon
saglanmistir. Buna gore %87 oraninda domuz jelatini, %83 oraninda sidir jelatini benzesmesi saglanmistir.
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Sekil 9- Jelibon numunelerine ait kromatogram ve kiitle spektrumlari (a) Domuz jelatini iceren jelibon numunesine ait
kromatogram ve kiitle spektrumlari (b) Sigir jelatini igeren jelibon numunesine ait kromatogram ve kiitle spektrumlari

Sigir jelatini icerisine %50 ve %1 oranlarinda domuz jelatini spike edilmis ve analiz yapilmistir. Buna gdre basit bir numune
hazirh§r sonunda analiz edilen numunelerde %1 oraninda domuz jelatini bulunmasina ragmen tespit edilmis ve QTrap™
teknolojisi kullanilarak kiitiiphane taramasi yapilarak konfirmasyon saglanmig ve giivenilir sonuglar elde edilmistir.

=i &£

] | Sigir jelatini igin MRM ciftleri
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Domuz jelatini igin MRM ciftleri

Sekil 10- %1 oraninda domuz jelatini iceren sigir jelatin numunesine ait kromatogram
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ETTE TUR TAYINI

GiRiS

Et, insanin beslenmesinde ¢ok dnemli yeri olan temel gida maddelerinden
birisidir. Uluslararasi et ticaretinin artmasi, yapilan hileleri de artirmigtir.
Bu bakimdan et tiirlerinin belirlenmesi tiiketicilerin korunmasi ve hilelerin
onlenmesi bakimindan énem arz etmektedir.

Gida bilimcileri; uzun yillardir et ve et driinlerinin tiiriiniin belirlenmesi
konusunda birgok arastirma yapmaktadirlar. Toplum saghg, istenmeyen et
ve sakatatlarin kanistiriimasi, dini inanglar dogrultusunda bazi hayvanlara ait
etleri tiiketmeyen toplumlarin varhigi sebeplerinden dolayr bu aragtirmalar
her gecen giin artmakta ve yeni yontemlere ihtiyag duyulmaktadir. icerigi
yanhs beyan edilerek toplumu kandirmaya yonelik yapilan tiretim sebebiyle
Ozellikte dinya niifusunun yaklagik %23’ini olusturan Misliiman
toplumlarda 6zellikle domuz etinden dolayi gida trtinlerinde tiir tayini 6nem
kazanmaktadir.

Tirk Gida Kodeksi Gig Kirmizi Et ve Hazirlanmig Kirmizi Et Kanigimlan
Tebligi'nin 13. maddesindeki ambalajlama, etiketleme ve isaretleme bilgisi geregince, iriiniin ait oldugu kasaplik hayvan tiir,
iriin ismi ile birlikte etikette belirtilmelidir. Koyun, kegi, sigir, manda etlerinden hazirlanmig kirmizi et kanigimlarinin etiketinde
iriiniin elde edildigi tire ait yiizde miktarlarinin etikette belirtiimesi gerekmektedir. Yine ayni sekilde Tiirk Gida Kodeks'i Gig
Kanatl Eti ve Hazirlanmig Kanatl Eti Kanigimlari Tebligi’'nin 12. maddesi geregince driinlerin etiketinde, iirliniin ait oldugu kanatl
hayvan tiiri Uriiniin ismi ile birlikte etikette belirtilmesi gerekmektedir. Tiir tayininde PCR gibi DNA bazli analiz yéntemleri
kullanilmakta olup bu ydntemlere ait bazi kisitlamalar bulunmaktadir. Giinkii DNA et proses edilirken zarar gérebilir ya da
degisebilir. ELISA gibi protein bazli metotlarda ise proteinin sadece kiigiik bir kismi dedekte edildigi icin sikintilar yaganmaktadir.
Ayrica her tiir igin farkli bir kit kullanilmasi analiz maliyeti agisindan degerlendirildiginde yiiksek olmaktadir. Tolerans degerinin
sifir olmasindan dolayi hassas cihazlar ile diisiik tespit limitlerinde analiz yapiimasina ihtiyag duyulmaktadir. Bu sebeple LC-MS/
MS sistemleri tercih edilmektedir.

YONTEM SONUC

Numune Hazirhg Farkli et tiirleri calisilarak peptitlere ait iyon ciftleri
belirlenmistir. Ayni zamanda QTrap™ teknolojisi kullanilarak
kiitle spektrumlari elde edilmis ve kiitiiphane ile kargilastirma
yapilarak konfirmasyon saglanmistir. Sonuglar incelendiginde
%1 oraninda bile karnigim olsa bile tespit edilebilmektedir.
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Numuneler sivi-sivi ekstraksiyonu, tripsin ile pargalama
ardindan SPE ekstraksiyonu ile hazirlanarak LC-MS/MS’e
enjeksiyonu yaplilir.

Analitik Kosullar
Analitik Kolon : HALO G18 2.7um (50 x 0.5 mm) MRM
(Micro LC)
Analiz Siiresi : 11 dakika
Mobil Faz : Su (Formik Asit) ve Asetonitril R
(Formik Asit) Sequence
lyonizasyon  :ESI + N -
ol - I =
Tarama Modu : Scheduled MRM™ ‘ ﬂ\ _
-E" |.-‘._] i :.
E ¢ Literature Protein Sequence in silico MRM transitions MRM Detection in Biological Matrix QTRAP® MS/MS for Identification
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Sekil 11- MIDAS Akis semasi ve et numunesine ait elde edilen peptitler ve kitle spektrumlar
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ZEYTINYAGINDA TAGSIS VE ORiJiN BELIRLEME

GIRIS

Zeytinyaginin son zamanlardaki popiilaritesi duyusal 6zellikleriyle ve
saglik acisindan faydalaryla iliskilendirilebilir. Oleik asitin ana bilesenini
olusturdugu iyi dengelenmis yag asitleri kompozisyonu ile vitamin ve dogal
antioksidanlar gibi iz miktardaki biyomolekiiller zeytinyaginin faydalanyla
bagdastinimaktadir. Zeytinyaginin saglik agisindan éneminin ortaya konmasi
ile birlikte bu iiriine olan talep de artmistir. Uriine olan talepten ve iiretim
maliyetinin de yiiksekliginden dolayi zeytinyagi diger yemeklik yaglara gére
ekonomik degeri daha yiiksek bir yagdir.

Yenilebilir yaglarin kaliteleri, elde edildikleri hammadde, uygulanan tarim
yontemi, hasat zamani ve sekli, isleme teknigi ve depolama kogullari gibi
cesitli faktorlerden etkilenmektedir. Bu yiizden yenilebilir yaglarin kalite
Ozelliklerinin belirlenmesi (retici ve tliketiciler icin 6nem tasimaktadir.
Bu amacla c¢ok cesitli enstriimantal ve kimyasal analiz yéntemlerinden
yararlanilmaktadir. Yenilebilir yaglarin kalite parametrelerinin belirlenmesinde
kullanilan geleneksel yontemler giivenilir sonug vermelerinin yaninda, uzun
zaman almalari, uzman analiste gereksinim duymalari ve kullanilan kimyasallarin analist saghgi icin tehlike arz etmesi gibi
olumsuzluklar bulunmaktadir. Zeytinyagi gibi yenilebilir yaglarin gesit ve orijinlerinin belirlenmesinde en 6nemli bilesenler yag
asitleri, steroller, fenoller, trigliseritler ve tokoferoller oldugu bildirilmistir. Bu bilesenlerin yaglardaki miktar ve kompozisyonlari
cesit, cevre ve yetistirme kosullarina bagh olarak farklik géstermektedir.

Bitkisel yaglarin katkilandiriimasi 6zellikle tiiketiciler icin &nem arz eden bir konudur. Gogunlukla tiretim maliyeti fazla olan, satigi
pahali, besin kalitesi yiiksek yaglar daha ucuz yaglar ile tagsise ugratilabilmektedir. Bu konuda en fazla tagsise ugrayan yaglardan
bir tanesi sizma zeytinyagidir. Sizma zeytinyagi pirina veya daha ucuz sinif zeytinyaglari ile tagsis edilmektedir. Zeytinyaginin
tagsisi yag asitleri kompozisyonu ve/veya sterol kompozisyonun belirlenmesi suretiyle saptanabilmektedir.

Ancak bu yéntemlerin pahali olmalari, tekrar edilebilirliklerinin diisiik olmasi gibi bazi dezavantajlan bulunmaktadir. Bu sebeple
numune hazirlama isleminin olmadigi ve kesin, dogru, tekraredilebilir sonuclarin elde edildigi LC-MS/MS ydntemleri 6ne
ctkmaktadir.

YONTEM

Numune Hazirhigi

EH

Numuneler hekzan/izopropanol karigimi ile seyreltilerek direk
olarak LC-MS/MS’e enjeksiyonu yapilir.

Analitik Kosullar

Analitik Kolon : Spherisorb Silica column 5 um
(250 x 4.6 mm) (Normal-Phase

Chromatography)
Analiz Siiresi  : 15 dakika
Mobil Faz : Hekzan ve Izopropanol

iyonizasyon  : APCI
Tarama Modu : MRM

s 0 NU g Sekil 12- Zeytinyag ve tagsis yaglara ait MasterView™ PCA

. e analiz sonuglar
Piyasada bulunan farkl yag tiirleri (susam, sindik, misir,

kanola, aycicegi, soya vb.) zeytinyagt ile farkli oranlarda
kanigtinlmis ve QTrap™ teknolojisi kullanilarak analiz
edilmistir. Elde edilen sonuglar MarkerView™ PCA algoritmasi
ile degerlendirilmis ve tagsis yaglar eser miktarda dahi olsa

tespit edilebilmistir.
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LC-MS/MS ILE GIDALARDA ALERJEN ANALIZi

GiRiS

Gida alerjisi, insan bagisiklik sistemi tarafindan belirli bir gidaya karsi
baglatilan asin duyarlilik reaksiyonudur. insan saghgi ve gida giivenligini
tehdit eden bir unsur olan alerjenler yetiskinlerin yaklasik %2-4’iinde ve
cocuklarin %6’sinda gida alerjisine sebep olmaktadir.

Gida giivenliginin saglanmasinda alerjenlerle ilgili yapilan ¢alismalar oldukga
onemlidir. Gida ile ilgili hastaliklarin dogru degerlendirilmesinde, bagisiklik
sistemi kaynakli gida alerjisi ve bagisikik sistemine bagli olmayan gida
intoleransi arasindaki farkin anlagiimasi kritik 6nem tagimaktadir.

Molekiiler diizeyde gida alerjenlerinin karakterizasyonu ve fonksiyonlarinin
ayrintih olarak anlasilmasi, gida alerjisinin teshisi ve tedavisi ile ilgili
yaklasimlarin gelismesine yol agabilecektir. Ayrica, tiiketicilerin ve Greticilerin
gida alerjisi konusunda bilinglenmesi, (reticilerin gidalarda bulunabilecek
alerjen bilesenleri etikette agikga belirtmesi gerekliligine titizlikle uymasl,
alerjisi olan kisilerin alerjiden sorumlu alerjen gidayi tiiketmemeye dikkat
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etmesi ile gida alerjilerinin engellenmesine yardim edebilecektir.

Allerjenlerin tayin ve tespitinde kullanilan farkli ydntemler bulunmaktadir. ELISA yéntemlerinde yanlis pozitif ve yanlis negatif
sonuglar elde edilebilmektedir. Ayrica her allerjen igin ayri ELISA kitine ihtiyag duyulmaktadir. Diger bir tarafta kullanilan PCR
yonteminde ise allerjenin varligi degil organizmadan gelen bir madde olup olmadigi bakildigi icin yine yanlis pozitif ve yanlis
negatif sonuclar ortaya cikabilir. Bu sebeple ¢oklu alerjenik proteinlerin belirlenmesi giivenilir sonuglar elde edilmesi anlaminda
bir zorunluluktur. Bu sebeple hem daha diisiik limitlerde ¢alisma imkani, hem de ¢oklu peptid analizinden dolayi giivenilir
sonuclarin elde edilmesi sebebiyle LC-MS/MS vazgegilmez bir ¢dziimdiir.Avrupa Birligi'nin olusturdugu ve AB uyum yasalari
cercevesinde iilkemizde de kabul edilen yasal diizenlemeye gore, gluten/gliadin, yumurta, yerfistigi, findik, badem, soya, siilfit,
siit ve laktoz etikette belirtimesi gereken alerjenler arasindadir. izin verilen seviyeler, alerjik reaksiyonu tetikleyebilecek esik
degerler hakkindaki bilimsel bulgulara dayanmaktadir.

Ulkemizde etiketlendirme ve alerjenler ile ilgili yasal diizenleme Tiirk Gida Kodeksi'nde “Gida Maddelerinin Genel Etiketleme
ve Beslenme Yoniinden Etiketleme Kurallar Tebligi’nde yer almaktadir.Bu bilesenler son {iriinde farkli bir formda olsalar bile,
etikette acikga belirtilmelidirler.

YONTEM Analitik Kogullar
Numune Hazirhg Analitik Kolon  : Phenomenex Synergi Hydro-RP 4 um
. Lo (150 x 2.1 mm)
Numuneler sivi-sivi ekstraksiyonu, tripsin ile parcalama Analiz Siiresi - 18 dakika
ardindan SPE ekstraksiyonu ile hazirlanarak LC-MS/MS’e Mobil Faz Su (Formik Asit ve Trifloroasetik Asit) ve
enjeksiyonu yapihr. Asetonitril (Formik Asit ve Trifloroasetik
Asit)

SONUQ iyonizasyon :ESI +

. . L Tarama Modu  : Scheduled MRM™
Farkli alerjenler ile galisma yapilmis ve her alerjen igin

belirleyici olan MRM ciftleri ile peptit haritalar ¢ikariimistir
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Sekil 13- Yerfistigi, yumurta ve siit i¢in belirlenen alerjenlerin peptit haritasi ve siit i¢in elde edilen kalibrasyon grafigi
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Siit ve yumurta alerjenleri makarna ve ekmek numunesine spike edilerek analiz edilmistir. Proteinlerin tripsin ile pargalanmasi
yontemine dayanan numune hazirh§inin ardindan enjeksiyon yapilan numunede ayni zamanda QTrap™ teknolojisinden
faydalanilarak kiitle spektrumlari elde edilmigtir. Ayni enjeksiyonda hem MRM orani hem de kiitle spektrumlari ile karsilagtirma
yapilarak giivenilir sonuglar elde edilmektedir. Boylece false pozitif sonuglar ortadan kaldinlmig olur.

W XIC of +MRM (55 pairs): Exp 1, 437.700/452.230 amu Expected RT: 64 1D: Egg_Lyso.HGLDNYR.2y3 from Sample 38 (100ppm extract 2) of bread spik... Max. 1.7e4 cps
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Sekil 14- Ekmek numunesinde analiz edilen yumurta ve siit peptidlerine ait kromatogram ve kiitle spektrumlari
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Sekil 15- Makarna numunesinde analiz edilen yumurta ve siit peptidlerine ait kromatogram ve kiitle spektrumlari
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BEBEK MAMALARINDA B VITAMINI
ANALIZLERI

GIRiS

Ulkemizde bebekve gocuklaricin dzel siitvessiitiiriinleri, sindirime ve kolesterol
diisiirmeye yardimci yogurt ve yogurt bazli icecekler gibi fonksiyonel gidalar
tiiketicilere sunulmaktadir. Fonksiyonel gidalar, besinlerin yani sira saghga
yararh bilesenler igeren gidalardir. Bu bilesenler, gidanin iginde dogal olarak
bulunabilir, isleme sirasinda eklenebilir veya dogal olarak bulunan miktara
ekleme yapilarak kuvvetlendirme yapilabilir. Dayanikhliklarinin diisiik olmasi
nedeniyle, vitamin katkilarinin dikkatle izlenmesi gerekmektedir.

Vitamin B bilegenleri hiicre metabolizmasinda oldukga G6nemli rol
oynamaktadirlar. B vitamini yoniinden eksik olan gidalar ile beslenme
depresyon ve yiiksek tansiyon problemlerine yol agmaktadir. Amerika FDA
tarafindan bireylerin almasli gereken giinliik B vitamini degerleri belirlenmistir.
Matriksin oldukgca kompleks yapida olmasindan dolayr vitamin analizleri
sikintiidir.  Yiiksek segicilije sahip clean-up asamasina sahip numune
hazirlik yontemleri uygulanmalidir. Gogunlukla ELISA ve HPLC yéntemleri
kullaniimaktadir. Fakat bu yontemlerde vitaminler tekli olarak ya da sinif olarak analiz edilebilmektedir. Numune hazirhginin basit
ve tiim vitaminlerin tek bir analizde tespit edildigi LC-MS/MS yéntemleri yayginlasmaya baslamistir. Numune hazirliginin basit ve
hizli olusu ve tiim gruplarin tek seferde hazirlanmasindan dolayi analiz maliyeti diigtiktiir. Ayrica yiiksek segicilik ve hassasiyete
sahip olan LC-MS/MS sistemleri ile interferans riski yoktur ve bu sayede daha dogru analiz sonuglari elde edilmektedir.
Ulkemizde B vitaminlerinin olmasi gereken en diisiik ve en yiiksek miktarlan Tiirk Gida Kodeksi’nin “Devam Fomiilleri tebligi”
ile belirlenmigtir.
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YONTEM

Numune Hazirhigi e e e

Numuneler basit bir numune hazirhgi olan sivi-sivi .
ekstraksiyon ile hazirlanarak direk olarak LC-MS/MS’e - ;
enjeksiyonu yapilir. e | 34—

-l - >
Analitik Kosullar | - -5 l

Analitik Kolon  : Phenomenex Luna HILIC 3 ym ST 1 i
(100 x 2 mm)

Analiz Siiresi  : 11 dakika s i~
Mobil Faz : Su (Formik Asit) ve Metanol

(Formik Asit)
iyonizasyon :ESI+
Tarama Modu  : Scheduled MRM™

Vitamin B7

Sekil 16- Bebek mamasinda analiz edilen B vitaminlerine ait
kromatogram

SONUC

Basit bir numune hazirhgi olan swvi-sivi ekstraksiyon ile
hazirlanan numuneler analiz edilmigtir. Buna gére tim B
vitaminleri tek enjeksiyon ile caligilabilmektedir. Elde edilen
veriler incelendiginde 0.1-100 pg/kg arasinda lineer araliga
sahip olan B vitaminleri hizh bir sekilde analiz edilmektedir.
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VETERINER ILAG KALINTILARI / ANTIBIYOTIK ANALIZI

GIRIS

Antibiyotikler enfeksiy6z hastaliklarin tedavisinde ve gida degeri olan ¢iftlik
hayvanlarinin biiyiimelerini ve verimlerini tegvik edici olarak genis capta
kullanilmaktadirlar. B-laktam, tetrasiklinler, kloramfenikol, makrolidler,
spektinomisin,  linkozamid, sulfonamid, nitrofuran, nitroimidazol,
trimethoprim, polimiksin, kinolon ve makrosiklik grubu ilaglar belirtilen
amagclar i¢in sahada en fazla kullanilan ilaglardir.

Ancak bu ilaglarin sahada uygun olmayan sekillerde ve yasal olmayan
kullanimlan sonucu et, siit, yumurta, bal ve hayvanlarin yenilebilir diger
dokularinda kalintilar olugsmaktadir. Antibiyotik kalinti varli§i insanlarda
alerjik reaksiyonlara yol acabildigi gibi tehlikeli saghk problemlerine yol
acabilecek olan patojenik bakterilerde antibiyotik direncinin artmasi gibi
ciddi durumlara da sebep olur. Bunlara ek olarak kalintilar fermente gidalarin
kalitelerinde diisiiklige yol agabilir. Tiim bu tehlikeli ve ciddi problemlerden
dolayr da, gida maddelerinde ilag kalintilarinin tespiti tiiketiciler igin 6nemli
bir konudur. Etkin bir gida giivenliginin saglanmasi igin sahada bilingsiz
antibiyotik kullanimindan kaginiimasi ve gidalardaki olasi antibiyotik kalintilarinin sorumlu yasal otorite tarafindan siklikla
izlenmesi de gereklidir.

Giiniimiizde antibiyotik kalintilannin farkh gida maddelerinde tespiti icin birgok gelismis ve kantitatif 6lglim yetenegine sahip
analitik metotlar kullanilmaktadir. ELISA, GC, HPLC ve LC-MS/MS kullanilan metotlar arasindadir. Bu yéntemler arasinda
seciciligi ve hassasiyeti en yiiksek olan LC-MS/MS yéntemleri tercih edilmektedir. Ayrica hizli ve kolay numune hazirlama
yontemleri sayesinde analiz maliyetleri oldukga diismektedir. Kisa siirede hazirlanan numuneler analize hazir olmakta ve bu
sayede kisa siirede onlarda analiz yapilabilemektedir.

Ulkemizde hayvansal gidalarda bulunabilecek veteriner ilaglarin siniflandinimasi ve maksimum kalinti limitleri; Tiirk Gida
Kodeksi’'nin “Hayvansal Gidalarda Bulunabilecek Farmakolojik Aktif maddelerin siniflandiriimasi ve maksimum kalinti limitleri

yonetmeligi” ile belirlenmigtir.
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YONTEM

Numune Hazirhigi ARG 6 o RS s S

"1 Poritif Polarite

Numuneler sivi-sivi ekstraksiyonun ardindan
clean-up islemi uygulandiktan sonra LC-MS/MS’e

Tarama Modu  : Scheduled MRM™

enjeksiyonu yapilir. y o
a' 1328
Analitik Kosullar o R T e
Analitik Kolon  : Phenomenex Gemini C18 3 ym [ ———— me
(50 X 20 mm) :: Negatif Polarite
Analiz Siiresi  : 10 dakika i
Mobil Faz : Su (Formik Asit) ve Metanol B
_ (Formik Asit) =
Iyonizasyon :ESI+/ESI- 21

Sekil 17-Negatif-pozitif polarite degisimi ve Scheduled
SONU g MRM™ algoritmasi ile tek metotta analiz edilen balda

) o antibiyotik analizine ait kromatogram.
Bu calismada; Hizlh Polarite degisimi ve Scheduled

MRM™ ile hassasiyette azalma olmadan kisa siirede

analiz edilmis ve elde edilen sonuglar yonetmelikte verilen
limitleri rahatlikla karsilamaktadir. Ayni zamanda QTrap™
teknolojisi kullanilarak mevcut olan 244 adet veteriner ilag/
antibiyotiklere ait kiitiiphane taramasi ile konfirmasyon
sonucu rapor gilivenligi saglanmaktadir.
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GIDA VE ICECEKLERDE TATLANDIRICI TAYINi

GIRiS

Tatlandiricilar,  giinliik yasamda kullandigimiz - sekerin  yerini  almak
iizere tretilen, ayni miktardaki sekerden daha tatli olan ve daha az enerji
iceren kimyasal maddelerdir. Baslangicta seker hastalarinin tatlandirma
gereksiniminin giderilmesi i¢in kullamlmig olmakla birlikte, giiniimiizde
fazla kilolu insanlar, viicut seklini korumaya calisanlar ve sekerin dis saghgi
iizerindeki olumsuz etkilerinden korunmak isteyenler tarafindan da yaygin
olarak kullanilmaktadirlar. Fakat Aspartam, sakarin veya sukraloz gibi yapay
tatlandiricilar, diyabetin ilk evresi olan seker duyarsizligini (glukoz intoleransi)
tetikleyerek, diyabet hastaligina sebep olmaktadir.

Koruyucular, tatlandiricilar, renklendiriciler ve uyaricilar gibi besleyici olmayan
gida katki maddeleri gida ve igecek driinlerinde siklikla kullanilirlar. Gida
kalite kontrol siirecinde gida katki maddelerinin analizi, bu katki maddelerinin
uluslararasi gida kalite kontrol kriterlerini karsiladigindan emin olmak agisindan énemlidir. Gida katki maddelerinin kullanimi
dikkatli bir sekilde incelenmektedir ve gida iireticileri driinlerinin belli kriterleri karsiladigini géstermelidir. Bu regiilasyonlar Gida
ve Tanim Orgiitii (FAO) ve Diinya Saglik Orgiitii (WHO) gibi 6rgiitler tarafindan yiiriitilmektedir. Ayrica, yapay tatlandiricilarin
kullanimi gogu iilkede diizenlenmektedir ve Amerikan Gida ve ilag Dairesi (FDA) tiim tatlandinicilar igin “Giinliik Kabul Edilebilir
Alim Miktari (ADI)” belirlemistir. Yapilan regiilasyonlar, gida katki maddelerinin gida giivenliginin tehlikeye atilmadigindan emin
olmaya yoneliktir.

Gida katki maddelerinin analizinde kullanilabilecek pek ¢ok analitik metot bulunmaktadir. Yiiksek segicilik ve hassasiyete sahip
olan LC-MS/MS sistemleri ile numune 6n hazirlik islemine ihtiyac duyulmadan hizli ve glivenilir analiz yapma imkani saglanir.
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YONTEM Analitik Kosullar
Numune Hazirhg Analitik Kolon  : Phenomenex Synergi 4 ym
(150 x 2.1 mm)
Numuneler 100/1000 kat su ile seyreltildikten sonra direk Analiz Siiresi 7 dakika
olarak LC-MS/MS’e enjeksiyonu yapilr. Mobil Faz : Su (Formik Asit) ve Metanol (Formik Asit)
iyonizasyon :ESI -

Tarama Modu  : Scheduled MRM™

MRM ciftleri:
| Bilesk | Polaite . 003 | 003
Acesulfame Negatif 162/82 162/78
Aspartame Negatif 293/200 293/261
Cyclamate Negatif 178/80 178/79
Glycyrrhizin Negatif 821/351 821/113
Neohesperidin Negatif 611/303 611/166
Saccharin Negatif 182/42 182/106
Sucralose Negatif 395/359 397/361

SONUC

Limonata ve Kola numuneleri i¢in 100 kat seyreltme ile analiz yapilmistir. LC-MS/MS ile elde edilen sonuglar diger metotlar ile
karsilagtiriidiginda 5 kat daha hizli sonug alinmaktadir. Ayrica hassasiyetin yiiksek olmasindan dolayl numune hazirhgi sadece
seyreltme ile yapilmakta ve elde edilen sonuglar incelendiginde LOQ seviyelerinin belirlenmis yasal limitlerin altinda oldugu
gordlmigtir.
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I XICo f- MRM (14 pairs): 292.928/261.200D al D: Aspartame 2f romS ample6 1(lemonade 1/1000... Max. 2.1e5¢ ps
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Sekil 18- Scheduled MRM™ ile yapilan tatlandirici analiz kromatogrami (a) Limonata (b) Kola

Kola numunesi ayni zamanda QTrap™ teknolojisi kullanilarak analiz edilmis ve elde edilen kiitle spektrumlari ile kiitiiphane
karsilastirmasi yapiimistir. Béylece tek enjeksiyonda hem kantitatif sonuglar elde edilir, hem de kiitiiphane taramasi ile
konfirmasyon sonucu gtivenilirlik saglanir.

T TIC of -MRM (18 pairs): Exp 1, from Sample 4 (cola 1 in 100 dilution) of samples MRM -EP!.. Max. 2.2e5 cps
26
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Sekil 19- QTrap-EPI kullanilarak analiz edilen kola numunesine ait tatlandirici kiitle spektrumlari
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iQ_ME SULARINDA POLiSiKLiK_AROMATiK
HIDROKARBON (PAH) ANALIZI

GIRIS

Glnimizde hizla gelisen sanayilesme insan yasamini 6nemli dlciide
kolaylastirirken bircok cevre sorununu da bir arada getirmistir. insan
niifusundaki ve sehirlesme oranindaki hizh artis gevre kirliligine neden olan
diger énemli etkenlerdir. Bu etkenler igerisinde yer alan Polisiklik aromatik
hidrokarbonlar (PAH), karbon ve hidrojen atomunun iki ya da daha fazla
aromatik zincirle olusturdugu cesitli organik bilesiklerin olusturdugu bir
grubu temsil eder.

Pek ¢ok PAH, cesitli yanma prosesleri sonucu (orman yanginlari, fosil
yakitlarin yanmasi vb.) ve piroliz kaynaklarindan atmosfer yoluyla gevreye
giris yapar. Ancak diigiik ¢oziiniirligi ve partikiiler maddeye olan ¢ekimi
nedeniyle genellikle suda kayda deger konsantrasyonlarda goriilmez.
icme suyunda PAH konsantrasyonlarinin ana kaynagi, icme suyu dagitim
sebekesinde borularn korozyondan korumak igin kullanilan kdmir katrani
kaplamasidir.

PAH’lar yag iceren biitiin viicut dokularimiza girebilir, cogunlukla karaciger, yag ve bébrekte depolanma egilimindedir. PAH’lar
tlimor bagslatici, gelistirici ve ilerletici 6zellikleri olan bilesiklerdir. Hayvanlar ile yapilan ¢alismalarda kisa ya da uzun vadede
PAH’lara maruz kaldiklarinda bagisiklik sisteminde, viicut sivilarinda sorunlara, akciger, mesane ve deri kanserlerine neden
oldugu gorilmistir.

Dogada 100°(in lizerinde PAH bilesigi tespit edilmistir. Ancak kanserojen ve toksik etkisinin daha fazla oldugu diisiiniilen 16 PAH
bilesigi oncelikli kirleticiler arasinda kabul edilmistir. Su icin limitler “Insani Tiiketim Amacli Sular Hakkinda Yénetmeligi’nde
belirlenmistir. Bu bilesiklerin tespit ve tayini i¢in birgok analitik yontem kullaniimaktadir. Bu yéntemlerden en yaygin olarak
kullanilan HPLC ydntemidir. Fakat bu yéntemde, oldukca uzun ve zahmetli ayni zamanda yiiksek maliyetli bir numune 6n
hazirhgina ihtiyag duyulmaktadir. Ayrica elde edilen sonuglar degerlendirildiginde HPLC yontemi ile yonetmelikte verilen
limitleri karsilamakta zorluk ¢ekildigi gériilmiistiir. Buna karsilik numune hazirlhigina ihtiyag duyulmayan direk olarak numunenin
enjeksiyonuna dayanan LC-MS/MS metodu; hem zaman agisindan hem de analiz maliyeti agisindan avantaj getirmektedir
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YONTEM Analitik Kosullar
Numune Hazirhg Analitik Kolon : Phenomenex Kinetex Phenyl-Hexy!

1.7 100x2.1
Numuneler higbir on igleme tabi tutulmadan direk olarak viale Analiz Siiresi _Bdaukw(; x2.1 mm)

alinir ve LC-MS/MS’e enjeksiyonu yapllir. Mobil Faz - Su ve Asetonitril

iyonizasyon  : APCI
Tarama Modu : Scheduled MRM™

MRM ciftleri:
| Bilesik | Polarite | 01/03 | 01/03
Benzo(a)pyrene Pozitif 253/252 253/250
", (1) Benzo(b) fluoranthene
Benzo(b)fluorenthene Pozitif 252/250 252/224 g;ggg;g::;g;g:gthene
Benzo(k)fluorenthene Pozitif 252/250 252/224 Eg; &e{jrl:ﬁé%hzl)aftlggagyt?:;:
Benzo(g,h,i) perylene Pozitif 276/274  276/272 s o

Indeno(1,2,3-c,d) pyrene Pozitif 276/274 276/272

SONUC

Su numunesinin highir 6n igleme tabi tutulmadan direk T R R R B

olarak LC-MS/MS sistemine verilmesi ile elde edilen sonuglar Sekil 20- Su numunesi igin Scheduled MRM™ ile yapilan
incelendiginde yonetmelikte belirlenen limitleri rahatlikla  paH analizine ait kromatogram

karsiladigi goriilmustir.
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IGME SULARINDA AKRILAMID ANALIZI

GIRIS$

Akrilamid, yillardir ticari olarak tiretilen ve gesitli endiistri dallarinda kullanilan
bir monomerdir. En genis kullanim alani igme suyu ve endiistriyel atik sularin
antiminda flokiilant (topaklastirict) olarak kullanilan suda ¢oziinebilen
poliakrilamidlerin tretimidir. Akrilamidin insanlarda ve deney hayvanlarinda
glcli toksik etkileri bilinmektedir. Akrilamidin endiistride yaygin olarak
kullammi ve kalinti akrilamid monomeri igeren polimerlerin sularin
arntiminda kullaniimasi, igme ve yiizey sularinda akrilamid bulunabilecegini
diistindiirmektedir.

Akrilamid, Uluslararasi Kanser Arastirmalar Ajansi tarafindan “insan icin
Muhtemel Kanserojenik Madde” olarak tanimlanmistir. Bu sebeple igme
sularinda miktarlarinin kontrol edilmesi oldukga dnemlidir.

Akrilamidin tayin ve tespiti igin bir ¢ok yontem mevcuttur. Bu yéntemler
arasindan numune hazirh§ina ihtiyag duyulmadan numunenin direk olarak
cihaza enjeksiyonu ile analiz edilmesine olanak saglayan LC-MS/MS
yontemleri tercih edilmektedir. Numune 6n hazirhgina ihtiyag duyulmamasi
sebebiyle analiz maliyeti yok denecek kadar azdir. Yiiksek segicilik ve hassasiyet ile 6n planda olan LC-MS/MS sistemleri hizli
ve kolay analiz imkani saglamaktadir.

Ulkemizde Su iin limitler “insani Tiiketim Amach Sular Hakkinda Yénetmeligi”
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nde belirlenmigtir.

YONTEM Analitik Kogullar

Numune Hazirhigi Analitik Kolon : Phenomenex Luna C18 3 um
Numuneler higbir on isleme tabi tutulmadan direk (150x3 mm)

olarak viale alinir ve LC-MS/MS’e enjeksiyonu Analiz Siiresi : 5 dakika

yapilir. Mobil Faz : Su (Formik Asit) ve Asetonitril

iyonizasyon  :ESI +
Tarama Modu : MRM

MRM ciftleri:

[ bk | Poaie | a3
Akrilamid 1 Pozitif 72/55
Akrilamid 2 Pozitif 72/44
Akrilamid 3 Pozitif 72/27

SONUC

Su numunesinin higbir 6n igleme tabi tutulmadan direk
olarak LC-MS/MS sistemine verilmesi ile elde edilen sonugclar
incelendiginde yonetmelikte belirlenen limitleri rahatlikla
karsiladigi gériilmiistir.

Epr PR ofhogopogovoiiii
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Sekil 21- Su numunesi ile yapilan Akrilamid analizine ait
kromatogram
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ICME SULARINDA MULTI-PESTISIT ANALIZI

GIRIS

insan yasamini kolaylastirmak icin iiretilen bircok kimyasal, iretim
asamasindan tiiketim asamasina kadar, insan saghgi ve gevre agisindan
kiiresel bir tehdit olusturmaktadir. Diinyadaki kimyasal sanayi Greticileri para
kazanma i¢giidiisiiyle ve cogunlukla insan saghgi ve cevreye olan etkilerini
ciddi boyutlarda arastirmadan her yil binlerce kimyasal bilesigi tiretip piyasaya
siirmektedir. insan yasam Kalitesini arttirmak amaciyla kullaniimakta olan
kimyasallar ve dzellikle tarimsal iiretimde kullanilan pestisitler; kontrolsiiz,
bilingsiz ve gereksiz yere kullanilmalan sonucunda bireyin yasamini ve
yasadidi cevreyi ¢ok ciddi anlamda tehdit eder konuma gelmistir.

Mevcut sorun, sadece (ilkemizin bir sorunu olmayip, kiiresel bir problem
olarak karsimiza c¢ikmaktadir. Tanmda kullanilan pestisitler, ayrica
kalintilariyla soframiza kadar sebze ve meyve olarak gelmekte ve pek gok
hastaliga neden olabilmektedir. Tarimsal alanlara, orman veya bahgelere
uygulanan pestisitler havaya, su ve topraga, oradan da bu ortamlarda
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yagayan diger canlilara gegmekte ve dimelerine sebep olmaktadir.

Diinya saglik érgiitiiniin (WHO) 1995 yilinda yayinlanan raporuna gére, her yil diinyada kabaca 1 milyon insan pestisit sebebiyle
zehirlenmekte, 20.000 kadan da 6lmektedir. Pestisitlerle insanlarin temasi, ilag Gretimi, tasima, depolama, kullanma ve ilag
kalintisi igeren dirlinlerin tiiketimi sirasinda olmaktadir. Bu etkilesim sonunda insan viicuduna girmeleri ise agiz, deri ve solunum
yoluyla olmaktadir. Pestisitlerin yani sira, par¢alanma iiriinleri olan metabolitleri de insanlara zehir etkili olabilmektedir. Bu
maddelerin bir kismi birikime ugradigi, bir kismi da birikmedigi halde sinir hiicrelerinde tahribat yaptigi icin tehlikeli sonuglar
dogurabilmektedir.

Bu kimyasallarin tespiti igin bircok analitik yontem mevcuttur. Numuneye hicbir 6n islem uygulanmadan direk olarak
enjeksiyonuna dayanan LC-MS/MS metotlari avantajlar gdz 6niine alindiginda birinci siraya yerlesmistir. Su igin limitler “insani
Tiketim Amach Sular Hakkinda Yénetmeligi’nde belirlenmigtir. Yapilan ¢alismalar sonunda belirlenmig limitlerin rahatlikla
karsilandigi gérilmiistir.

YONTEM Analitik Kogullar
Numune Hazirhgi Analitik Kolon  : Phenomenex Kinetex C18 2.6 um
50x2.1 mm
Numuneler highir on igleme tabi tutulmadan direk olarak viale Analiz Siiresi - 20 dakik )
alinir ve LC-MS/MS’e enjeksiyonu yapilir. nalizsuresi - 10 dakika
Mobil Faz : Su (Amonyum Format) ve Metanol

(Amonyum Format)
iyonizasyon :ESI +/ESI -
Tarama Modu : MRM

SONUC

Bu calismada; Hizl Polarite degisimi ve Scheduled MRM™ ile hassasiyette azalma olmadan kisa siirede analiz edilmis ve elde
edilen sonuclar su icin yénetmelikte verilen limitleri rahatlkla karsilamaktadir. Ayni zamanda QTrap™ teknolojisi kullanilarak
mevcut olan 666 adet pestisite ait kiitiiphane taramasi ile konfirmasyon sonucu rapor giivenligi saglanmaktadir.
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Sekil 22-Negatif-pozitif polarite degisimi ve Scheduled MRM™ algoritmasi ile tek metotta analiz edilen 1ppb 30 adet pestisit
etken maddesine ait kromatogram.

Ayni zamanda su numunesi QTrap-EPI teknolojisi kullanilarak mevcut olan 666 adet pestisite ait kiitliphane taramasi ile
konfirmasyon sonucu rapor giivenligi saglanmaktadir.
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Sekil 23-Negatif-pozitif polarite degisimi ve QTrap-EPI ile tek metotta analiz edilen su numunesine ait kromatogram.
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