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Sekil 1. Yumurta sarisindaki sudan boyasi.

Bu calismada, yumurta sarisinda belirli yasakli boyala-
rin miktar tayini gerceklestirilmistir. Yuksek hassasiyet-
teki miktar tayini icin Shimadzu LCMS-8040 Uclu kuad-
rupol kitle spektrometre kullaniimistir (Sekil 2).

Sekil 2. Shimadzu LCMSMS Triple Quadrupole Kutle
Spektrometre Sistemi.

Lcmsms ile Yumurtada Yasakli Boya

Yumurta sarisinin rengi, yumurtanin besin degeri ve tazeligi ile ilgili bir
gosterge olarak kabul edilmektedir. Yumurta sarilarinda daha koyu olan
sarl-turuncu tonlarindaki yumurtalar en cok talep gorenlerdir. Bu neden-

le, bazi yumurta ureticilerinin tavuklarini cesitli sentetik boyalar iceren
yemlerle besleyerek istenen tonda yumurta tretimi gerceklestirmeye ca-
hstiklar tespit edilmistir (Sekil 1). Bu durum, yasakli boyar maddelerin yu-
murtadaki varligi arastinlarak ortaya cikarilabilmektedir.

LCMS-8040'1n ylksek tarama hizi sayesinde dort sudan
boyasi ile p-red boyanin es zamanli analizini mimkiin
kilmaktadir. Tim bu boyalar, yumurta matrisinin varli-
gina ragmen, yiksek secicilikle ve iyi tekrarlanabilirlikle
distk ppb seviyelerinde tespit edilmistir.

Sudan ve p-red boyalari sudan I, II, lll, IV vb. gruplar-
da sentetik endustriyel boya icermektedir. Uluslarara-
sI Kanser Arastirma Ajansi 1987 yilinda sudan |, I, Il
ve IV boyalarinin gavenilirligini arastirmis ve s6z konu-
su boyalarin insanlar acisindan kanserojen grubunda
siniflandiriimasinin mimkin olmadigi sonucuna ulas-
mistir. Sudan boyalarinin deney hayvanlarinda kanse-
re neden olabilecegine ve genlerde hasara yol acabi-
lecegine dair bazi kanitlar olsa da halen bu boyalarin
insanlarda kansere yol acabilecegine dair yeterli kanit
bulunmamaktadir. Uygulamada calisilan doért sudan
boyasi ve para red boya Sekil 3'te gosterilmektedir.
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Sekil 3. Yumurtay kontamine eden sudan boyalari ve
para red’in kimyasal yapilari.
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Analiz Metodu

Matriks Karsilastirmali Kalibrasyon Egrisi

Numune hazirlama asamasinda ekstraksiyon icin Qu-
EChERS kit kullanilmistir. Toplanan stGpernatant C-18
SPE kartusundan gecirilmis ve asetonitril ile elte edil-
mistir. Bu elient 1 ppb — 100 ppb araliginda matriks
karsilastinilmali diltsyonlar olusturulmak icin kullanil-
mistir.

LC/MS/MS Analizi

LC/MS/MS kosullari Tablo 1'de verilmektedir.
LCMS-8040, ultra hizli polarite gegisi ve ultra hizli MRM
ve ylksek hassasiyetli 6lcimleri ile gida gtvenligi ana-
lizleri icin uygun bir cihazdir. Bu 6zellikler farkli iyon-
lagsma egilimleri olan coklu bilesiklerin tek enjeksiyon-
da ve hassasiyet kaybi olmaksizin tespitine olanak ta-
nimaktadir.

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

HPLC Sistemi Prominence LC-20A/XR MSMS Sistemi LCMS-8040
Kolon Shim-pack XR-C8 (75 mm L x 3.0 | Polarite ESI
mml.D., 2.2 um)
Mobil Faz A %0,1 Formik asit- su Probe Voltage 4.5 kV ve-3.5 kV (ESI)
Mobil Faz B %0,1 Formik asit- Asetonitril Nebulizing Gaz Akisi 3 L/min
Akis Hizi 0.4 mL/min Drying Gaz Akisl 10 L/min
Enjeksiyon Hacmi [ 20 uL DL Temperature 230 °C
BH Temperature 400 °C

Tablo 2. Gradient Kosullar.

Tablo 3. MRM Gecisleri.

Adim | Sure (dk.) % Mobil Faz B No Bilesik Adi MRM Gegisleri

1 0.01-1.5 50- 80 1 Sudan | 249.00>93.20
2 1.5-2.5 80 2 Sudan Il 277.00>121.15
3 25-4.0 80- 100 3 Sudan Il 353.00>77.10
4 4.0-6.0 100 4 Sudan IV 381.00>225.20
5 6.0-6.1 100- 50 5 Para red 294.20>156.10
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Sudan ve para red boyalarinin analizi hem
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sulu matrikste hem de yumurta sarisi mat-
riksinde gergeklestirilmistir. MRM LabSo-
lutions yazilimina ait otomatik MRM op-
timizasyonu o6zelligi kullanilarak optimi- 2
ze edilmistir. Analiz ayrica, interferanslar ..
acisindan blank (kor) ile kontrol edilmis- and
tir. Metod optimizasyonu sayesinde back- 255

ground interferanslar minimize edilmistir. S I

Sekil 4, yumurta sarisinda 5 boyanin es
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zamanli analizinin sonucunu goéstermek-
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tedir. Kantitatif sonuclara Tablo 4'te yer |
verilmistir. 5 boyanin her biri icin hem . L
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sulu hem de yumurta sarisi matrikslerin- T T

de, 1 ppb'lik LOQ degeri elde edilmistir.
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Sekil 4. Yumurta sarisindaki sudan boyalari ve p-red’in MRM
kromatogramlari (5 ppb standart konsantrasyonda).
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