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Degerli Bilim Insanlart,

Usak Universitesi Miihendislik Fakiiltesi'nin ev sahipliginde, Usak Universitesi
Miihendislik Fakiiltesi Gida Mihendisligi ve Hacettepe Universitesi Fen Fakiiltesi Kimya
Bolimi tarafindan ortaklasa diizenlenmekte olan 15. Ulusal Kromatografi Kongresi 8-10

Nisan 2015 tarihleri arasinda Usak Universitesi'nde gergeklesecektir.

Kromatografi 2015 Kongresinde, kromatografi alaninda yapilan ¢alismalarin ve
teknolojik yeniliklerin takip edilmesi, gelismelerin ele alinip tartisiimasi; kimya, ilag, tip,
gida, gevre, biyomiihendislik ve biyoteknoloji gibi konularla ilgilenen disiplinlerin bir araya
gelmesi ve o6zelde kromatografik calismalarla ilgilenen siz degerli bilim insanlarinin bir
araya gelmesi, Anadolu'yu Ege'ye baglayan giizergah lizerinde yer alan ilkler ve asiklar sehri

Usak'in degerli katilimcilara tanitilmasi hedeflenmistir.

Usak ili dogal glizellikleri, tarihi eserleri, zengin ulasim imkanlar: ve yeterli sifali su

kaynaklari ve ayrica Karun hazineleri, tarhanasi, hali, kilim ve battaniyeleri ile meshur bir

setsen

bu zamanlardan kalma antik kalintilar gériilirken uzun zamandir bir Tiirk yurdu olan
bélgede Tirk-Islam sanatinin giizel érneklerine de rastlanir. Giizel Ege'mizin bu girin
kentinde siz degerli bilim insanlarini agirlamaktan onur duyacagiz.

Nisan 2015'te Usak'ta bulusabilmek dileklerimizle...

Diizenleme kurulu adina,

Doc¢.Dr. Nurullah SANLI Prof. Dr. Adil DENIZLI
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Yrd. Dog. Dr. Nevin CANKAYA Usak Universitesi Fen-Edebiyat Fakuiltesi
Yrd. Dog. Dr. Nihan GOGUS Usak Universitesi Miihendislik Fakdiltesi

Yrd. Dog. Dr. Onur GUNESER Usak Universitesi Miihendislik Fakiiltesi

Yrd. Dog. Dr. Pinar Demir TUZUM Usak Universitesi Miihendislik Fakiiltesi

Yrd. Dog. Dr. Senem SANLI Usak Universitesi Fen-Edebiyat Fakiiltesi
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KROMATOGRAFi 2015 KONGRE KONULARI

Yuksek basingl sivi kromatografisi

Ultra YUksek Performansli sivi kromatografisi

Gaz kromatografisi

Super kritik akigkan kromatografisi

Kromatografik yontem gelistiriimesi ve ydntem gecerliligi (validasyonu)
Yontem transferi

iyon degisim kromatografisi

Boyut ayirim kromatografisi

Afinite kromatografisi

immobilize metal-afinite kromatografisi

Biyokromatografi

Kolon teknolojisi, kolon dolgu maddelerinin hazirlanmasi
Kromatografik yontemlerin biyolojik, klinik, cevre, ilac ve gida uygulamalari
Elektroforez, kapiler elektroforez

Kromatografide hibrit (hyphenated) yontemler

Ayirma biliminde yeni gelismeler

Kromatografide kemometrik yéntemler

Mikroelektromekanik sistemler (MEMS), Bio-MEMS, NEMS

Molekuler baskilanmis polimerler

Yeni nesil polimerik destek malzemeler

Kromatografik donanim, yazilim, sarf malzemesi ve yéntem patentleri
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ULUSAL KROMATOGRAFi KONGRELERI

. Ulusal Kromatografi Kongresi, Kirikkale Universitesi, Kirikkale, 16-18 Haziran 1999.

. Ulusal Kromatografi Kongresi, Kirikkale Universitesi, Kirikkale, 6-8 Haziran 2001.

. Ulusal Kromatografi Kongresi, Sileyman Demirel Universitesi,Isparta, 19-21 Haziran 2002.
. Ulusal Kromatografi Kongresi, Hacettepe Universitesi, Beytepe-Ankara,17-19 Eyliil 2003.

. Ulusal Kromatografi Kongresi, Anadolu Universitesi, Eskisehir, 30 Haziran-2Temmuz 2004.
. Ulusal Kromatografi Kongresi, Dokuz Eyll Universitesi, Izmir, 28-30 Haziran 2006.

. Ulusal Kromatografi Kongresi, Kirikkale Universitesi, Kirikkale, 13-15 Haziran 2007.

Ulusal Kromatografi Kongresi, Suileyman Demirel Universitesi,Isparta, 9-11 Haziran 2008.

. Ulusal Kromatografi Kongresi, Karadeniz Teknik Universitesi, Trabzon, 26-29 Eyliil 2009.

10) 10. Ulusal Kromatografi Kongresi, Atatiirk Universitesi, Erzurum , 16-19 Haziran 2010.

11) 11. Ulusal Kromatografi Kongresi, Dicle Universitesi, Diyarbakir, 7-10 Eyluil 2011.

12) 12. Ulusal Kromatografi Kongresi, Gaziosmanpasa Universitesi, Tokat, 6-9 Haziran 2012.

13) 13. Ulusal Kromatografi Kongresi, Uludag Universitesi, Bursa, 19-22 Haziran 2013.

14) 14. Ulusal Kromatografi Kongresi, Ege Universitesi, izmir, 12-15 Mayis 2014.

15) 15. Ulusal Kromatografi Kongresi, Usak Universitesi, Usak, 8-10 Nisan 2015.



KONGRE BiLiMSEL PROGRAMI
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8-9-10 NISAN 2015

8 Nisan 2015, Carsamba

09:00-10:20 Kongre Kayitlar
10:20-11:20 Saygi Durusu, Istiklal Mars1 ve A¢ilis Konusmalari
11:20-11:35 Ara + Cay-Kahve ikram

. Oturum
Oturum Baskam: Prof. Dr. Sana SUNGUR

11:35-12:10 CAGRILI KONUSMA 1
Prof. Dr. O. irfan KUFREVIOGLU (Atatiirk Universitesi, Fen Fakiiltesi, Biyokimya ABD, Erzurum)

“NADPH Koenzimli Enzimlerin ve Karbonik Anhidraz izoenzimlerinin Afinite Kromatografisi Yontemiyle insan

Eritrositlerinden Saflastirilmasi”

12:10 - 12:30 SOZLU SUNUM 1
“Yenilebilir Yaglarda Oncelikli Poliaromatik Hidrokarbonlarin Ekstraksiyonu ve Kromatografik Tayinleri”

Abdullah AKDOGAN?®, Sibel KACMAZ"¢, Thomas WENZL®, Gerhard BUTTINGER®, Franz ULBERT®

& Pamukkale Universitesi, DTBMYO, Kimya ve Kimyasal [§leme Teknolojileri, 20070-Kinikli-Denizli
b Giresun Universitesi, Miihendislik Fakiiltesi, Gida Miihendisligi, 28200-Giresun
¢ European Commission, Joint Research Centre, Institute for Reference Materials and Measurements, Retieseweg 111, 2440 Geel, Belgium

12:30 -12:50 SOZLU SUNUM 2
“Kanola Yagindan In Situ Yéntemiyle Elde Edilen Biyodizelin Steril Glukozit i¢eriginin HPLC/ELSD ile Belirlenmesi”

Avhan DAGDELEN?, Giilcan OZKAN®, Darrin HAAGENSON?®, Dennis P. WIESENBORN®

@Balikesir Universitesi, Miihendislik Mimarlik Fakiiltesi, Gida Miihendisligi Béliimii
bSlZleyman Demirel Universitesi, Miihendislik Fakiiltesi, Gida Miihendisligi Béliimii
°North Dakota State Universitesi, Ziraat ve Biyosistem Miihendisligi Boliimii

12:50-14:00 Ara + Ogle Yemegi
14:00-16:00 Poster Sunumlari 1 (PS1 — PS50)



I1. Oturum
Oturum Baskani: Prof. Dr. Umit DIVRIKLI

16:00 — 16:30 CAGRILI KONUSMA 2
Dog. Dr. Erol SENER (Anadolu Universitesi, Eczacilik Fakiiltesi, Analitik Kimya ABD., Eskisehir)

“Mikrodiyaliz: Kromatografik Analize Hazir in vivo Ornek Toplama Teknigi”

16:30 - 16:50 SOZLU SUNUM 3

“Yuksek Rezolusyonlu Orbitrap LC/MS-MS Teknolojisi ve Uygulamalar1”
Sezgin SENTURK

Redoks Lab A.S.

16:50 — 17:10 SOZLU SUNUM 4

“Sivi Kromatografisi Elektron Sprey Tandem Kiitle Spektrometresi (UHPLC-MSMS) ile Yiksek Polar Pestisitlerin
Analizinde Farkli Mobil Faz Kombinasyonlarinin Etkisi”

Emrah GORMEZ?, Orhan DINCAY®

2 Pia Ozel Gida Kontrol Laboratuvari, Alasehir, MANISA
Proanaliz Alasehir Ozel Gida Kontrol Laboratuvari, Alasehir, MANISA

17:10 - 17:30 SOZLU SUNUM 5

“Aspir Tohumu Katkili Karma Yemle Beslemenin Pili¢ Eti Yag Asitleri Kompozisyonuna Etkisi

Yasin YAKAR?, Yener TEKELI®, Metin DURU®

4Gida Kontrol Laboratuvar Miidiirligii, 31030 Hatay, Tiirkiye
Mustafa Kemal Universitesi, Fen-Edebiyat Fakultesi, Kimya Boélimu, 31024 Hatay, Turkiye
“Usak Universitesi, Ziraat ve Doga Bilimleri Fakiiltesi, Zootekni Boliimii, Usak, Tiirkiye

17:30-19:30 Sosyal Program
- Cirit Gosterisi
- Usak Kent Tarihi Mizesi Gezisi

19:30-22:00 Acilis Kokteyli (Usak Universitesi Sosyal Tesisleri)



9 Nisan 2015, Persembe

1. Oturum
Oturum Baskam: Prof. Dr. Siikrii BEYDEMIR

09:00 — 09:30 CAGRILI KONUSMA 3

Doc. Dr. Miige ANDAC (Hacettepe Universitesi, Cevre Miihendisligi Boliimii, Cevre Teknolojisi Anabilim Dali, Beytepe,
Ankara)

“Molekiiler Baskilanmis Kriyojellerin Biyomakromolekiillerin Taninmasina Yonelik Uygulamalar1”
09:30 - 09:50 SOZLU SUNUM 6

“Laktoperoksidaz Enziminin Siilfanilamid Tiirevleri ile Tek Basamakta Saflastirilmas1”

Zeynep KOKSAL®", Hande USANMAZS, Songiil BAYRAK?, Hasan OZDEMIR®

aAtatiirk Universitesi, Fen Fakiltesi, Kimya Bolimii, 25240-Erzurum, Turkey
bfstanbul Medeniyet Universitesi, Fen Fakiiltesi, Kimya Boliimii, 34 730-Istanbul
CSinop Universitesi, Miihendislik ve Mimarlik Fakiiltesi, Biyomiihendislik Boliimii, 57000-Sinop

09:50 — 10:10 SOZLU SUNUM 7
“Dioksin ve Dioksin Benzeri Bilesiklerin Diizenleyici Analizleri”
Devrim KAYAHAN

SEM A.S. Satis Miidiirii

10:10-10:30 Ara + Cay-Kahve ikrami

V. Oturum
Oturum Baskam: Prof. Dr. Emrah KILINC

10:30 — 10:50 CAGRILI KONUSMA 4
Dr. Gozde BAYDEMIR (Aksaray Universitesi, Kimya Boliimii, Biyokimya ABD., Aksaray, Tirkiye)

“Afinite Kromatografi Tedavi Yodntemleri”
10:50 - 11:10 SOZLU SUNUM 8
“Noskapinin LC-MS/MS Teknigi ile Zorlanmis Kosullardaki Bozunurluk Uriinlerinin Tayini”

ibrahim BULDUK?, Siileyman GOKCE"

2Usak Universitesi, Saglik Yiiksek Okulu, Usak
bU§ak Universitesi, Bilimsel Arastirma ve Teknolojik Arastirma Merkezi (UBATAM), Usak



11:10 - 11:30 SOZLU SUNUM 9

“Okratoksin A’ mn HPLC-FLD ile Tayini Oncesi iyonik Sivi Bazli Dispersif Stvi S1ivi Mikroekstraksiyon Teknigi

Kullanilarak Zenginlestirilmesi”

Hayriye Mine ANTEP, Serap Seyhan BOZKURT

Dokuz Eyliil Universitesi Fen Fakiiltesi Kimya Bolimii, Tinaztepe Kampiisii, [ZMIR

11:30 - 11:50 SOZLU SUNUM 10
“I¢me sularinda Olusan Haloasetonitrillerin Gaz Kromatografisi ile Analizi”

Zehra OZTURK?, Sebnem GENISOGLU? Hasan KOSEOGLU?, S.Sule Kaplan BEKAROGLU"

2Siileyman Demirel Uni, Mih. Fak., Cevre Miih. Bol. 32260, Isparta
bSiileyman Demirel Universitesi, Su Enstitisti, 32260, Isparta

11:50 — 12:10 SOZLU SUNUM 11

“Rasyonlarma Keten Tohumu Yag ilave Edilen Bildircinlarin (Coturnix Coturnix Japonica) Yumurta Sarisindaki
Yag Asiti Kompozisyonlarmmn incelenmesi”

Ozcan Baris CITIL? Mustafa Selguk ALATASP, iskender YILDIRIMS, Sinan Sefa PARLAT®

& Laborant ve Veteriner Saglik Program, Veterinerlik Béliimii, Karapinar Aydoganlar Meslek Yiiksekokulu, Selcuk Universitesi,
Karapmar, Konya, Turkey

b Hayvan Besleme ve Beslenme Hastaliklart A.B.D., Veteriner Fakiiltesi, Sel¢uk Universitesi, 42075 Konya, Turkey

¢ Hayvan Besleme Boltimii, Zootekni A.B.D., Ziraat Fakultesi, Selcuk University, 42075 Konya, Turkey

12:10 - 12:30 SOZLU SUNUM 12

“Ekmekte Poli Aromatik Hidrokarbon (PAH) Analizi; GC/MS de izotop Seyreltme Yodntemi ile Yeni Bir Analitik
Metot”

Sibel KACMAZ*®, Abdullah AKDOGANP®, Thomas WENZLS, Franz ULBERT®

2 Giresun Universitesi, Miihendislik Fakiiltesi, Gida Miihendisligi Bokimii, 28200, Giresun
® pamukkale Universitesi, DTBMYO, Kimya ve Kimyasal Isleme Tekn. Prog, 20070, Kinikli, Denizli
¢ European Commission, Joint Research Centre, Institute for Reference Materials and Measurements, Retieseweg 111, 2440 Geel, Belgium

12:30 — 12:50 SOZLU SUNUM 13
“Toprakdaki Poliklorlu Bifenillerin GC-MS ile Tayini i¢in Minyatiirize Solvent Ekstraksiyonu”
Senar AYDIN, Ali TOR, Mehmet Emin AYDIN

Necmettin Erbakan Universitesi, Miih. ve Mim. Fakiiltesi, Cevre Miihendisligi Boliimii, Konya

12:50-14:00 Ara + Yemek

14:00-16:00 Poster Sunumlari 2 (PS51 — PS122)

10



V. Oturum
Oturum Baskani: Prof. Dr. Adem ASAN

16:00 — 16:30 SOZLU SUNUM 14
“Su ve Atiksularda Bulunan Organoklorlu Pestisitlerin Tayini icin Kolay ve Hizhh Metotlar”
Senar AYDIN, Ali TOR, Mehmet Emin AYDIN

Necmettin Erbakan Universitesi, Miih. ve Mim. Fakiiltesi, Cevre Miihendisligi Boliimii, Konya
16:30 — 16:50 SOZLU SUNUM 15
“Kanser ilaclarinin Su ve Atiksularda HPLC-MS ile Analizleri”

Senar AYDIN, Mehmet Emin AYDIN, Arzu TEKINAY, Havva KILIC

Necmettin Erbakan Universitesi, Miih. ve Mim. Fakiiltesi, Cevre Miihendisligi Boliimii, Konya

16:50 — 17:10 SOZLU SUNUM 16

“Sularda Antibiyotiklerin SPE-HPLC/MS ile Tespiti”
Mehmet Emin AYDIN, Senar AYDIN, Havva KILIC, Arzu TEKINAY

Necmettin Erbakan Universitesi, Miih. ve Mim. Fakiiltesi, Cevre Miihendisligi Béliimii, Konya
17:10 - 17:30 SOZLU SUNUM 17

“Metanin Karbon Dioksit ile Kuru Reforming Reaksiyonu Esnasinda Bir Reaktor Cikisindaki Gaz Karisimlarinin
Agilent 7890A Model Bir Gaz Kromatografi ile Analizi”

Menderes LEVENT

Usak Universitesi, Miihendislik Fakiiltesi, Kimya Miihendisligi Béliimii, 64100, Usak

17:30-19:30 Serbest Zaman

19:30-22:30 Gala Yemegi (Agaoglu Otel)

10 Nisan 2015, Cuma

V1. Oturum
Oturum Bagkani: Prof. Dr. Dilek AK

09:00 — 09:30 CAGRILI KONUSMA 5
Prof. Dr. Sibel A. OZKAN (Ankara Universitesi, Eczacilik Fakiiltesi, Analitik Kimya ABD., Tandogan, Ankara)

“Ila¢ Analizlerinde Validasyonun Yeri ve Onemi”

11



09:30 - 09:50 SOZLU SUNUM 18
“Diuron Ve Irgarol'iin HPLC Tayini ve Optimizasyon Siirecinin Yapay Sinir Aglariyla Modellenmesi
Nursin DONUT?, Levent CAVAS®®

2Dokuz Eyliil Universitesi, Fen Bilimleri Enstitiisii, Biyoteknoloji Anabilim Dali,
®Dokuz Eyliil Universitesi Fen Fakiiltesi, Kimya Bélimii, Biyokimya Anabilim Dali, Kaynaklar Yerleskesi, lzmir

09:50 - 10:10 SOZLU SUNUM 19

“Fulvestrant’ in Ters Faz Sivi Kromatografik Yontemle Biyolojik Sivilar ve Polimerik Bazli Nanopartikiillerden
Analizi”

Mehmet GUMUSTAS?, Ceyda Tugba SENGEL TURK®, Canan HASCICEK °, Sibel A. OZKAN?, Filiz BAKAR®, Net DAS
EVCIMENS, Ayhan SAVASER’, Yalcin OZKAN®

@Ankara Universitesi Eczacilik Fakiiltesi, Analitik Kimya Anabilim Dali, Ankara

b Ankara Universitesi Eczacilik Fakiiltesi, Farmasétik Teknoloji Anabilim Dali, Ankara
CAnkara Universitesi Eczacilik Fakiiltesi, Biyokimya Anabilim Dali, Ankara

4 Giilhane Askeri Tip Akademisi, Farmasétik Teknoloji Anabilim Dali, Ankara

10:10-10:25 Ara + Cay-Kahve ikrami

VII. Oturum
Oturum Baskam: Prof. Dr. Sibel A. OZKAN

10:25 -10:55 CAGRILI KONUSMA 6
Prof. Dr. Bengi USLU (Ankara Universitesi, Eczacilik Fakiiltesi, Analitik Kimya ABD., Tandogan, Ankara)

“Elektrokimyasal Dedektorlii Yiiksek Performansh Sivi Kromatografisi (YPSK-ED) ve fla¢ Analizlerindeki
uygulamalar1”

10:55 - 11:15 SOZLU SUNUM 20

“Yas Meyve Sebzelerde Kullanilan Ditiyokarbamat Grubu Fungusitlerin Gaz Kromatografisi Kiitle Spektrometresi
(GC/MS) ile Analizi ve Metot Validasyonu”

Orhan DINCAY? Emrah GORMEZ"

2 Proanaliz Alasehir Ozel Gida Kontrol Laboratuvari, Alasehir, Manisa
b Pia Ozel Gida Kontrol Laboratuvari, Alagehir, Manisa

11:15-11:35 SOZLU SUNUM 21
“Yeni Bir Pirkle Tip Kiral Sabit Faz’in Hazirlanmasi ve Baz1 Organik Asitlerin Rasemik Karisimlarimin Rezoliisyonu”

Murat SUNKUR? Resit CAKMAK?®, Hayrullah YILMAZ®, Giray TOPAL®

2Batman Universitesi Fen Edebiyat Fakiiltesi Kimya Bélimii, Batman
®Dicle Universitesi Ziya Gokalp Egitim Fakiiltesi Kimya Egitimi Bélimii, Diyarbakur

12



11:35-11:55 SOZLU SUNUM 22
“Yeni Termotropik Sivi Kristal Polimer Sentezi ve Kromatografik Yontemle Karakterizasyonu”

Hiilya ELMALI GULBAS?, Belkis BILGIN ERAN®, Yesim HEPUZER GURSEL®

8Usak Universitesi Banaz Meslek Yiiksekokulu Kimya Teknolojisi Bolimii
®Yildiz Teknik Universitesi Fen-Edebiyat Fakiiltesi Kimya Boliml
CIstanbul Teknik Universitesi Fen-Edebiyat Fakiiltesi Kimya Bolimi

11:55 -12:15 SOZLU SUNUM 23

“Romatoid Artrit Hastaligi Teshisi icin Yiizey Plazmon Rezonans Temelli Biyosensorlerin Hazirlanmas1”

Hiiseyin DIBEKKAYA?, Yeseren SAYLANP, Fatma YILMAZ®, Adil DENIZL"

2Hacettepe Universitesi, Biyomiihendislik Bolimii, Beytepe, Ankara
PHacettepe Universitesi, Kimya Boliimii, Beytepe, Ankara
CAbant /zzet Baysal Universitesi, Kimya Teknolojisi, Gerede, Bolu

12:15-12:35 SOZLU SUNUM 24
“Armut Yapraklarinda Arbutinin Kantitatif Analizi icin Metot Gelistirilmesi ve Optimizasyon”
Istl SAGLAM?, ibrahim BULDUK"

3Usak Universitesi, Fen Bilimleri Enstitiisii, Usak
bU§ak Universitesi, Saglik Yiiksek Okulu, Usak

12:35-13:00 Kongre Degerlendirmesi
13:00-14:30 Ara + Yemek

17:30-19:30 Sosyal Program
- Ulubey Kanyonu- Seyir Terasi Gezisi
- Clandras Koprusu Gezisi
- Yemek (Banaz Alabalik Tesisleri)
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Cagrih Konugmaci Sunumu 1

NADPH Koenzimli Enzimlerin ve Karbonik Anhidraz izoenzimlerinin
Afinite Kromatografisi Yontemiyle Insan Eritrositlerinden Saflastiriimasi

Prof. Dr. O. irfan KUFREVIOGLU
Atatlrk Universitesi, Fen Fakultesi, Kimya Bolumu, 25240, Erzurum

Afinite kromatografisi, tek bir basamakta yuzlerce kat saflagtirma yapilan ayirma teknolojisinin
emsalsiz bir 6rnegidir. Bu kromatografi bir ¢egsit adsorbsiyon kromotografisi olup, saflagtiriimasi
istenen molekdlin, “matriks” adi verilen bir kolon maddesine kovalent olarak immobilize
edilmis bir liganda spesifik ve tersinir baglandigi bir tekniktir. Bu yontemle enzimler, nukleik
asitler, antikorlar, hormonlar vb. biyomolekuller buyuk bir saflikta ve ylksek verimde
saflastinlabilir.

NADPH koenzimli enzimler metabolizmada énemli gorevler Gistlenmektedir. 2',5'-ADP, NADP*
bagimli dehidrogenazlarin guglu inhibitorleridirler. Bu nedenle 2°,5° —ADP Sepharose afinite jel,
bu enzimlerin saflagtirimasinda kullaniimaktadir. NADP® veya NADPH ile direkt/gradientli
secimli elisyon ile NADPH koenzimli dehidrogenaz veya rediktaz enzimlerinin kompleks
karigsimlardan ayirimi mumkidn olur. Bu enzimler arasinda glukoz 6-fosfat dehidrogenaz, 6-
fosfoglukonat dehidrogenaz, glutatyon rediktaz, dihidropirimidin dehidrogenaz, NADPH-
sitokrom c¢ (P-450) rediktaz enzimlerinin saflastirlma yontemleri arastirma grubumuz
tarafindan gelistirilmistir.

Karbonik anhidrazlar (karbonat hidroliyaz E.C.4.2.1.1), hemen hemen bitiin organizmalarda
bulunan ve aktif bélgesinde Zn+2 iyonu bulunduran bir metaloenzim ailesidir. ik defa sigir
eritrositlerinde kesfedilen karbonik anhidraz (CA), canlilarda COZ2’in hidratasyonu ve HCO3-'in
dehidratasyonu reaksiyonlarini tersinir olarak katalizleyen bir enzimdir. Memeli dokularinda 16
izoenzimi bulunmaktadir. Eritrosit sitozolunde yilksek konsantrasyonda iki ana CA izoenzimi
(CA | and CA Il) mevcuttur. Bu enzimin afinite kromotografisi ile saflastiriimasi, ilk olarak 1972
yihinda Falkbring ve arkadaslari tarafindan gergeklestiriimistir. Daha sonralari da birgok
arastirma grubu tarafindan degisik afinite jelleri hazirlanarak s6z konusu enzim saflastiriimistir.
Bu amacla matriks olarak; Sephadex G-150, Sepharose 2B, 4B, 6B, CM-Bio-gel A gibi
materyaller kullanmigtir. Ligand olarak da karbonik anhidraz enziminin spesifik inhibitorleri olan
sulfanilamid gibi bilegikler kullaniimistir.

insan eritrositlerinden karbonik anhidraz | ve |l izoenzimleri, Sepharose 4B-L-tirozin-
sulfanilamid afinite jeli Gzerinde grubumuz tarafindan saflastinldi. Elisyon ¢oOzeltileri olarak;
hCA-1 icin: 1 M NaCl / 25 mM Na2HPO4 (pH=6,3) ve hCA-II i¢in: 0,1 M NaCH3COO/0,5M
NaClO4(pH=5,6)] kullanildi ve segimli elisyonlari gerceklestirildi.
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Cagril Konugmaci Sunumu 2

Mikrodiyaliz: Kromatografik Analize Hazir in vivo Ornek Toplama Teknigi

Dog. Dr. Erol SENER
Anadolu Universitesi, Eczacilik Fakultesi, Analitik Kimya ABD, Eskisehir

Mikrodiyaliz canli organizma dokularindaki hicreler arasi sividan 6rnek almak icin geligtirilmis bir in
vivo yontemdir. Mikrodiyaliz ilk olarak 1966 yilinda Bito ve arkadaslari tarafindan yari gecirgen bir
zar kullanilarak kopek beyninde ve plazmasindan serbest amino asitlerin toplanmasi igin
uygulanmigtir. Delgado ve arkadaslari 1972 senesinde ilk ilkel mikrodiyaliz probunu gelistirmis ve
dialytrode olarak isimlendirmiglerdir. Bugunku anlamiyla ilk in vivo mikrodiyaliz duzenegi 1974
senesinde Urban Ungersted tarafindan yapay bir kilcal kan damari érnek alinarak isveg'teki
Karolinska Enstitistinde olusturulmustur (http-1). Mikrodiyaliz alet ve edevatlarini Ureten ve satan
ilk ticari firma 1984’te kurulmustur. Mikrodiyaliz yontemi seksenlerin sonlarindan itibaren de klinik
arastirmalarda insanlar Gzerinde de kullaniimaya baslanmistir (http-2).

Temel bir in vivo mikrodiyaliz dizenegi diyaliz pompasi, diyaliz ¢ozeltisi, diyaliz probu ve orneklerin
toplandigi bir toplayicidan olugur.

Mikrodiyaliz, bilesenlerin bulunduklari ortam ile izotonik bir diyaliz ¢ozeltisine derisim gradientine
gore diflize olmalar ile gerceklesen bir érnek toplama teknigidir. Bu amag¢ dogrultusunda yari
gecirgen bir membranin bulundugu problar kullanilir. Prob 6rneklerin toplanacagi dokuya
yerlestirilir. Asagidaki sekilde bir mikrodiyaliz probu ve yerlestirildigi dokudan bilesenlerin diflize
olusu gosterilmektedir. Dokunun izotonisisetisine uygun diyaliz ¢ozeltisi brobun bir ucundan verilir
ve diger ucundan toplanir.

Mikrodiyaliz canl dokudan fizyolojik kosullara en az mudahale ile bilesenleri toplayabilmeketedir. Bu
teknik ile endojen metabolitler toplanip analiz edilebilmektedir ve metabolemiks analizleri
gergeklestirilebilir. Ornegin Parkinson modeli olusturulmus siganlarda beynin streatum olarak
isimlendirilen bolgesinde dopamin norokimyasalinin azaldigi gérulmektedir. Farkli tedavi calismalari
sonrasi ilgili bélgeden mikradiyaliz probu ile 6érneklem alinip kromatografik yontemler ile dopamin
Olculerek tedavi sonucu kontrol edilebilmektedir (N. Tuncel ve ark., 2005).

Etkisini beyin dokusunda gdsteren ilaglarin (antikonvulzan, pisikotropik v.b.) ve metabolitlerinin
zaman karsl kan beyin bariyeri gegislerinin incelenmesinde (E. Sener ve ark., 2007, D. Yeniceli ve
ark., 2011) siklikla kullanilan bir yontemdir mikrodiyaliz.
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1. http—1 Microdialysis, http://www.cop.ufl.edu/safezone/pat/pha6416/ppt-files/05Microdialysis-schmidt.pdf (14.08.2007)
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Kaynaklar:

2. http—2 History of Microdialysis, http://www.aurora-borealis.nl/Microdialysis.htm (10.08.2007)

3. N.Tuncel, E.Sener, C.Cerit, U.Karasu, F.Gurer, V.Sahintirk, C.Baygu, D.Ak, Z.Filiz, "Brain mast cells and therapeutic potential of vasoactive
intestinal peptide in a Parkinson's disease model in rats: Brain microdialysis, behavior, and microscopy", PEPTIDES (ISI), 26(5), 827-836, 2005
4. E.Sener, O.T.Korkmaz, D.Yeniceli, D.Dogrukol-Ak, M.Tuncel, N.Tuncel, "Determination of carbamazepine and its main metabolite
carbamazepine 10,11-epoxide in rat brain microdialysate and blood using ESI-LC-MS (ion trap)",CHROMATOGRAPHIA (1SI), 66, 31-36, 2007
5. D.Yeniceli, E.Sener, O.T.Korkmaz, D.Dogrukol-Ak, N.Tuncel, "A simple and sensitive LC-ESI-MS (ion trap) method for the determination of
bupropion and its major metabolite, hydroxybupropion in rat plasma and brain microdialysates”, TALANTA (I1SI), 84, 19-26, 2011
6. E. Sener, (2007) “Bazi Norokimyasal Maddelerin Sigan Beyninden Mikrodiyaliz ile Toplanmasi ve Analitik Yontemlerle Miktar Tayini”, Doktora
Tezi, Danismanlar: Prof.Dr.Dilek DOGRUKOL-AK, Prof.Dr.Nese TUNCEL, Anadolu Universitesi, Saglik Bilimleri Enstitiisii, Eskisehir.
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Cagrih Konugmaci Sunumu 3

Molekller Baskilanmis Kriyojellerin
Biyomakromolekillerin Taninmasina Yonelik Uygulamalari

Dog¢. Dr. Mige ANDAG
Hacettepe Universitesi, Cevre Muhendisligi Bolumu, Cevre Teknolojisi ABD, Beytepe, Ankara

Hidrojel temelli polimerik sistemlerin gelistiriimesi ile,son yillarda makromolekuler baskilanmis
makrogozenekli kriyojellerin hazirlanmasi ve kromatografik yontemler gibi farkli uygulama
alanlarinda kullaniimasina olanak saglamistir. Kriyojeller, U¢ boyutlu makromolekiler yapiya
sahip protein konformasyonunu esnek ve dayanikl yapisinda koruyarak, protein geri
baglanmasinda segcici davranir. Yuksek segicilik, 6zgunlik, etkin kitle aktarimi ve tekrar
kullanilabilirlik ~ 6zellikleri ile afinite ve molekller baskilama temelli sistemlerde,
biyomakromolekullerin kromatografik ayirma ve saflastirma c¢alismalarinda, arastiricilara
oldukga genis kullanim alani sunmaktadir. Bu sunumda, afinite ve molekuler baskilama temelli

kriyojellerin, protein ayirma ve saflastirma uygulamalarindaki son gelismelere yer verilecektir.
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Cagrih Konugmaci Sunumu 4

Afinite Kromatografi Tedavi Ydontemleri

Dr. Gozde BAYDEMIR
Aksaray Universitesi, Kimya Bolimii, Biyokimya ABD, Aksaray

Ekstrakorporal afinite tedavi yontemleri; bilirubin, patojenik antibadiler, g¢esitli immun sistem
kompleksleri, kolesterol gibi potansiyel toksik malzemelerin insane plazmasindan
uzaklastirimasini temel almaktadir. Geleneksel ekstrakorporal tedavi yontemlerine; plazma
degisim, hemodiyaliz, hemofiltrasyon, hemoperfizyon gibi secici olmayan yontemler 6rnek
verilebilir, ancak albumin gibi plazma bilesenlerine fazla ihtiya¢ duyulmasi, hepatit tehlikesi ve
plazma Urdnleri kullanilan yontemlerde immune sistemin verebilece@i istenmeyen reaksiyonlar
bu yodntemleri tehlikeli kilmaktadir. Afinite kromatografisi, guinimizde mevcut ekstrakorporal
tedavi yontemlerine alternative olabilecek ve gelecek vaad eden yontemler arasinda
yeralmaktadir. Afinite kromatografisinde afinite adsorbentleri olarak; nanopartikuller,
mikrokureler, membranlar, monolitler, fiberler kullanilarak; kan bu adsorbentler ile kolon
icerisinde dogrudan etkilestirilir. Kriyojeller, kandan toksinlerin uzaklastiriimasi i¢cin dogrudan ve
Onisleme gerek duyulmaksizin kullanilabilen en iyi adsorbentlerden birisidir. Kriyojellerin
ekstrakorporal tedavi yontemi uygulamalari, yuksek etkinlik, basit ve ucuz olmalari agisindan
oldukga oOnemlidir. Sunum kapsaminda, ekstrakorporal tedavi yontemlerinde kandan toksik
maddelerin uzaklastirilmasi igin tasarlanan kriyojel uygulamalari ve kriyojellerin bazi

biyomedikal kullanimlari verilecektir.
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Cagri Konugmaci Sunumu 5

ilag Analizlerinde Validasyonun Yeri ve Onemi

Prof. Dr. Sibel A. OZKAN
Ankara Universitesi, Eczacilik Fakultesi, Analitik Kimya ABD, 06100, Tandogan, Ankara
ozkan@pharmacy.ankara.edu.tr

Analitik kimyada uygulanan tum yontem ve islemlerin kalite kontrol ve analizlerinin dogru,
guvenilir ve yeterli bir dizeyde segilebilir, uygulanabilir olmasi bliyuk énem tasimaktadir. Kalite
kontrol ve analizlerde kullanilan tim analiz teknikleri dogru, tekrarlanabilir ve belirlenen
parametreler igerisinde 6lgulebilir olmahdir. Bu etkin ve glvenilir bir kalite kontrol sistemi igin
¢ok 6nemlidir. Bu 6zelliklerin gliven altina alinabilmesi i¢in de validasyon gunimuzin en énemli
konularindan biri olmustur. Analitik kimyada da gelistirilen analiz yéntemlerinin optimizasyonu,
uygulamalari ve bu tekniklerin validasyonunun saptanmasi, yapilan islerin dogrulugu ve
guvenilirligi agisindan oldukg¢a dnemli bir yer tutmaktadir.

ilag ve kimyasal madde analizleri igin validasyon yapilmasi gerekliligi, diinyada ilk defa 1978
yiinda Amerika Birlesik Devletlerinde ortaya c¢ikmigtir. GUnumuzde tum dinya Ulkeleri
arasinda validasyonun onemi daha c¢ok artmistir ve yapilan galismalar, validasyon iglemleri
olmadan kabul gérmemeye baslamistir. Uretimlerinden kullaniimalarina kadar gecen sire
icerisinde ve kullanimlari sirasinda ilaglara uygulanan her tarli analizin analitik ydontem
gecerliliklerinin  belilenmesi gerekmektedir. ilaglar gibi diger kimyasal maddelerin de
analizlerinde validasyon islemlerinin yapiimasi ginimuizde zorunlu hale gelmigtir.

Validasyon; bir cihazin, yontemin ve urunun, tanimlanmig parametreler veya gerekliliklerini
saptamak amaciyla elde edilen sonuglar yorumlamakla ilgili iglemlerin timi olarak da
tanimlanabilmektedir. Analitik validasyon, bir Grinun gectigi her agsamada dogruluk, kesinlik,
dayanikhlik, saflik ve oOzelliklerinin tehlikeye atiimadigindan emin olmak igin Urun kalite
niteliklerine testler ile deger bigilmesidir. Analitik yontemlerin validasyonunun saptanmasi ve
yorumlanmasi, yapilan islemlerin dogrulugu ve guvenilirligi acisindan oldukga énemli bir yer
tutmaktadir.

Anahtar Kelimeler: Validasyon, ila¢ analizleri, gecerlilik testleri, dogruluk, kesinlik
Kaynaklar:

1. ICH Guideline Q2A (R1), Validation of Analytical Procedures: Text and Methodology. November, 2005.
2. ICH Guideline Q2B, Validation of Analytical Procedures: Methodology. November, 1996.
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Cagril Konugmaci Sunumu 6

Elektrokimyasal Dedektorli Yuksek Performansli Sivi Kromatografisi
(YPSK-ED) ve ilag Analizlerindeki Uygulamalari

Prof. Dr. Bengi USLU
Ankara Universitesi, Eczacilik Fakultesi, Anlitik Kimya ABD, Tandogan, Ankara
buslu@pharmacy.ankara.edu.tr

Yuksek Performansli Sivi Kromatografisinde ayrilan maddeleri belirleyebilmek i¢in pek ¢ok
farkh tipte dedektdr kullanimi mevcuttur. Bunlardan biri olan elektrokimyasal dedektorler , optik
dedektorler kadar yaygin olmasa da duyarlik, segicilik ve kullanim kolayhgi gibi pek c¢ok
avantaja sahiptir [1,2].

Elektrokimyasal dedektorler elektroaktif maddenin duyarli tayin ve taninmasinda kullanilan
dedektdrlerdir. Genel olarak; kulometrik,potansiyometrik, voltametrik ve amperometrik
dedektorler olarak siniflandirilabilirler [1,3].

Elektrokimyasal dedektorler yaklasik 10 g.mL? dizeyinde tayin yapmaya olanak
tanirlar.Yontemin dezavantaji ise sinirli kullanim alaninin olmasi, elektrot ylzeyinin zehirlenerek
etkisiz hale gelmesi ile ilgili sorunlari ¢dézmek ve bu ydontemi kullanmak igin iyi bir elektrokimya
bilgisinin gerekliligidir.

Yuksek Performansli Sivi Kromatografisinin elektrokimyasal dedektor ile kombinasyonu
sonucunda ila¢g etken maddelerinin biyolojik numunelerden ve farmasoétik dozaj sekilelrinden
tayini icin duyarli ve segici ydntemlerdir. ilag, cevre, endistri ve klinik alanlar dahil olmak tizere
pek ¢ok alanda basariyla kullanilabilirler. Elektrokimyasal dedektorli Yiksek Performansli Sivi
Kromatografisi ile ilgili yeni gelismelerle bu yontem yakin gelecekte klinik uygulamalarda rutin
olarak kullanilir hale gelebilecektir [1-3].

Elektrokimyasal dedektorli Yiksek Performansli Sivi Kromatografisi yontemi ile ilgili teorik,
pratik ve kullanigh bilgilerle birlikte ilag analizlerindeki kullanimlari ve 6énemine ait detaylar
verilmeye caligilacaktir.

Kaynaklar:

1. Flanagan, R.J., Perrett, D., Whelpton, R. Electrochemical Detection in HPLC, RSC Publsihing, 2005.

2. Ozkan, S.A., Electroanalytical Methods in Pharmaceutical Analysis and Their Validation. HNB Pub., USA, ISBN:
978-0-9664286-7-4, 2012. Editor. Author Chapters 1-9.

3. Gumistas, M., Ozkan, S.A., Geng, L. (Ed.), Elektrokimyasal Dedektérli Yiiksek Performansli Sivi
Kromatografisi, Kromatografik Sistemler, Anadolu Universitesi BIBAM yayinlari, 2011. ISBN:9789750608865
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So6zIli Sunum 1

Yenilebilir Yaglarda Oncelikli Poliaromatik Hidrokarbonlarin
Ekstraksiyonu ve Kromatografik Tayinleri

Abdullah AKDOGAN?®, Sibel KACMAZ"®, Thomas WENZL®,
Gerhard BUTTINGERS, Franz ULBERT®

® Pamukkale Universitesi, DTBMYO, Kimya ve Kimyasal Isleme Teknolojileri, 20070-Kinikli-Denizli
b Giresun Universitesi, Miihendislik Fakiiltesi, Gida Miihendisligi, 28200-Giresun
¢ European Commission, Joint Research Centre, Institute for Reference Materials and Measurements, Retieseweg
111, 2440 Geel, Belgium
akdogan@pau.edu.tr

Polisiklik aromatik hidrokarbonlar (PAH) iki yada daha fazla aromatik halka igceren bilesiklerdir.
Bu gruptaki bilesiklerin sayisi onbin’in Gzerinde olmakla, gevre ve gida kirleticileri arasinda yer
almaktadirlar (Veyrand vd, 2013). Cogu PAH kompleks kimyasal reaksiyonlarla birlikte organik
bilesiklerin pirolizi yada tam olarak yanmadigi durumlarda ortaya gikmaktadir (Audebert vd,
2012). Uluslararasi Kanser Arastirma Ajansi (IARC - International Agency for Research on
Cancer) 2010 yilinda yayinladigi raporda insanlarin PAH’lara, bazisi deri yoluyla olmakla
birlikte surekli bir sekilde solunum (havadaki partikiller vasitasiyla) ve oral yoldan (gida
tuketimiyle) maruz kalindigini bildirmigtir. Sudaki ¢ézunurlikleri olduk¢a dusutk olmakla birlikte
yagda kolaylikla ¢6ztnebilmektedir. Ginumuzde hemen hemen her alanda karsimiza ¢ikmalari
ve toksisitelerinden dolayr bu Kkirleticilerin analizi ve takibi énmeli olmaktadir. Bu nedenle
Ozellikle yag orneklerindeki PAH’larin analizi igin dogru bir rnek hazirlama teknigi ve uygun
analitik yontemin belirlenmesi gerekmektedir. Bu amagla, ¢calismada yagin yapisinda bulunan
yag asitleri dikkate alinarak, U¢ basamakli bir 6rnek hazirlama yontemi Onerilmigtir. Bu
yontemde ilk basamak trigliserit yapisindan dolayi sabunlasma, ikinci asama PAH larin toluen
ile ekstraksiyonu ve son asamada ise matriks etkilerini azaltmak igin kati faz ekstraksiyonundan
olusmaktadir. Oncelikli olarak secilen 4PAH (benz[a]anthracene (BaA), benzo[a]pyrene (BaP),
benzo[b]fluoranthene (BbF) and chrysene (CHR)) yag orneginden ekstrakte edildikten sonra
HPLC-FLD ile tayin edilmislerdir. Ekstraksiyon metodu uluslararsi kabul edilmig Eurachem
rehberlik belgelerinde 0zel temellere dayal deneysel planlamayi igceren tekniklerle valide
edilmistir (Eurachem 2014). Onerilen medotun calisma aralidi tim analitler icin 0,1- 5,0 ng g*
araliginda, gdzlenebilme sinirlari 0,06-0,12 ng g™ ve tayin sinirlari 0,13-0,24 ng g™ araliginda
tespit edilmigtir. Ayrica metodun dogrulugu BCR 459 (Hindistan cevizi yag) sertifikali referans
madde ile test edildi. Son olarak metod marketlerde satigi yapilan farkli yag orneklerine
uygulandi.

Anahtar kelimeler: Polisiklik aromatik hidrokarbonlar, Ekstraksiyon, Kromatografi, Yenilebilir yag

Kaynaklar:

1. B. Veyrand, V. Sirot, S. Durand, C. Pollono, P. Marchand, G. Dervilly-Pinel, A. Tard, J. C. Leblanc, B. Le Bizec.
Environment International, 54 (2013) 11-17.

2. M. Audebert, F. Zeman, R. Beaudoin, A. Péry, J.P. Cravedi. Toxicology and Applied Pharmacology. 260 (2012)
58-64.

3. The Fitness for Purpose of Analytical Methods, A Laboratory Guide to Method Validation and Related Topics,
Second Edition, Eurachem 2014.
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So6zIli Sunum 2

Kanola Yagindan In Situ Yontemiyle Elde Edilen Biyodizelin
Steril Glukozit Igeriginin HPLC/ELSD ile Belirlenmesi

Avyhan DAGDELEN? Giilcan OZKANP, Darrin HAAGENSON, Dennis P. WIESENBORN®

aBalikesir Universitesi, Miihendislik Mimarlik Fakiiltesi, Gida Miihendisligi BOlUmi
®Siileyman Demirel Universitesi, Miihendislik Fakiiltesi, Gida Miihendisligi Béliimii
°North Dakota State Universitesi, Ziraat ve Biyosistem Miihendisligi Boliimii
dagdelen@balikesir.edu.tr

Biyodizel Uretiminde hammadde olarak en ¢ok kullanilan kaynaklardan biri kanola yagidir.
Temel olarak konvansiyonel ve in situ olmak Uzere iki farkl transesterifikasyon yontemi ile
biyodizel Uretimi gerceklestirilebilmektedir. In situ ydonteminin avantaji yagli tohumlardan yag
ekstraksiyonuna gerek kalmadan tohum icindeki yagin dogrudan biyodizele donusturulerek elde
edilmesidir. Hammadde, uretim yontemi ve depolama sartlari gibi farkh faktorlerin etkisiyle
biyodizel iginde steril glukozit (SG) adi verilen ve biyodizel performansini diguren ve filtrelerde
tikanmaya neden olan bilesenler olugsmaktadir (1, 2). Yapilan dnceki ¢alismalarda soya, palm,
kolza tohumu ve jatrofa kaynakl biyodizel igeriginde 4 mg/kg ile 276 mg/kg arasinda degisen
miktarlarda SG tespit edilmigtir (3, 4, 5). ASTM D6751 standartlarinda SG ile ilgili bir limit
bulunmamaktadir. Bununla birlikte SG ticari olarak énemli bir sorun olarak gorulmekte ve SG
icerigini kantitatif olarak belirleme Uzerine farkh yontemler denenmektedir. Bu calismada da
amag in situ yontemiyle kanola yagindan uretilen biyodizeldeki SG’leri izole ve ekstrakte ederek
HPLC ile belirlemektir. Kanola tohumlari Rolette, ND, ABD’nden temin edilmistir. USDA-GIPSA
(2004) metoduna gore (6) temizlenen tohumlar farkh kosullarda depolandiktan sonra in situ
transesterifikasyon yontemi ile biyodizel Gretimi gerceklestiriimistir (7). Biyodizel érneklerinden
SG izolasyonu ve ekstraksiyonu ile drneklerin HPLC/ELSD ile belirlenmesi Tang ve ark. (2010)
ile Wang ve ark.’nin (2010) yaptiklari ¢alismalar modifiye edilerek gergeklestiriimistir (8, 9).
HPLC/ELSD cihazinin dedeksiyon limiti (LOD) 0,0125 mg/mL ve kuantifikasyon (LOQ) limiti
0,038 mg/mL olarak hesaplanmistir. Orneklerin biyodizel igerikleri ise 0,78-2,80 mg/kg arasinda
degismektedir. Dokuz ornekte ise SG tespit edilememistir. Bu sonuglara gore farkli depolama
kosullarinin SG igerigine etkisi oldugu soylenebilir.

Anahtar kelimeler: Kanola yagi, Biyodizel, Steril Glukozit, izolasyon, HPLC

Kaynaklar:

1. F. Lacoste, F. Dejean, H. Griffon, C. Rouquette. EJLST. 111, (2009). 822-828.

2. R. A. Moreau, K. M. Scott, M. J. Haas. JAOCS. 85, (2008). 761-770.

3. P. Bondioli, N. Cortesi, C. Mariani. Proteomics. 110, (2008). 120-126.

4. P. Bartholomaeus, S. Sigurd, G. Christoph, Mittelbach. Martin. Journal ofChromatographyA, 1217, (2010).
6555—6561.

5. V. V. Hoed, N. Zyaykina, W. D. Greyt, J. Maes, R. Verhe, K. Demeestere. JAOCS, 85, (2008), 701-709.

6. USDA, GIPSA. Grain Inspection Handbook- Book IlI, Chapter 3, USDA, Grain Inspection, Packers and
Stockyards Administration, Washington, DC, (2004). p. 13

7. D. M. Haagenson, R. L. Brudvik, H. Lin, D. P. Wiesenborn. JAOCS. 87, (2010). 1351-1358.

8. H. Tang, R. C. De Guzman, O. S. Salley, K. Y. Simon JAOCS, 87, (2010), 337-45.

H. Wang, H. Tang, S. Salley, K. Y. Simon Ng. JAOCS, 87, (2010), 215-21.
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Yuksek Rezulusyonlu Orbitrap
LC/MS-MS Teknolojisi ve Uygulamalari

Sezgin SENTURK

Redoks Lab A.S.

Bu konu ile ilgili oncelikle; gercek kutle nedir? Kutle dogrulugu nedir? Yuksek rezulusyon nedir?
Tanimlanmali. Gergek kutlenin ¢ok hassas bi¢cimde tanimlanmasinin dnemi ve bize sagladigi
ustlnlikler dogru ve kusursuz analiz yapmak isteyen kullanicilar igin géz ardi edilemez.
Orbitrap teknolojisi tanimi ve kullanim alanlar oldukg¢a genistir. Orbitrap matriksin karmasik
oldugu, dedeksiyon limitlerinin yeterli olmadigi, ¢ok yakin kutlelere ait girisimlerin oldugu her
tirli analizde var olan sistemler igindeki TEK kusursuz ¢ézimdir. Ozellikle tip ile ilgili
alanlarda, gida gibi saghgi dogrudan etkileyen analizde ve adli vakalarda adaletin zamaninda,
dogru bicimde uygulanmasi i¢in en iyi sistemdir.

Bunun disinda arastirma amacli arastiricilara sagladigi birgok alternatif ve rakipsiz uygulama ile
var olan tum sinirlari kaldirmaktadir.
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Sivi Kromatografisi Elektron Sprey Tandem Kitle Spektrometresi
(UHPLC-MSMS) ile Yuksek Polar Pestisitlerin Analizinde
Farkli Mobil Faz Kombinasyonlarinin Etkisi

Emrah GORMEZ?, Orhan DINCAY"

2 Pig Ozel Gzc{a Kontrol Laboratuvari, Alagehir, MANISA _
®Proanaliz Alasehir Ozel Gida Kontrol Laboratuvari, Alasehir, MANISA
emrahgormez@gmail.com

Ethephon, Glyphosate, Fosetyl-Al gibi pestisitlerin analizinde genelde uluslararasi kabul gérmus
QuPPe metodu kullaniimaktadir. Ancak yapilan c¢alismalarda metodun uygulanabilirligi
noktasinda aksakliklar yasandigi saptanmigtir. Bu c¢alismada, kullanimi yaygin pestisitler
arasinda yuksek polar grubuna dahil olan farkh siniflardaki pestisitleri temsilen, herbisitler igin
glyphosate, fungusitler igin fosetyl-al, bitki gelisim duzenleyici icin ethephon secilerek; QuPPe
metodunun uygulanabilirliginin saglanmasi i¢in farkli mobil faz denemeleri yapiimistir.
Calismada 5 farkli mobil fazin etkinligi test edilmistir. Segilen mobil fazlardan 2’si QuePPe
metodu referans alinarak asidik, 2’si amonyak icerikli alkali son olarak da rutin pestisit
analizlerinde kullanilan mobil fazlar hazirlanip denenmistir. Yapilan literatlr arastirmalarinda
yuksek polar pestisitlerin analizinde amonyak kullaniimis alkali bir mobil faza rastlanmamistir.
Yapilan bu galismayla polar bilesiklerin amonyak igceren mobil fazlar ile daha uyumlu olacagi
dusundlmektedir. Amonyakh mobil fazlardan metanol kullanilarak hazirlanan kombinasyon
asidik olanlara oranla ortalama 8-10 kat, asetonitril ile hazirlanan ortalama 13-15 kat daha lyi
sonug vermigtir. Bu veriler 1s1ginda yuksek polar pestisitlerin analizinde amonyakli mobil fazlarin

secimi tavsiye edilmektedir.

Anahtar kelimeler: Ethephon, Glyphosate, Fosetyl-Al, UHPLC-MSMS, Mobil Faz.

Kaynaklar:

1. N. Delen, E. Durmusoglu, A. Gincan, N. Gungor, C. Turgut, A Burgak. Tirkiye Ziraat Miihendisligi VI. Teknik
Kongresi, 2, (2005), 629 — 648.

2. K. Haktanir, S. Arcak, A.U.Z.F. Cevre Kirliligi Ders Kitabi, 1503, (1998) 457

3. S.R.Simmons, E.A. Oelke, J.V. Wiersma, W.E. Lueschen and D.D. Warnes. Agronomy Journal, 80, (1988), 829-
834.

4. M. Guler. Tarim Bilimleri Dergisi Cilt 15, (2009), 302

5. M. Kruger, P. Schledon, W. Schréd, H. W. Hoppe, W. Lutz, A. A. Shehata. J Environmental Toxicol., 4, (2014),
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6. F. Hernandez, J.V. Sancho, O.J. Pozo, C. Villaplana, M. Ibanez, S. Grimalt. Journal of AOAC International, 86,
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7. M. Anastassiades, D.l. Kolberg, D. Mack, C. Wildgrube, I. Sigalov, D. Dork. Quick Method for the Analysis of
Residues of numerous Highly Polar Pesticides in Foods of Plant Origin Involving Simultaneous Extraction with
Methanol and LC-MS/MS Determination (QuPPe-Method) 7.1, (2013).
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So6zIlt Sunum 5

Aspir Tohumu Katkili Karma Yemle Beslemenin
Pili¢ Eti Yag Asitleri Kompozisyonuna Etkisi

Yasin YAKAR?, Yener TEKELI®, Metin DURU®

8Gida Kontrol Laboratuvar Miidiirliigii, 31030 Hatay, Tiirkiye
*Mustafa Kemal Universitesi, Fen-Edebiyat Fakiiltesi, Kimya Bolumii, 31024 Hatay, Tirkiye
‘Usak Universitesi, Ziraat ve Doga Bilimleri Fakiiltesi, Zootekni Boliimii, Usak, Tiirkiye
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Aspir (Carthamus Tinctorius), yalanci safran, Amerikan safrani ve boyaci safrani gibi isimlerle
de bilinen, tek yillik, genis yaprakh, sari, kirmizi, turuncu, beyaz ve krem renklerinde cigeklere
sahip, dikenli ve dikensiz tipleri olan, kuraga dayanikli ve ortalama yag orani % 30-45 arasinda
degisebilen bir yag bitkisidir'.

Aspir tohumlarindan elde edilen yag, kaliteli yemeklik yag olarak kullaniimaktadir. insan saghigi
acgisindan énemli olan doymamis yag asidi orani aspir yaginda yaklagik % 86'dir. Ozellikle
insanlar agisindan elzem yag asidi olan linoleik asit (C 18:2) miktari % 75’e kadar ulagsmaktadir.
Yag: alindiktan sonra geriye kalan kuspe, igerdigi % 25e varan ham protein oraniyla
hayvancilikta iyi bir yem kaynagidir?.

Bu calismada, her bir grupta 30 adet olmak Uzere, toplamda 120 adet etlik civciv kullanilarak 4
grup olusturulmus ve yeme aspir tohumu ilavesinin pili¢ eti yag asitleri kompozisyonuna etkisi
arastinimistir. Calismada, %0 (kontrol), %2.5, %5 ve %10 duzeylerinde &gdutulmis aspir
tohumu katilmak suretiyle 4 farkh rasyon hazirlanmis ve olusturulan gruplara 6 hafta sureyle
serbest olarak verilmigtir.

Deneme sonunda, her bir gruptan 6, toplamda ise 24 adet pili¢ secilerek kesilmis; but, gdgus,
deri ve kanat olarak pargalara ayriimis ve yaglari ekstrakte edildikten sonra GC-FID ile yag
asitleri kompozisyonlarina bakilmigtir. Numunelerde yag asitlerinin metillestirme islemi TS EN
ISO 12966:2 (2011) metoduna gore, GC sartlari ise TS 4664 EN ISO 5508’e (modifiye) gore
gerceklestirilmigtir.

Anahtar Kelimeler: Yumurta, aspir tohumu, kolesterol
Kaynaklar:

1. U. ilkdogan. Doktora Tezi (Basilmamis), (2012).
2. V. Konar, Y. Askin, i. Tirkoglu. Firat Univ. Fen Bilimleri Dergisi, 22, (2010) 29-36.

26



So6zIlt Sunum 6

Laktoperoksidaz Enziminin Salfanilamid Turevleri ile
Tek Basamakta Saflastiriimasi
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Peroksidazlarin yaygin kullanimlari sebebiyle ginimuzde peroksidazlarla ¢alisan bilim insanlar
icin enzimlerin saf olarak ve dusuk maliyette elde edilmesi dnemlidir.

Bu calismada sulfanilamid tarevi molekdller kullanilarak Sepharose-4B-L-tirozin afinite
kolonlarinin sentezlenmesi ve laktoperoksidaz LPO (E.C.1.11.1.7) enziminin sidir ve manda
siitinden tek basamakta saflastirimasi gerceklestirimistir'. Bu kapsamda 5-amino-2-metil
benzensulfanilamid; 2-amino-5-metil-1,3-benzendisilfanilamid, 3,5-diklorosulfanilamid, 2-kloro-
4-sulfamoilanilin, 4-amino,3-metil benzenosulfanilamid, 5-amino-1-naftalin  sulfanilamid,
molekullerinin sigir LPO enzimi Uzerine inhibisyonlarina bakilarak, dénisumli inhibisyon
gOsteren molekullerden afinite jelleri sentezlendi. Hazirlanan bu kolonlarin memeli sutlerinden
LPO enziminin saflastiriimasinda kullaniima potansiyelleri arastirildi.
5-amino-2-metil-benzenstulfanilamid, 2-kloro-4-stlfamoilanilin ve 5-amino-1-naftalin tlrevlerinin
sigir LPO enzimi Uzerine déonusumll inhibisyon gosterdigi tespit edildi. Bu tlurevlerin afinite
jelleri sentezlendi. 5-amino-2-metil-benzensilfanilamid molekilt kullanilarak sigir sttinden
LPO enzimi tek basamakta 901 kat saflikta ve % 82,41 verimle, manda sutiinden 553,33 kat
saflikta %34,67 verimle, 2-kloro-4-sulfamoilanilin molekulu ile sigir sutinden 453 kat saflikta %
12 verimle, manda sutinden 151,86 kat saflikta %20,34 verimle saflastirilmistir. 5-amino-1-
naftalin sulfanilamid molekull ile sigir sutiinden 348 kat saflikta %23 verimle, manda sitinden
338 kat saflikta %3,48 verimle saflastiriimigtir.

2 farkli memeli sutd LPO enzimini, ayni ligand ile kisa, ekonomik, tek basamakta, yuksek
verimde ve saflikta elde edecek, defalarca kullaniima potansiyeli olan afinite jelleri
sentezlenmistir.

Bu calisma 1142030 nolu TUBITAK projesi tarafindan desteklenmistir.

Anahtar kelimeler: Laktoperoksidaz, Afinite Kromatografisi, Stlfanilamid Turevleri

Kaynaklar:
1. A. Atasever, H. Ozdemir, |. Gilcin, O.l. Kifrevioglu. Food Chem. 136 (2013) 864—870.
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Dioksin ve Dioksin Benzeri Bilesiklerin Dlizenleyici Analizleri

Devrim KAYAHAN

Sem A.S. Satis Miidiirii

Poliklorlu dibenzo-p-dioksinler (PCDD), poliklorlu dibenzofuranlar (PCDF) ve dioksin benzeri
poliklorlu bifeniller (DL-PCB) poliklorlu aromatik bilesiklerdir ve gelisimsel problemler, immun
sistem hasari ve kanser ile baglantilidirlar. Bu bilesikler eger énlem alinmazsa, besin zincirinde
birikmeden 6nce metalurji ve atik yakma gibi endustriyel proseslerle ¢evreye yayilabilir.

PCB esasli endustriyel yag atiklarinin uygunsuz imhasi, gevreye dioksinlerin yayilmasina ya da
dogrudan insan gidalarinda ve hayvan yemlerinde kontaminasyonlara neden olabilir.

Ulusal veya uluslararasi duzenlemelere gore, et, sut ve balik iceren gida numunelerinde dioksin
testini yapmak onemlidir. Dinya genelinde artan gida tedarik zincirlerinden dolayi ve 6zellikle
kriz olustugunda, bu tur testler igin ¢ok dusuk seviyelerde bilesiklerin tespiti ve kontrol
laboratuvarlarinda daha fazla test kapasitesi ihtiyaci gerekmektedir,

Agilent son dizenleme degisikliklerinden etkilenen veriler igin ve ylksek kalitede metodlar
uretmek amaciyla bu analizde triple quadrupole GC/MS/MS teknolojisinin kullanimi igin
Avrupa’nin 6nde gelen fikir liderleriyle is birligi igerisindedir. Sonug¢ olarak, triple quadrupole
GC/MS/MS teknolojisi artik PCDD, PCDF ve DL-PCB’lerin varlidi ve seviyesinin tespitinde
konfirmasyon metodu olarak kabul edilmistir ve Agilent sistemleri yaygin olarak bu valide
operasyonlara adapte edilmigtir.

Agilent metod 06zellikleriyle guglu triple quadrupole GC/MS/MS sistemi, yuksek hassasiyetli El
iyon kaynagdiyla, PCDD, PCDF, PCB’ler ve onlarin 13C izotop etiketli standardlari i¢in yenilikgi
“Locked Retention Times” ve veri tabani “SRM” gegislerine ve ayrica her numune igin Avrupa
Birligi Gida ve Yem Dulzenlemelerine gore zehirli esdeger (TEQ) hesaplarinin 6zel raporuna
erisimlidir. Kompleks matrikslerde uygun numune hazirlama yaklagimlariyla biraraya getirilmis
yuksek oranda tekrarlanabilir dlgimler ve dusik fg/g seviyelerinin asagisinda kantitasyon da
yine bu sistemle mumkundur.
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Noskapinin LC-MS/MS Teknigi ile Zorlanmis Kosullardaki
Bozunurluk Urtinlerinin Tayini

ibrahim BULDUK?, Stileyman GOKCE”
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Noskapin bir opioid olup benzilizokinolin alkaloiddir. in vitro ¢alismalar noskapinin beyin timori,
akciger kanseri, yumurtalik ve kolon kanseri, kemik iligi ve cilt kanserinin de dahil oldugu cesitli
tumor tiplerinde potansiyel anti-timér aktiviteye sahip oldugunu gdéstermisken® in vivo
calismalar ise noskapinin akciger, lenf, prostat ve meme kanserinde anti-kanser ozelliklere
sahip oldugunu ortaya cikarmistir®*®,

Bu calismada stres altinda bozunma c¢alismalarindan elde edilen bilgiye dayali noskapinin
kararhligi arastiriimistir. Bunun igin noskapin ICH klavuzu uyarinca zorunlu hidrolitik(asidik,
bazik ve notur) oksidatif, fotolitik ve termal strese tabi tutuldu. Noskapin ve bozunma Urinlerinin
ayrilmasi i¢in ACE 5 C-18, 250 x 4,6 mm (5 mikron) kolon kullaniimistir. Ayirma 10:90 (v/v)
metanol-su ve %0,1 formik asit ortaminda gergeklestiriimistir. Kitle analizlerinde EJS-ESI
teknigi ve pozitif iyon modda bozunurluk drinleri gézlemlenmistir. Noskapin diger stres
ortamlarinda kararli iken asidik, bazik, oksidatif ve termal kosullar altinda bozunmustur.

Anahtar kelimeler: Noskapin, bozunma drtnleri, LC-Ms/Ms

Kaynaklar:

1. JW. Landen, R. Lang, S.J. McMahon, N.M. Rusan, A.M. Yvon, AW. Adams, M.D. Sorcinelli, R. Campbell, P.
Bonaccorsi, J.C. Ansel, D.R. Archer, P. Wadsworth, C.A. Armstrong, H.C. Joshi, Noscapine alters microtubule
dynamics in living cells and inhibits the progression of melanoma, Cancer Res. 62 (14) (2002) 4109-4114.

2. T. Jackson, M.B. Chougule, N. Ichite, R.R. Patlolla, M. Singh, Antitumor activity of noscapine in human non-
small cell lung cancer xenograft model, Cancer Chemother. Pharmacol. 63 (1) (2008) 117-126.

3. EW. Newcomb, Y. Lukyanov, I. Smirnova, T. Schnee, D. Zagzag, Noscapine induces apoptosis in human
glioma cells by an apoptosisinducing factor-dependent pathway, Anticancer Drugs 19 (6) (2008) 553-563.

4. K. Ye, Y. Ke, N. Keshava, J. Shanks, J.A. Kapp, R.R. Tekmal, J. Petros, H.C. Joshi, Opium alkaloid noscapine
is an antitumor agent that arrests metaphase and induces apoptosis in dividing cells, Proc. Natl Acad. Sci. USA 95
(4) (1998) 1601-1606.

5. Y. Ke, K. Ye, H.E. Grossniklaus, D.R. Archer, H.C. Joshi, J.A. Kapp, Noscapine inhibits tumor growth with little
toxicity to normal tissues or inhibition of immune responses, Cancer Immunol. Immunother. 49 (4-5) (2000) 217—-
225.

6. |. Barken, J. Geller, M. Rogosnitzky, Noscapine inhibits human prostate cancer progression and metastasis in a
mouse model, Anticancer Res. 28 (6A) (2008) 3701-3704.
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Okratoksin A’ nin HPLC-FLD ile Tayini Oncesi iyonik Sivi Bazh Dispersif
Sivi Sivi Mikroekstraksiyon Teknigi Kullanilarak Zenginlestirilmesi

Hayriye Mine ANTEP, Serap Seyhan BOZKURT

Dokuz Eyliil Universitesi Fen Fakiiltesi Kimya Boliimii, Tinaztepe Kampiisii, [ZMIR
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Okratoksin A (OTA), uluslararasi kanser arastirma Orgutli tarafindan kanserojen olarak
siniflandinimis, Penicillium ve Aspergillus tiirii mantarlar tarafindan dretilen, tahil triinleri basta
olmak Uzere, kahve, baharatlar, kurutulmus meyveler ve bira, sarap gibi alkollii iceceklerde
Siklikla bulunan bir mikotoksindir (1-2). OTA’ nin tayin éncesi zenginlestiriimesi i¢in kullanilan
ekstraksiyon gesgitlerinden biri de dispersif sivi sivi mikroekstraksiyon teknigi (DLLME)’dir.
DLLME, organik ve inorganik analitlerin sulu érneklerden tayinleri dncesinde zenginlestiriimesi
icin yaygin sekilde kullanilan bir ekstraksiyon tuartdur (3-4). Bu ekstraksiyonda son zamanlarda
ekstraktant olarak klorlu organik cozlctler yerine gevreyle dost, yuksek dagilma 6zelligine,
dUsuk uguculuga ve termal kararliliga sahip iyonik sivilar kullaniimaya baglanmigtir (5).

Bu calismada OTA’ nin HPLC-FLD ile kromatografik tayini 6ncesi zenginlestiriimesi i¢in iyonik
sivi bazli DLLME teknigi uygulanmigtir. Ekstraktant olarak 1-metil-3-oktilimidazolyum
hegzaflorofosfat, dispersif ¢ozucu olarak etanol kullaniimigtir. Ekstraksiyon iglemi pH 2 de,
ortama tuz eklenmeden 2 dakikada gergeklestiriimistir. Geligtirilen yontem misir ve bugday
orneklerine basari ile uygulanmistir.

Anahtar kelimeler: Okratoksin A, iyonik sivi, dispersif sivi sivi mikroekstraksiyonu, HPLC-FLD.

Kaynaklar:

1. International Agency for Research on Cancer, IARC. 1993. IARC monographs, Lyon, France, 3

2. K. T. N. Nguyen, D. Ryu. Food Control, 40 (2014), 140-144.

3. A. Daneshfar, T. Khezeli, H. J. Lotfi. Journal of Chromatography B, 877 (2009), 456-460.

4. A. V. Herrera-Herrera, J. Hernandez-Borges, T. M. Borges-Miquel, M. A. Rodriguez-Delgada. Journal of
Pharmaceutical & Biomedical Analysis, 75 (2013) 130-137.

5. P. Sun, D. W. Armstrong. Analytica Chimica Acta, 661 (2010), 1-16.
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icme sularinda Olusan Haloasetonitrillerin Gaz Kromatografisi ile Analizi
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Dezenfeksiyon surecinde suda bulunan dogal organik maddeler (DOM) ve inorganik maddeler
(Br, I, NO* gibi) ile klor gibi dezenfektanlar reaksiyona girerek mutajenik ve karsinojenik olan
dezenfeksiyon yan driinlerinin (DYU) olusturmaktadir™”. Karakteristik fonksiyonel grup olarak
azot iceren DYU'ler, azot bazli DYU (A-DYU) olarak tanimlanir. Yapilan yeni toksikoloji
calismalarina gére A-DYU'ler c¢ok dusiik konsantrasyonlarda olusmalarina ragmen,
trihalometanlarin (THM) ve haloasetik asit (HAA) gibi karbon bazli DYU’lerden (K-DYU) cok
daha sitotoksik ve genotoksiktir®*°. Ancak literatiirde A-DYU konusunda galismalar sinirlidir.
Haloasetonitriller (HAN) sularda tespit edilen A-DYU gruplarindandir. Dikloroasetonitril
(DCAN), Bromokloroasetonitril (BCAN), Dibromoasetonitril (DBAN), Trikloroasetonitril (TCAN),
Bromoasetonitril (BAN), kloroasetonitril (CAN) lerden olusmaktadir. A-DYU'ler 6zellikle
HAN’lar konusunda sistematik ¢alismalara ihtiya¢ vardir ve bu konuda g¢alismalarin artmasi igin
disik konsantrasyonlarda olugan bu DYU tirlerinin dogru olarak o&lgliimesi 6énem arz
etmektedir. A-DYU icin hassas analitk metotlarin gelistirimesi icin cesitli ekstraksiyon
yontemleri ve cihazlar test edilmektedir. Bu ¢alismanin amaci THM ve HAN’larin ayni sivi sivi
ektraksiyon metotu kullanilarak gaz kromatografisi-elektron yakalama dedektéri (GC-ECD)
teknigi ile kantitatif olarak tek bir metot kullanilarak icme sularinda analiz edilmesidir. Gaz
kromatografisi yonteminde uygun metot ve kolon segcildiginde diger yontemlere gore deteksiyon
limitleri daha dusuktur. Cesitli parametreler optimize edilerek basarili bir sekilde uygulanan
yontem ile THM ve HAN’lar ayni anda analiz edilmesi saglanmistir. Tek ektraksiyon ve GC
metodunun olmasi ile kimyasal kullanimi azaltilmig ve analiz suresi kisalmistir.

Anahtar Kelimeler: igme suyu, gaz kromatografi-elektron yakalama dedektorii, haloasetonitriller
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Bu arastirmada japon bildircini rasyonlarina farkli oranlarda ilave edilen keten tohumu yaginin
yumurta sarisinda bulunan omega-3 yag asidi kompozisyonlari Uzerine etkileri incelenmigtir.
Calismada 120 adet 10 haftalik yasta japon bildircini (Coturnix coturnix japonica) kullanilimistir.
Her bir grup 30 bildircindan olugsan, dort gruba bolinmustir. Denemede, rasyonlara, keten
tohumu yaginin % 0, 1, 2 ve 3 seviyeleri ilave edilmistir. 21 gun siren denemenin sonunda her
alt gruptan yumurta alinarak analiz edilmigtir. Yumurta sarilarinin yag asidi kompozisyonlari gaz
kromatografisi (Shimadzu GC-15A) cihazinda belirlenmistir.  Bildircin  yumurtalarinin
kompozisyonlarinda yirmi yedi farkli yag asidi belirlenmistir. Dort gruptan elde edilen
yumurtalarin ham yag oranlarinda farkhlik bulunmamigstir. Rasyonlarda linolenik asitin artmasi,
yumurtadaki arasidonik asitin oranini azaltmistir. Yemlerine keten tohumu yagi ilave edilen
deneme gruplarina ait yumurta sarisi w-3 yag asidi seviyesi, kontrol grubundaki yag asidi
seviyesinden daha yuksektir. Rasyonlara keten tohumu yagi ilavesi, yumurtadaki w-3 yag asidi
oranini artirmigtir. Denemenin sonunda w-3/w-6 orani 0.05°den (kontrol), 0.18'e (3.0%)
yukselmistir. Japon bildircinlarinda keten tohumu yagr miktari artinldigi zaman, yumurtadaki
omega-3 yag asitleri orani artar.

Anahtar kelimeler: Japon bildircini yumurtasi, Omega3, Yag asidi, Keten tohumu yagi
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Poli aromatik hidrokarbonlar (PAH) iki ya da daha fazla aromatik halkadan olusan, karbon ve hidrojen
atomlarini iceren organik bilesiklerdir. PAH larin kaynaklari yanma ve/veya petrol kokenli olabilir.
Dogada yuzden fazla PAH olmasina ragmen, Gida Bilimleri Komitesi, Amerika Arastirma Merkezi ve
Avrupa Birligi yaptigi arastirmalarda bunlarin on alti tanesinin mutogenetik/genotoksik ve kanserojenik
Ozellikte oldugunu kanitlamistir. Bu nedenle Uluslararasi Kanser Arastirma Merkezi ve Amerikan Cevre
Arastirma Merkezleri tarafindan bu maddeler kanserojen ve c¢evre Kkirleticisi olarak kabul edilmis ve
insanlarin PAH’lara hava, su ve toprak araciligiyla, ama ¢ogunlukla gida tuketimi ile maruz kalindigi
bildirilmigtir. 2002 yilinda, Avrupa Komisyonu'nun Bilimsel Komitesi (SCF), bu 16 PAH’in insan saghgi
icin endise verici oldugu ve gidalarda 6ncelikli olarak izlenmesi gerektigi sonucuna varmistir [1-5].
Bununla birlikte, farkli gida érneklerindeki PAH analizi igin gesitli metotlar gelistirilmistir. Fakat rutinde
uygulanan cogu metot, belirtilen azami limitleri ile gida 6rneklerinin uygunlugunu kontrol etmek ve
mevzuatin uygulanmasi igin kullanilir. Bu yontemlerin performansi, dusik dizeyde PAH igeren gida
drinlerine maruziyetin degerlendiriimesi ve guvenilir verilerinin olusturulmasi igin uygun degildir. Bu
nedenle, temel besin maddelerinden biri olan ekmek gibi oldukg¢a disik seviyede PAH iceren besinlerin
analizi i¢cin yontem belirlenmesi gerekmektedir. Bu amagla ¢alismada, ekmek gibi tahilli gidalarda AB
oncelikli PAH’larin (4PAH (benz[a]anthracene (BaA), benzo[a]pyrene (BaP), benzo[b]fluoranthene (BbF)
and chrysene (CHR)) analizi igin 0.1 pg/kg duzeyinde hizli ve duyarl bir érnek hazirlama metodu
gelistiriimistir. Gelistirilen metot, Basingh Sivi Ekstraksiyonu (PLE) ardindan temizleme adimi olarak
silika kati faz ekstraksiyonu (SPE) ve direkt izotop seyreltme yontemiyle GC-MS analizini
kapsamaktadir. Metodun validasyonu, Eurachem rehberlik belgelerine gore ve Avrupa Komisyonu
yonetmeligine (Commision Regulation No 836/2011) uygun olarak yapilmistir [6-7]. Onerilen metodun
¢alisma araligi her bir analit icin 0.1- 12.5 ug/kg araliginda, gézlenebilme ve tayin sinirlari sirasiyla 0.02-
0.03 pg/kg ve 0.03-0.05 pg/kg arahginda tespit edilmistir. Ayrica metodun geri kazanimi ekmek
orneklerine **C-isaretlenmis PAH larin ilave ediimesiyle hesaplanmis ve % 86-91 araliginda oldugu
gorulmustir. Son olarak metot marketlerde satisi yapilan farkl ekmek érneklerine basarili bir sekilde
uygulanmistir.

Anahtar kelimeler: Poli aromatik hidrokarbonlar, Ekstraksiyon, Kromatografi, Ekmekte PAH analizi
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Poliklorlu bifeniller (PCBs) kalici organik kirleticiler olarak tanimlanan ve 209 farkh kongenerden olusan
sentetik organik bilesiklerdir. PCB’ler plastiklerde, ylzey kaplamada, mirekkepte, yapistiricilarda, alev
geciktiricilerde, pestisitlerde ve boyalarda kullaniimaktadir. Kimyasal ve 1sil stabilitesi sebebiyle
transformator ve kapasitorlerde dielektrik akigskani olarak kullaniimaktadir. PCB’ler kalicilik ve hidrofobik
karakterleri sebebiyle toprak ve sedimentte akimile olabilmektedir. Bu bilesikler toksik &zellikleri
sebebiyle zararli maddeler olarak siniflandiriimakta, noérolojik, dermatolojik ve akciger hastaliklari gibi
cesitli saghk problemlerine yol acabilmektedir. Bu nedenle PCB’lerin ¢evre ortamlarindaki miktarlarinin
tayinleri 6nemlidir.

Kompleks matrikslerde iz seviyedeki organik kirleticileri tayin edebilmek igin ekstraksiyon, temizleme ve
kromatografik analiz ¢caligmalari gerceklestiriimektedir. Kati matriksten hedef bilesiklerin ekstraksiyonu
icin sokshlet, calkalama, sonikasyon, mikrodalga destekli ekstraksiyon, sUperkritik akigkan
ekstraksiyonu, hizlandiriimis solvent ekstraksiyonu ve basingl sivi ekstraksiyon gibi ydntemler
kullanilabilmektedir. Bu tekniklerin tercih edilebilirlikleri geri kazanim, tekrarlanabilirlik, kolay
uygulanabilirlik, minimum solvent kullanimi ve ekstraksiyon siresine bagli olabilmektedir. Sokshlet ve
calkalama ekstraksiyon metotlari diger yontemlere gére zaman gerektiren ve fazla miktarda solvent
kullanimi olan ekstraksiyon yontemleridir. Mikrodalga destekli ekstraksiyon ve hizlandiriimis solvent
ekstraksiyonu yontemleri konsantre etme ve temizleme asamalari gerektirmekte olup, zaman ve analiz
maliyetini artirmaktadir. Ultrasonik ekstraksiyon proseduri dusuk ekipman maliyeti ve isletme kolaylgi
gibi avantajlari ile topraktan hedef bilesiklerin ekstraksiyonu icin sokshlet ve calkalama ektraksiyon
yontemlerine alternatif olarak kullanilabilmektedir. Calisma kapsaminda toprak oOrneklerindeki PCB
bilesiklerinin kalinti analizleri i¢in gergeklestirilen minyatirize ultrasonik solvent ekstraksiyon metodu
sunulmustur®. Metot performansini etkileyen numune miktari, ekstraksiyon solvent hacmi, ekstraksiyon
sayisi gibi faktorler 2° faktoriyel deneysel tasarim kullanilarak optimize edilmistir. Sonuglara gére
topraktan PCB bilesiklerinin optimum ekstraksiyonu igin 1.5 g toprak ornegi, 2 mL aseton/petrol eteri
(1/1, viv) ile 5 dakikalik sonikasyon ile 3 defa ekstrakte edilmigtir. Elde edilen ekstrakt, 0.5 g %5 deaktif
aluminyum oksit iceren mikro-o6lgekli temizleme kolonundan gegirilerek temizlenmigstir. PCB bilesiklerinin
kantitatif analizleri gaz kromatografi-kitle spektrometri (GC-MS) sistemi ile gergeklestirilmistir. 40 pg/kg
ile 120 pg/kg arasindaki fortifikasyon seviyesi icin hedef bilesiklere ait geri kazanim degerleri >%90
olarak (RSD<%7) tespit edilmistir. PCB bilesiklerine ait dedeksiyon limitleri (LOD) 0.003 pg/kg ile 0.006
Mag/kg arasinda degismektedir. Minyatirize ultrasonik ekstraksiyon metodunun gergek toprak numuneleri
Uzerinde uygulanabilirligi geleneksel sokshlet, calkalama ve ultrasonik ekstraksiyon yontemleri ile
gecgeklestirilen analiz  sonuglari ile karsilastirilarak  degerlendirilmigtir.  Diger yontemler ile
karsilastirildiginda, toprak Orneklerinden PCB bilegiklerinin ekstraksiyonu igin optimize edilen
minyatlrize ultrasonik solvent ekstraksiyon yonteminin daha az miktarda numune ve ekstraksiyon
solventi gerektiren, hizli ve kolay uygulanabilen, diisik maliyetli bir ydntem oldugu tespit edilmigtir.

Anahtar kelimeler: Poliklorlu bifeniller, ultrasonik solvent ekstraksiyon, toprak analizi.
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Organoklorlu pestisitler (OCPs) c¢evre ortamlarinda bulunan en 6nemli kalici organik
kirleticilerden birisidir. Bu bilegikler toksisitesi, potansiyel bioakimulasyonu ve biyolojik
parcalanmaya karsi direngli olmasi sebebiyle Ozellikle insan sagligi agisindan risk
sergilemektedirler. Bu nedenle farkh c¢evresel martikslerde OCP bilesiklerinin tespiti ve
izlenmesi onemlidir. OCP bilesiklerinin sulardaki tespitleri icin geleneksel sivi-sivi ekstraksiyon
(LLE) ve kati faz ekstraksiyon (SPE) yontemleri yaygin olarak kullaniimaktadir. Ancak bu
yontemlerin yuksek hacimlerde organik solvent gerektirmesi, analiz slresinin uzun olmasi ve
yogun laboratuar ¢alismasi gerektirmesi gibi sebeplerle son zamanlarda yeni sivi-sivi mikro-
ekstraksiyon sistemleri gelistiriimigtir. Bunlar dispersif sivi-sivi mikro-ekstraksiyon (DLLME),
sivi-faz mikro-ekstraksiyon (LPME), tek damla mikro-ekstraksiyon (SDME), ultrases destekli
emulsifikasyon mikro-ekstraksiyon (USAEME), vorteks destekli sivi-sivi mikro-ekstraksiyon
(VALLME) yontemleri seklinde siralanabilir.

Bu galismada su ve atiksularda organoklorlu pestisitlerin tespiti igin gelistirlen USAEME ve
VALLME metotlari sunulmustur 2. OCP bilesiklerinin kantitatif analizleri gaz kromatografi-pi-
elektron yakalayici dedektor (GC-u-ECD) ve gaz kromatografi-kitle spektrometri (GC-MS)
sistemleri ile gergeklestiriimigtir. USAEME proseduriinde en uygun ekstrasiyon solventi ve
solvent hacmi belirlendikten sonra 2° faktoriyel deneysel tasarim kullanilarak ekstraksiyon
zamani, santrifijleme zamani ve numunenin iyonik siddeti optimize edilmistir. Optimize
USAEME metoduna gére 10 mL su numunesi 200 pL kloroform ile 15 dakika ekstrakte
edildikten sonra 4000 rpm de 5 dak santrifiij edilmistir. Ug farkh fortifikasyon seviyesi (0.5-5
pg/L) igin OCP bilegiklerine ait geri kazanim verimleri %96'nin Uzerinde (RSD <%9) tespit
edilmigtir. Dedeksiyon limiti (LOD) degerleri galigilan hedef bilesikler i¢cin 0.02 pg/L ile 0.016
Mg/L arasinda elde edilmistir. VALLME prosedurtiinde en uygun ekstraksiyon solvent tlru ve
vorteks donme hizi tespit edildikten sonra ekstraksiyon zamani, ekstraksiyon solvent hacmi ve
numunenin iyonik siddeti 2° faktériyel deneysel tasarim kullanilarak optimize edilmistir.
Optimum ekstraksiyon sartlari, 5 mL su numunesi 50 yL bromoform ile 2 dakika suresince 3000
rom de ekstrakte edilmis ve 5 dakika 4000 rpm de santrijuj edilmigtir. OCP bilesiklerinin LOD
degerleri 0.011-0.052 ug/L arasinda degisirken, 0.1 ug/L ile 5 pg/L arasinda degisen
konsantrasyonlar igin fortifikasyon deneyleri sonucunda geri kazanim degerleri %96’nin
uzerinde (RSD <%6) tespit edilmistir. USAEME ve VALLME metotlarinin performansi gergek su
numuneleri Gzerinde geleneksel LLE ve SPE yodntemleri ile mukayese edilmistir. Gelistirilen
USAEME ve VALLME metotlari musluk suyu, kuyu suyu, gol suyu, evsel atiksu ve aritiimis
evsel atiksu gibi gergek su numunelerine basari bir sekilde uygulanmistir. Elde edilen sonuglar
geligtirien USAEME ve VALLME metotlarinin su ve atiksu numunlerinde OCP bilesiklerinin
analizleri i¢in uygun, hizli ve kolay bir sekilde uygulanabilecegini gostermigtir.

Anahtar kelimeler: Organoklorlu pestisitler, ultrases destekli emiilsifikasyon mikro-ekstraksiyon, vorteks
destekli sivi-sivi mikro-ekstraksiyon, su analizi.
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Kanser ilaglarinin tiketimi dinya ve Ulkemizde giderek artmakta ve buna paralel olarak cevresel
ortamlara ulasan kanser ilaclarinin miktarlari da artmaktadir. Kanser ilaglarinin baglica ¢evresel kaynagi
tedavi goren hastalarin kanalizasyon sistemine verilen metabolizma atiklaridir. 1980’lerin sonlarindan
beri sucul cevrede farkli kanser ilaglari ng/L seviyelerinde tespit edilmektedir'. Kanser ilaglarinin analizi
icin gelistirilen ilk metot sivi kromatografi-ultraviyole (LC-UV) dedeksiyon temeline dayanmaktadir. Bu
metotlar hedef ilaglarin yliksek konsantrasyonda bulundugu numunelerin analizi igin uygundur. 1990’l
yillarda bitin analitik prosedirt kolaylastiran ve numune hazirlama basamaklarini azaltan yutksek
hassas ve segicilige sahip kitle spekrometresi kanser ilaglarinin analizi igin gelistirilmistir. HPLC-MS
bugln kanser ilaglarinin analizi icin en etkili metotlardan bir tanesidir. LOD degerleri genellikle ng/mL
seviyelerinde tespit edilebilmektedir. Su ve atiksularda kanser ilaglarinin analizlerinden 6nce hedef
bilesiklerin konsantre hale gelmesine imkan veren ve girisimleri engelleyen numune hazirlama
basamaklari uygulanmaktadir. Cogunlukla numune laboratuvara getirildigi zaman 0.45 pm yada 0.2 ym
cam fiber filtre kullanilarak filtrasyon islemi gergeklestirilir. Ekstraksiyon islemi igin genellikle tercih edilen
yontem kati faz ekstraksiyon metodudur. Yapilan ¢alismalara bakildiginda, SPE metodunda genellikle
Oasis HLB, Oasis MCX ve MAX kartuslari kullaniimaktadir. Ayrica kanser ilaglarinin tespiti igin kapiler
elektroforez UV dedeksiyon (CE-UV), amperometrik dedeksiyon veya lazer florans (CE-LIF), GC-MS,
Raman spektroskopisi, kizil 6tesi spektrometresi (IR) gibi analitik tekniklerde kullanilabilmektedir?.
Calisma kapsaminda Tamoxifen

(TAM), Cyclophosphamide (CP), |J|
Ifosfamide (IFO) ve Etoposide (ETO) = . |
bilesiklerinin su ve atiksulardaki tespiti igin == % I

[ ' ]

analitik metot galismasi gergeklestirilmistir.
Analitik prosedir EPA Method 1694 (US EPA, 2007) esas alinarak bazi modifikasyonlar ile
geligtiriimistir. Su o6rneklerinin 6n ekstraksiyonu Oasis HLB kartusunun kullanildigi SPE sistemi ile
gergeklestiriimistir. Hedef bilesiklerin kantitatif analizleri HPLC/MS sistemi ile gergeklestiriimistir.
CGalisilan hedef bilesikler igin elde edilen LOD, LOQ, dogrusal cevap aralidi, lineerlik, tekrarlanabilirlik
degerleri asagidaki tabloda sunulmustur.

Dogrusal 2 Tekrarlanabilirlik
Bilesik ad1 LOD LOQ cevap aralifl R (RSD) n=6
ng/L ng/L ng/uL %
IFO 0.028 0.096 0.0001-10 0.9959 8.44
CP 0.049 0.164 0.0001-10 0.9976 5.72
ETO 0.406 1.350 0.001-10 0.9999 8.21
TAM 0.018 0.060 0.0001-10 0.9962 3.90

Tesekkiir — Bu calisma TUBA-GEBIP Projesi kapsaminda desteklenmistir.

Anahtar kelimeler: Kanser ilaglari, kati faz ekstraksiyon, ylksek performansli sivi kromatografi, kitle
spektrometresi
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Antibiyotikler, enfeksiyonlari dnlemek ve tedavi amaciyla tipta ve veteriner hekimlikte kullaniimalarinin
yani sira balik ciftliklerinde ve hayvancilikta buyime faktori olarak da yaygin kullanilan, farmasétik
bilesiklerin en énemli gruplarindan birisidir. Hastane ve diger kaynaklardan, atiksu aritma tesisine ulasan
antibiyotik bilesikleri ile ilgili az sayida galisma yapilmigtir. Antibiyotiklerin cevredeki olusumlari ve
akibetiyle ilgili sistematik calismalar hala bir ¢ok Ulkede yapilmamaktadir. Bu maddelerin c¢evredeki
konsantrasyonu, birikime neden olabilecegi ve sucul ve karasal ekosistemi etkileyecegi igin son derece
onemlidir'. Cevre ortamlarinda antibiyotiklerin analizleri, hem analizlenen matriksin kompleks olmasi
hem de cevresel sularda hedef bilesiklerin genellikle disik konsantrasyonlarda (ng/L) bulunmasi
sebebiyle zorluklar sunmaktadir. Antibiyotiklerin analizi icin kullanilan analitik prosedur, 6rnekleme,
numune hazirlama, kromatografik ayirma, tespit ve data analizi agsamalarindan olusmaktadir. Numune
alma ve numune hazirlama asamalari, analiz suresinin %80’inden fazlasini aldidi i¢cin son derece
onemlidir’. Genellikle, 24 saatlik kompozit &rnekleme yapilmaktadir. Numune hazirlama safhasi,
filtreleme, pH ayarlamasi ve bazi kimyasallarin ilavesini icermektedir. Cevre ortamlarindaki genellikle
disuk konsantrasyonlardaki antibiyotiklerin tespiti icin éncelikle 6n konsantrasyon asamasi gereklidir.
Kati faz ekstraksiyon metodu (SPE) numune 6n konsantrasyonu icin secilen bir metot olup genellikle
onu sivi kromatografi analizi (LC) takip etmektedir. Yapilan calismalara bakildiginda, antibiyotiklerin
analizinde SPE metodunda genellikle Oasis HLB, Oasis MCX, Strata X kartuslari kullaniimaktadir. SPE
metodu, kartus sartlandirma, elute etme ve yilkama asamalarini icermektedir. Analizler genellikle HPLC-
MS/MS-MS sistemleri ve HPLC-UV/FD sistemleri ile gerceklestirimektedir.

Bu calismada atiksularda Trimethoprim, Oxytetracycline, Erythromycin, Clarithromycin, Azythromycin,
Doxycycline, Sulfamethazine, Ciprofloxacin, Chlortetracycline, Sulfamethoxazole antibiyotiklerinin tespiti
icin metot galismasi yapiimistir. Analitik prosedir EPA Method 1694 (US EPA, 2007) esas alinarak bazi
modifikasyonlar ile gelistiriimigtir. Atiksu 6rneklerinin ekstraksiyonu igin kullanilan metodun dogrulugu ve
tekrarlanabilirligi, su icerisine farkli konsantrasyonlarda antibiyotik bilesiklerinin spike yapilmasi ile
calisilmistir. Su ve atiksu érnekleri 1.2 um gézenek g¢apina sahip cam fiber filtreden siuzuldikten sonra
0.45 ym gbézenek g¢apina sahip nylon membran filtreden gegirilmistir. %0.1 Na,EDTA eklendikten sonra
su orneklerinin 6n ekstraksiyonu SPE sistemi ile gergeklestirilmistir. Oasis HLB (60 mg, 3 mL) kartusu 5
mL methanol ve 5 mL saf su ile sartlandirildiktan sonra su ve atiksu numuneleri kartusa yuklenmigtir.
Numune 6n konsantrasyonundan sonra kartus 5 mL saf su ile yikanmis ve kartustan 5 dakika hava
gegirilmigtir. Kartus icerisindeki bilesiklerin elisyonu 2x4 mL methanol ile gergeklestiriimistir. Ekstrakt
azot gazi altinda kuruyana kadar buharlastiriimis ve 1 mL methanol/su (10/90, v/v) igerisinde yeniden
¢ozulmustir. Hedef bilesiklerin kantitatif analizleri HPLC/MS sistemi ile gergeklestiriimigtir. Calisilan
hedef bilesiklere ait LOD degerleri 0.001-0.074 ng/L, dogrusal cevap araligi 0.001-10 ng/uL, R* degerleri
0.9922-0.9999 aralijinda tekrarlanabilirlik degerleri (RSD) ise %1.52-9.12 araliinda elde edilmistir.

Tesekkiir — Bu ¢calisma TUBA-GEBIP Projesi kapsaminda desteklenmistir.

Anahtar Kelimeler: Antibiyotik, kati faz ekstraksiyon, yuksek performansli sivi kromatografi, kutle spektrometresi.
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2. M. Seifrtova, L. Novakova, C. Lino, A. Pena, P. Solich, Analytica Chimica Acta 649 (2009), 158-179.
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Bir Reaktor Cikisindaki Gaz Karigimlarinin
Agilent 7890A Model Bir Gaz Kromatografi ile Analizi
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Mikroaktivite Referans Reaktoru ¢ikisindaki gaz bilesimlerini tayin etmek icin Agilent 7890A tipi bir
gaz kromatografisi sistem c¢ikisina baglandi. GC Analiz islemi icin hazirlanirken, denge zamani 2
dakikaya ayarlandi. GC 5 dakika i¢in 50 °C’de tutuldu ve sonra, dakikada 20 °C sicaklik yiukselmesi
olacak sekilde 120°C’ye 22,5 dakikada gelmistir. TUm gaz analizlerinde GC isiticisi agik duruma
getirilerek sicakligi 250°C’ye ayarlandi. GC gaz girisi acik hale getirilerek basinci 3,5784 psi'ye
ayarlandi. GC Gaz akisi hatti agilarak toplam gaz akisi 5,854 ml/dak olarak ayarlandi. GC’de FID
ve TCD olmak lzere toplam iki dedektér mevcutdur. incelenen reaksiyonun gaz analizleri igin TCD
dedektort uygun oldugu igin, Gaz analizleri igin bu dedektdr kullaniimistir. Ayni zamanda, GC’de
gaz analizi icin iki kolon bulunmaktadir. Bunlardan birincisi Porapak Q kolonu olup 290 °C isletme
sicakligina kadar kullaniimakta olup, 15 m uzunlugunda kilcal bir kolundur. Bu kolon igin operasyon
giris basinci 3,5784 psi ve Referans gaz akigl debisi 4,9995 ml/dak olarak ayarlandi. GC de ikinci
kolon bir kilcal Molecular Sieve 5A kolonu olup maksimum isletme sicakligi 350°C ve uzunlugu 30
m’dir. Bu kolonun baslangi¢ sicakhgi 50 °C olarak ayarlanip kolon operasyon basinci 3,5784 psi ve
kolon akisi 3,236 ml/dakika’ya ayarlandi TCD dedektor isiticisi agik hale getirilerek 180 °C'ye
ayarlandi. GC igin referans akisi 20 ml/dakika olup, Negatif Polarite kapali halde tutulmustur. GC’de
seri halde baglanmis iki valf yer almaktadir. Birinci valfin yikleme zamani ve enjeksiyon zamani 0,5
dakika olarak ayarlanmigtir. Birinci valf, sifirinci dakikada agik durumda ve 0,5 dakika sonra kapali
pozisyona gelmektedir. ikinci valf, 5 dakika sonra agik duruma gelmekte ve 18’inci dakikada kapall
duruma gelmektedir. Analiz esnasinda, 23’Uncl dakikada dedektorin Negatif polaritesi agik hale
gelmekte ve 24,25'inci dakikada Dedektor Negatif Polaritesi Kapali duruma gelmektedir(1,2).
Agilent GC 7890 ile reaktor cikis gaz bilesimi analiz edilirken, reaktérden c¢ikan gazlarin GC
kolonunda Kalma Zamanlari (Elution Times) sirasi ile CO; icin 5,403 dakika, H,O icin 8,322 dakika,
H, icin 23,781 dakika, CH, i¢in 27,131 dakika ve CO igin 28,152 dakika olarak tespit edilmistir.
Bulunan bu degerlerin kalibrasyon verilerindeki Kalma Zamanlari(Elution Times) ile uyum icinde
oldugu gérilmistir(1). incelenen reaksiyon igin Analiz siiresi 31 dakika olarak tespit edilmistir.
Cunku, tum gazlar bu stire icinde analiz edilebilmektedir(1,2).
Tablo 1. GC ile yapilmis tipik bir gaz karigimi analiz sonucu, Sicaklik: 680 °C, Que= 20 ml/min

CH4+CO;,
(ml/dak)

Cco2

H20

H2

CH4

co

20

4.69809

2.53696

20.18484

6.35974

24.49143

40

9.73513

4.08991

17.53599

12.78464

26.73136

60

13.01081

4.54582

17.51714

16.72560

26.70449

80

15.72690

4.98240

15.31912

19.87432

26.56104

Not: Bu galigma Slovenya Ulusal Kimya Enstitiisii Laboratuvarlarinda yapilmigtir. Saglamis oldugu katkilardan dolay1
Prof.Levec ve diger Laboratuvar galisanlarina ve saglamis oldugu burs desteginden dolayr TUBITAK’a tesekkiirlerimi
sunarim.

Anahtar Kelimeler: gaz analizi, gaz kromatografisi, kalma zamanlari, dolgu maddesi, referans gaz
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Diuron ve Irgarol'iin HPLC Tayini ve Optimizasyon Sirecinin
Yapay Sinir Aglariyla Modellenmesi
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Deniz araglarinin su altinda kalan ylzeylerinin fouling organizmalar tarafindan kaplanmasi
olayina biyofouling denir. Biyofouling olayini 6nlemek amaciyla kullanilan ikinci nesil antifouling
boyalardan toksik biyositler deniz ekosistemine yayilmakta ve deniz organizmalarinda
genotoksik etki yaratmaktadir. Bu c¢alismanin amaci antifouling boyalarda yardimci biyosit
olarak kullanilan diuron ve irgarolin UV dedektorll yuksek performansli sivi kromatografisinde
(HPLC) kimyasal tayini ve HPLC optimizasyon sartlarinin yapay sinir aglari yoluyla (YSA)
modellenmesidir. Calismada, HPLC sartlari i¢cin Gatidou ve ark. (2005) yontemi baz alinmistir
[1-2]. HPLC'de ilgili biyositlerin optimizasyonuna yonelik elde edilen verilerin optimizasyon
sureci MATLAB 2013b programinda yer alan Artificial Neural Network (ANN) tool-box ile
modellenmistir. Bu c¢alismada yapay sinir aglari igin girdi (input) parametresi olarak kolon
sicakhgi, mobil faz olarak kullanilan asetonitril yuzdesi, akis hizi ve dalga boyu segilirken, ¢ikti
(output) parametresi olarak da allkkonma zamani kullaniimigtir. Levenberg-Marquardt
backpropagation algoritmasi kullanilarak yapilan optimizasyon c¢alismalarinda optimum néron
sayisinin diuron ve irgarol i¢in sirasiyla 20 ve 10, optimum égrenme-dogrulama test oraninin
ise diuron ve irgarol igin sirasiyla 80:10:10 ve 70:15:15 oldugu bulunmustur. nntool fonksiyonu
kullanildiktan sonra tahminde en basarili backpropagation algoritmalarinin diuron igin trainbfg,
trainbr, trainr; irgarol icin trainlm ve trainbr oldugu saptanmistir. YSA olusturulduktan deneysel
veriler ile YSA giktilar arasinda oldukga yiiksek pozitif korelasyon (R*=1) oldugu gdzlenmistir.
Veriler YSA’'nin HPLC optimizasyon c¢alismalarinda kullanilabilecek uygun ve etkili bir model
oldugunu gostermektedir. Sunulan ydntem antifouling boya formuilasyon c¢alismalarinda
uygulanabilir[3]. Bu proje TUBITAK (114Y046) tarafindan desteklenmektedir.

Anahtar kelimeler: Diuron, Irgarol, HPLC, modelleme, yapay sinir aglari
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Kadinlarda en sik gorulen kanser tipi olan meme kanseri, kansere bagl 6lim nedenleri
arasinda dinyada UgUnclU sirada yer almaktadir ve ¢6zimi igcin hormon tedavisi yaygin
kullaniimaktadir. Klinik g¢alismalar ile belirlenen yan etkilerinin azaltilmasi ve kanser
tedavisindeki etkinliginin daha da artirilmasi amaci ile arastirmacilar yeni ilag tasiyici sistemler
ve farkl uygulama sekilleri ile gesitli yaklasimlar gelistirmeye ¢alismaktadir. Calismanin amaci,
hormona duyarli metastatik meme kanseri tedavisinde tumor igine enjeksiyonu planlanan yeni
nesil bir anti-Ostrojenik molekul olan FLV yukli polimerik bazli nanopartikiler sistemlerin
hazirlanmasi, hazirlanan formulasyonlarin in-vitro Ozellikleri degerlendirilerek optimum
formulasyonlarin belirlenmesidir. Bu kapsamda gelistirilen polimerik tasiyici sistemlerin saf etkin
maddeye oranla daha yuksek bir antineoplastik aktiviteye sahip olduklari belirlenmistir.

Sekil: Fulvestrant kimyasal yapisi

Bu calismada FLV’nin kromatografik analizi optimize edilmis, basit, dogru, hizli, duyarh ve
tamamen yontem gecerlik testleri yapilmig yontemin geligtirimesi ve ilag dozaj sekillerine,
biyolojik numunelere ve polimerik bazli nanopartikillere uygulanmasi amacglanmistir. Bu
dogrultuda farkh dolgu materyallerine ve farkli uzunluklara sahip kolonlar; hareketli faz
kompozisyonlari ve bu fazlari olusturan tamponlama ajanlari, gesitli i¢ standartlar, akis hizlari,
kolon sicakligi optimizasyon galismalari yapilmig, analiz igin en uygun sartlar saptanmigtir.
XTerra RP 18, 4.6x250 mm; 5um kolon ve i¢ standart (IS) olarak efavirenz kullanilarak, 40 °C’
de 215 nm’ de izokratik hareketli faz sistemiyle 1 mL/dak akig hizinda analizler
gerceklestiriimistir. Allkonma zamani FLV ve IS igin sirasiyla 9.36, 5.76 dakika olarak
bulunmustur. Belirlenen sartlarda 1-300 pg/mL derisim araliginda dogrusallik elde edilmistir.
Onerilen yéntemle teshis siniri 0.016 pg/mL, tayin alt siniri 0.053 pg/mL olarak bulunmus ve
yontem ICH rehberine gore stabilite gostergeli olarak ve tamamen valide edilerek ila¢ dozaj
sekillerine, biyolojik numunelere ve gelistirilen polimerik-nanopartikillere  basariyla
uygulanmigtir.

Bu calisma TUBITAK tarafindan 112S290 no lu proje ile desteklenmistir.

40



S6zlt Sunum 20

Yas Meyve Sebzelerde Kullanilan Ditiyokarbamat Grubu Fungusitlerin
Gaz Kromatografisi Kiitle Spektrometresi (GC/MS) ile Analizi
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Yuksek oranda pestisit kalintisi iceren gidalar ile beslenen insanlar ve cevredeki diger
canlilarda akut ve kronik zehirlenmeler gorulebilmektedir. Bu sebeplerden dolayi insan ve gevre
sagligi acisindan gidalarda pestisitlerin tolere edilebilir miktarlarda olabilmesi igin pestisit kalinti
analizleri buyuk onem arz etmektedir. Kalinti analizlerinde guvenilir sonuglar verebilmek igin de
metot validasyon c¢aligmalari dogru ve dikkatli bir sekilde yapilmalidir. Bu galismada yas meyve
ve sebzelerde hastaliklar ile micadele de kullanilan fungusitlerin bir grubu olan ditiyokarbamat
bilesiklerinin, GC/MS (Gaz kromatografisi kitle spektrometresi) ile analizi ve metot validasyonu
gOsterilmistir. Domates ve UzUm matrikslerinde homojenize edilmis numuneden 50 g amber
siselere tartilmistir. Uzerine 40 ml izooktan ve 100 ml kalay (l1) kloriir eklenmistir. Siselerin agz
gaz cikigina izin vermeyecek sekilde kapatiimig ve galkalanmigtir. Daha sonra karbon disulfit
olusumu igin 80 °C’lik su banyosunda her 15 dakikada bir galkalanarak 1 saat bekletilmistir. Su
banyosundan sonra numuneler oda sicakligina kadar bekletiimis ve olusan ust faz viale alinip
GC/MS’'te enjeksiyon gerceklestiriimisti. SANCO/12571/2013 sayili dokimanda metot
performans kabul edilebilir degerlerinin geri alma degeri igin %70-120 arasinda, RSD
tekrarlanabilirlik degeri igin ise < 20 olmasi, genigletiimis belirsizlik degerinin %50’nin altinda
olmasinin gerektigi belirtimektedir. Buna gére domates ve Uzum matrikslerinde 50 ve 250
[Jg/kg konsantrasyonlarlnda elde edilen sonu¢larln] SANCO/12571/2013 say[llHokiiman[nlnl
kriterlerini  sa@ladiklari gérilmektedir. Ulkemiz ve dinyada kullanimina sikga rastlanan
ditiyokarbamatlar i¢in karbon disUlfite dontusmesi ile beraber GC/MS’te analizine olanak veren
bu metot, SANCO/12571/2013 sayili dokumanina gore metot performans kriterleri
dogrultusunda uygun goérulmastir. Bu metot ditiyokarbamat analizi yapacak laboratuarla
uygulanabilecek, fazla sarf malzeme gerektirmeyen, kolay ve guvenilir bir metottur.

Anahtar kelimeler: Fungusit, Ditiyokarbamat, GC/MS, Validasyon.
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Bu calismada rac-mandelik asit ve rac-2-fenil propiyonik asidin rezolisyonunu gergeklestirmek
amaciyla yeni bir Pirkle tip kiral sabit faz hazirlanmistir*%. Bunun icin 6nce sepharose-4B dolgu
maddesine uzatma kolu olarak L- tirozin takilmis ve bu uzatma koluna N-p-aminobenzil-(R)-2-
amino—1-butanol diazolama yoluyla kiral selektdr olarak baglanmistir. Bdylece yeni bir Pirkle tip
kolon hazirlanmistir®. Calismanin sonraki asamasinda, hazirlanmis kolon kullanilarak mandelik
asit ve 2-fenilpropiyonik asidin enantiyomerlerinin, mobil faz olarak ug¢ farkli pH (6-7-8)'da fosfat
tamponu ve (ig farkli konsantrasyonda (1, 3 ve 5mgmL™) gozeltileri kullanilarak rezoliisyonlari
saglanmistir. Rezolisyon sonunda ayrilan fraksiyonlar saflastirildiktan sonra, Chiralpak AD-H
kolon kullanilarak enantiyomerik fazlalik (ee) hesabi yapilmistir. HPLC ‘den elde edilen
sonuglara gore mandelik asit enantiyomerleri igin en yuksek ve en dusuk rezollisyonun ayni pH
degerinde (pH=6) elde edildigi gorulmustir. Ayrica ¢alisilan pH ve konsantrasyon degerleri ile
rezolisyon verimi arasinda onemli bir iligki tespit edilememistir. Sonuglar incelendiginde
mandelik asit enantiyomerleri icin genellikle R enantiyomeri lehine bir enantiyomerik fazlalik
oldugu goze carpmigtir. 2-fenil propiyonik asit icin en yuksek rezoliusyonun pH=8de ve
50mgmL™?  konsantrasyonunda, en disik rezolisyonun ise pH=6 ve 30mgmL™*
konsantrasyonunda oldugu gorulmustir. Calisilan pH ve konsantrasyon degerleri ile rezolisyon
verimi arasinda onemli bir iliski tespit edilememistir. Sonuglar incelendiginde 2-fenil propiyonik
asit enantiyomerleri igin genellikle R enantiyomeri lehine bir enantiyomerik fazlalik oldugu goéze
carpmistir. Calisma sonunda yapilan degerlendirmede bu yeni Pirkle tip kiral sabit fazin rac-
mandelik asit ve rac-2-fenil propiyonik asidin rezolisyon ¢alismalarinda kullanilabilegi anlagildi.

/Q H
\Oiﬁ COOH

|
—NH—(‘E —CH, OH
H

Anahtar kelimeler: a-arilpropiyonik asitler, Pirkle-tip sabit fazlar, Rasemik karigim.
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Kromatografik Yontemle Karakterizasyonu

Hiilya ELMALI GULBAS?, Belkis BILGIN ERAN®, Yesim HEPUZER GURSELS®
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Uygun sicaklik, basing ve konsantrasyon kosullari altinda sivi kristal faz gosteren polimerlere
sivi kristal polimerler veya akilli polimerler denir1. Akilli polimerler sahip olduklar kimyasal
dayanim, sertlik, duzenlenmedeki kararliliklari ve duasuk termal genlesme katsayisi gibi
Ozellikleri nedeniyle malzeme bilimi icin oldukga ilgi ¢ekici bir ¢calisma alanidirlar2. Sivi kristal
polimerler yapilarindaki mesogenik birimin etkisiyle sivi kristal 6zellik ve polimerik yapi
nedeniyle polimerik 6zelliklere sahiptirler. Bu malzemeler, bu 6zellikleri bakimindan iki farkh
acidan incelenirler2. Polimerlerin ortalama molekul agirhigini belirlemede ¢ok farkli metodlar
kullanilmasina ragmen, en yaygin kullanilan yontem jel gecirgenlik kromatografisidir (GPC)3.
Bu galismada, olefinik ug igeren monomerlerde polimerizasyonun mesogenik 6zelliklere etkisini,
monomerlerin polimerlesme davranislarini ve ¢ozucu turinun ortalama molekul agirhigina
etkisini incelemek amaciyla yan zincir homopolimerleri sentezlenmigstir. Reaksiyon siresi 7 gin
olarak belirlenmis, ¢dzlcu olarakta CHCI3 ve N-metilpirolidon segilmistir. Sentezlenen olefinik
uca sahip mesogenik salisilaldimin monomerlerin AIBN baglaticisi varliginda serbest radikal
polimerizasyonu yontemi ile yan zincir sivi kristal homopolimerleri elde edilmistir. Termotropik
smektik mesofaz gosteren monomerlerin yapilari (UV, IR, 'H-NMR, *C-NMR, MS) ve
homopolimerlerinin yapilari, (IR, *H-NMR) klasik spektroskopik yéntemler ile aydinlatiimistir.
Mesomorfik Ozellikleri polarizasyon mikroskobu ve diferansiyel tarama kalorimetrisi (DSC) ile
incelenmigtir. Yapilan incelemeler sonucunda, homopolimerizasyonun mesomorfik ozellikleri
degistirdigi gozlenmistir. Sentezlenen yan zincir homopolimerlerin molekul agirliklar jel
gegirgenlik kromatografisi (GPC) ile hesaplanmistir. Elde edilen homopolimerlerin ortalama
molekul agirhiklari literatirde yapilan ¢alismalarda elde edilen veriler ile uyum igerisinde oldugu
g6zlemlenmistir.

Anahtar Kelimeler: Salisilaldimin Monomer, Sivi Kristal Polimer, Mesogenik Yan Zincir Polimerler
Kaynaklar:
1. V. P. Shibaev, L. Lam, Liquid Crystalline and Mesogenic Polymers (1994)., Springer.

2. A. Blumstein, Polimeric Liquid Crystals (1985), Volume 28, First Edition, Plenum Press, New York and Londra.
3. M. Sacgak, Polimer Kimyasi (2004),Gazi Kitabevi, Ankara.
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Romatoid Artrit Hastaligi Teshisi igin Yluzey Plazmon Rezonans Temelli
Biyosensorlerin Hazirlanmasi
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Romatoid artrit (RA) vicudun kendi bagisiklik sisteminin saglikli hucrelere saldirdigi en yaygin
gorulen bir otoimmun bozukluktur. RA’nin hem eklemsel hem de sistemik etkileri vardir.
Simdiye kadar RA teshisinde en yaygin olarak romatiod faktér (RF) tayini kullaniimaktadir
ancak spesifik degildir. Siklik sitrulin iceren pepdide (CCP) karsi olusan antikorlar RA igin yeni
ve oldukga spesifik bir isaretleyicidir. Anti-CCP antikorlarinin RA tanisi i¢in 6zgullugu %91-98,
duyarliligi %41-68 oranindadir1,2. Molekuler baskilama; bir biyomolekll ya da sentetik bir
bilesikten olusan bir kalip molekuile tamamlayici olan 6zgul tanima ve baglanma bdlgeleri iceren
polimer agi olusturma teknolojisidir. Molekller baskilanmis polimerler, sentetik polimer
reseptorleri ya da saglam yapay antikorlar olarak bilinirler ve kolay uygulanabilirlikleri, yeniden
kullanilabilirlikleri, kararli, saglam polimer agi olusturabilmeleri, molekuler tanima yetenegine
sahip olmalari ve ucuz olmalari gibi avantajlari vardir3. Ylzey plazmon rezonans (SPR), metal
yluzeye yakin kirilma indisindeki degisiklikleri dlgmede kullanilan kusursuz bir yontemdir. SPR
temelli biyosensdrler, herhangi bir isaretlemeye gerek olmaksizin biyomolekiller arasindaki
etkilesimleri dlgmede kullanilabilir. Etkilesimleri es zamanli, dogrudan o6lgebilmek kinetik veya
termodinamik  parametrelerin, derisimin veya ligand-analit arasindaki etkilesimlerin
belirlenebilmesini saglamaktadir. SPR temelli biyosensodrler, hizli cevap suresine ve yuksek
secicilige sahip oldugu igin protein-protein, antikor-antijen, reseptor-ligand etkilesimlerinden,
dusuk molekdl agirhikh bilegiklerin  tanimlanmasina kadar ¢ok c¢esitli biyomolekuler
mekanizmalarin anlasiimasinda kullanilabilir4.

Bu calismada, model protein olarak secilen anti-CCP ile baskilanmis ve baskilanmamis SPR
biyosensorler hazirlanmigtir. Hazirlanan biyosensorler FTIR-ATR, AFM, elipsometre ve temas
acisi ile karakterize edilmistir. Karakterize edilen biyosensodrlerin Scatchard, Langmuir,
Freundlich, Langmuir-Freundlich izotermlerinden kinetik-afinite sabitleri belirlenmistir. Daha
sonra sensorun kararlihgi, segiciligi, spesifikligi ve tekrar kullanilabilirligi incelenmisgtir.

Anahtar kelimeler: Anti-CCP, biyosens6r, molekiler baskilama, romatoid artrit, ylzey plazmon
rezonans.

Kaynaklar:

1. E. Yilmaz, L. Uzun, A.Y. Rad, U. Kalyoncu, S. Unal, A.Denizli, Journal of Biomaterials Science, Polymer Edition,
19, (2008), 875—892.

2. M.A. Van Boekel, E.R. Vossenaar, F.H. van den Hoogen, W.J. van Venroo, Arthritis Research, 4, 2002, 87-93.
3. N. Bereli, Y. Saylan, L. Uzun, R. Say, A. Denizli, Separation and Purification Technology, 2011, 82, 28-35.

4. J. Homola, Chemical Reviews, 2008, 108, 462-493.
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Armut Yapraklarinda Arbutinin Kantitatif Analizi igin Metot Gelistirilmesi ve
Optimizasyonu
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Arbutin bir ¢ok tibbi bitkide bulunan ve dogal olarak olusan glikozittir. Arbutin iceren ilaglar basta
cilt kanseri tedavisi olmak Uzere idrar yollari enfeksiyonlarinin tedavisi, bébrek tasi tedauvisi,
yetigkinlerin cildinde gorulen ¢il ve leke gibi rahatsizliklarin tedavisinde cilt beyazlatma ajani
olarak kullanilir. Arbutinin potansiyel kaynagi armut yapraklaridir.

Bu calismada armut yapraklarindaki arbutinin kantitatif analizi igin HPLC-UV metodu geligtirildi.
HPLC metodu valide edildi. HPLC-UV analiz metodunda ACE 5 C-18, 250 x 4,6 mm (5 mikron)
kolon kullaniimistir. Ayirma 7:93 (v/v) metanol-su ortaminda gergeklestiriimigtir. Akig hizi 1.2
ml/dk. dedeksiyon 280 nm, enjeksiyon hacmi 10 pl ve analiz suresi 12 dk. idi. Armut
yapraklarindan ekstraksiyon islemi 0.1 molar HCI ¢dzeltisi ile ultrasonik banyoda yapildi. Armut
yapraklarindan arbutin ekstraksiyon islemi ultrason gucu, ekstraksiyon suresi ve ekstraksiyon
sicakligi parametreleri optimize edildi. Ultrason gucinin %25, ekstraksiyon suresinin 20 dk. ve
ekstraksiyon sicakiginin 60 °C olmasi gerektigi belirlendi. Bu kosullarda yapilan
ekstraksiyonlarda armut yapraklarinda arbutin igerigi % 3.23 olarak belirlendi.

OH

HO

HO|I"

HO  OH

Anahtar kelimeler: Arbutin, HPLC-UV, Ekstraksiyon

Kaynaklar: §

1. Jahodéf, L.; Jilek, P.; Patkova, M.; Dvofakova, V. Cesk. Farm. 1985, 34, 174.

2. Funayama, M.; Arakawa, H.; Yamamoto, R.; Nishino, T.; Shin, T.; Murao, S. Biosci.Biotech. Biochem. 1995, 59,
143.

3. Maeda, K.; Fukuda, M. J. Pharm. Exp. Ther. 1996, 276, 765.
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Fenol, Hidrokinon, Resersinol ve Katokolun
Spektrofotometrik HPLC ile Tayini
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Fenolik bilesikler son derece toksiktir ve bir gogu kansere neden olan maddeler olarak bilinirler
[1]. Ayrica, bu maddeler petrol ve petrol endustrisinden olusan atiksularda, ilag, plastik, boya ve
recine gibi endustrinin genis bir alaninda dagilm gdsterirler. EPA, 1 mg/L derisiminden daha
fazla fenolik madde bulunduran atiksulari yiksek éncelikli kirlenmis sular olarak belirlemigtir [2].
Yapilan galismada, fenolik bilesikler sinifindan fenol, hidrokinon, resersinol ve katekol icin 4-
aminoantipirin reaktifi kullanilarak fenoller kolon ©Oncesi tureviendiriimis ve ekstraksiyon
isleminden sonra bu turevler HPLC sisteminde spektrofotometrik detektor vasitasiyla ayirimi
saglanmis ve yontem, gevre numunelerine basari ile uygulanmigtir.

Anahtar Kelimeler: Fenol, HPLC, Spektrofotometre

Kaynaklar:
1. D. K. Singh, A. Mishra, Sep. Sci. Technol. 28 (1993) 1923-1927.
2. A.D. Eaton, E.W. Rice, R.B. Bair, (2005) APHA, Washington, D.C.
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Tlrevlendirilmigs Monolitik Kolonlarin Kapiler Elektrokromatografi Yontemi
(CEC) ile Protein Tayininde Kullanimi
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Kapiler elektrokromatografi (CEC) sistemi son yillarda gelistiriimis, sivi kromatografi (LC) ve
kapiler elektroforez (CE) tekniklerinin birlesimi ile olusturulmus hibrit bir teknolojidir. Kapiler
elektrokromatografi, mobil faz ya da tamponun kolon boyunca basing etkisinden ziyade, elektrik
alani etkisiyle hareket etmesi esasina dayali bir ayirma teknigidir. Bu c¢aligmada, kapiler
elektrokromatografi sisteminde kullaniimak (izere GMA-IDA-Cu*? bazli monolitik kolonlar
olusturuldu. Monolitik kolonlarin yapiminda, glisidil metakrilat (GMA) fonksiyonel monomer,
iminodiasetik asit (IDA) metal baglamak icin tlrevlendirici ajan, (EDMA) carpaz baglayici, etil
alkol (EtOH) porojen, azobisizobutironitril (AIBN) baslatici olarak kullanildi. Karakterizasyon igin
taramali elektron mikroskobu (SEM ) ve Fourier transform spektrometri (FTIR) yontemi
kullanildi. Hazirlanan polimetakrilat bazli monolitik kolonlarin performansi, CEC sisteminde alkil
benzenler kulanilarak test edildi. Sabit faz olarak afinite monolitik kolonlari kullanan “Afinite
monolitik kromatografi” son zamanlarda kiral ayirma, biyomolekll saflastirma ve ilag
etkilesimlerini incelemede oldukga populer olmustur. Afiniteye dayali ayirmalarin bagarisindaki
en onemli etkenlerden birisi uygun ligandin se¢imidir. Bu ¢alismada oksijen baglama 6zelligine
sahip protein yapisindaki miyoglobin ve hemoglobin molekullerinin  ayirimikapiler
elektrokromatografi yontemi kullanilarak farkli pH, tampon icerigi ve iyonik siddet kosullarinin
optimize edilmesi ile gerceklestirildi.
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Boyarmadde Adsorpsiyonunda Polimerik Mikroktreler

Ali KARA, Aysu ALAN
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Boyalar asidik veya bazik olarak, bunlarin suda ¢ozunebilir formda, bir anyon ya da bir katyon
olup olmamasina bagh olarak siniflandiriimaktadir. Asidik boyalar suda ¢ozundugunde anyonik
Ozellik gostermektedir ve hidrojen bagi, van der Waals kuvvetleri, iyonik bad gibi molekuler
arasi etkilesimlerle liflere baglanmaktadir. Bazik boyalar suda ¢6zindigunde katyonik 6zellik
gostermektedir ve ¢ozeltinin izoelektronik noktalarinda klorlr tuzlar olusturmaktadirlar. Asidik
boyalara érnek olarak asit viyolet 7, silfonatli azo boyadir. (1)

Sekil 1. Asit Viyolet 7 Boyasinin Molekiil Yapisi

Polimerler; ¢cok sayida ayni ya da farkli atomlarin kimyasal baglarla, az veya ¢ok bir bicimde
birleserek olusturduklari uzun zincirli ve ylksek molekll agirlikli dodal veya sentetik
bilesiklerdir. Polimerlerin Kullanim Alanlari: in-vitro hiicre ayirmasi, in-vivo ilag salinimi enzim
immobilizasyonu protein adsorpsiyonu biyoayirma prosesleri vb. Calismamizin amaci polimer
kureler Uzerine asit viyolet 7 boyasinin adsorpsiyon ozellikleri incelenmesi ve sulu ortamda
polimerlerin faz farki ile kolayca ayrilmasini gergeklestirebilmektir. Bu calismada polimer
mikroklreler sentezlenerek asit viyolet 7 boyasinin adsorpsiyonu c¢alisilacaktir. Polimer
mikrokurelere Asit Viyolet 7 adsorpsiyonu galigmalari ve polimerin karakterizasyon islemi
devam etmektedir. (2)

*Bu ¢alisma Uludag Universitesi, Bilimsel Arastirma Projeleri, KUOP(F)-2013-29 tarafindan desteklenmistir.
Anahtar kelimeler: Acid violet 7, adsorpsiyon, manyetik polimer mikrokureler.

Kaynaklar:

1.LvG,, LiZ., Jiang W., Chang P., Jeanc J., Lin K. Chemical Engineering Journal 174 (2011) 603—- 611.
2.Senel S., UzunL. , Kara A., Denizli A., Journal of Macromolecular Science , Part A: Pure and Applied
Chemistry 45 (2008), 635642
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Adsorpsiyonlu Isi Pompalari icin Farkli Adsorban Malzemelerin
Gelistirilmesi ve Fizikokimyasal Uygulamalari
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Yenilenebilir enerji sistemlerinin geligtiriimesi ve kullanimi son yillarda hizla artmaktadir.
Oniumiuzdeki 20-30 yillik siiregte surdurelebilir enerji sistemlerinin tamaminda geleneksel enerii
kaynaklarinin verimli kullaniimasinin yaninda yenilenebilir enerjinin de yaygin bigcimde
kullaniimasi beklenmektedir. Adsorpsiyonlu 1si1 pompalari her turli is1 enerjisi ile rahathkla
calisabilen ve elektrik enerjisi ihtiyaci oldukga az olan cihazlardir. Ozellikle atik 1s1 kaynaklari,
glnes enerjisi, jeotermal enerjisi veya herhangi bir 1s1 kaynagdi dogrudan kullanilarak sogutma
isleminin saglanabilmesi bu tip 1s1 pompalarini cazip hale getirmistir. Bu tip sistemler, enerjiyi
depolayabilme ve daha sonra kesikli olarak kullanabilme imkani yaratmasindan dolayl da
uygulamada avantaj saglamaktadir. Bu sistemlerin performasinin yiksek olabilmesi igin
adsorban-adsorbat ¢iftinin dogru bir sekilde secilmesi gerekmektedir.

Bu calisma kapsaminda ilk olarak, farkli adsorban-adsorbat ciftlerine ait es sicaklik egrilerini
elde etmek icin adsorpsiyon deney duzenegi tasarlanmig ve imal edilmigtir. Calisma
kapsaminda R-134a ve R 404 adsorbat olarak kullaniimistir. Adsorban olarak aktif karbon,
silika jel, zeolit, aktif alimina ve proje kapsaminda uretilen polimerlerin adsorpsiyon kapasiteleri
incelenmigtir. Yapilan c¢alismalar sonucunda, aktif karbonun en iyi adsorplama performansi
gOsterdigi gortlmuastar. Ancak silikajellerinde aktif karbona yakin adsorplama potansiyeli oldugu
sonucuna varimistir.

Anahtar kelimeler: Adsorpsiyonlu sodutma; Adsorban-Adsorbat cifti; R134a, Aktif karbon, silika jel,

zeolit, polimer

*Bu galisma Uludag Universitesi, Bilimsel Arastirma Projeleri, KUOP(F)-2013-29 ve Tibitak-Mag 112M163

tarafindan desteklenmistir.
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Bor igeren Kopolimer Kiireler ve Sulu Cozeltilerde
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Bor, gunuimuizde teknolojinin gelismesiyle birlikte yeni teknolojilerden baslayip temizlik
sektorine kadar uzanan ¢ok genis bir alanda uygulama alani bularak kullaniimaktadir. Bor ve
bilesiklerinin ileri teknoloji gerektiren endustriyel alanlarda kullaniimasinin gittikge artmasi, boru
daha da degerli hale getirmekte ve kullanimini énemli olmaktadir. Bor bilesikleri ginimuizde
ayni zamanda c¢evre dostu yesil kimyasallar olarak da adlandiriimabilmektedir.
Calismalarimizda Bor’'un bu 6zelliklerinden dolayi, bor iceren mikroklreler sentezlendi ve bu
bor iceren mikrokurerlerin sulu ¢ozeltilerdeki iyonlarla etkilesimlerinin fizikokimyasal uygulamlari

calisildi.

Sekil: Sentezledigimiz bor iceren kopolimer kiirelerin SEM mikrograflarindan bir 6rnek.

*Bu ¢alisma Uludag Universitesi, Bilimsel Arastirma Projeleri, KUOP(F)-2013-29 ve OUAP(F)-2012-28 tarafindan

desteklenmistir.
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Polipropilen Kumasin Mikrobiyal Modifikasyonu ile
Fonksiyonel Destek Malzemesi Gelistiriimesi
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Polipropilen (PP) kumas, diinyada en cok (retilen {ic sentetik kumastan birisidir'. Yapisinin
inert olmasi nedeniyle kumas olma 0Ozelligi gosterir. Kimyasal reaksiyonlara kolaylikla girmedigi
icin dayaniklidir. Ancak kimyasal yapisinda fonksiyonel gruplar olmadigindan PP kumaslarin
boyanmasi veya teknik tekstil olarak degerlendirilmeleri cok zor bir durumdur®. PP, kumas
olarak kullanilabildigi gibi ayni zamanda bir polimerik yapi oldugundan farklh amaglarla da
kullaniimaktadir. Ancak yapisinda degisiklik yapmak zorunlu bir durumdur. PP yapisinda
enzimatik, mikrobiyal ve kimyasal modifikasyonlarla fonksiyonel gruplar olusturulabilir ve/veya
eklenebilir. Kimyasal modifikasyon, yapisi bu derece inert olan bir malzemede fonksiyonel grup
olusturmak igin ideal bir yontem gibi gorinse de, birgok kimyasal modifikasyon sonrasi tim
polimerik yapinin 6zelliklerinde istenmeyen olumsuzluklar ortaya gikmaktadir. Ornegin alkali ile
PP kumaslarin modifikasyonu vyapildiginda, kumasin rengi sararmakta ve mukavemeti
azalmaktadir. Bu da malzemenin kalitesini veya Ozelliklerinin azalmasiyla sonuglanmaktadir.
Enzimatik modifikasyonda ise PP yapisinda sadece tek bir enzimle etkili modifikasyon yapmak
¢cok zor bir iglemdir. Enzimatik modifikasyon yapilmak istenirse, bu durumda multi-enzim
kompleksleri kullanmak gereklidir. Bu da maliyeti ¢ok arttiracag! igin kullanigh degildir.
Mikrobiyal modifikasyon ise hem etkili hem de diger yontemlere goére daha ucuz ve cgevreyi
kirletmeyen bir yontemdir. Mikroorganizmalar birer enzim deposu olarak dusunuldiklerinde,
sanki multi-enzim kompleksleri gibi ¢alisirlar ve modifikasyonu olabilir hale getirirler. Calismada
PP kumas 12 farkh mikroorganizma ile modifiye edilmistir. Modifikasyonun etkinligi temas agisi
degerlerinin dl¢ulmesiyle belirlenmistir. Modifikasyonda en etkili mikroorganizmanin Trametes
versicolor oldugu ve modifikasyonda en etkili enzimin mangan peroksidaz oldugu bulunmustur.
Ham ve mikrobiyal modifiye PP kumasglarin ATR-FTIR spekturumlari incelendiginde, PP
yapisina amin ve nitro gruplarinin eklendigi gorulmustir. Ham ve mikrobiyal modifiye PP
kumaslarin ayni zamanda XPS spektrumlari da incelenmigtir. XPS spektrumlarina gore PP
yapisina modifikasyondan sonra azot atomlarinin eklendigi kanitlanmistir. Ham ve mikrobiyal
modifiye PP kumaglarin SEM goéruntuleri incelendiginde ise modifikasyon topolojik degisimlerle
gOsterilmistir. Sonug olarak ¢ok inert bir yapisi olan PP de mikrobiyal modifikasyonla degisiklik
yapiimistir. Destek materyali olarak kullanimi sinirh olan PP, modifikasyon sonrasi farkli
amaglar igin destek materyali olarak kullaniima potansiyeli kazanmistir.

Anahtar kelimeler: Polipropilen kumas, mikrobiyal modifikasyon, destek materyali.

Bu c¢alisma “TUBITAK 1001 Bilimsel ve Teknolojik Arastirma Projelerini Destekleme Programi” tarafindan
desteklenmistir (Proje Numarasi: 212T116).

Kaynaklar:

1. Franz, F., 1999, Synthetic Fibers Machines and Equipment, Manufacture, Properties Handbook for Plant
Engineering, Machine Design, and Operation, Hanser Publishers, Munich, 930p.

2. Karahan, H.A., 2007, Atmosferik Plazma Kullanilarak Dogal Liflerinin Yizeysel Ozelliklerinin Degistirilmesi
Uzerine Bir Arastirma, Yiiksek Lisans Tezi, Ege Universitesi, 239s.
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CE-DAD Yo6ntemi ile Irbesartan ve Hidroklorotiyazit'in
Farmasotik Preparatlardan Tayini

Armn Giil DAL, Sema KOYUTURK

Anadolu Universitesi, Eczacilik Fakiiltesi, Analitik Kimya Ana Bilim Dali, Eskisehir
agdal@anadolu.edu.tr

irbesartan (IRB) hipertansiyon tedavisinde kullanilan bir anjiyotensin-ll-reseptdr antagonisti
(ARA-II), hidroklorotiyazit (HCT) ise ARA-II grubundaki ilaglarla birlikte kullanilabilen bir
ditretiktir. Etken maddelerin farmasotik tabletlerden es zamanl analizleri i¢in yeni bir kapiler
elektroforetik yontem gelistirilmistir. Kapiler elektroforeze bagli foto diyot dizisi detektorle (CE-
DAD) gerceklestirilen deneyler, 230 nm dalga boyunda ve 40 cm efektif, 48.5 cm toplam
uzunluk ve 50 ym i¢ ¢apa sahip ciplak silika kapiler ile yapiimigtir. Maddelerin 6zelliklerine gore
optimum kosullar arastiriimis ve sonugta ¢alisma tamponu olarak %10 metanol iceren 15 mM
derisime sahip pH 9.00 borat tamponu kullaniimistir. Analizlerde i¢ standart olarak kandesartan
(CAN) kullaniimistir. Dogrusallik g¢alismalari sonucunda yontemin tayin sinirn HCT igin
3.140x107 M ve IRB icin 3.370x107 M olarak belirlenmistir. CE-DAD yéntemi ile IRB’nin
bulundugu tabletlerin analizi sonucunda %2’nin altinda BSS ve %100.59-102.15 oranlarinda
geri kazanim elde edilirken; IRB/HCT'nin kombine halde bulundugu tabletlerin analizi
sonucunda %1.5’un altinda BSS ve %99.16-103.18 oranlarinda geri kazanim elde edilmigtir.
Gelistirilen ve valide edilen yontem, DAD detektor ile oldukga duguk tayin sinirlarina
inilebilmistir ve maddelerin rutin analizlerinde onerilmektedir.

Anahtar Kelimeler: irbesartan, Hidroklorotiyazit, Kapiler Elektroforez
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Cevresel Su Orneklerinde Klorofenollerin Kromatografik Tayini
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Klorofenoller (CPs), dezenfektan, pestisit, ahsap koruyucu ve kagit hamuru agartici olarak
yaygin kullanilan organik bilesiklerdir [1]. icme sularinin klorlanmasi ile [2] ve klorlanmis fenoksi
asit herbisitlerinin metabolitleri [3] olarak sulu ortamda olusurlar. Cevresel drneklerde sikg¢a
rastlanan klorofenoller toksik ve kanserojenik ozelliktedir. Ayrica bu bilegikler Amerika Birlesik
Devletleri Cevre Koruma Ajansi (US-EPA) ve Avrupa Birligi (EU) tarafindan oncelikli kirleticiler
arasinda siniflandiriimistir [4]. Sulu ortamda bulunan klorofenoller, kromatografik tayin dncesi
bir ayirma ve deristirme yontemini gerektirir. Genellikle kromatografik tayin oncesi klorofenoller,
uguculugun artmasi, termal kararhlik géstermesi, secimliligin artmasi ve ylksek geri kazanim
elde etmek amaciyla turevilendirilirler. Tlarevlemeyle daha keskin pikler elde edilir, daha iyi
ayirma saglanir ve duyarhlik artirilabilir.

Bu calismada c¢evresel su orneklerinde bulunan 2,4-diklorofenol (2,4-DCP), 2,6-diklorofenol
(2,6-DCP), 2,4,6-triklorofenol  (2,4,6-TCP), 2,3,4,6-tetraklorofenol (2,3,4,6-TeCP) ve
pentaklorofenol (PCP) bilesiklerinin derigtirilmesi igin kati faz tlrev ekstraksiyon yontemi
kullanilmigtir. Bu yontemde klorofenoller, kuvvetli anyon degistirici Dowex 1x16 reginesi
uzerinde fenolat anyonu seklinde adsorplanmig ve recine Uzerinde metil kloroformat ile
turevlendirilmistir. TuUrevlenen klorofenoller hekzan ile elie edilerek geri alinmistir.
Klorofenollerin tayini GC-MS ile yapilmigtir. Yontem tlrevleyici reaktif tiri ve hacmi, NaOH
derisimi, reaksiyon suresi ve 6rnek hacmi gibi parametreler agisindan degerlendirilmigtir.
Optimum sartlar altinda; deristirme faktérii 2500, gézlenebilme sinirt 0,261-1,509 ug L™ (SIN =
3) ve bagil standart sapma degerleri % 4,8-7,7 araliginda bulunmustur. Gelistirilen yontem
cesme suyu, kentsel atik su ve endustriyel atik su orneklerine uygulanmistir, klorofenollerin geri
kazanim degerleri % 80-105 araliginda elde edilmigtir.

Anahtar kelimeler: Klorofenol, kati faz tlirev ekstraksiyonu, GC-MS, su 6érnekleri

Kaynaklar:
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3. M.L. Davi, F. Gnudi, Wat. Res. 33 (1999) 3213-3219.
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Kagizman Uzun Elmasi’ndan (Kandil Sinap)
Polifenol Oksidaz Enziminin Saflastiriimasi, Karakterizasyonu ve
Bazi Kinetik Ozelliklerinin Belirlenmesi
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"Recep Tayyip Erdogan Universitesi,Fen Edebiyat Faiiltesi, Kimya Béliimii, Rize
ayse_rasot_R@hotmail.com

Birgok gidada anahtar kalite problemi; enzimatik ve enzimatik olmayan esmerlesme sonucu,
gida maddelerinin renk, koku, tat, gérinum gibi parametrelerinin degismesi ve besin degerinin
azalmasidir. Enzimatik esmerlesme 0Ozellikle meyve ve sebzelerdeki dogal fenolik bilegiklerin
polimerize olarak kahverengi, kirmizi ya da siyah renkli pigmentlere dontusmesi ile gergeklesir.
Bu reaksiyon dizisinden sorumlu enzimler polifenol oksidazlar (PPO) olarak adlandirilir1,2.
Polifenol oksidaz enzimi; krezolaz veya monofenolaz aktivitesi olarak bilinen, monofenollerin
hidroksilasyonuyla o-dihidroksifenollere yiukseltgenmesi (E.C.1.14.18.1) ve katekolaz veya
difenolaz  aktivitesi olarak bilinen, o-dihidroksifenollerin, o-kinonlara yikseltgenmesi
(E.C.1.10.3.2) olmak Uzere iki tur reaksiyonu katalizler. Reaksiyon sonucunda olusan o-kinon
bilesikleri reaktif ara Urunlerdir ve hizli bir sekilde enzimatik olmayan oksidasyon reaksiyonlari
ile melanin pigmentlerine donugurler3.

Bu calismada Kagizman uzun elmasindan(Kandil Sinap) polifenol oksidaz (PPO) enziminin
afinite kromotografisi ile saflastirimasi ve saf enzimin biyokimyasal ozelliklerinin incelenmesi
amaclanmistir. Enzim sepharose-4B-L-tirosin-p-aminobenzoik asit afinite jeli kullanilarak afinite
kromatografisi ile saflastinimistir. Safligini kontrol etmek ve molekul kitlesini tespit etmek
amaciyla, Dogal ve SDS poliakrilamid jel elektroforezi yapilmistir. Enzimin optimum pH,
optimum sicaklk, pH ve isil kararlilik profili incelenmistir. Katekol substrati igin saf enzimin Ky
ve Vmax degerleri Lineweaver-Burk grafiklerinden hesaplanmistir. Ayrica enzim Uzerine bazi
metal iyonlarinin (Na*, K*, Mg*?, Ca*?, Cu®) ve Askorbik asit, sodyum metabisiilfit, benzoik asit,
sitrik asit kimyasallarinin inhibisyon etkileri arastiniimistir.

Anahtar Kelimeler: Polifenol oksidaz, Afinite Kromatografisi, inhibisyon

Kaynaklar:
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Development and Validation of a New HPLC Method with UV/DAD
Detection for Analysis of Metoprolol Tartrate in Quality Control Studies
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Metoprolol tartrate is a cardioselective beta-adrenergic blocking agent used in the treatment of
hypertension, cardiac arrhythmias, angina pectoris, heart failure, hyperthyroidism and as a
prophylactic agent in migraine (1). The purpose of this study was to develop and validate an
HPLC method with UV/DAD detector for determination of content uniformity and dissolution rate
of metoprolol tartrate. Separations were carried out using an ACE 5 — C18, 5 um LC Column
(250 x 4.6 mm) with the mobile phase consisted of acetonitrile : pH 3 phosphate buffer (30:70
v/v) mixture. The mobile phase was filtered through a 0.45 p membrane filter and run at flow
rate 1.0 mL min™. Chromatographic detection of metoprolol tartrate was performed at 221 nm
with UV/DAD detector system and peak areas were integrated automatically by ChromQuest
software. Under these conditions, the retention time of the compound was about 4.5 min and
total run time of the method was 6 min. Calibration curve was linear over the concentration
range of 2.5 -50.0 ug.mL™. The optimized HPLC method was validated according to the ICH
guidelines (2) and the limits of quantitation and detection were determined to be 1.20 pg.mL™
and 0.39 pg.mL™?, respectively. Relative standard deviation of the intra- and inter-day precision
was 2.12% or less, and the accuracy of the method was less than 0.29% of the nominal
concentration. Our findings showed that the developed HPLC method was precise, accurate,
specific and sensitive for determination of metoprolol tartrate. The developed method was
successfully applied for the analysis of content uniformity and also dissolution rate of metoprolol
tartrate from commercially available tablets.

Key words: Metoprolol Tartrate Tablets, Quality Control, HPLC Method Development
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Capraz Bagl Mikron Boyutlu Kopolimer Sistemlerin
Yuzey Adsorpsiyon Afiniteleri
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Adsorbsiyon olayi, maddenin ara ylzeyinde bulunan molekiller arasindaki dengelenmemis
kuvvetler sebebiyle, ara ylzeyde bir maddenin birikmesi veya derigsiminin artmasidir.
Adsorpsiyon iglemi, su saflastirma, agir metal giderilmesi, boyar madde uzaklastirilmasi,
kromatografik uygulamalar ve iyon degisimi gibi ¢cok g¢esitli alanlarda kullanilabilmektedir.
Polimer mikrokureler, ilag tagiyicilari, kataliz, enzim tagiyicilar, gida, kaplamalar, kozmetikler,
atik giderimi gibi birgok alandaki uygulamalari sebebiyle dikkat cekmektedir'. Polimer mikrokiire
yaplilar, kiguk boyut ve hacim, genis spesifik yuzey alani gibi 6zellikleri sayesinde adsorpsiyon
proseslerinde absorban olarak kullaniimaya elveriglidir.

Bizler calismalarimizda, gapraz baglh mikrokiire formunda kopolimerler? sentezleyip karakterize
etmekte ve adsorban olarak kullandi§imiz bu mikrokiire yapilar ile; boya, agir metal®* gibi
cesitli gruplarin afinite galismalarini gergeklestirmekteyiz.

Sekil: Sentezledigimiz ¢capraz bagli mikrokire formunda kopolimer yapilarin SEM mikrograflarindan bir érnek.

Anahtar Kelimeler: boya, agir metal, polimer mikrok(ire, adsorpsiyon.

*Bu ¢alisma Uludag Universitesi, Bilimsel Arastirma Projeleri, KUOP(F)-2013-29 tarafindan desteklenmistir.
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Origanum onites L. Bitkisinden izole Edilen Bilesenlerinin
Antioksidan Aktivitelerinin Belirlenmesi
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Dunya Uzerinde 50 kadar turle temsil edilen Origanum turleri gogunlukla Akdeniz bélgesinde ve
Balkanlarda yayilis gdsterirler'.Origanum onites bitkisinin ydresel isimi izmir kekigidir. Bitki;
inflizyon olarak soguk alginliklari ve karin agrisi gibi bir cok rahatsizliklarda kargi halk arasinda
kullanilmaktadir?.

Bu galisma Origanum onites L.bitki su ile kaynatildiktan sonra etil asetat ile sivi —sivi
ekstraksiyon ile elde edilen ekstre kullanilarak bilesiklerin izolasyonu gergeklestirildi. Kolon
kromatografisinde elde edilen fraksiyonlar PHPLC ile ters faz kolon kullanilarak rosmarinik asit,
luteolin-7-O-glukoside, luteolin-7-O-xyloside, biphenyl-3,3',4,4'-tetraol,acacetin -7-O-glukoroneid
ve apigenin-7-glucuronide bilesikleri saflagtiriimis ve yapilari spektroskopik yontemler (1D-
NMR, 2D-NMR) ile aydinlatiimistir.

izole edilen bilesiklerin antioksidan aktiviteleri, DPPH, ABTS ve FRAP testleri ile belirlendi. Bu
bilesiklerden rosmarinik asit ve biphenyl-3,3',4,4'-tetraol bilesiklerinin aktiviteleri, antioksidan
madde olarak kullanilan bazi standartlardan ylksek oldugu belirlendi (Cizelge 1). Sonug olarak
saflastirilan bilesiklerin ylksek aktiviteye sahip olmalari,basta gida sektdri olmak Uzere diger
sektorlerde de sentetikajanlara alternatif olacak yeni dogal Granlerdir.

Cizelge 1.0riganum onites bitkisinden izole edilen bilesiklerin DPPH, ABTS ve FRAP testleri

NUMURe DPPH Radikal Giderme indirgeme Giicii ABTS" Radikal Giderme
[1Cso (g/mL)] (mmol TE/kg ekstre) [1Cso (g/mL)]
biphenyl-3,3',4,4'-tetraol 0.91+0.13 30.27 +1.04 0.37 £0.02
rosmarinic acid 8.58 £0.13 6.44 +0.03 3.36 £ 0.06
BHT 18.52 £ 2.05 Test Edilmedi 1.4 +0.08
BHA 9.05+0.23 Test Edilmedi 1.79+0.11
Trolox 9.50+0.27 Test Edilmedi 3.05%0.15

Anahtar Kelimeler: Origanum onites, antioksidan aktivite, kromatografi, PHPLC
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Furosemide is a loop diuretic used in the treatment of congestive heart failure and
edema. Furosemide acts on thick ascending limb of the loop of Henle leading to a loss
of sodium, potassium, and chloride that are dispatched in the urine. This results in a
decrease in sodium and chloride reabsorption, while increasing the excretion of potassium
in the distal renal tubule (1). In this study, an HPLC method was developed for determination
of content uniformity and dissolution rate of furosemide from convenitonal tablets. An ACE 5 —
C18, 5 um LC Column (250 x 4.6 mm) was used for separation of the compound.The mobile
phase was consisted of acetonitrile : pH 3.0 phosphate buffer (50:50 v/v) mixture, and delivered
at a flow rate of 1.0 mL.min™* Chromatographic detection of furosemide was performed at 272
nm with UV/DAD detector. . Under optimum conditions, the retention time of furosemide was
about 4.90 min and total run time of the method was less than 7 min. The optimized HPLC
method was validated according to the ICH guidelines (2). The method was linear between the
concentration range of 0.5 and 10.0 pg.mL™, and the limits of detection and quantitation were
0.08 pug.mL™ and 0.25 pg.mL?, respectively. Relative standard deviation of the intra- and
interday precision was 0.58 % or less, and the accuracy was less than 0.19 % of the nominal
concentration. All these results showed that the developed HPLC method was precise,
accurate, specific and sensitive for determination of furosemide and the method could be
successfully applied for the analysis of content uniformity and dissolution rate of furosemide
tablets.

References:
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Peptik Ulser Tedavisinde Kullanilan Famoditinin Yiiksek Performansli Sivi
Kromatografisi ile Tayini igin Yontem Geligtiriimesi
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Famotidin, peptik llser tedavisinde kullanilan H2 reseptdr antagonisttir'. Midenin Urettigi asit
miktarini azaltmak suretiyle ¢aligir. Famotidin; asidin mideye salinmasini uyaran, histamin adli
kimyasal bloke etmek suretiyle mide asidini azaltir®.

Literatur kaynaklari ve yapilan tezler incelendiginde famoditinin sivi kromatografik yontemle
tayininde, optimum sartin belirlenmesinde ve ila¢ prepartlarinda analizi i¢in ¢ok fazla ¢alisma
olmadigi anlasiimaktadir'=.

Bu calismada; ulser tedavisinde kullanilan H2 reseptér antagonistlerden olan famotidinin
yuksek performansli sivi kromatografisi (HPLC) ile tayini igin bir metot gelistiriimistir. Gelistirilen
bu metotta, sabit faz olarak X Terra C-18 ters faz kolonu, hareketli faz olarak asetonitril-
metanol-su (10:6:84 (v:v), fosfat tamponu pH: 6,5) karisimi kullaniimistir. Akis hizi 1 mL/dk ve
sicaklik ise 30 °C’ye ayarlanmistir. I¢ standart yontemi kullaniimis olup, i¢ standart olarak
nizatidin segcilmigtir. Calisilan bu sartlarda kalibrasyon denklemi y=0,255x-0,0015 olarak
bulunmustur. Gozlenebilme sinin 0,1874 ppm ve tayin sinirn ise 0,5678 ppm olarak
bulunmustur.

Al
Eliy

Sekil 1. Famoditin (2 ppm) (1) ve nizatidin (2 ppm) (IS) (2) iceren standart karigima ait kromatogam
(Goruntileme 210 nm)

Anahtar Kelimeler: Famoditin, HPLC, Ulser,H2 reseptdr antagonist
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Tetrasiklin Baskilanmis Nanopartikil GoOmulu Kriyojel Sentezi
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Canlilar tarafindan alinan antibiyotikler canli metabolizmasinda ya hi¢ degismeden ya da ¢ok az
donustirdlmis halde metabolizmadan atilir. Alici ortamda antibiyotik kalintilarinin dtsuk
konsantrasyonlari mikroorganizma direncinin artmasina, yliksek konsantrasyonlari ise toksik
etkilere neden olabilmektedir. insanlar ve hayvanlardan baslayan bu cevrimde ila¢ aktif
maddeleri atik sulara, topraga, yeralti sularina ve yeterli aritim yapilmadigi takdirde igcme
sularimiza kadar ulasir (Topal ve ark.). Tetrasiklin grubu antibiyotikler emilimlerinin iyi olmasi ve
uygun fiyati nedeniyle ile tercih edilmektedir. Bu antibiyotikler siklikla bagvurulan bir grup
oldugundan, bu ¢alismada uzaklastiriimasi istenen hedef molekul olarak segilmistir.

Bu calismanin amaci; gevre orneklerindeki tetrasiklin grubu antibiyotik kalintilarini ucuz ve hizh
bir metot ile maksimum verimle uzaklastirabilecek, molekuler baskilama teknolojisiyle
sentezlenmis nanopartiklil gomula kriyojel sistemi kullanilarak, tetrasiklin kalintilarini segici
olarak uzaklastirabilen polimerik bir materyal geligtirmek ve etkinligini aragtirmaktir. Tetrasiklin
kalintilarinin hazirlanan kriyojel sistemi tarafindan segici olarak uzaklastirimasi sonucunda
antibiyotik kalintilarinin  neden oldugu saglik risklerinin ortadan kaldiriimasina bir katki
saglanacaktir.

Bu amagla, tetrasiklin grubu antibiyotiklere 6zgu tanima bolgeleri iceren molekuler baskilanmis
poli(HEMA-MAGA) nanopartikiller hazirlanarak gozenekli poli(HEMA) kriyojel icerisine
gOmuldd. Hazirlanan kolon sistemi tetrasiklin kalintilarinin uzaklagtiriimasi igin bir filtre gibi
kullanildi. Tetrasiklin kalintilarinin adsorpsiyonunda 6nemli olan parametreler optimize edildi.
Tetrasiklin konsantrasyonundaki degisim UV-visible spektrofotometre ile izlendi. Ayrica
molekuler baskilanmis poli(HEMA-MAGA) nanopartikillerin ve bu partikillerin gdmula oldugu
kriyojelin karakterizasyonlar yapildi.

Anahtar Kelimeler: Molekuler baskilanmis polimerler (MIP), Tetrasiklin, Adsorpsiyon
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Amaryllidaceae familyasi dinyada 1100 tar ve 85 genus ile temsil edilen, ilging kimyasal
yapilara ve biyolojik aktivitelere sahip alkaloitleriyle karakterize olan bir familyadir (1).
Galanthus elwesii Hook. bitkisi Amaryllidaceae familyasi Uyeleri arasinda yer alan, g¢ok yillik,
otsu, soganh bir bitki olup, Turkiye’de genis bir yayillima sahiptir (2). Bu ¢alismada Demirci
(Manisa)'dan toplanan G. elwesii bitkisinin toprak alti ve toprak Ustl kisimlarindan hazirlanan
total alkaloit ekstrelerinin, Gaz Kromatografisi-Kutle Spektroskopisi yontemi kullanilarak alkaloit
icerikleri incelenmigtir. Sonuglar degerlendirildiginde toplam 20 farkh bilegsen ekstrelerde tespit
edilmis olup, likorin, anhidrolikorin ve inkartin isimli alkaloitlerin bitkide major bilesikler olarak
bulundugu goértlmastir. Toprak alti ve toprak Ustu kisimlarindan hazirlanan total alkaloit
ekstrelerinin asetilkolinesteraz ve butiril kolinesteraz inhibitor aktiviteleri de in vitro Ellman
yontemi kullanilarak test edilmistir (3).

Anahtar Kelimeler: Galanthus elwesii, Amaryllidaceae, Alkaloit, GC-MS
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Paracetamol (acetaminophen in the U.S. and Japan literatures), chemically named N-acetyl-p-
aminophenol, was firstly introduced into the medicine as an antipyretic/analgesic by Von Mering
in 1893, and is widely used for over 30 years. It is accepted as a very effective compound for
treatment of pain relief and fever in adults and children. (1). The aim of this study was to
develop and validate an HPLC method with DAD detector for determination of content
uniformity and dissolution rate of paracetamol from commercially available convential tablet
dosage form. Separation of paracetamol was achieved using a mobile phase consisted of
methanol:distilled water (30:70v/v) mixture, and a C18, 5 um LC Column (250 x 4.6 mm). The
flow rate was 1.0 mL min™ and DAD detector was set at 242 nm. The ICH guideline was used
for the validaton of the optimized HPLC method (2). The limits of detection and quantitation
were determined to be 0.62 pg.mL™ and 1.89 pg.mL™respectively. The linearity range of the
method was 5-80 pg.mL1.Under these experimental conditions, the retention time of the
compound was found to be 4.5 min with a 6 min total run time. The intra- and inter-day
precision values were 0.06 % or less, and the accuracy of the method was less than 1.57 %
indicating that the developed method is highly precise and accurate. Collectively, all validation
parameters indicate that the developed HPLC method is precise, accurate, specific and
sensitive enough for determination of content uniformity and dissolution rate of paracetamol.

Key words: Paracetamol, Quality Control, Dissolution Studies, HPLC, Analytical Method Development
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Secici Hidroklorotiazid Tayini icin Molekuler Baskilanmig Polimer
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Dilretik ilaglar yaygin olarak hipertansiyon, kalp yetmezligi ve elektrolit bozukluklarin
tedavisinde kullanilan maddelerin heterojen bir grubudur. Diuretikler heterojen bir grup
olmasina ragmen bir genelleme yapmak mimkindiirt?. Hidroklorotiazid hipertansiyon
tedavisinde kullanilan tiazid sinifi bir didretiktir. Tek basina ya da diger ilaglarla birlikte kullanilir.
Aktif sodyum emilimini diisiiriir ve gevresel damar direncini azaltir®. Bunlar genellikle sporcular
tarafindan, belirli agirlik siniflarina girebilmek icin (6rnegin gures, boks v.b) gecici agirlik kaybi
ve diger bilesikler ile ilaglarin vicuttan atiimalarini saglayarak doping testlerinden kagmak
amaciyla kullaniimaktadir.

Molekuler baskilanmis polimerler, secgilen bir hedef molekil i¢in yliksek segicilige sahip, Ug¢
boyutlu, ¢capraz bagh akilli malzemeler sinifinda yer alan polimerlerdir. Hedef molekul igin
yuksek afinite elde etmek amaciyla bu molekilin kendisi veya analogu kalip olarak polimer
sentezine dahil edilir. Polimerizasyon tamamlandiginda, kalip molekll polimerik yapidan
ekstrakte edilir ve bdylece hedef molekiile 6zgii, baglanma bélgeleri olusur®.

Bu calismada, secici hidroklorotiazid tayini i¢in molekuler baskilanmis polimer (MIP)
sentezlenmistir. Polimer sentezi; ¢6zlcli ortaminda kalip olarak hidroklorotiazid, uygun
fonksiyonel monomer, gapraz baglayici ve baglatici kullanilarak yigin polimerizasyon teknigi ile
gerceklestiriimistir. Sentezlenen molekuler baskilanmis polimerik partikiller hidroklorotiazidin
secimli adsorpsiyonunda kullanildiktan sonra hidroklorotiazid tayini HPLC ile gergeklestirilmigtir.
Ayrica polimerin segiciligi bendroflumetiazid ve klorotiazid kullanilarak test edilmistir. Sonug
olarak, hidroklorotiazid segici baskilanmig polimerik partikillerin, klinik hidroklorotiazid analizi
icin kullanigli oldugu bulunmustur.
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Kanda o6nemli bir birlesen olan hemoglobin (Hb), akcigerden dokulara oksijen tasimakla
sorumludur. Kan hemoglobin derisimi tim klinik laboratuvar testleri arasinda en yaygin olanlari
arasindadir. insanda hemoglobin seviyesi 12-16 g/dL oranindadir. Hemoglobinin élgilmesi
anemi ve kanamanin belirlenmesini saglar. Yaygin olarak ameliyathanelerde, yogun bakim
unitesinde, acil ve dagitim odalarinin yani sira poliklinik ve kadin ve gocuk saglik hastane
servisleri tarafindan kullanilan 6nemli bir parametredir. Ayrica kan bagisi yapiimadan once
anemik bireyleri korumak icin kan merkezlerinde Hb olgimua yapiimaktadir ve kan Unitesinin
yeterli Hb icerigini saglamak igcin de ¢ogu Ulke tarafindan bu élgiimler gergeklestiriimektedir.
Molekuler baskilama teknolojisi, Hb gibi biyomakromolekillerin secici olarak tayininde
kullanilabilecek Ustin ve kullanisli bir yontemdir. Molekller baskilamis polimerlerin (MBP)
spesifik tanima ve baglanma bolgeleri, geometrik ve kimyasal olarak kalip molekuli tamamlar.
MBP’de olusan bosluklar, yapay tanima bilesenleri gibi davranir ve hedef molekule karsi yuksek
secimlilik gosterir. MBP nanopartikiller hazirlanmasi kolay, dayanikli, ucuz ve molekuler tanima
yetenegi olan polimerlerdir.

Bu calisma kapsaminda, kandan Hb'nin segici olarak tayini amaciyla molekuler baskilanmis
nanopartikiiller sentezlenmis ve karakterize edilmistir. Oncelikle, N-Metakriloil-(L)-histidin (MAH)
fonsiyonel monomeri kalip molekll Hb ile etkilestirilerek MAH-Hb 6nkompleksi hazirlanmistir.
Daha sonra, hazirlanan MAH-Hb 6nkompleksi ile 2-hidroksietil metakrilat (HEMA) monomeri
karistinlacak, uygun sartlar altinda Hb baskilanmis PHEMA-MAH (Hb-PHEMAH)
nanopartikiller sentezlenmistir. Son olarak, sentezlenen PHEMAH-Hb nanopartikillerden
Hb’nin uzaklastirilmasi ve Hb’e 6zgun kalip olacak bosluklarin olusturulmasi amaciyla 1M NacCl
¢ozeltisi kullaniimistir. Kontrol ve segicilik ¢calismalarinin yapilabilmesi igin Hb baskilanmamig
(n-PHEMAH) nanopartikuller de ayni yontemle, ancak polimerizasyon ortaminda Hb olmadan
sentezlenmistir. Hb-PHEMAH ve n-PHEMAH nanopartikillerin  fiziksel ve yapisal
karakterizasyonu icin zeta boyut analizi, taramali elektron mikroskobu (SEM) ve fourier
transform kizilétesi (FTIR) spektrometresi kullaniimistir. Hazirlanan MBP nanopartikiller hem
kromatografik hem de biyosensor temelli ydntemlerle Hb tayininde kullanilabilecek 6zelliktedir.
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Hg**, Pb®*, Cd*" gibi toksik agir metal iyonlari gok diisiik derisimlerde dahi ciddi cevre ve saglik
problemlerine sebep olur. insanlar ve diger canli organizmalar su, hava, toprak ve gida yoluyla
toksik metal iyonlara maruz kalabilirler 1,2. Bu nedenle, bu kaynaklarda toksik metal iyon
seviyesinin guvenilir tayini halk saghginin iyilegtiriimesi ve ¢evre kirliliginin kontrol edilmesi igin
oldukca oOnemlidir. Pek gok metod karmasik yontemlerinden dolayr yodun tekniksel egitim
gerektirir. Ayrica pahali ve zaman alicidir. Bundan dolayr Hg®* tayini igin diisiik maliyet, basit,
hizli ve tasinabilir ydntemler blyuk olgtide tercih edilir 3. Bakteriyel sellloz (BC), yuksek safligi
Ozelligiyle bitki selilozuna essiz bir alternatiftir. Bu ylksek saflik BC’nin birgok uygulama
alaninda oldukga basarili sonuglara sahip olmasini saglar. Ayrica nispeten ucuz, kimyasal ve
mekanik kararli ve yluksek sisme Ozelligine sahiptir. Bu da yuksek ylzey alanina sahip olmasini
saglar4.

Bu calismada, sentetik ¢ozeltilerden Hg®* iyonlarinin uzaklastirimasi icin Cibacron Blue F3GA
Acetobacter xylinum tarafindan Uretilen bakteriyel sellloz nanofiberlere kovalent olarak
baglanmistir. Hg?* adsorpsiyon deneyleri kesikli sistem ile gerceklestiriimistir. Bakteriyel seliiloz
nanofiberlerde Hg®" nin spesifik olmayan adsorpsiyonu ¢ok diisiikken (0.62 mg/g), Cibacron
Blue F3GA takili bakteriyel seliiloz nanofiberlerde Hg?* adsorpsiyonu énemli bir sekilde artmistir
(928 mg/g). Adsorpsiyon dengesine yaklasik 5 dakikada ulasiimistir. Maksimum
Hg**adsorpsiyonu pH 5.0’de gdzlenmistir. Hg®"nin adsorpsiyon kapasitesi sulu fazda NaCl
derisiminin artmasi ile dnemli bir sekilde azalmistir. Yarismaci agir metal adsorpsiyonu Cd**ve
Pb®" iceren sulu c¢ozeltilerde incelenmistir. Elde edilen sonuclarla, Hg** diger iyonlarla
kargilastirildiginda bakteriyel seluloz nanofiberlerde yuksek 6zgunluk gdstermigtir. Elisyon
calismalari, dengeye ulasan Hg* cozeltisine 1.0 M EDTA eklenerek gerceklestirilmistir.
Eliisyon sonuglari Hg?*nin adsorbente geri baglanabilirligini géstermektedir. Sirali adsorpsiyon
ve ellsyon igslemleri bakteriyel sellloz nanofiberler icin tekrar kullanilabilirligini gdstermektedir.

Anahtar Kelimeler: Bakteriyel seliiloz nanofiber, Cibacron Blue F3GA, Hg?".
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Transferrin; serum transferrini, ovotransferrin ve laktoferrin ile birlikte demir-baglayici protein
ailesinin bir tyesidir [1]. Serum transferrinin temel gorevi vucut sivilarinda demir seviyesinin
kontrol edilmesidir. Demirin dagihmi ve hicrelere alinmasi demir-yukli transferrinin transferrin
reseptoru ile etkilesimiyle saglanir [2]. Bunun yani sira, transferrin tedavi ve teshis énemine
sahip ¢ok sayida diger metal iyonlarini da baglayabilmektedir ve transferrin kompleksleri hiicre
yluzeyinde asirt miktarda transferrin reseptori ifade eden c¢ogu kanser hicresinde
gOzlenebilmektedir. Transferrin ve transferrin reseptorleri kullanilarak ilag salim sistemlerinin
hazirlanmasi son yillarda oldukg¢a ilgi ¢ekmektedir. Buna Ornek olarak metalloilaglarin,
kemoterapdtik ilaglarin, toksik proteinlerin, yuksek molekul agirlikli bilesiklerin ve hatta genlerin
salimi igin transferrinin kullanildigr 6rnekler mevcuttur. Bu ve benzeri uygulama alanlari
transferrinin etkili ve ucuz yontemlerle saflastiriimasini dnemli kilmaktadir [3]. Bu ¢alismada
dispersiyon polimerizasyonu yontemi ile Fe,O3 nanotoz varliginda manyetik PGMA (poli-glisidil
metakrilat) mikrokureler sentezlenmistir. Manyetik mikroklrelere anti transferrin antibadi
baglanmasi farkl antibadi derisimlerinde incelenmis ve 1 mg/mL antibadi derisiminde baglanan
transferrin miktarinin 2.0 mg/g oldugu belirlenmigtir. Sulu ¢6zeltide yapilan calismalardan
transferrin adsorpsiyonunun en yuksek izlendigi pH degeri 6.0 olarak belirlenmigstir. Adsorpsiyon
islemi yaklasik 0.5 mg/g transferrin baslangi¢ derisiminde dengeye ulagsmaktadir. Yapay
plazmadan transferrin adsorpsiyon kapasitesi 0.12 mg/g olarak saptanmigtir ve elle edilen
transferrinin safligi SDS-PAGE ile gosterilmigtir.

Anahtar Kelimeler: Glisidil metakrilat, immiinoafinite kromatografisi, Manyetik mikrokiire.
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immobilize metal iyon afinite kromatografisi (IMAK) terapétik proteinlerin, peptidlerin, niikleik
asitlerin, hormonlarin ve enzimlerin saflastirimasi igin yaygin olarak kullanilan bir analitik
ayirma yontemidir. Metallerin duslik maliyetleri ve metal selatlayici kapasitesinde azalma
olmaksizin sorbentin ylzlerce kez kullanilabilmesi metal afinite separasyonun o6nemli
avantajlarindandir [1]. Son yillarda biyolojik molekullerin  saflastirilmasi amaciyla
supermakrogdzenekli monolitik kolonlarin kromatografi ortami olarak kullaniimasina yénelik
calismalar onem kazanmistir. Supermakrogozenekli monolitik kolonlar, diger bir deyisle
kriyojeller, gozenek c¢api 100 um’ye kadar ¢ikan, birbirleriyle baglantili gozeneklere sahip ve
bundan dolayr dusuk basing dusmesi gosteren yeni nesil kromatografik tasiyicilardir.
Kriyojellerin gbzenek yogunlugu ve genis goOzeneklere sahip olmasi dusik akis direnci
sagladigindan viskoz ortamlar ile calisildiginda buylk avantaj saglamaktadir [2,3]. Bu
calismada, poli(GMA) (glisidil  metakrilat) monomeri kullanilarak  poli(2-hidroksietil
metakrilatglisidil metakrilat) [poliHEMA-GMA)] kriyojel membranlar hazirlanmistir. Sentezlenen
kriyojellere metal selatdr olarak poli-L-histidin immobilize edilmigtir. Ligand yogunlugunun
degistiriimesi igin farkh zaman araliklarinda (6h, 12h, 24h ve 36h) poli-L-histidin baglanmasi
incelenmigtir. Hazirlanan kriyojellerin fourier transform infrared (FTIR) ve taramali elektron
mikroskopisi (SEM) ile karakterizasyonu yapilmigtir.
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Glutatyon S-transferaz (GST) (EC.2.5.1.18), detoksifikasyon metabolik yolunda glutatyon
(GSH) ile endojen ve ekzojen hidrofobik/elektrofilik bilesikleri baglayarak vicuttan atarken(1,2)
hem, bilirubin, safra tuzlari ve yag asitleri gibi nonsubstrat ligandlari GSH ile baglayarak
tasinmasini da saglamaktadir (3). Memeliler, bocekler, baliklar, ve kuslar gibi bir gok canlida
bulunan GST, basta karaciger olmak Uzere, incebagirsak, kalinbagirsak, bobrek, gibi birgok
organin sitozolu ve membraninda eksprese olmaktadir (4).

Bu galismada GST enziminin hindi yarekten saflastiriimasi ve karakterizasyonu amaglanmigtir.
Saflastirma iglemi homojenatin hazirlanmasi ve glutatyon-agaroz afinite kromatografisi olmak
uzere iki basamakta gercgeklestirildi. Enzim aktivitesi Awasthi’nin metoduna gére 340 nm’de
spektrofotometrik olarak 6l¢culdi (5).

Hindi yirek GST enzimi 7,194 EU/mg protein spesifik aktiviteyle, %26,08 verimle 333,055 kat
saflastinldi. Enzimin safligini kontrol etmek igin SDS-PAGE yapildi. Saflastirlan enzimin
karakterizasyon calismalari neticesinde optimum pH 7,5-8, optimum iyonik siddet 120 mM K-
Fosfat, optimum sicaklik 50°C olarak tespit edildi.

Anahtar Kelimeler: GST, hindi yirek, karakterizasyon, saflastirma
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Pentoz fosfat metabolik yolunun ikinci oksidatif basamadgini katalizleyen 6-Fosfoglukonat
dehidrogenaz (6-PGD; E.C 1.1.1.44, 6-fosfo-D-glukonat-NADP* oksidorediiktaz) enzimi canli
organizmalarin birgogunda yer almaktadir. S6z konusu enzimin pentoz fosfat yolunda Uretilen
NADPH’larin %50’sini sentezledigi bildiriimektedir (1-4).

Pentoz fosfat yolu sonucunda acgiga ¢ikan NADPH, hiicrede yag asidi, kolesterol sentezi gibi birgok
reduktif biyosentezde (1, 5, 6), ksenobiotiklerin detoksifikasyonunda (1,7) ve oksidatif strese karsi
geligtirilen savunma sistemlerinde indirgeyici gu¢ olarak gérev almaktadir. Bunun yaninda nukleotit
sentezinde ihtiya¢ duyulan riboz-5-fosfatlarin ana kaynagi pentoz fosfat metabolik yoludur. (1,8).
Hayati fonksiyonlari nedeniyle pentoz fosfat yolunda goérev alan enzimlerin saflastiriimasi ve
karakterizasyonu son derece Onemlidir. Bu c¢alismada 6-PGD enziminin hindi yurekten
saflastirlmasi ve karakterizasyonu amaglanmistir.

Saflastirma islemi homojenatin hazirlanmasi ve 2',5'-ADP Sepharose 4B afinite kromatografisi
olmak Uzere iki basamakta gerceklestirildi. Enzim aktivitesi Beutler'in metoduna gore 340 nm’de
spektrofotometrik olarak ol¢culdi (9).

Hindi Yurek 6-PGD enzimi 1,07 EU/mg protein spesifik aktiviteyle, %23,33 verimle 219,36 kat
saflastirildi.  Enzimin safligini  kontrol etmek icin SDS-PAGE yapildi. Saflastinlan enzimin
karakterizasyon calismalari neticesinde optimum pH 8, optimum iyonik siddet 120 mM Tris/HCI,
optimum sicaklik 60°C olarak tespit edildi. Kinetik calismalar kapsaminda gizilen Lineweaver -Burk
grafiklerinden (10) 6PGA substrati icin Ky degeri 0,016 mM, Vi degeri 0,033 EU/mI bulunurken
NADP* substrati icin Ky degeri 0,00010 mM, V. dederi 0,056 EU/m olarak tespit edildi.
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Biyolojik ve farmakolojik etkili pek ¢ok kimyasal bilegim; asimetrik yapida bilegiklerden
olugsmaktadir. Kullanilan ilaglarin yaklasik %40 1 kiral yapida olup, bunlarin %25 ’i kadar saf
enantiyomer olarak pazara sunulmaktadir. Farmakolojik etkinin ¢ogu, enantiyomerlerden biri
tarafindan yarataldugu belirlenmistir.  Bununla birlikte bazi durumlarda, aktif olmayan
enantiyomerin de, ya istenmeyen yan etkiler olusturdugu ya da toksik etki gdsterebildigi tespit
edilmektedir. Bu yluzden dolay farmakolojik olarak aktif enantiyomerlerin saf olarak kullaniimasi
blylk énem kazanmaktadir. Kiral bilesikler genel olarak dort farkli strateji ile elde edilebilirler.
Kiral katalizor (chiral catalyst) kullanimi en onemlilerindendir. Kiral katalizorlerin kullanimi,
normal sartlarda rasemik karisim seklinde urtn veren bir tepkimeye etki ederek, agirlikli olarak
bir stereoizomeri elde etmeye yonelik bir stratejidir.

Aldehit yada ketonlara nitroolefinlerin asimetrik Michael katilmasi, nitroalkanlarin
enantiyomerik olarak hazirlanmasi igin etkili ve gugla bir reaksiyondur. Elde edilecek Michael
drtndandnden aminler, nitril oksitler, ketonlar ve karboksilik asitler gibi faydali fonksiyonel gruplar
elde edilebilmektedir.

MOy
o — - @
HJ\ + C\§4 %_ H/Lgmo2
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Bu amacla bu galismada prolin bazh B-hidroksiamid turevleri varliginda; B-nitrostiren
bilesigi ile farkli aldehit bilesiklerin tepkimesini incelendi. Bu g¢alismada ayrica ¢dzucunUn
etkiside incelendi. Yapilan galismalar neticesinde aldehit olarak isovalerikaldehit kullanildiginda
¢Ozucu olarak su, THF, CHCI3, CCls ve Toluen kullaniminda sirasiyla; %33, %0, %5, %60 ve
%35 ee deg@erlerin sahip urin elde edildigi gorulda. Bunlar arasinda en iyi sonucun CCl, de
oldugu goruldi. Calismada enatiyo asinliklar HPLC yardimiyla kiral kolonlar kullanilarak,
literatlrdeki alikonulma zamanlari géz 6éninde bulundurularak yuratilmastar.
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Molekuler baskilama teknigi, ¢cozeltideki fonksiyonel monomer ve hedef molekulin kendi iginde
baglanmasint ve fonksiyonel monomer ve uygun capraz bagdlayici fazlasinin
kopolimerizasyonunu igerir. Polimer matriksinden hedef molekulin uzaklastiriimasi tanimlayici
bosluk olusturur. Bu tanimlayici bosluk, benzer molekillerden olusan bir karisim igerisinde
bulunan baskilanmis molekulin segici olarak yeniden baglanmasini saglar. Olusan polimer
hedef olarak kullanilan moleklle, benzer molekillerden énemli olcude daha fazla affinite
gosterir [1].

Kriyojeller, polimerik ¢ozeltilerin dondurulmasiyla olusturulan jel matrikslerdir. Kriyojellerin
gOzenek yogunlugu ve genis gozeneklere sahip olmasi genis yuzey alani ve dusuk akis direnci
sagladigindan, yuksek kapasitede ayirma saglamakta ve viskoz ortamlarda calisildiginda ¢ok
blyuk kolaylik saglamaktadir [2].

Bu calismada hedef molekll olarak katesin (C) kullaniimasiyla yeni bir molekuler olarak
baskilanmis polimer (MIP) hazirlanmigtir. Sentezlenen MIP kirmizi 6tesi spektroskopisi ve
taramali elektron mikroskobu ile karakterize edilmistir. Ylksek geri kazanim degeri veren MIP,
bu calismada kati-faz ekstraksiyon sorbenti olarak secilmistir. incelenecek olan katesin
bilesikleri (+)-katesin (C), (-)-gallokatesin (GC), (-)-epigallokatesin (EGC), (-)-epikatesin (EC), (-
)-epigallokatesin gallat (EGCG), (-)-gallokatesin gallat (GCG) ve (-)-epikatesin gallat (ECG)'dir.
Standart ¢ozeltileri SPE kartuslne yukleme, yikama ve elusyon iglemleri sirasiyla dogrudan
uygulanmigtir. Toplanan fraksiyonlarin ¢ézeltisi yuksek performansli sivi kromatografisi-DAD ve
floresans dedektdrle analiz edilmistir. Metodun optimizasyonu ve validasyonu C18 kolonda (5
pm, 250 x 4.6 mm), metanol/su (%2 formik asit) karisimi hareketli faz olarak kullanilarak 1
mL.dak™ akis hizinda oda sicakliginda gerceklestirilmistir. MIP ve geleneksel C18 ters faz
kartugleri ile elde edilen sonuclar arasinda karsilastirma yapilmigtir.

Bu calismanin sonuglari, hazirlanan MIP’nin C’nin ekstraksiyonu icin SPE sorbenti olarak
kullanilabilecegi gosterilmigtir. Bu yontemle yoresel kirmizi saraplarda katesin ve epikatesin
miktarlari tayin edilmistir.

Anahtar Kelimeler: Molekuler baskilama, katesin, kriyojel, HPLC-DAD-floresans
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Karbonik anhidrazlar (CA; EC 4.2.1.1) prokaryotlarda ve 6karyotlarda bulunan, aktif bolgesinde
Zn(ll) iyonu iceren ve CO; in bikarbonat ve protona hidrasyonunu Kkatalizleyen
metaloenzimlerdir. Memelilerde 16 farkli a-karbonik anhidraz enzimi veya karbonik anhidraz
benzeri protein tanimlanmistir. Bu izoenzimlerden sitozolik olan CA | ve CA Il ile membrana
gémuld olan CA IV’ Gn gbzde bulundugu tespit edilmistir. Solunum, pH ve CO, dengesi,
elektrolit salinimi ve bazi biyosentetik reaksiyonlar gibi pek ¢ok fizyolojik olayda gérev almalari
nedeniyle CA izoenzimleri énemli terapétik hedefler arasinda yer almaktadir'. Karbonik
anhidraz inhibitérleri cogunlukla sentetik sulfonamit turevleri olmakla birlikte son zamanlarda
dogal kaynakli CA inhibitidrleri (izerine de calismalar yapiimaktadir’. Karbonik anhidraz
inhibitorleri humor akozun asin salgillanmasi sonucu olugsan yuksek gobz i¢i basincini
dusurdukleri icin glokom hastaliginin tedavisinde etkili olarak kullanilmaktadirlar®. Mantarlar
alemi, ¢ok hucreli ve tek hucreli mantarlari iceren bir canh alemidir. Uzun stredir mantarlar
besin 6gesi olarak kullaniimalarinin yani sira guzel aromalari ve tatlari da insanlar tarafindan
ragbet gormastir. Ayrica tedavi amach kullanimlari da glinden gline artmaktadir. Yapilan
arastirmalarda mantarlarin kan sekerini ve kolesterolti distruci, antioksidan, anti timor ve goz
hastaliklarini tedavi edici etkiye sahip oldugu gérilmustir®.

Bu calismada hCA | ve hCA Il izoenzimleri insan eritrositlerinden Sepharose®4B-L-tirozin-p-
aminobenzen siilfonamit afinite kromatografisi kullanilarak tek basamakta saflastiriimis® ve
Lentinula edodes, Lactarius deliciosus, Lactarius deterrimus, Terfezia boudieri Chatin
mantarlarindan hazirlanan homojenatlarin bu izoenzimlerin hidrataz ve esteraz aktiviteleri
lizerine etkileri in vitro kosullarda élciilmistir’. Homojenatlarin enzimin hidrataz aktivitesini
inhibe etmedikleri, esteraz aktivitesi lUzerinde ise Lentinula edodes ve Lactarius deterrimus
homojenatlarinin  zayif inhibitdér, Lactarius deliciosus ve Terfezia boudieri Chatin
homojenatlarinin ise aktivator etki gosterdigi tespit edilmistir.

Anahtar Kelimeler: Afinite kromatografisi, karbonik anhidraz, mantar, glokom
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Canlilarda karbondioksitin hidratasyonu ve bikarbonatin dehidratasyonu reaksiyonlarini tersinir
olarak katalizleyen karbonik anhidraz (CA) (E.C. 4.2.1.1) aktif bolgesinde zZn*" iceren bir
metaloenzimdirl. Karbonik anhidraz asit-baz dengesi, respirasyon, kemik resorbsiyonu,
karbondioksit ve iyon trasportu, tUrogenez, lipogenez, tumor olusumu gibi birgok fizyolojik ve
patolojik olayda anahtar enzim olarak gorev alir2,3.

Bu calismada karbonik anhidraz (CA) enziminin hamsi (Engraulis encrasicolus) baliginin
solunga¢ dokusundan saflastirimasi ve bazi kinetik dzelliklerinin incelenmesi amaglanmistir.
Enzim, Sepharose-4B-L-tirozin-sulfanilamid afinite kromatografisi kullanilarak tek adimda
saflastinimistir. Safligini kontrol etmek ve alt birim molekul kitlesini tespit etmek amaciyla SDS
poliakrilamid jel elektroforezi yapilmistir. Aktivite olgumleri esteraz ve hidrataz metodu ile
gerceklestiriimistir. P-nitrofenilasetat substrati igin saf enzimin KM ve Vmax degerleri
Lineweaver-Burk grafiklerinden hesaplanmigtir. Hamsi baligi solunga¢ dokusu CA aktivitesi
uzerine bazi agir metallerin (bakir, ¢inko, gumus, nikel, kadmiyum, kobalt, kursun, demir ve
arsenik) inhibitor etkileri hidrataz ve esteraz metodu kullanilarak in vitro sartlarda ayri ayri
incelenmig, esteraz metodu kullanilarak bu metaller (gumus, kursun, bakir, ¢inko) icin 1C50
degerleri, Ki de@erleri ve inhibisyon tipleri Lineweaver-Burk grafiklerinden hesaplanmistir.
Sonuc¢ olarak karbonik anhidraz enzimi hamsi (Engraulis encrasicolus) baligi solungag
dokusundan  %26,3 verimle 39,1 kat saflastinimistir. Molekul kutlesi 25,1 kDa olarak
belirlenmistir. Saf enzimin KM ve Vmax degerleri Lineweaver-Burk grafiginden 0,387 mM ve
0,02 EU/ml olarak tespit edilmigtir. Ayrica yapilan kinetik galismalarda Ag™in yarismal diger
metallerin yarigmasiz inhibisyon gosterdigi tespit edilmistir.

Anahtar Kelimeler: Karbonik Anhidraz, Afinite Kromatografisi, inhibisyon.
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Molekuler baskilama hedef molekule 6zgu tanima bolgeleri olugturulmasi amaciyla siklikla
kullanilan ucuz ve kolay bir yontemdir. Hedef molekdl varliginda monomer ve c¢apraz
baglayicilarin polimerizasyonu ve ardindan elde edilen polimerik yapidan hedef molekulin
uzaklastirrmasi iglemlerinden olugsmaktadir. Protein baskilanmig polimerler enzimler, antibadiler
ve dogal reseptdrlere dnemli alternatif sunmalariyla son yillarda énem kazanmistir. Ancak
proteinlerin buyluk molekullli yapilarindan dolayi protein baskilanmis polimerler baglanma ve
hedef molekulin uzaklastirma basamaklarinda kutle aktarim kisitlamalarina sahiptir 1. Bu
sorunlar nanomalzemeler ile yluzey baskilama yaklasimlarinin birlikte kullaniimasiyla ortadan
kaldinllabilir 2, 3. Bu galismada Sitokrom c (Cyt c) saflastiriimasi igin bakteriyel sellloz
nanofiber ytzeyinde metal iyon koordinasyon etkilesimleri kullanilarak Sitokrom ¢ ‘ye 6zgu
yuksek secicilikte baglanma bolgelerine sahip yuksek baglanma kapasitesi ve hizli baglanma
kinetigi davranigi gosteren malzemeler hazirlanmistir. Bu amagla metal selatlayici monomer
olarak N-metakriloil Lhistidin metilester (MAH) kullaniimistir 4, 5. Polimerizasyon sonunda elde
edilen sitokrom c¢ baskilanmis nanofiberlerden protein molekillerin 1 M NaCl ile
uzaklastiriimistir. Adsorpsiyon calismalari pH 7,0 fosfat tamponunda ve oda sicakliginda
gerceklestiriimistir ve adsorpsiyon kapasitesi spektrofotometrik olarak analiz edilmistir 6. Bu
sistem igin Langmuir izoterm modelinin uygun oldugu ve hiz sinirlayici basamagin kimyasal
reaksiyon oldugu belirlenmigtir. Dogal kaynaktan sitokrom c saflastirimasi SDS-PAGE ile
gOsterilmisgtir.

Anahtar kelimeler: Nanofiberler, protein baskilama, protein saflastirma.
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Kullanildiklari endustriyel islemlerde toplam Uretim maliyetlerine ve enerji gereksinimlerine
pozitif yonde katki saglayan enzimler ginimuizde gidadan, kagit endustrisine kadar birgok
endustriyel suregte basarili bir sekilde kullaniimaktadir. Ihmli  kosullarda yasayan
organizmalardan elde edilen enzimler yuksek sicaklik, asidik ya da bazik gibi sert kosullarda
gerceklesmesi gereken endustriyel iglemlere dayaniksizdir. Bu tip endustriyel islemlerde
kullaniimak Gzere, ekstrem kosullarda yasayan organizmalardan elde edilen enzimlere ihtiyag
duyulmaktadir*?. Alicyclobacillus acidocaldarius, optimum gelisme sicakligi 60-65°C olan asidik
sicak kaynaklarda gelisen asidotermofilik bir bakteridir. Organizmanin hem asidik hem de
yuksek sicaklikta yasamasinin yani sira tamamlanmig bir genom projesine sahip olmasi
organizmay! sert endustriyel kosullarda kullanilan enzimler igin 6nemli bir kaynak haline
getirmigtir. Organizmaya ait genom projesinin sonuglari ve CAZY veri tabani incelendiginde
genomda iki adet olasI arabinofuranozidaz genin var oldugu gorulmustar. Ayrica her iki
proteinin BLAST analizinde olasi proteinlerin diger bakteriyel arabinofuranozidazlar ile yuksek
derecede benzerlik gosterdigi belirlenmistir. a-L-Arabinofuranozidazlar (a-L-Arabinofuranosid
arabinofuranohidrolazlar) (E.C 3.2.1.55) L-arabinoz baglarinin (1,3 ve 1,5 a-arabinozil)
hidrolizinde rol alan enzimlerdir ve arabinoksilanlarin tam olarak parcalanabilmesi igin gereken
sistemin onemli bir parcasidir. Bu c¢alismada, Alicyclobacillus acidocaldarius genomunda
kodlanan iki adet olasi arabinofuranozidaz geninin klonlanmasi, rekombinant protein olarak
uretiimesi ve saflastirlmasi amaclanmigtir. Bu amag¢ dogrultusunda yapilan ¢alismalarda a-N-
Arabinofuranozidaz ve a-L-Arabinofuranozidaz benzeri proteine ait genlerinin pQE-40
vektorine klonlanmasi ve E.coli'ye transformasyonu yapilmis; 6X-His takisi eklenen a-N-
Arabinofuranozidaz ve a-L-Arabinofuranozidaz benzeri proteinin Escherichia coli BL21 GOLD
(DE3) irkinda heterolog liretimi ve Nikel afinitesi ile saflastirimasi gergeklestirilmistir. Uretilen
enzim, sarabin aromasinin iyilestiimesinde, meyve sularinin berraklagtirimasinda, kagit ve
kagit hamurunun agartiimasinda ve 6zellikle lignoseltlozik biyokttlelerin enzimatik hidrolizinde
kullanilabilecek potansiyele sahiptir.

Anahtar Kelimeler: Alicyclobacillus acidocaldarius, asidotermofilik enzimler,
a-L-arabinofuranozidaz, enzim biyoteknolojisi, rekombinant protein.

Bu ¢alisma “TUBITAK 1001 Bilimsel ve Teknolojik Arastirma Projelerini Destekleme Programi” tarafindan
desteklenmisgtir (Proje Numarasi: 212T7116).
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Demir plazmada transferrin ile tasinir. Normal kosullar altinda plazmada serbest demir bulunmaz. Demir
yukll durumlarda, transferrin satlirasyonu artar, plazmada transferrin disinda zayif olarak albumin, sitrat,
amino asitler ve sekerlerle bagh olarak tasinan ve hicreler igin toksik olan demir ortaya ¢ikar. Demir
baglayici tedavilerin plazmada transferrine bagli olmayan demiri (Non-Transferrin Bound iron-NTBI)
etkili bir sekilde baglayarak uzaklastirmasi hedeflenir [1,2].

Bu calismanin amaci, NTBI'in tayini icin UV-Vis dedektér (UVD) kullanima dayali, sivi kromatografik bir
analiz yonteminin geligtiriimesi ve analitik yontem gecerliligi (metod validasyonu) calismalarinin
yaratulmesidir.

Kullanilan donanim sirasiyla Agilent 1100 izokratik pompa (Agilent G1310A isocratic Pump), manuel
enjektor (G1328A Rheodyne 77251 Manuel Injector), degisken dalgaboylu UV-Vis dedektor (Agilent
G1314A variable wavelength UV-VIS detector) ve kromatografik veri igleyici yazihmdan (HP
ChemStation for LC Rev. A. 06. 03 [509]) olusmaktadir. Kullanilan tim kolonlar ve kromatografik kapiler
baglanti elemanlari sirasiyla cam ve polietiletilketon (PEEK) tlrevi olup metal icermemektedir. Geri
kalan donanimlardan gelebilecek metal girisimi ise pasifikasyon islemi ile analiz dncesi giderilmigtir.
Pasifikasyon iglemi igin tim donanimlardan (pompa, enjeksiyon blogu, vb) 1mL/dakika’lik akis hiziyla
sirasiyla 10 dakika HPLC safliginda su, 60 dakika izopropil alkol, 30 dakika tekrar HPLC safliginda su,
10 dakika 1N Nitrik asit ¢ozeltisi, 30 dakika tekrar HPLC saflijinda su, 120 dakika %0,1 EDTA.2Na
cOzeltisi ve son olarak 30 dakika tekrar HPLC safliginda su gegirilmistir.

HPLC analizleri izokratik kosullarda C18 (ODS) analitik kolon ile saglanmistir. On kolon (guard column)
olarak Chrompack Chromsep SS10 cam kolon (C18 dolgu maddesi partikil ¢api 5uym, 3mm i¢ ¢ap,
20mm uzunluk) ve analitik kolon olarak ise Chrompack ChromSpher cam kolon kolon (C18 dolgu
maddesi partikil ¢capi 5um, 3mm i¢c ¢ap, 100mm uzunluk) kullanilmigtir. Her iki kolondan analiz 6ncesi 1
mL/dakikalik akis hiziyla 15’er dakika sirasiyla HPLC safliginda su, metanol, tekrar HPLC safliginda su
ve mobil faz gegirilerek kolon sartlanmalari tamamlanmistir. izokratik kosullarda mobil faz olarak 5 mM
Morfolinopropan stilfonik asit (MOPS) ve 3 mM 1,2-Dimetil-3-hidroksipridin-4-on (CP22) igeren sulu faz
ve HPLC safliginda asetonitril karisimi (pH 7) (81:19, h/h) kullaniimistir. Ornek hazirlanmasinda
Whatman Vectraspin Ultrafiltrasyon Tipleri (30K MW cut-off) kullanilmistir. Bahsi gegen tupler plazma
drneklerinden énce 200uL 10 mM NTA eklenerek 6500 rpm’de 5 dakika gevrilerek yikanmistir. Ornek
hazirlama asamasinda 180uL seruma 20uL 80 mM NTA c¢ozeltisi eklenmis ve oda sicakhdinda 30
dakika inkiibasyona birakilmistir, elde edilen 200uL’lik karisim dnceden yikanan ultrasantrifiij tiptne
ilave edilerek 9000 rpm’de 30’sar dakikalik ardisik iki adet santrif(j islemi uygulanmistir. Her bir serum
ornegi 2 adet paralel tlp ile ¢alisilarak toplamda yaklasik 300uL dolaylarinda enjeksiyona hazir érnek
elde edilmistir.

Kalibrasyon iglemi icin 0-8,0 uM Fe araliginda ¢aligiimis ve standart ¢ozeltileri 80 uM Fe ve 80 mM NTA
ara stoklari kullanilarak hazirlanmistir. Analitik yontem gecerliligi bulgulari ICH Q2(R1) kilavuzuna gore
tablolar halinde 6zetlenmistir.

Anahtar Kelimeler: NTBI, CP22, HPLC-UVD, Yontem Gegerliligi (Method Validation)
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Kullanilan kolonlarin i¢ ¢api ve mobil fazin akis hizi g6z 6ninde bulundurularak minyaturize
edilmis sivi kromatografileri kapiler-sivi kromatografisi (CLC) ve nano-sivi kromatografisi (hano-
LC) sistemleri olarak adlandiriimaktadirlar4. Kapiler kolonlarin i¢ ¢apt 100 ym-1mm ve mobil
fazin akis hizi ise 1-100 pL/dk (CLC), 50-800 nL/dk (nano-LC) arasinda degisiklik
gostermektedir. Bu sistemlerle geleneksel HPLC sistemlerine gore daha yiksek hassasiyette
sonuclar elde edilmektedirl-4. Kolon g¢apinin azalmasiyla birlikte analiz suresi kisalmakta
(ortalama 1-4 dk); disuk mobil faz sarfiyati ve enjeksiyon hacmi (1-50uL CLC ve 10-60nL nano-
LC) kullanilarak kiral ayrim gergeklesmektedir. BOylece analiz maliyeti de dusmektedir4-6. Akis
hizinin azalmasi 6rnegin daha az seyrelmesine ve dolayisiyla kutle duyarlihginda artisa sebep
olmaktadir1,7. Yuksek rezolusyona sahip olmasi ve farkli bir dedektor yada ikinci bir
kromatografik sistemle baglantisinin kolay olmasi sistemin diger avantajlaridir5,6. Genellikle
1,5-1,9um partikdl ¢apina sahip kolonlar kullanilarak yiksek verimlilikte ve segicilikte bir ayrim
gergceklesmektedir1,8.

Enjeksiyondan 6nce analitin sivi-sivi ekstraksiyonu, kati faz ekstraksiyonu ve mikrodalga
ekstraksiyonu ile konsantre edilmesi, kutle dedektérlu gibi daha duyarli dedektorlerin ya da
kolon 6ncesi yada on kolon turevlendirme iglemlerinin kullanimi analiz sonucunun hassasiyetini
onemli Ol¢tde etkilemektedirl,9-11.

Analitik kimya alaninda basarih sonuglar elde etmesi, nano-LC ve CLC sistemlerinin
biyomedikal, farmasotik, zirai mucadele ilaglarn ve gida alanlarinda basariyla kullaniimasina
sebep olmustur12-15. CLC ve nano-LC sistemlerinden gida sektorinde insan sagligi i¢in yararli
bilesenlerin (antioksidanlar, polifenoller, vitaminler) ve c¢esitli rahatsizliklara sebep olabilecek
analitlerin (sarapta aminler ve poliaminler, alerjenler, antibiyotikler, herbisitler ve pestisidler)
saptanmasinda vyararlaniimaktadir. Ayrica gidalarda tahsisin tespitinde (6rnegin meyve
sularinda pirolin analizi, yapay gida boyalar) iki tekniginde oldukga iyi sonug¢ verdigi
belirtimektedirl.

Ahtar kelimeler: Gida analizleri, kapiler-sivi kromatografisi, nano-sivi kromatografisi, vitaminler.
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Amlodipine besylate is a dihydropyridine calcium antagonist which inhibits the trans-membrane
influx of calcium ions into vascular smooth muscle and cardiac muscle. It is used to treat
hypertension, chronic stable angina, and confirmed or suspected vaso-spastic angina (1). The
aim of this study was to develop and validate an HPLC method with DAD detector for
determination of content uniformity and dissolution rate of amlodipine besylate tablet. The
method was developed and validated according to the ICH guidelines (2). For separation of
amlodipine besylate by HPLC, a C18 5 um LC Column (250 x 4.6 mm) and a mobile phase
consisted of phosphate buffer (pH:3, 20mM): acetonitrile (55:45 v/v) mixture were used. The
mobile phase was delivered at a flow rate 1.0 mL min™ and the detection wavelength was 238
nm. Under the optimum conditions, the retention time of amlodipine was about 5 min with a 7
min total run time. Calibration curve was linear over the concentration range of 0.5 — 10.0
ng.mL™. Relative standard deviation of the intra- and inter-day precision was 1.61 % or less,
and the accuracy was less than 0.60 % of the nominal concentration. Based on these results, it
can be concluded that the developed HPLC method is precise, accurate, specific and sensitive
for the determination of amlodipine besylate.

Key words: Amlodipine Besylate, Quality control, Dissolution studies, HPLC, Analytical Method
Development
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Depolanmis tahil Grlnlerinin zararli béceklerden korunmasinda yaygin olarak metil bromur ya
da metil fosflr kullaniimaktadir. Ancak; bu insektisitlerin kullanimi ozon tabakasina zarar
verdiginden dolayl kisitlanmistir’. Son yillarda; bazi bitki sekonder metabolitlerinin dogal
insektisit olarak kullanilabilme potansiyeli arastirmacilarin ilgisi ¢ekmistir. Bu metabolitler;
cevreye ve saghga olumsuz etki yapan kalintilar birakmadigindan sentetiklerin iyi bir
alternatifidir. Bu alanda yapilan c¢alismalar genelde degisik bitki turlerinin ugucu yaglarinin
fumigant veya kontak toksisite aktivitelerinin belirlenmesine odaklanmigtir. Oysaki bilesenlerin
ayrilmasi saflastirimasi etkin maddenin tespiti agisindan 6nemlidir. Bu galismada pelin otu
ucucu yagdi, Neo-Klavenger aparati kullanilarak elde edildi ve yapilan GC analizinde ucucu
yagin major olarak trans- krisantanil asetat (%55.43), kamfor (%31.86) ve 1,8-sineol (%1,36).
Elde edilen ham ugucu yagin; bugday biti Uzerine kontakt toksisite etkisi goruldi (72 saat
inkibasyonda %90 6lum orani). Etkin bilesigin saflastirimasi amaciyla ham ugucu yag, kolon
kromatografiye tabi tutuldu. Elient olarak hekzan dietileter (%0->%5) sabit faz olarak silika jel
kullanildi. Toplanan fraksiyonlar GC-MS ile analiz edildi. Benzer igerige sahip olan fraksiyonlar
birlestirilerek ¢ozuculeri azot ortaminda uzaklastirildi. Ayirma islemlerinde t-krisantenil asetat,
kamfor ve 1,8-sineol bilesikleri ylksek (GC’ye gore) saflikta elde edildi. Saflastirilan
molekillerden kamfor ve trans-krisantanil asetat bilesiklerinin yuksek kontak toksisiteye (12
saat inkibasyonda %100 6lim orani) sahip oldugu goéruldu.

CHj HyC
trans- krisantanil asetat kamfor 1,8-sineol

Anahtar Kelimeler: Pelin otu, trans- krisantanil asetat, kamfor, 1,8-sineol, insektisit
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(S)-Naproksen, stereoidal olmayan iltihap giderici ilagc (NSAIDs) olup profenler sinifinda
bulunmaktadir. Antipiretik (ates dusurtcu), analjezik (agri kesici) ve antiinflamatuar (iltihap
giderici) O0zellige sahip, vlcuttaki iltahaplanma prosesini kortizonsuz olarak inhibe eden bir agri
kesici ilag etken maddesidir?. Bu etkilerinden dolayi ¢ok yaygin olarak kullaniimaktadir.
Gunumuzde, (S)-Naproksen kimyasal yontemlerle elde edilmekte olup daha kolay ve ekonomik
uretimi igin enzimatik rezolisyon (ayirma) yontemleri gelistirimeye calisiimaktadir. Kinetik
rezolisyon yontemi ile (S)-Naproksen’in (R/S)-Naproksen esterlerinden lipaz biyokatalizli hidroliz
tepkimeleri ile Gretimi ilgi goren bir konudur. (S)-Naproksen’in (R/S)-Naproksen esterden hidrolizi
ile enzimatik Uretiminde, candida rugosa lipaz'in (CRL) enantiyosecimliliginin yiksek oldugu
bilinmektedir**. Bu calismada, candida rugosa lipaz (CRL) enzimi immobilize edilmis manyetik
FesO, nanopartikulleri kullanilarak, rac-Naproksen metil esterinin enantiyosecimli hidrolizi
incelendi. Bu galismada, oncelikle Candida rugosa lipaz enzimini immobilize etmek icin destek
maddesi olarak kullanilan organik kola sahip (epiklorohidrin) manyetik FezO, nanopartikilleri
hazirlandi. Bu destek materyalleri kullanilarak, Candida Rugosa Lipaz enzimi kovalent baglanma
metoduna go6re immobilize edildi. Bu destek materyallerinin yapilari spektroskopik,
termogravimetrik (TGA) ve taramali elektron mikroskobu (SEM) kullanilarak karakterize edildi.
Enzim immobilize edilmis manyetik Fe3O, nanopartikillerin aktiviteleri, optimum pH, optimum
sicaklik, termal kararlihdi, depolama kararlih@i, tekrar kullanilabilirlikleri ve serbest-immobilize
enzimlerle ilgili olarak kinetik parametreler incelendi. Calismanin son bdliminde, CRL immobilize
edilen partikiller kullanilarak rasemik naproksen metil esterinin kinetik rezolisyon caligmalari
gerceklestirildi. Calismanin sonunda Hidroliz galismalari sirasinda partikullerden ayrilan enzim
olup olmadigini anlamak igin sizdirmazlik testi yapildi. Hidroliz tepkimesi sonucu verim hesaplari
yapilarak calismanin basarisi degerlendirildi. CRL immobilize edilmis bu partikillerin (R/S)-
Naproksen metil esterinin enantiyoselektif hidroliz calismalarinda kullanilabilirligi ortaya koyuldu.

Anahtar Kelimeler: (R/S)-Naproksen, Candida Rugosa Lipaz, Fe;O4 Nanopartikilleri.
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Fenitoin (FEN), epilepsi hastalarinda tutariklari kontrol altina almak igin tablet olarak kullanilan
hidantoin yapisinda bir antiepileptik bilesendir. Calismada FEN’nin farmasoétik dozaj formu
tabletlerinden hizli ve guvenli tayini igin 2.0 ym ¢apindan kuguk sabit faz tanecikleri igceren kolon
ile RRLC yontemi gelistirilmig ve validasyonu gosterilmigtir.

RRLC analizleri igin Zorbax, Eclipse C18, 4.6 x 50 mm, 1.8 ym kolon kullanilmigtir. Hareketli faz
olarak 40 mM fosfat (pH 7) : Metanol : Su (10:7:3) karisimi kullaniimistir. Enjeksiyon hacmi 10 uL,
hareketli fazin akis hizi 1.25 mL.dak® kolon firini sicakligi 40°C olarak belirlenmistir.
Dedeksiyonlar dizi-diyot dedektéri ile 220 nm dalga boyunda gerceklestiriimistir. i¢ standart (IS)
olarak baska bir antiepileptik olan okskarbazepin (OKS) bilesigi kullaniimistir. FEN ve IS
bilesenlerin belirtilen kosullarda alikonmalari sirasiyla 3.67 ve 5.15 dak. olarak belirlenmistir.
Sinyaller degerlendirilirken PN oranlari kullaniimistir. Geligtirilen yontemin 2.5—100 ppm arasindaki
FEN derisimlerinde dogrusalligi gosterilmigtir. Kolonun FEN icin teorik tabaka sayisi metrede
97780 olarak hesaplanmigtir. FEN’nin kuyruklanma faktoru 0.86, kapasite faktora 9.12 olarak
hesaplanmigtir.

Calismanin sonucunda ila¢ endustrisinde FEN tablet formlarinda icerik tekdizeligi kontrold igin
kullanilabilecek hizli ve guvenli bir yontem gelistiriimigtir. Gelistirilen yontem ilgili analiz igin
Amerikan Farmakopesinde (USP) yer alan sistem uygunluk gereksinimlerini karsilamaktadir.

Anahtar Kelimeler: RRLC, fenitoin, igerik tekdizeligi
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Ultrafiltrasyon Sistemleriyle Ham Su Kaynaklarinin iyilestirilmesi
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Ultrafiltrasyon sistemleri; 0,1- 0,01 p arahgindaki gbézenekli yapisiyla 1-15 bar basing altindaki
suda 0,1 NTU ya kadar bulaniklk giderimi saglayan, bakteri ve viris gideriminde ise mikemmel
sonuglar veren ekonomik ve verimli bir sistemdir. En buylk avantaji ise kimyasal kullanarak suyun
yapisini bozmaksizin bu iglemleri yapmasidir. Ayrica sistemin besleme suyunun 6zelliklerine bagli
olarak zamanla gozeneklerin tikanmasinda gerekli olan ters yikama ve kimyasal kullaniml ters
yilkama iglemlerinin tamami otomasyon dahilindedir. Batin bu avantajlari igme suyu aritiminda
ultrafiltrasyon membranlarinin kullaniminin 6nemini gostermektedir[1].

Besleme suyunun kimyasal madde kullanilarak (aliminyum sulfat, polielektrolit, sulfurik asit...)
koagulasyon yoluyla aritildigi sistemlerde suyun tadinda ve kokusunda gdze batan bir anormallik
sezilmekte olup ultrafiltrasyon sistemlerinde bodyle bir risk yoktur, kimyasal kullanilarak aritma
saglanan bu tur sistemlerde c¢ikis suyunun bulanikligi cesitli etkenlerle (sicaklik degisimi, giris
suyu bulanikli§i, dozlama sistemlerindeki mekanik arizalar..) bazen istenilen dlzeye
disurilememektedir. Ozellikle diisiik bulaniklikla giren besleme suyuna kimyasal madde vermek;
durultma agsamasinda yeterli camurlasmanin saglanamamasina ve dolayisiyla daha yuksek bir
cikis suyu bulanikligina sebep olmaktadir. Bunlara bagh olarak ¢ikis suyu bazen sinir degerlere
yaklasan miktarlarda aluminyum degerlerine ulagmaktadir.[2]

Bu calismada ultrafiltrasyon Unitelerinden olusan pilot tesisten gegirilen besleme suyunun bazi
onemli parametreleri (bulanikhk, askidaki kati madde, bakteri, viris ve diger parametreler)
incelenmigtir. Bu sonuglar dogrultusunda igme suyunun sistem olarak membran ayirma teknigiyle
elde edilmesi dugltnulebilecektir. Bdylece igme sularinin daha ucuz ve kaliteli olarak elde edilmesi
amaclanmaktadir.

Anahtar Kelimeler: Ultrafiltrasyon, membran ayirma teknidi, su
Kaynaklar:
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Yaslanma ve kanser olgularinda 6nemli roli olan DNA’nin oksidatif hasari, toksik metabolizma
arunleri, kimyasallar, ilaglar, iyonize radyasyon etkisi vb etkenlerle olugsabilecegi gibi oksidatif stres
olgusuna yol agan diger onemli etken grup ise reaktif oksijen turleri (ROS)'dir[1-4]. ROS tarafindan
gerceklestirilen tek-elektron oksidasyonu, DNA yapisinda yer alan purin ve pirimidin bazlarinda
cesitli modifikasyonlara neden olarak DNA biyogo6stergelerinin olusumuna yol agmaktadir. Yaklagik
20 kadar DNA biyogostergesi tanimlanmig olup en c¢ok cgalisilanlar arasinda, 8-hidroksi-2-
deoksiguanozin (80OHdG), 8-hidroksiguanin, 8-hidroksiadenin [1-4] sayilabilir.

Diger biyogdstergelerden 5-(hidroksimetil)urasil'in (5HMU) tayininde siklikla GC-MS [5,6]. 2'-
deoksiuridin’in (2dU) tayininde ise bazi sivi kromatografik yaklasimlar mevcuttur [7]. 8OHdG, 5SHMU
ve 2dU’nin biyolojik o6rneklerde es zamanli analizi i¢in literatirde yayimlanmis bir makale
bulunmamaktadir. Calismalarimizda, 80HdG, 5HMU ve 2dU’nin es-zamanli tayinine yonelik bir
UPLC-DAD yontemi tanimlanarak, analitik yontem validasyonuna yodnelik bulgular, elde edilmisgtir.
Analizler, izokratik kosullarda, 25 °C kolon sicakhginda, 0.5 mL/dakika akis hizinda, 200-400nm
araliginda spektrum kaydedilmek kosuluyla, Amaksi: 260nm ve Anaks2: 295nm’de kantifikasyon
gerceklestiriimistir. C18 analitik kolon (Thermo Hypersil ODS2, 150x4.6 mm, 3 um) ile mobil faz
(MF) olarak MeOH/1 mM HsPO4 (20/80 h/h, pH 3.0) varliginda 5uL enjeksiyon hacmi ve 4 °C tepsi
sicakhgi ile gerceklestirilmistir. Ahkonma zamanlari SHMU, 2dU, 80HAG igin sirasiyla, 3.42, 3.82 ve
4.56 dakikadir.

Analitik yontem validasyon bulgulari ICH Q2(R1) validasyon kilavuzuna gore kismen elde edilmig
olup tim validasyon parametrelerinin ¢alisilmasina devam edilmektedir.

Gercgek Ornek ekstraksiyonu icin bir SPE yontemi gelistirilmigtir. AccuBOND Il ODS-C18 SPE
kartusu 900uL MeOH ve 900 pL 25 mM Fosfat Tamponu (pH 5.5) ile sartlandiriimig, Sppm standart
karisimi iceren 1mL MF icerisinde ¢dzUndurulen kontrol 6rnegi kartusa ekilmigtir. 3x330uL MeOH ile
toplanan drnek azot gazi altinda kuruluga kadar ugurulmug 500uL MF ile ¢ozuldukten sonra 14000
rom’de 5 dk santrifijlenmis ve Ust fazdan alinan yaklagik 400uL fraksiyon UPLC’ye enjekte
edilmistir. 5ppm ekimli érnekler icin elde edilen verim 5SHMU, 2dU, 80HAG igin sirasiyla, %63, %85
ve %85'dir.
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Glutatyon S-Tansferaz Enziminin (GST, E.C. 2.5.1.18) Karayemisg
Meyvesinden (Prunus Laurocerasus) Saflastiriimasi ve Bazi Organik
Bilesiklerin inhibisyon Etkilerinin Arastiriimasi
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Organizma igerisine alinan ve toksik etki gOsterebilen kimyasallar, bazi enzimler sayesinde
zararsiz hale getiriimektedir. Bu degisim "Biyotransformasyon" olarak tanimlanmaktadir.
Biyotransformasyonda gorev yapan enzimlerin aktiviteleri sirasinda meydana gelebilecek her
turli hasar enzimi bloke eder ve olusan toksik bilesikler organizmaya zarar verir.Toksik
molekuller DNA ve proteinlere zarar vererek sonugta hucrenin ve metabolizmanin dlimuane
sebep olur. GST enziminin temel gorevi hucreyi oksidatif zararlara karsi korumaktir ve bunu
endojen kaynakli molekullere baglanarak bunlarin makromolekuillere (DNA, RNA, Protein)
baglanmasini Onleyerek gerceklestiri. Bunun yaninda ksenobiyotiklere kargi hidcrenin en
onemli savunma mekanizmasini olustururlar. Bu galismada antioksidan ozelligiyle bilinen ve
Ozellikle halk hekimliginde ¢okga kullanilan karayemisin meyve etinden Glutatyon S- transferaz
enzimi saflastirildi, karakterize edildi ve enzim aktivitesi Uzerine bazi organik bilesiklerin
inhibisyon etkileri incelendi. Saflastirma islemi afinite ve jel filtrasyon kromatografileriyle ayri
ayri yapildi. GST enziminin safligini kontrol etmek i¢cin SDS-PAGE elektroforezi uygulandi.
Enzim ile ilgili kinetik ¢alismalari olarak optimum pH, optimum sicaklik, optimum iyonik siddet,
stabil pH ile GSH ve CDNB i¢in Km ve Vmax ¢aligmalari yapildi. Enzimin optimum pH’ si K-
fosfat tamponunda 7,0; optimum sicakhgi 30 °C, optimum iyonik siddeti 0,125 mM, stabil pH’si
K-fosfat tamponunda 6,5; GSH ve CDNB i¢in sirasiyla Km degeri 0,344 mM; 0,89 mM, Vmax
degeri 0,098 EU/mI, 0,214 EU/ml olarak bulundu. Enzim aktivitesi Uzerine Sodyum dodesil
sulfat (SDS), Askorbik Asit (Vitamin C), Benzoik Asit ve Etilendiamintetra asetikasitin (EDTA)
inhibisyon etkileri incelenerek 1Cso ve Ki degerleri hesaplandi. Sonug olarak bu molekdillerin
GST enzimini inhibe ettigi gdzlemlendi.

Anahtar Kelimeler: Glutatyon S-Transferaz, inhibisyon, Glutatyon, Karayemis
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Oseltamivir néraminidaz inhibitoru olup influenza viris A ve B'nin profilaksi ve tedavisi amaciyla
kullanilan spesifik antiviral bir ajan olarak etki etmektedir. Piyasada Tamiflu ticari adiyla 75 mg
kapsiil ve suispansiyon tozu halinde 12mg/ml dozlarinda bulunmaktadir. influenza viriisiiniin
salinmasi ve komsu hiicrelere gecis prosesini enfekte hiicrelerden bloke etmektedir'.

Perfuzyon deneyleri; Sprague-Dawley cinsi siganlara 50 mg/kg anestezi eter enjeksiyonu
yoluyla saglanmig ve anestezi altinda karin duvari kesilerek barsaklar agiga ¢ikarilip jejenum
tespit edilmistir. izole segment serum fizyolojikle yikandiktan sonra perfiizyon c¢ozeltisiyle
dengeye ulasana kadar perfuze edilmistir. Perfize edilen barsak segmentleri dengeye
ulastiktan perfizyon c¢ozeltisine belirli konsantrasyonlarda oseltamivir, metoprolol ve fenol
kirmizisi  eklenerek barsak segmenti (jejunum) 60 dk sureyle perfuze edilmig ve her 10
dakikada bir 6rnek toplanmigtir. Oseltamivir fosfatin kapiler elektrofez yontemi ile tayini igin; 55
cm (etkin uzunlugu 45 cm) x 50 um ID kapiler, tampon olarak da 10 mM Borat tamponu,
pH=9,3 kullaniimigtir. Analitler Uzerinde uygulanan gerilimin etkisi, 18, 20 ve 22 kV olarak
incelenmigtir ve 20 kV optimum olarak secilmigtir. Bu sartlarda kalibrasyon grafigi 10 mg/L ile
100 mg/L arasinda farkh konsantrasyonlarda ¢ozeltiler 3 kez enjeksiyon edilerek olusturulmus
ve validasyon parametreleri (tekrarlanabilirlik, tekrar Uretilebilirlik, gerikazanim, LOD, LOQ v.b)
degerlendiriimis ve sicanlardan elde edilen numunelerin analizi yapiimistir. Bu ¢alismalardan
elde edilecek sonuglara gore osaltamivir fosfat'in permeabilite katsayisi ve permeabilite sinifi
kapiler elektroferez yontemi ile tayin edilmigtir.

Anahtar Kelimeler: Oseltamivir, intestinal Permeabilite, HPLC, Kapiler Elektroforez

Kaynaklar:
1. B. Dikici, A. Hekimoglu, S. Seving, A. Glnes, M.A. Tas. Diizce Tip Fakiiltesi Dergisi, 3 (2005) 10-14.

86



Poster Sunumu 41

Klavulanik Asit ve Sefdinir'in Ayni Anda Tayinleri igin Gelistirilen
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Bu calismada Klavulanik asit (KLA) ve sefdinirin (SEF) farmasoétik preparatlardan ayni anda
miktar tayinleri icin bir ylUksek performansli sivi kromatografi yonteminin gelistiriimesi
amaclanmistir. Yontemde deneysel faktorlerin optimizasyonu igin Taguchi Metodu kullaniimig
ve incelenen deneysel faktorler olarak hareketli faz icerisindeki metanol orani, NaH;PO4
¢ozeltisinin konsantrasyonu ve pH’1 belirlenmistir. Bu deneysel faktorlerin etkisinin incelendigi
yanit matrisi olarak kromatografik ayrim katsayisi ve segicilik faktéri secilmistir. Sonug olarak
geligtirilen YPSK tekniginde metanol : NaH,PO, (pH: 5.05, 0.075 M) (30:70) hareketli fazi ile
c¢alismanin uygun oldugu bulunmustur. Yontemde kromatografik kolon olarak ACE C18 kolonu
(150 x 4.6 mm,5 pym i.¢.) segilmig ve akis hizi olarak 1 mL/dakika belirlenmistir. Olgtimler 25 °C
sabit sicaklikta ve 210 nm dalga boyu kullanilarak alinmistir. Bu kosullar altinda galigildiginda
allkonma zamanlari KLA ve SEF icin sirasiyla 1.87 ve 3.29 dakika olarak bulunmustur.
Dogrusal galisma araliklari KLA igin 4 — 100 pg mL™ ve SEF icin 2 — 50 pg mL™ olarak tespit
edilmistir. Yontemin bu etken maddeleri iceren tablet preparatina basari ile uygulamasi
gergeklestiriimistir.
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Trisiklik antidepresanlar obsesif kompulsif bozukluk (takinti hastaligi), travma sonrasi stres
bozuklugu gibi gok sayida psikiyatrik hastaligin tedavisinde 1950’lerden itibaren kullaniimaya
baslanmigtir. Yapilarinda 3 halka bulunmasi nedeniyle bu ilaglar trisiklik antidepresanlar olarak
adlandiriimaktadir. Amitriptilin ve klomipramin 06zellikle farkh noro ileticilerin geri alimini
engellemesi ve postsinaptik reseptorleri bloklamasi ile endojen major depresyon tedavisi igin
kullaniimaktadir. Bu antidepresanlarin yuksek dozlari, miyokardiyal depresyon ve ventrikuler
aritmi ve nadiren hasta dlumu gibi cesitli yan etkilere neden olabilir. Bu yan etkileri nedeniyle
bircok hastaligin tedavisinde vyerlerini 1980'lerden itibaren SSRI (segici serotonin gerialim
inhibitérd) grubu antidepresanlara birakmiglardir. Ancak trisiklik antidepresanlar SSRI grubuna
kiyasla daha etkili olduklari kabul edildiginden obsesif kompulsif bozukluk ve benzeri
hastaliklarin tedavisinde halen basariyla kullaniimaktadirliar.*
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|
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Amitriptilin Klomipramin Desipramin

Sekil. Calisilan trisiklik antidepresanlarin kimyasal yapilari

Bu c¢alismada, amitriptilin, klomipramin ve desipraminin ticari ila¢ preparatlarindan tayinine
iliskin sivi kromatografik yontem gelistiriimistir. Calisilan bilesiklerin sivi kromatografik yontem
ile tayinlerinde, Agilent 1260 marka HPLC cihazi ve X Terra RP-18 (250mmx4.60mm IDx5 pum)
kolon kullaniimistir. Calismada enjeksiyon hacmi 20 uL, dalga boyu 210 nm, akis hizi 1.0
mL/dakika ve sicaklik 25 °C’dir. Mobil faz olarak 50:50 (h/h) asetonitril-su (25 mM H3PO4, pH:6)
karigsimi kullaniimistir. Gelisgtirilen yontemin igin gerekli olan tum validasyon c¢alismalari
yapilmigtir.

Anahtar Kelimeler: Trisiklik antidepresanlar, Sivi kromatografi
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Yeni Gelistirilmig Silika Bazli-Humik Asit Sabit Fazinin NP-HPLC
Sistemindeki Performasinin incelenmesi Uzerine Bir Calisma: Soguk Pres
Yontemiyle Elde Edilen Yaglarin Tokoferol Diizeylerinin Belirlenmesi
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Simdiye kadar HPLC'de kullanilan sabit fazlar, basit alikonma mekanizmalarinin
gerceklesebildigi, tek modlu islevsellige sahip materyaller olarak dusunulmekteydi. Son yillarda
tamamiyla degismeye baslayan bu yaklasim yerini, Gzerinde gok fonksiyonlu gruplar barindiran
ve bu sayede farkll etkilesimlerin gergceklesmesine izin veren sabit fazlarin kullanimina
birakmistir. Cok modlu sabit faz (MM-SP) olarak adlandirilan bu fazlar, ylksek ¢dzinUrlUk,
secicilik ve numune yukleme kapasitesi gibi 6zellikleri sebebiyle tek modlu sabit fazlara (SM-
SP) tercih edilir bir hale gelmigtir [1].

Sunulan bu c¢alisma; yapisinda birgok hidrofobik, hidrofilik, aromatik ve elektron verici grup
ihtiva eden [2] ve bu 0Ozellikleri sebebiyle birgok farkli kimyasal etkilesimi sergileme kabiliyetine
ve kromatografik ayirmalarda MM-SP olarak kullaniima potansiyeline sahip olan humik asidin
(EC-ImHA-APS), NP-HPLC sgartlarindaki performansinin  incelenmesini  igermektedir.
Calismada, hem polar hem de apolar 6zellige sahip olan tokoferol izomerleri kompleks karigim
olarak tercih edilmis ve s6z konusu izomerlerin dnemli miktarlarda yer aldi§i soguk pres yaglar
gercek numune olarak kullaniimigtir. Deneyler sirasinda, kromatografik ayirmayi etkileyen
bircok parametre optimize edilmis, sonugclarinin degerlendiriimesinde kapasite faktoérl, ayirma
glict, teorik tabaka sayisi gibi faktdrlerden faydalanilmistir. izokratik sartlarda 20 dakikada eliie
edilen tdrlerin tespitinde floresans dedektér (FLD) (ekzitasyon 295 nm, emisyon 330 nm)
kullanilmigtir. Uygulanan kromatografik metoda yonelik gergeklestirilen validasyon calismalari
sonucunda ise; kullanilan metodun genis bir konsantrasyon araliginda lineer oldugu ve
tokoferol turleri icin ortalama geri kazanimin % 97.9-99.2 araliginda degistigi tespit edilmistir [3].
Sonug olarak, gelistirilen EC-ImHA-APS sabit fazi dogal, ucuz, ¢gevre dostu bir Grin olmasinin
yani sira, ¢ok fonksiyonlu bir yapiya sahip olmasi sebebiyle de soguk pres yaglardaki
tokoferollerin tespit ve tayininde basarili ve etkin bir sekilde kullaniimigtir.

Anahtar Kelimeler: Himik Asit, immobilizasyon, NP-HPLC, Sabit Faz, Tokoferol izomerleri
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immobilize Beyaz Giiriik¢iil Funguslar ile Everzol Red 3BS Reaktif Tekstil
Boyarmaddesinin Biyolojik Gideriminin Aragtiriimasi
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Renkli bilegikler atik suyun organik agidan genelde az bir miktarini olustursalar da, desarj
edildikleri noktalarda dncelikle ortamin estetik agidan kirlenmesine neden olmaktadir. Desar;j
edilen renkli atik sular suda yasayan primer Ureticilerin fotosentezi i¢in gerekli olan is1gin
gegirgenligini azaltmakta ve ekosisteme 6nemli dl¢lide zararlar vermektedir [1]. Bu nedenle son
yillarda tekstil ve boyarmadde Ureten endustrilerden kaynaklanan renkli atik sularin
renksizlestiriimesi dnemli bir bilimsel ilgi alani olusturmustur. Bu g¢alismanin amaci; ozellikle
boyarmadde ve tekstil endustrisi isletmeleri tarafindan kullanilan ve bu igletmelerden cevreye
birakilan atik su igerisindeki onemli kirlilik faktoru olan reaktif boyarmaddelerin dusuk maliyetle
ve kisa surede biyolojik olarak aritilmasinin arastiriimasidir. Bu amacla kum ile immobilize
edilmis Coprinus plicatilis ve Morchella esculanta funguslari tarafindan Everzol Red 3BS
boyarmaddesinin biyolojik giderimi arastiriimistir. Elde edilen sonuclar degerlendirildiginde;
immobilize M. esculenta, boyarmaddeyi 4 gunde %96 yikima ugratirken, immobilize C. plicatilis
2 giinde %91 oraninda dekolorize etmistir. immobilize Coprinus plicatilis ve Morchella esculanta
funguslari ile Everzol Red 3BS boyarmaddesi basaril bir sekilde biyolojik giderime ugratilabildi.

Anahtar Kelimeler: Coprinus plicatilis, Morchella esculanta, Biyolojik Giderim, Everzol Red 3BS,
immobilize

Kaynaklar:
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Aldoz Rediuktaz Enziminin Kolon Kromatografi Teknikleri Kullanilarak
Saflastirilmasi ve Enzim Aktivitesi Uzerine
Bazi Fenolik Bilesiklerin Etkisinin incelenmesi
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Aldoz rediktaz (AR) poliol yolunun ilk enzimidir. Hiperglisemi durumunda 6énemli bir enzim
olmasi sebebiyle enzimin saflastiriimasi, bazi kinetik ve karakteristik 6zelliklerinin belirlenmesi
onemlidir. Bunun yani sira enzimin aktivitesine etki eden faktorlerin belirlenmesi ilag gelistirme
calismalarina 1sik tutacagi dugunulmektedir.

Bu galismada koyun karacigerinden aldoz reduktaz (AR, E.C 1.1.1.21) enzimi saflastinimigtir.
Enzim sirasiyla; homojenat hazirlanmasi, amonyum sulfat ¢coktirmesi, DEAE - Sephadex iyon
degisim kolonu, Sephadex G - 100 jel filtrasyon kolonu, 2', 5-ADP Sepharose 4B afinite kolonu
kullanilarak bes basamakta saflastirildi. Sodyum dodesil stilfat-poliakrilamid jel elektroforezi
(SDS-PAGE) ile enzim safliginin kontrolt yapildi. Yapilan iglemlerin ardindan enzimin kinetik
Ozellikleri belirlendi. Ayrica saflastirilan enzimin aktivitesi Uzerinde bazi fenolik bilesiklerin
etkileri arastirildi.

Calismada yukarida belirtilen yontemler kullanilarak aldoz reduktaz enzimi 162 kat saflikta ve %
2.11 verimle koyun karacigerinden saflastirimistir. SDS-PAGE yapilarak AR igin tek bant
goruldu ve boylece enzim saf olarak elde edilmis oldu. Enzimin kinetik 6zellikleri; iyonik siddeti
0,001M, optimum pH’si 5.5, stabil pH’si 8.0, otimum sicakli§i 50 C olarak tespit edilmigtir.
Kullanilan fenolik bilesik tlrevlerinin timdnin aldoz rediktaz enzimi Uzerinde inhibisyon etkisi
gosterdigi tespit edilmigtir.

Anahtar Kelimeler: Aldoz Reduktaz, Hiperglisemi, Kromatografik Yontemler
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Diet Kolada Bulunan Aspartam, Sakkarin Fenil Alanin, Asesilfam K ve
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Kafein, aspartam, sakarin, fenil alanin, asesilfam K, diet iceceklerde bol miktarda
bulunmaktadir. Aspartam, sakarin, asesulfam K yapay tatlandirici grubunda bilesiklerdir. 1967
yihinda kesfedilen asesulfam K sofra sekerinden (sakaroz) yaklasik 200 kat daha tatli olan
kalorisiz bir tatlandiricidir. Asesilfam K, aspartam gibi diger dusuk kalorili ve kalorisiz
tatlandiricilarla birlestirildigi zaman sinerjistik bir tatlandirma etkisi saglar. Genel olarak
aspartam gastrointestinal (Gi) sistemde hidrolizle aspartat, fenilalanin ve metanole ayrilir.
Kafein, cay yapraklarinda, kahve cekirdeklerinde, kakao cekirdeklerinde ve bunun gibi birkag
cesit yiyecek maddesinde dogal olarak bulunabilen bir ¢esit uyaricidir. Kafeinin uyarici etkisi
bircok kigi tarafindan hos hissettirse de, ¢cok fazla miktarda tuketimi gesitli saglik sorunlarina yol
acabilir.

Bu bes maddenin cesitli gida orneklerinde analizi igin ters faz sivi kromatografik metotlar ¢ok
fazla kullaniimaktadir[1-3].

Bu calismada, tayini metodu olarak gradient ters faz sivi kromatografik metot kullaniimigtir.
Kolon Agilent-Eclipse Plus C18 kolonudur. Kolon sicakhi§i 30°C, akis hizi ise 1 mL/dakikadir.
Kullanilan gradient yontem igin kosullar, Pompa A; 25 mM KH,PO,4, Pompa B; metanoldir.
Analize 0. dakika % 10 pompa B ve %90 pompa A’dan baslaniimis, 4. dakikada % 40 pompa
B’ye cikilmistir. Bu kosullarda analiz suresi 7 dakikadir.

ikinci agsamada, 4 madde igin kalibrasyon grafikleri cizilerek gelistirilen yéntem, piyasada
bulunan diet kola numunelerine uygulanmis ve geri kazanim degerleri hesaplanmigtir.

Anahtar Kelimeler: Aspartam, Fenilalanin, Sakkarin, Asestilfam K, Kafein, Ters faz sivi kromatografi
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Kara Havuc¢ Antosiyaninlerinin Preperatif HPLC ile
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Kara havug¢ Ulkemizde, Konya ve Mersin civarinda tarimi yapilan, 6zellikle salgam Uretiminde
kullanilan bir sebzedir. icerdigi antosiyaninlerin; salgamin kendine has rengini verdigi ve saglk
uzerine olumlu etkilerinin (kansere karsi koruyucu, antioksidan gibi) oldugu bilinmektedir. Son
gunlerde; kara havucun 6nemi; dogal gida boyasi olarak kullanimindan dolayi artmaktadir.
Sentetik gida boyalarinin kullaniminin gunden gune kisitlanmasi ve tuketicilerin dogal kaynakh
urinlere yonelmelerinden dolayi sentetik Urunlerin yerine dogallarinin gegmesi kaginiimazidir.
Dogal kaynaklarin kullaniminin yayginlagsmasi oncelikle kaynagin iceriginin belirlenmesi ile
alakahdir.  Antosiyanin  igeriginin  belirlenmesinde HPLC  siklikla  kullaniimaktadir.
Antosiyaninlerin HPLC ile analizlerinde en buylk problem piyasada ticari olarak bulunan
standartlarin azligi ve fiyatlarinin ¢ok yuksek olmasidir. Bu ¢alismada kara havugta bulunan
antosiyaninlerin kantitatif c¢alismalarda kullanilmak Uzere saflastirilmasi ve yapi tayini
amaclanmistir. Bu amacla bitki % 1 HCI-Metanol ile 6zutlenmis, elde edilen 6zut C18 dolgu
maddeli kolondan elle edilerek antosiyaninler ekstrakttan ayrilmis ve son saflastirma islemi
preperatif HPLC ile yapilmistir. Preperatrif HPLC calismalari her bir antosiyanin igin yeterli
miktar elde edilene kadar tekrarlanmistir. Sekilde preperatif HPLC kromatogrami ve saflastirilan
antosiyaninlerin bireysel HPLC kromatogramlari verilmistir.
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Sekil 1. Kara havug antosiyaninlerinin
preperatif HPLC kromatogrami (A) ve saflastirilan antosiyaninlerin bireysel HPLC kromatogramlari (B)
[Cyanidin-3-(2”-Xyl-gly) (1), Cyanidin-3-(2”-Xyl-6"-p-coumaroylGlc-Gal) (2), Cyanidin-3-(2”-Xyl-6"-
feruloylGlc-Gal) (3), Cyanidin 3-(2”-Xyl-6"-sinapoylGlc-Gal) (4).

Calismada; kara havugta major olarak bulunan dort antosiyanin turevi bagari ile saflastirilmis ve
yapilari spektroskopik yontemler ile aydinlatiimistir. Konya yoresinde yetistirilen ve tarimi
yapilan kara havuglarin siyanidin kékenli antosiyaninleri icerdigi belirlenmistir.
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Dondurarak Capraz Baglama ile Molekiiler Baskilanmis Nanopartikutllerin
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Molekuler baskilanmig polimerler, molekuler tanima saglayan, ucuz, hedef molecule yuksek
secicilik gdsteren, hazirlanmasi kolay malzemelerdir1. Hedef molekule 6zgul tanima bolgelerine
sahip malzemelerin sentezi i¢in polimerik nanopartiktllerin kriyojellestiriimesi yeni bir
yaklasimdir. Sifirn altindaki sicakliklarda dondurulan nanopartikiil slUspansiyonunda,
nanopartikiller biylyen buz kristallerinden ayriir2. Bu teknik sayesinde kriyojel yapisi
icerisinde birbirleriyle ¢ok siki baglantili olan nanopartikuller gézenek duvarlarini olusturur.
Glutamikasit, beyinde kendine 6zgul hucre zari reseptorleriyle etkileserek algilama, hafiza,
hareket, duyu gibi birgok sinirsel olaydan sorumlu olan baglica eksitor nérotransmitterdir3.
Bundan dolayi, glutamikasitin molekuler tanisi fen ve tibbi bilimlerde blyuk dneme sahiptir.

Bu calismada, L-glutamikasit (L-Glu) baskilanmis ve baskilanmamis 2-aminoetil metakrilat
(AEMA) nanopartikillerden, capraz baglayici ajan olan gluteraldehit kullanilarak, enantiyomer
secici Ozellige sahip makrogozenekli kriyojeller sentezlenmis, karakterize edilmis ve sulu
ortamda L-Glu adsorpsiyon islemlerinde kullanilabilirligi arastiriimistir. Karakterizasyon igin zeta
boyut analizi, taramali electron mikroskobu (SEM), Fourier transform infrared (FT-IR)
spektroskopisi, sisme testi yapilmigtir. Kriyojellerin segici L-Glu ayrimi i¢in optimum adsorpsiyon
kosullari (pH, derigim, tuz, sicaklik, akis hizi v.b.) belirlenmig, yarismaci amino asitlerin
varhiginda L-Glu igin segicilikleri kargilastirimistir. L-Glu miktar tayininin hidrin yontemi ile UV-
gorunur spektrofotometre kullanilarak yapiimigtir.

Anahtar Kelime: molekiler baskilama, polimerik nanopartikdl, kriyojel.
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Boronat afinite kromatografisi, destek materyalde yer alan boronik asit gruplarn ile hedef
molekulde yer alan diol gruplari arasinda gergeklesen etkilesimlere dayanir. Boronik asit ile
fonksiyonlandirilmis destek materyalleri ntkleotid, RNA ve glikoprotein gibi makromolekdllerin
ayrilmasinda kullanilir1.Son yillarda RNA Uzerine yapilan ¢alismalar, énemli biyolojik kesiflere
ve yeni tedavi teknolojilerinin gelismesine izin vermistir. Tum bu arastirmalarda kullanilacak
olan RNA’nin saf ve bozulmamis olmasi gerekmektedir. Fakat RNA’nin kolay degrade olabilen
bir molekul olmasindan dolayi;, RNA molekullerinin izolasyon ve saflastirilma basamaklari
buyuk onem tasimaktadir2. Mevcut RNA ayirma yontemlerinin bazi kisitlamalari olmasindan
dolayi, etkili ve ucuz yeni yontemlere ihtiya¢c vardir.Bu calismada; monomer olarak
2-hidroksietilmetakrilat ve komonomer olarak boronik asit tasiyan 4-vinil fenil boronik asit
kullanilarak miniemulsiyon polimerizasyonu ile poli(hidroksietiimetakrilat-co-vinilfenil boronik
asit) [P(HEMA-VPBA)] nanopartikiller hazirlanmistir. P(HEMA-VPBA) nanopartikillerin
karakterizasyonunun ardindan RNA adsorpsiyonu ¢aligmalari gergeklestiriimistir.

Anahtar Kelimeler: RNA, nanopartiktller, boronik asit, 4-vinylphenylboronic acid
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Fabaceae familyasinin en buyuk turlerinden birisi olan Astragalus turleri yaklasik 2000 alt tar ile
temsil edilmektedir [1]. Bazi Astragalus turleri idrar soOkturtcl, rahim kanseri tedavisinde,
terlemeyi onlemede, bobrek ve seker hastaliklarinin tedavisinde kullanildiklarindan dolayi tibbi
bitki olarak kabul edilmektedirler [2,3]. Bu amaca yotnelik Turkiye'ye 6zgl olan endemik iki
Astragalus turinin antioksidan bilesenlerinin kantitatif olarak analizinin yapilmasi ve biyolojik
aktivitelerinin degerlendiriimesi 6nem arz etmektedir. Endemik Astragalus sericans (AS) ve
Astragalus oocephalus supsp stachyophorus (AOS) turlerinin meyve yaprak ve sap gibi farkh
organlarinda bulunan, a-tokofeorol ve B-karoten dagihmlari HPLC-UV ile kantitatif olarak analiz
edildi. En yuksek a-tokofeorol icerigi AS ve AOS tirlerinin meyve kisimlarinda sirasi ile 694.25
+ 2.07 ve 1138.65+ 3.82 ug/100 g kuru bitki olarak belirlendi. En ylksek B-karoten icerigi ise AS
turindn sap kisminda (273.17 + 1.88 pg/100 g kuru bitki) ve AOS turinun meyve kisminda
52798 + 0.63 pg/100 g kuru bitki olarak belirlendi. Tiyosiyanat metoduna gore yapilan
antioksidan aktivite deneyinde ise AOS turinin meyve (ICso = 27.95 + 1.52 yg/ml) ve yaprak
(ICs0 = 68.13 £ 0.41 pg/ml) kisimlar yuksek antioksidan aktivite gosterdi.
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Bu calismanin temel amaci, blyuk olgekli kolonlarda kullaniimak Gzere polimer esasli dolgu
malzemelerinin Uretilmesidir. Caligma kapsaminda suspansiyon polimerizasyonu teknigi
kullanilarak kuresel formda dar boy dagiliminda polimerik regineler sentezlenmistir. Polimer
esasli kolon dolgu malzemesi sentezinde divinilbenzen (DVB) ve akrilonitril (AN) monomer fazi
olusturmaktadir. Sentez asamasinda polimerik partikullerde gozenekli yapi olusturmak igin
tolien (TOL) kullaniimig, dagitma ortaminin stabilizasyonunda ise polivinil alkol (PVA) ve
poliakrilik asit (PAA) beraber kullaniimigtir. Polimerizasyon isleminde monomer faz
hazirlandiktan sonra PVA ve PAA igeren surekli faz icinde dagitilarak 80°C sicaklikta 5 saat
sureyle reaksiyon yurUtulmastur. Polimerizasyon islemi sonrasinda elde edilen regineler dnce
saf su ile yikanarak PVA ve PAA uzaklastirimigtir. Bu asamadan sonra elde edilen polimer
partiktller etanol ile yikanarak yapida bulunan tolien uzaklastiriimistir. Partiklllerde boy
dagihm analizi mikroskop ile alinan goérintiler kullaniimis olup partikll ¢api ortlama 7um olarak
belirlenmistir. Hazirlanan polimerik kolon dolgu malzemeleri etanol i¢cinde suspanse edilerek
4,6-150 mm boyutlarinda paslanmaz ¢elik kolona doldurulmustur.

Kolona doldurulan dolgu malzemeleri daha sonra iki farkli gurup analitik standartla test
edilmigtir. Bu amagla toluen fenol karigimi izokratik elisyonla hazirlanan kolonda ayriimistir.
Mobil faz olarak %80 etanol %20 su karisimi kullaniimistir. Bu asamada elde edilen
kromatogramlardan birim uzunluk igin teorik kademe sayisi tolien ve fenol i¢in sirasiyla 3546
ve 3657 olarak hesaplanmistir. Ayrica kolona u¢ bilesenden olusan fenolik madde karigimi
metanol-su bilesiminden olusan gradyen mobil faz ile ayilmigtir. Fenolik madde karisimi gallik
asit, klorejenik asit ve kafeik asitten olugsmakta olup her analit piklerine ait teorik kademe sayisi
gradyen elUsyon igin sirsiyla 22477, 16547 ve 32301 seklinde belirlenmistir.

Elde edilen calismalar gostermistir ki ¢calisma kapsaminda hazirlanan polimer esash kolon
dolgu malzemelerinin performanslari analitik kolonlar kadar olmamakla beraber 6n saflastirma
ve flag kromatografi igslemlerinde kullanilabilir niteliktedir.

Anahtar Kelimeler: Sispansiyon polimerizasyonu, kolon dolgu malzemesi, kolon performansi
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Asteraceae familyasinin en 6nemli ve en buyuk ikinci tird olan Anthemis tirleri ilag, kozmetik
ve gida endustrisinde genis capta kullaniimaktadir[1]. Bazi anthemis tirleri halk tibbinda
antiseptik ajan olarak, sindirim sistemi rahatsizliklarinda ve mide Ulseri gibi hastaliklarin
tedavisinde de kullaniimistir [2-3]. Anthemis turleri tibbi degeri olan turler olduklarindan
farmakolojik agidan arastirma konusu olmustur, ornegin A. nobilis turnin ugucu yaglarinin
ates dusurucu ve sakinlestirici etkisinin oldugu ve A. cotula tiriniin gram pozitif ve gram negatif
bakterilere kargi antimikrobiyal aktiviteye sahip oldugu yapilan arastirmalar neticesinde
literatire kazandirilmigtir. Literatirde herhangi bir galismaya rastlanmayan ve Turkiye'de
yetisen A. kotschyanus var. discoidea tirtinin farkli organlarinda (kdk yaprak gicek ve govde)
bulunan ugucu aromatik bilesenlerin analizi HS-SPME-GC-MS (head space- solid phase micro
extraction-gas chromatography-mass spectroscopy) ile analiz edildi. Ugucu ana bilesen olarak
yaprak ve kok organlarinda sirasi ile % 35.21 + 3.03 ve % 25.60+ 0.28 oraninda 1,8-Cineole,
cicek kisminda % 21.36 + 1.54 Camphor ve gdvde kisminda ise % 30.68 + 2.59 p-
sesquiphellandrene ana bilesen olarak analiz edildi. Ayrica A. kotschyanus var. discoidea
turinun farkh organ ekstraktlarinin enzim inhibitér aktivitesi, ksantin oksidaz inhibitdri olan
allopuronil ile mukayese edilerek in vitro olarak arastirildi ve aktivite siralamasi, yaprak
ekstrakti (ICsp = 16.13 + 0.59 pg/ml) > Allopuronil (ICso = 21.65 £ 2.34 ug/ml) > govde ekstrakti
(ICs0 = 29.76 £ 1.98 pg/ml) > cicek ekstrakti (ICso = 205.37 + 3.58 pug/ml) > kok ekstrakti (ICso =
271.16 £ 4.27 pg/ml) seklinde oldugu bulundu. Yapilan ¢alismada A. kotschyanus var.
Discoidea turinun farkl organlarinda bulunan bilesenler hizli kolay ucuz ve tekraredilebilirligi ve
guvenilirligi yiksek kromatografik metotlarla aydinlatiimistir ve daha ileri arastirmalar ile bu
turin farmakolojik agidan kullaniminin ve etkili sekonder matabilitlerinin arastiriimasi igin zemin
olusturulmus olmaktadir.

Kaynaklar:

1. R. Fernandes, Genus Anthemis L. In; Tutin, T.G., Heywood, V.H., Burges, N.A., Moore, D.M., Valentine, D.H.,
Walters, S.M., Webb, A. (Eds.), Flora Europaea, Cambridge University Press, Cambridge, London, New York,
Melbourne, 4, (1976), pp. 145-159

2. J.K. Srivastava, E. Shankar, S. Gupta, Mol. Med. Rep. 3, (2010), 895-901.

3. T. Baytop, Therapy with Medicinal Plants in Turkey (Past and Present), first ed. Publications of the Istanbul

University, Istanbul, 305, (1984), pp.3255.
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Bazi Antineoplastik Ajanlarin, Sigcan Karacigerinden Saflastirilan
Mitokondriyal Tiyoredoksin Reduktaz Enzimi Uzerine
In Vitro Etkilerinin Incelenmesi

ilknur OZGENCLI? Ugur GULLER®

'Kimya Béliimi, Fen Fakiiltesi, Atatiirk Universitesi, Erzurum, Tirkiye
2 Gida Miihendisligi Boliimii, Mithendislik Fakiiltesi, Igdir Universitesi, Igdir, Tiirkiye
nur_turk_kimya@hotmail.com

Tiyoredoksin reduktazlar (EC 1.6.4.5; TrxR); lipoamid dehidrogenaz, glutatyon rediktaz, civa
rediktaz enzimlerini icine alan ‘piridin ntkleotid-disulfid oksidoreduktazlarin’® flavoprotein
ailesine ait enzimlerdirl. Memeli TrxR enzimi hicre ¢odalmasi, antioksidan savunma ve redoks
sinyalizasyon icin oldukca onemlidir2. Bircok tumor hicresinde, TrxR saliniminda asiri artig
g6zlendiginden son zamanlarda selenosistein iceren memeli TrxR; antikanser ilag gelisiminde
yeni bir hedef olarak ortaya c¢ikmistir3. Bu c¢alismada; oksidatif stres dahil birgok onemli
hiicresel olayda rol oynayan bir enzim olan TrxR’nin mitokondriyal olarak sigan karacigerinden
ilk kez iki basamakta saflastirimasi ve enzim aktivitesi Uzerine antineoplastik ajanlarin
inhibisyon etkilerinin in vitro olarak incelenmesi amagclandi. Saflastirma islemi; homojenatin
hazirlanmasi ve 2'.5-ADP Sepharose 4B afinite kromatografisi olmak Uzere 2 asamada
gerceklestirildi. Enzim 0,436 EU/mg protein spesifik aktiviteyle, %39,2 verimle ve 207,6 kat
saflastinldi. Enzimin safligi SDS-PAGE ile kontrol edilerek alt biriminin molekll kutlesi yaklasik
57 kDa olarak hesaplandi. Sigan karacigerinden saflastirilan mitokondriyal TrxR enzim aktivitesi
Uzerine sisplatin, kalsiyum folinat, karboplatin, epirubisin hidroklorid, doksorubisin hidroklorid,
paklitaksel, etoposid, fluorourasil ve metotreksat antineoplastik ajanlarinin inhibisyon etkisi in
vitro olarak arastirildi. ICso degerleri sirasiyla 0,29, 4, 4,7, 7,8, 8,3, 10, 48, 66 uM ve 0,97 mM
olarak hesaplandi. Antioksidan 6zelligi olan ve birgok kanser arastirmasina konu olan TrxR
enzimi ile ilgili yaptigimiz bu c¢alismada; mitokondriyal TrxR, sigan karacigerinden
literatlrdekinden daha pratik bir yontemle ilk kez saflastinildi. Tumdr hicrelerinde salinimi
arttigindan antikanser ilag gelisiminde yeni bir hedef olarak 6nerilen TrxR i¢in bu ¢alismada
kullanilan antineoplastik ajanlarin iyi birer inhibitdér oldugu bulundu ve bu ajanlarin basarili birer
antikanser ajan olduklari test edildi.

Anahtar Kelimeler: Tiyoredoksin Rediktaz, Sigan karacigeri, Antineoplastik
Kaynaklar:
1. D. Mustacich, G. Powis. The Biochem J. 346(2000) 1-8.

2. A.B. Witte, K. Anestdla, E. Jerremalm, H. Ehrsson, E.S.J. Arnér. Free Radic Biol Med. 39(2005) 696-703.
3.J. Lu, L.V. Papp, J. Fang, S. Rodriguez-Nieto, B. Zhivotovsky, A. Holmgren. Cancer Res. 66(2006) 4410-4418.
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Cynanchum acutum L. Subsp. Sibiricum (wild) Kech. F. Bitkisinden
Sekonder Metabolitlerin izolasyonu

Ilyas YILDIZ, Ozkan SEN, Ramazan ERENLER

Gaziosmanpasa Universitesi Fen Edebiyat Fakiiltesi Kimya B6liimii, 60240, TOKAT
lysyldz60@gmail.com

Cynanchum cinsinin yaklasik 2900 tirG bulunmaktadir ve 315 cinsten olusan Asclepiadaceae
familyasina aittir. Cynanchum’un degisik turleri bazi hastaliklarin tedavisinde halk ilaci olarak
kullaniimaktadir. Egzama hastaligi i¢in aktif bilesik olan paeonol Cynanchum tirlerinde
bulunmaktatir [1]. Cynanchum tlrleri ayni zamanda antidiyabetik olarak kullaniimaktadir [2].
Calismada; Cynanchum acutum L. Subsp. sibiricum (wild) Kech. F (CASKF). bitkisi ilk 6nce
suda kaynatildi, elde edilen sulu faz etilasetat ile sivi-sivi ekstraksiyon yapildi. Etilasetat fazi,
¢6zlcusU uzaklastirildiktan sonra kolon kromatografisine tabi tutuldu (silika gel). Artan polarite
ile hekzan, etilasetat, metanol ¢6zicl sistemleri kullanilarak elde edilen 500 fraksiyon
arasindan 108-133. fraksiyonlardan kamferol-3-O-a-ramnopiranoz (1) (25 mg), 180-210.
fraksiyonlarindan kuersetin-3-O-3-ksilosit (2) (25 mg), 220-230. fraksiyonlarindan preparatif
HPLC ile kamferol-3-O-3-glikozit (3) (30 mg), kuersetin-3-O-B-glikozit (4) (15 mg), 310-346.
fraksiyonlardan kamferol-3-O-neohesperidozit (5) (50 mg) elde edildi (Sekil 1.). izole edilen
bilegiklerin yapilart 1D NMR ve 2D NMR teknikleri ile aydinlatildi.

Sekil 1. Cynanchum acutum L. Subsp. Sibiricum bitkisinden izole edilen molekuller

Kaynaklar:

1. Chunhui D., Ning Y., Ben W., Xiangmin Z., Development of microwave-assisted extraction followed by
headspace single-drop microextraction for fast determination of paeonol in traditional Chinese medicines., Journal
of Chromatography A, 1103 (2006) 15-21.

2. Fawzy, G.A., Abdallah, H.M., Marzouk, M.S.A., Soliman, F.M., Sleem, A.A., Antidiabetic and Antioxidant
Activities of Major Flavonoids of Cynanchum acutum L. (Asclepiadaceae) Growing in Egypt, Zeitschrift Fur
Naturforschung Section C-a Journal of Biosciences, 63(9-10) (2008). 658-662.
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Brilliant Blue R Boyar Maddesinin Yumurta Kabugu-Kitosan
Modifiye Urunl Uzerine Adsorpsiyonunun
Kolon Sisteminde Incelenmesi

Ilknur TOSUN SATIR, Buket BULUT KOCABAS

Hitit Universitesi Fen Edebiyat Fakiiltesi Kimya Bélimii, CORUM
ilknurtosun@Ahitit.edu.tr

Endustriyel faaliyetlerin ilerlemesi sonucunda g¢evre kirliligi de gun gegtikge artmaktadir. Boyar
maddeler tekstil, deri, kagit, plastik vb. birgok sektdrde kullaniimakta olup c¢evre Kirliligine en
bayuk katkiyi ise tekstil sektorl yapmaktadir. Bunun nedeni tekstil endustrisinde bulunan atik
sular ve Ozellikle atik sulardaki boyar maddelerdir. Boyalarin hem ekolojik agidan zehirli olmasi
hem de suda i1sik gecirgenligini azaltarak fotosentetik canlilarin yasamini olumsuz etkilemesi
boyar maddelerin gideriminin énemini ortaya koymaktadir. Ayrica boyalar renkli olmalari
nedeniyle de gevre estetigini bozmaktadir'?. Boyar maddelerin uzaklastirimasi igin fiziksel,
kimyasal ve biyolojik birgok ydntem gelistirilmistir. Ancak bu yontemlerin birgogu oldukga
maliyetlidir.

Adsorpsiyon yontemi son yillarda en ¢ok tercih edilen yontemlerden birisidir. Bunun nedeni
adsorpsiyon yonteminin dogal ve dusuk maliyetli adsorbanlarin kullanimina olanak vermesidir.
Adsorpsiyonun diger yontemlere gore atik icermemesi ve seyrek ¢ozeltilerden bile tam olarak
boya aritimini saglamasi gibi tstiinliikleri de vardir®.

Bu calismada surekli sistemde, sulu g¢ozeltilerden Brilliant Blue R (BBR) boyar maddesinin

adsorpsiyonu igin yumurta kabugu-kitosan modifiye Grinid (YKKM) adsorban olarak
kullaniimistir. Yapilan g¢alismada ¢ozelti akis hizi, adsorban miktari, adsorpsiyon-desorpsiyon
dongusu ve gergek atik su parametreleri incelenmistir. Boyar maddenin kantitatif tayini igin UV-
gorunidr bolge spektrofotometresi kullaniimistir. 0,5 ml/dk akis hizinda 3,0 g/L adsorban
miktarinda % 90,73 giderim elde edilmigtir. Sonuglar atik sulardan BBR boyar maddesinin
gideriminde yumurta kabugu-kitosan modifiye Uraninin uygun bir adsorban oldugunu
gostermistir.

Anahtar Kelimeler: Adsorpsiyon, BBR, Yumurta kabugu, modifikasyon

Kaynaklar:
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M. esculenta’min Farkli Tasiyicilara immobilizasyonu ve
immobilize Hiicrelerle Reaktif Orange 16’in
Biyolojik Giderim Metabolitlerinin Arastiriimasi

Sinem ERGUN, Kiibra CIKRIKCI, Yasin ABDULOGLU, Bugra DAYI, Hatice A. AKDOGAN

Pamukkale University, Arts & Science Faculty, Department of Chemistry, Denizli, TURKEY
kcikrikcil0@pau.edu.tr

Tekstil sektoru Turkiye ekonomisi agisindan gida sektorunden sonra onde gelen sanayi dalidir.
Dolayisiyla Ulke ekonomisine g6z ardi edilemeyecek kadar katki saglamaktadir. Tekstil
sektorinun gerek boyama, gerekse diger proseslerinden c¢ikan atik sularinin renk ve Kirlilik
yuklerinin aritilarak desarj edilmesi sarttir. Tekstil sektdriinde bir¢ok boyarmaddenin, toksik,
karsinojenik ve mutajenik oldugu gorulmustir. Bu yuzden, sentetik boyalar gevreye ciddi gevre
kirlilikleri getirmekte ve insan saghgini tehdit etmektedir. Son yillarda, beyaz c¢urikgul
mantarlarinin icerdikleri ekstraselller ligninolitik enzimlerle sentetik boyarmaddeleri indirgeme
yetenegine sahip oldugu gosterilmistir [1, 2]. Beyaz c¢urukc¢ul mantarlarin renk giderimi, diger
tekniklerle karsilastinldiginda daha verimli, etkin ve ¢evre dostdur. Bdylece, beyaz curuklik
mantarlarin atik tekstil boyarmaddelerinin biyolojik aritimi diger yontemlere gore daha c¢ok
alternatif saglar [3].

Bu calismada; beyaz c¢uruk¢ul mantari olan M. esculenta dort farkl destek materyaline (jelatin,
politretan, kaolin, Ca-ajinat) immobilize edilmis ve bu immobilize hucrelerle Reaktif Orange 16
boyar maddesinin giderimi arastinilip, karsilagtiriimistir. Biyolojik giderim sonucunda muhtemel
metabolitleri belirlemek icin 6rnekler GC-MS’de analiz edilmigtir.

Anahtar Kelimeler: Beyaz ¢Urlkcul mantar, Morchella esculanta, Biyolojik Giderim, Reaktif Orange 16,
Immobilizasyon

Kaynaklar:
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3. K.C. Chen, J.Y. Wu, D.J. Liou, S.C.J. Hwang, J. Biotechnol., 101 (2003), p. 57.
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Nane ruhu (Cyclotrichium origanifolium) Bitkisinden
Antioksidan Aktiviteye Sahip Flavon Turevlerinin
Saflastiriimasi ve Yapi Tayini

Mahfuz ELMASTAS, Abdiissamet GUZEL, Hiiseyin AKSIT, Siilleyman Muhammet CELIK

Gaziosmanpasa Universitesi, F. en-Edebiyat Fakiiltesi, Kimya Bol., Bitki Arastirma Laboratuari-A, Tokat
mahfuzelm@gmail.com

Nane ruhu (Cyclotrichium origanifolium) bitkisi Dogu Akdeniz Dag elemani olup Giney Bati
Anadolu'da ylUksek rakimlarda (1300-2200 m) yetigir. Yerel isimleri kiz otu, kopek nanesi,
karabas otu, nane ruhu ve esek kirildi olarak bilinir [1]. Bitkinin ugucu yaglarinin ¢ok guglu
antimikrobiyal aktiviteye sahip oldugu ve major bilesen olarak pulegon, menton ve limonen
icerdigi tespit edilmigtir [2]. Bitkinin igerdigi fenolik maddelerin belirlenmesi i¢in yapilan bu
calismada bitki ornekleri su ile kaynatilarak elde edilen konfuzyon (halk arasindaki kullanimi
taklit ederek) sirasi ile hekzan, etil asetat ve butanol ile sivi-sivi ekstraksiyonu ile dort fakli
ekstrakt elde edilmistir. Hekzan fazi daha lipitler, ugucu aroma bilesenleri ve dislUk polariteli
diger metabolitleri icerdiginden c¢alisiimamistir. Elde edilen etil asetat ve butanol fazi
antioksidan aktivite testlerine tabi tutulmus ve antioksidan maddelerin etil asetat fazinda daha
yogun oldugu tespit edilmistir. Etil asetat fazi Sefadeks LH-20 Gizerinde metanol ile elle edilerek
fraksiyonlandiriimig ve toplanan fraksiyonlar HPLC kontroll ile birlestiriimigtir. Daha sonra
karisim halinde elde edilen maddeler preperatif HPLC ile ayirma ve saflagtirma islemine tabi
tutulmustur. Etil asetat fazindan izole edilen molekuller Sekil 1’de verilmistir.

OH o OH [e]

3 R{=0OH R,=0H (Luteolin)
1R=0H (Eriodiktiol) 4 Ri=H R,=0OH (Apigenin)
2r=H (Naringenin) 5 R;=H R,=OCHj (Izosakuranetin)

Sekil 1. Nane ruhu bitkisinden izole edilen flavon tlrevleri

Anahtar Kelimeler: Nane ruhu, Cyclotrichium origanifolium, Antioksidan, flavon
Kaynaklar:

1. G. Kaya, ZKU Bartin Orm Fak Der. ( 2006) 8(9), 23-32.
2. B. Tepe, M. Sokmen, A. Sokmen, D. Daferera, M. Polissiou, J Food Eng, (2005) 69: 335-342.
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Glutatyon S-Transferaz Enziminin Van Baligi Kas Dokusundan
Saflastiriimasi ve Bazi Metal iyonlarinin
Enzim Aktivitesi Uzerine Etkilerinin incelenmesi
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Glutatyon S-Transferaz (GST; EC.2.5.1.18) detoksifikasyon metabolik yolunun son trini olan
merkapturik asit olusumundaki ilk basamagi katalizleyerek homeostasisi saglayan ¢ok iglevli bir
enzimdirt?®, GST, reaktif oksijen radikallerinin ve karsinojenlerin detoksifikasyonunda, lipid
peroksidasyonu sonucunda olusan 4- hidroksinonenal gibi ajanlarin metabolizmasinda énemli
bir yere sahiptir. GST enzimleri bu bilegiklerin glutatyon ile konjugasyonunu saglayarak suda
¢6zUunur bilesikler haline donustirar. Dolayisiyla GST enzimi ksenobiyotiklerin detoksifikasyonu
ve dokularin oksidatif zarardan korunmasinda énemlidir®.

Bu calismada GST enziminin Van golu baliginin (Chalcalburnus tarichi) kas dokusundan
saflagtirlmasi ve bazi metal iyonlarinin enzim aktivitesi Uzerine etkilerinin incelenmesi
amaclanmistir.

Saflagtirma islemi igin oncelikle Van Baligi kas dokusundan homojenat hazirlandi. Saflastirma
islemi Glutatyon-Agaroz afinite kromatografisi ile tek basamakta gergeklestirildi. Enzim aktivitesi
Awasthi’'nin metoduna gore olculdi*. Enzim safiginin kontroli icin SDS-PAGE yapild.
Saflastirilan enzimin aktivitesi Gizerine Ag*, Pb®*, Cu®*, Zn**, Ni*? iyonlarinin etkileri incelendi ve
% Aktivite-[Metal Iyon] grafigi cizilerek ICso degerleri sirasiyla 1,118x10% mM, 0,1130 mM,
0,103 mM, 0,253 mM, 2,5x10" mM olarak hesaplandi.

Anahtar Kelimeler: Van baldi, glutatyon S-transferaz, saflastirma, inhibisyon

Kaynaklar:
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Hatay’da Satisa Sunulan Bazi Hazir Gidalarda
HPLC-UV ile Benzoik asit ve Sorbik asit Aranmasi

Murat METLI, Yasin YAKAR
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Benzoik asit, kapall kimyasal formulu CgHsCOOH olan renksiz kati kristal ve basit aromatik bir
karboksilik asittir'. Dogal olarak meyvelerin ¢ogunda, 6zelliklede kirazda bulunur. Kizilcik
benzoik asitin oldukga zengin bir kaynagidir. Meyvelere ek olarak, benzoatlar mantarlarda,
tarcinda, karanfilde ve bazi sut drlnlerinde (bakteriyel fermentasyon sonucu) dogal olarak
bulunur. Ticari amaglar igin, benzoik asit toluenden kimyasal olarak hazirlanir®. Benzoik asit
gidalarda mantar, maya ve bazi bakterilerin gogalmalarini inhibe edici olarak kullanilir. pH 5 in
lizerindeki Urlinlerde (zayif asidik veya notr) etkisizdirler'. Sorbik asit ise kapall kimyasal
formiilii C¢HgO> olan renksiz, suda nispeten eriyebilen kati bir koruyucu maddedir®. Sorbik asit
dogada Sorbus aucuparia L. adi verilen Uvez agaci ve meyvelerinde bolca bulunmaktadir.
Ticari olarak birgok farkli kimyasal yollarla Uretilir*. Sorbik asit ve tuzlari 6zellikle maya ve
kiiflerin spor ya da hiicre olusumu iizerinde dnleyici yada geciktirici etkiye sahiptir®.
Marketlerden toplam 29 adet yas pasta, domates salgasi, etsiz ¢i§ kofte, ketcap ve mayonez
numunesi alinmis ve analiz edilmistir. HPLC-UV kullanilarak analiz edilen numunelerin 10
adetinde sorbik asit tespit edilmistir. Turk Gida Kodeksi Gida Katki Maddeleri Yénetmeligine
gore 2 numunedeki sorbik asit miktari MRL’nin Ustlindedir.

Anahtar Kelimeler: Sorbik asit, benzoik asit, HPLC-UV.

Kaynaklar:
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Hatay’da Satisa Sunulan Bal Orneklerinde GC-MS ile Naftalin Aranmasi
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Naftalin, kapali kimyasal formuli C,0Hg olan, aromatik hidrokarbondur. Yuksek dizeyde ugucu
olup balmumu ve yagda kolaylikla ¢oézulebilir. Balmumu bu maddeyi bunyesine alir ve daha
sonra balin igerisine gegirir. BUyluk mum guvesi (Galleria mellonella L.) ve varroa
mucadelesinde yaygin olarak kullanilan naftalin, insan sagligi icin ¢ok tehlikeli olup kanserojen
bir maddedir. Buyuk miktarlarda naftaline maruz kalinmasi alyuvarlara zarar verebilir ve hatta
yok edebilir. Uluslararasi Kanser Arastirmalari Ajansi (IARC) tarafindan naftalin, insanlarda ve

hayvanlarda kansere neden olabilen bir madde olarak siniflandiriimistir (Grup 2B)*.
Marketlerden farkli markalara ait toplam 24 adet bal numunesi alinmis ve analiz edilmistir.

Numunedeki naftalin, Solid Phase Micro Extraction (SPME) yontemi ile GC-MS kullanilarak
tespit edilmistir.2012/58 nolu bal tebligine gdre maksimum kalinti limiti (MRL) 10 ppb’dir®. 22
adet numunede naftalin tespit edilememistir. 2 numunede ise tespit edilen miktar MRL’nin
altindadir.

Anahtar Kelimeler: Bal, naftalin, SPME, GC-MS
Kaynaklar:
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Merkezi Kompozit Dizayn Yaklagimi ile Bazi Karbapenemlerin idrarda
Kantitatif Tayini icin RPLC Yénteminin Gelistirilmesi
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Gileren ALSANCAK

Suileyman Demirel Universitesi, Fen Edebiyat Fakiltesi Kimya Boliimii, ISPARTA
ebrucubuk@sdu.edu.tr

Karbapenemler ¢cok genis spektrumlu antibakteriyel aktiviteye ve klinikte gozlenen bir¢ok beta
laktamaza kargi stabiliteye sahiptir. Cok genig etki spektrumu, iyi klinik etkinligi ile
karbapenemler, agir enfeksiyonlarin baglangi¢ tedavisinde ilk tercih edilecek olan antibiyotikler
icinde en fazla kullanilanidir. Bu galismada segilen karbapenem grubu ilaglardan, meropenem,
ertapenem ve doripenem, antibiyotik tedavisinde onemli bir gelismedir. Genis etki alanli
penisilinlerin ve genis etki alanli sefalosporinlerin etkilerini birlestiren ilaglardir; etki alanlari, her
iki grup ilacin etki alanlarinin toplamina hemen hemen esittir.

Ters faz sivi kromatografi yontemi kullanilarak, ila¢g analizlerinde optimum ayirma kosulunu
secmek icin yapilan deneme yanilma yaklagimiyla sadece bir parametre degistirilerek optimum
kosul bulunmaya calisilir. Fakat bu yaklasim gok zaman alicidir ve ayirmayi etkileyen birgok
parametre ve de etkilesimlerden dolayr vyeterli ayirirm gergeklesmeyebilir. Optimum
kromatografik ayirrm kosulunu elde etmek i¢in birden fazla parametrenin birlikte
degerlendiriimesi gereklidir. Merkezi kompozit dizayn yontemi, birden fazla parametreyi ayni
anda degerlendirebildiginden dolayl iyonlasabilen bilesiklerin kromatografik ayriimasinin
optimizasyonunda en ¢ok tercih edilen deneysel tasarim metotlarindan biridir. Bu ¢alismada
karbapenem grubu bilesiklerden doripenem, meropenem ve ertapenemin ayni anda ters faz sivi
kromatografik ayrimi i¢cin mobil faz bilesimindeki hacimce yuzde asetonitril-su orani (x;), mobil
faz pH si (x2) ve kolon sicakligi (x3) gibi birbirinden badimsiz parametreler secilmigtir.
Bilesiklerin pik simetrisi ve allkonma davraniglari incelendiginde doripenem, meropenem ve
ertapenemin ayrimi i¢in pH araligi genis (1-12), yeni jenerasyon X terra C18 (250 mm x 4,6 mm
ID, 5 um) end-capped kolon tercih edilmigtir. Merkezi komposit dizayn yardimiyla optimum
kosul bulunduktan sonra, galisilan bilesikler icin geligtirilen yontemin validasyonu yapilmis ve
insan idrari numunesinde kantitatif tayini igin uygulanmistir.

Anahtar Kelimeler: Antibiyotikler, RPLC, Optimizasyon, Kantitatif Tayin
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Nar Cekirdegi Yaginin Trigliserit Kompozisyonunun
RP-HPLC ile Tayini
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Punicacea ailesinden ve bilinen en eski meyve turlerinden biri olan nar (Punica granatum Linn.),
tropik ve sub-tropik iklim kusagina sahip, butin Akdeniz, Ortadodgu, Asya ve Amerika
ulkelerinde yetistirilen bir meyvedir [1]. Besin bilesimiyle insan beslenmesinde 6nemli faydalari
olan narin yenebilen kisminin, %78’i meyve eti, %22’si ise ¢ekirdekten olusmaktadir. Meyve;
yuksek oranda seker, mineraller agisindan zengin ve yuksek duzeyde olmasa da A, C, E ve K
vitaminlerini icerirken c¢ekirdegi kuru madde Uzerinden %6,63-19,3 lipit, lignin, seliloz ve
polisakkarit ve yiuksek oranda tokoferol ve flavonoid icermektedir.

Vucutta sentezlenemeyen ve elzem yag asitleri olarak adlandirilan ¢goklu doymamis yag asitleri,
insan vicudunda 6nemli fizyolojik fonksiyonlar gostermekte ve saglikh bir buyime & gelisme
icin diyetle alinmak zorundadir. Cesitli kaynaklardan alinabilen bu yag asitlerinin (linoleik,
linolenik ve arasidonik asitler) ve konjuge yag asitlerinin, ateroskleroz, obezite, hipertansiyon ve
bircok kanser hucrelerinin buyumesini durdurdugu belirlenmistir [2]. Coklu doymamig konjuge
yag asitlerinin, dogal hayvansal kaynaklarda genellikle %1 den daha az bulundugu bilinmekle
birlikte, bazi ¢ekirdek yaglarinda bu miktar, toplam yag asitlerinin %40-85’lik bir bolimunu
olusturmaktadirlar [3]. Bu yaglardan biri olan nar c¢ekirdegi yagi diger cekirdek yaglari ile
karsilastinldiginda, ~%85 konjuge linolenik yag asit (CLnA) iceridi ile en fazla konjuge yag
asidine sahip oldugu goérulmektedir. Bu sebeple; ylksek konjuge linolenik yag asidi (CLnA)
icerigi ile diger yenilebilir yaglardan ayrilan nar c¢ekirdegi yaginin trigliserit kompozisyonu,
bilinen HPLC metotlarindan ziyade bu tur oOzel yaglar igin geligtiriiecek uygun metotlar
kullanilarak belirlenmelidir.

Sunulan bu c¢alismada; nar gekirdegi yaginin trigliserit kompozisyonu, optimum HPLC analiz
sartlari tespit edilerek kalitatif ve kantitatif olarak tayin edilmistir.

Anahtar Kelimeler: Trigliserit kompozisyonu, konjuge linolenik yag asit (CLnA), HPLC, metot
optimizasyonu.
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Dogada, aromatik halkalarinin yapisal farkliliklarina, OH gruplarinin sayisina ve yerine,
karbonhidratlarla ve organik asitlerle yapmis olduklari baglara bagli olarak 30.000’den fazla
fenolik bilesik bulunmaktadir. Bunlardan 5.000-10.000 kadarinin gunlik diyetimizde yer aldigi
dusunulmektedir. Fenolik bilesikler antialerjik, antienflamatuar, antidiyabetik, antimikrobiyal,
antipatojenik, antiviral ve antitrombotik etkiye sahip olmalari nedeniyle insan saghgi agisindan
onemli bilesiklerdir. Sebzelerde bulunan fenolik bilesiklerin Yuksek Basing Sivi Kromatografisi
(HPLC) kulanilarak yapilan kantitatif analizlerinde, Oncelikle fenolik maddelerin 6rnekten
ekstrakte edilmeleri gerekmektedir. Ekstraksiyonunda kullanilacak olan yontem, ekstrakte
edilmek istenen fenolik bilesigin ¢esidine gore degismektedir. Ekstraksiyon islemi; suyla, asit ya
da tuzlarin sulu ¢ozeltileriyle, metanol, etanol, aseton, etil asetat ya da dimetilstlfoksit gibi polar
cozuculer kullanilarak gerceklestiriimektedir. Ayrica ekstrakt, jel kromotografi ya da kati-faz
ekstraksiyonu kullanilarak saflastirilabilmektedir. Fenolik bilegiklerin HPLC analizlerinde,
cogunlukla zit-faz sivi kromatografisi kullanilmakla birlikte, fenolik asitler i¢in iyon-degigtirme
kromatografisi de kullaniimaktadir. Zit-faz sivi kromatografi kullanildiginda sabit faz olarak
cogunlukla C;g kolon, mobil faz olarak da su ya da formik asit, asetik asit gibi bilesiklerin sulu
cozeltileri ya da metanol, isopropil alkol, tetrahidrofuran gibi organik ¢ozuculer kullaniimaktadir.
Dedeksiyon yontemi olarak UV/VIS, diod array dedektér (DAD ya da PDA), florimetrik dedektor,
elektrokimyasal dedektor ya da kutle spektrometresi kullanilmaktadir. HPLC/DAD uygulamalari
en dogru ve hassas sonug veren yontemlerdir.

Anahtar Kelimeler: fenolik, HPLC, sebze, ekstraksiyon, dedekttr
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Molekuler baskilama islemi, kalip molekul ile g¢evresindeki fonksiyonel monomer ve c¢apraz
baglayicinin G¢ boyutlu etkilesimlerine dayali bir tekniktir. Hedef molekllin etrafindaki
polimerizasyon dan sonra kalip molekilin uzaklastiriimasi ile hedef molekule uygun kaviteler
olusur. Geleneksel yontemler ile molekuler baskilama polimerlerden kalip molekulin
uzaklastirlmasinda bazi kisitlamalar mevcuttur. Bu problemi ortadan kaldirmak igin kullanilan
bazi yontemlerden ise yuzey baskilama teknigi kullaniimaktadir. Metal iyon etkilesimler sulu
ortamda protein ve monomer arasinda kararligi, hizli ve kuvvetli bag olusturdugu icin tercih
edilmektedir. Molekller baskilama tekniginde kullanilan membranlar ylksek yluzey
alani,yiksek su tutma kapasitesi ve esnek yapi 0Ozelliklerine sahiptir. Nanofiber bakteriyel
selllozlar son yillarda 6neme sahip olmustur.Bu c¢alismanin amaci, hemoglobin (Hb)nin
saflastinimasi igin kullanilabilecek Hb yuzey-baskilanmig bakteriyel seliloz nanofiber
membranlarin yuksek secicilik ve yuksek etkinlikte hazirlanmasidir.Bu amagcla fonksiyonel
monomer N-Metakriloil-(L)-histidin metil ester (MAH) ve selatlayici metal (Cu)ll farkli molar
oranda (MAH/Cu:1/1 ve 2/1) oda sicakliginda karigtirmali ortamda etkilestirilerek kompleks
olusturulmustur. Hazirlanan MAH-Cu ve MAH-Cu-Hb kompleksleri UV-vis spektrofotometresi ve
FT-IR ile karakterize edilmigstir. 3-metakriloksipropiltrimetoksisilan (3-MPS) ile modifiye edilen
bakteriyel seliloz membranlar hazirlanan MAH-Cu-Hb kompleksi % 1’lik AIBN varliginda UV
Isik kaynag altinda etkilestiriimislerdir. Kalip molekil Hbnin uzaklastiriimasi amaciyla 1M NaCl
¢ozeltisi kullaniimistir. NIP Hbnin yoklugunda hazirlanmistir. Segicilik ¢aligmalari yarigmall
protein olarak secilen lizozim, miyoglobin, albumin, sitokrum c ile kesikli sistemde 2 saat
boyunca gergeklestiriimistir.
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Poli(2-Hidroksietil Metakrilat-N-Metakriloil-L-Fenilalanin) [P(HEMA-MAPA)]
Kriyojeller ile Selilaz Enzimi Adsorpsiyonu
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Son vyillarda endustriyel enzimlerin besin, ekmek, tekstil, kadit ve deterjan sanayinde
kullanimina yonelik ilerlemeler kaydedilmistir. Bu enzimlerden biri olan selllaz (EC 3.2.1.4)
selilozda PB-1,4 glikozidik baglari hidrolizieyen bir enzimdir'?. Bircok fermantasyon
endustrisinde selulozik materyaller kimyasal yada enzimatik yollarla 6nce glukoza donusmekte
daha sonra olusan (iriin (glukoz) etanole fermente edilmektedir®.

Makrog0Ozenekli polimerik materyaller biyoteknolojide, biyomedikalde ve eczacilik biliminde ¢ok
hizli bir sekilde ilerlemektedir®. Son vyillarda kriyotropik jellesme teknigi negatif sicakliklarda
hidrofilik makrogozenekli materyallerin hazirlanmasinda kullaniimaktadir. Bu polimerik
materyaller kriyojeller olarak bilinmektedir. Kriyojeller yiksek esneklik ve sungersi yapisiyla,
yuksek veya dusuk molekll agirhkh yapilarla hazirlanir ve sulu ortamda serbest radikal
polimerizasyon ile negatif sicaklikta meydana gelirler®.

Bu calismada, destek materyali olarak poli(2-hidroksietil metakrilat-N-metakriloil-L-fenilalanin
[P(HEMA-MAPA)] kriyojeli sentezlendi ve kriyojelde selulaz adsorpsiyonu incelendi. Hazirlanan
kriyojelin FTIR ve SEM analizi, sisme testi yapilarak, selilaz adsorpsiyonu uzerine sicaklik, akis
hizi, pH ve iyonik siddet gibi parametrelerin etkisi incelendi. Bu kapsamda, kriyojelin selllaz
adsorpsiyonu en fazla pH 4.0 asetat tamponunda, en yuksek adsorpsiyon sicakhgi 25 °C’'de, 1
mL/dak. akis hizinda goéruldi. P(HEMA-MAPA) kriyojeller ile adsorpsiyon-desorpsiyon déngusi
6 kez gerceklestirilerek adsorpsiyon kapasitesinde anlamli bir azalma olmadigi tespit edildi.

Anahtar Kelimeler: Adsorpsiyon, seltilaz, kriyojel, p(HEMA-MAPA)
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2-Amino Tiyofen Turevlerinden Piridin Boyarmaddelerinin Sentezi
ve Spektroskopik Ozelliklerinin incelenmesi
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Pirimidin tlrevleri her zaman c¢ok fazla ilgi duyulan bilesikler olup, bu ilginin ana nedeni bu
bilesiklerin dnemli biyolojik aktivitelere sahip olmalarindan kaynaklanmaktadir. Pirimidin halkasi
iceren organik bilesiklerden bazilari, guinumuzde kanser ilaglar (5-florurasil, metotreksat gibi),
sedatif-hipnotik ilaglar (barbitiratlar gibi), antibakteriyel ve antiviral ilaglar olarak
kullanilmaktadir. Bu proje calismasi ile hedeflenen, degisik biyolojik aktivitelere sahip
aminotiyofen ve pirimidin halkasi iceren bilegikler sentezlenerek aminotiyofen halkasinin
yaninda piridin tlrevlerinin sentezlenmesi amaglanmistir. Amino pirimidin igeren heterosiklik
bilesikler, degisik farmakolojik ve biyolojik 6zellikleri nedeniyle 6zel ilgi alanina sahiptirler. Bazi
tiyenopirimidin tdrevlerinin de iyi anti timor aktiviteye sahip olduklari bilinmektedir. Pirimidinler
farmakolojik aktivite sahip olduklarindan yaygin olarak kullanilan bilesiklerdir. Bu tir bilesikler
antibakteriyel, antifungal, antikanser etkiler gostermektedirler. Pirimidin iskeleti biyolojik
aktiviteye gosteren bilegiklerin ana yapilarindan birine sahiptir [1-4].

Bu calismada, 4-substitue sikloheksanon bilegiklerinden yola ¢ikilarak oncelikle 2-aminotiyofen
halkas! iceren bilesikler Gewald yontemiyle sentezlendi. Bu bilesigin etilsiyano asetat ile
etkilestiriimesi ile siyano ve amino grubu iceren piridin tlrevi bilesikler sentezlendi. Kolon
kromatografisi kullanilarak sentezlenen bu bilesikler saflastirildi. Bilesiklerin yapilari FTIR, 'H
NMR ve *C NMR kullanilarak yapilari aydinlatild.
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Gida Orneklerindeki Siilfomerazin Kalintisinin Tayinine Yénelik Afinite
Matriksinin Hazirlanmasi ve Karakterizasyonu
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Antibiyotikler hayvan hastaliklarini engellemek amaciyla yaygin bir sekilde kullaniimaktadir.
Hayvansal gidalardaki antibiyotik kalintilari, insanlarda bazi saglik sorunlarinin ortaya
¢ikmasinin yani sira, mikroorganizmalarda diren¢ gelisimi gibi etkilerin de meydana gelmesine
neden olmaktadir. Son derece komplike yapidaki gida 6rneklerinde eser dizeyde bulunan
antibiyotik kalintilarinin dogru tayini olduk¢ca zordur. Bu ylUzden, eser miktarda bulunan
bilesiklerin analiz dncesi ekstraksiyonu gerekli bir zorunluluktur. Bu amagcla, hayvansal gida
orneklerindeki sulfonamid grubu antibiyotiklerin tayini dncesi ekstraksiyonlarina yonelik yeni bir
afinite sorbenti [poli (etilen glikol dimetakrilat-N-metakriloil-L-triptofan metil ester) (poli(EGDMA-
MATrp)], EGDMA ve MATrp monomerleri kullanilarak gelistirildi. Fourier transform infrared
spektroskopisi (FTIR) , taramal elektron mikroskobu (SEM), N, adsorpsiyon/desorpsiyon
izotermleri (BET), X-isin1 fotoelektron spektroskopisi (XPS) analizleri ve sisme deneyleri ile
karakterize edilen poli(EGDMA-MATrp) sorbentin, sidlfonamid grubu sdlfomerazinin
ekstraksiyonunda kullaniilmak amaciyla adsorpsiyon parametreleri (stre, pH, baslangi¢ derigimi
gibi) optimize edildi. Geligtirilen sorbentin hayvansal gida (yumurta ve sit) érneklerindeki
antibiyotik kalintt miktarlarinin yuksek performansli sivi kromatografisi ile tayini oOncesi
uygulanabilirligi belirlendi.

Anahtar Kelimeler: Antibiyotik; Stlfomerazin; Afinite sorbenti; HPLC
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Fabrication of Palladium Nanoparticles on Rod Shaped Gold and Silver
Nanoparticles Decorated Nitrogen-Functionalized Reduced Graphene Oxide
Nanohybrids for Highly Efficient Electrocatalyst for Methanol Oxidation
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In this study, palladium nanoparticles (PdNPs) were synthesized on rod shaped gold (rAUNPS)
and rod shaped silver nanoparticles (rAgNPs) anchored nitrogen-functionalized reduced
graphene oxide (NRGO) and the prepared nanohybrids were modified on glassy carbon
electrode (GCE). The developed nanohybrid modified electrodes (PdANPs/rAUNPs/NRGO/GCE
and PdNPs/rAgNPs/NRGO/GCE) were characterized by the energy-dispersive x-ray
spectroscopy (EDX), cyclic voltammetry (CV), electrochemical impedance spectroscopy (EIS),
X-ray photoelectron spectroscopy (XPS) and scaning electron microscopy (SEM).
PdANPs/rAgNPs/NRGO/GCE electrocatalyst shows better electrocatalytic activity and stability
towards methanol oxidation than PdANPs/rAUNPsS/NRGO/GCE, rAgNPs/NRGO/GCE, and
rAUNPs/NRGO/GCE and NRGO/GCE. The results could be attributed to the synergetic effects
of the bimetallic nanoparticles and the enhanced electron transfer of reduced graphene oxide
sheets. Experimental results demonstrated that the prepared nanohybrids enhanced
electrochemical efficiency for methanol electro-oxidation with regard to diffusion efficiency,
oxidation potential and forward oxidation peak current.

Keywords: Palladium nanoparticles, Graphene oxide, Gold nanopatrticles, Silver nanopatrticles
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Highly Selective and Sensitive Molecularly Imprinted
Electrochemical Biosensor Based on Platinum Nanoparticles Decorated
Polyoxometalate/Reduced Graphene Oxide Nanohybrid for Determination of
Validamycin A in Food Samples
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In present study, a sensitive imprinted electrochemical sensor based on platinum nanoparticles
(PtNPs) decorated polyoxometalate /reduced graphene oxide modified glassy carbon electrode
(GCE) was developed for determination of Validamycin A (VAL) in food samples. The
polyoxometalate (POM) was functionalized on reduced graphene oxide (rGO) through
electrostatic interaction between POM and rGO sheets to produce a photocatalyst (POM/rGO)
in aqueous media. PtNPs was synthesized on POM/rGO without any reducing agent and the
prepared nanomaterial (PtNPs/POM/rGO) was modified on GCE (PtNPs/POM/rGO/GCE) under
infrared light. The prepared nanomaterials molecular imprinted polymers were characterized
using scanning electron microscope (SEM), transmission electron microscope (TEM), x-ray
photoelectron spectroscopy (XPS), reflection—absorption infrared spectroscopy (RAIRS), cyclic
voltammetry (CV) and electrochemical impedance spectroscopy (EIS). TCS imprinted film was
constructed by cyclic voltammetry (CV) for 10 cycles in the presence of 80 mM phenol in
phosphate buffer solution (pH 6.0) containing 20 mM VAL. The imprinted electrochemical
sensor was validated according to the International Conference on Harmonisation (ICH)
guideline and found to be linear, sensitive, selective, precise and accurate.

Keywords: Platinum nanopatrticles, Validamycin A, Polyoxometalate, Graphene oxide
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Gelismis Analiz Yontemleri ile Gida Analizleri
Tanim ve Yontemlerinin Degerlendirilmesi
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neclacaglarirmak@gmail.com

Gida analizlerinin kromatografi gibi gelismis yontemler ve kombine edilen spektrofotometrik
yontemlerin kullanilmasi, hem gida kalite saglama hem de gida kimyasi ve biyokimyasi
yonunden detayli calisma ve arastirmalarin yapiimasini saglamistir. Dunyada son yillarda gida
guvenligi temel alan gida analizleri gelismis cihaz ve yontemler ile yapilan analizler sonucunda
gerceklesmektedir. Diger taraftan kronik hastaliklara kargi beslenmenin Oneminin artigi
gidalarda bulunan fonksiyonel bilesiklerin tanimlanmalari da ileri teknolojik uygulamalari
gerektiren gelismis enstrimanlar ile olmaktadir. Ancak ileri teknolojilere sahip oldukga duyarl
guvenilir, kesinlik ve dogrulukta analizler yapabilen bu cihazlarin maliyetleri yuksektir,
operatorligu de bu konuda egitim gerektirmektedir. Bu derlemede kromatografi yontemlerinin
gida analizlerinin tanimlanmalari, gida kimyasi ve kalite saglama yoninden galisma alanlari,
konular; gida guvenligini risk ve tehlike olusturan faktorler, tibbi onemi olan fonksiyonel
bilesikler ile ilgili bilgiler 6zetlenecektir.

Anahtar Kelimeler: Analiz, kromatografi, spektrofotometre, fonksiyonel bilesikler, gida guvenligi
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Sekil 1. Ogutilmus ve kavrulmus kahve aroma ekstraktinin kromatogrami [1].
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Salvia pinnata L. Ugucu Yaginin Bilesimi
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Salvia L. cinsi (Lamiaceae) Turkiye florasinda yaklagik 95 tur ile temsil edilmekte olup,
endemizm orani (~ % 50) oldukga yiiksektir (1,2). Ulkemizde “adagayi” olarak bilinen Salvia
turleri, halk arasinda dahilen g¢ay seklinde sindirim sikayetlerinde gaz soktiricu, midevi olarak
ve ayrica soguk alginhdina karsi, haricen ise yara iyi edici olarak kullaniimaktadir (3-5). Bu
arastirmada, Yenisakran, izmirden cicekli ve meyveli dénemde toplanmis olan Salvia pinnata
L. bitkisinin toprak Ustu kisimlari, 3 saat Clevenger apareyi ile hidrodistilasyona tabi tutulmus ve
sirasiyla % 0.11 ve 0.06 oranlarinda ugucu yag elde edilmistir. Ugucu yaglarin bilesimleri Gaz
Kromatografisi ve Gaz Kromatografisi/Kitle Spektrometrisi ile belirlenmistir. Ana bilesenlerin,
bornil asetat (cicekli donem: % 25.6, meyveli donem: % 43.3), kafur (cicekli donem: % 18.4,
meyveli donem: % 12), kamfen (cicekli donem: % 15.1, meyveli donem: % 9.9), bornil format
(cicekli donem: % 5.3, meyveli donem % 6.5), a-pinen (cicekli donem: % 6.8, meyveli donem:
% 3.5) ve borneol (gicekli ddnem: % 3.9, meyveli ddnem % 4.1) oldugu bulunmustur. Bunlarin
arasinda, bornil asetat her iki ugucu yagda da major bilesik olarak saptanmistir.

Anahtar Kelimeler: Salvia pinnata, Lamiaceae, ugucu yag, bornil asetat
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Cisplatin Toksikasyonuna Maruz Birakilan Ratlarda Safranalin Serum ve
Bobrek Dokusu Mineral Dizeylerine Etkisinin Aragtirilmasi
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AQir bir metal olan platin (Pt) igeren sisplatin (CP) gugla bir antineoplastik ajandir. Selektif ve
spesifik olarak hicre gogalmasini inhibe ettikleri icin kanser tedavilerinde kullaniimaktadir. CP,
yiuksek dozda, insan bdbrek fonksiyonlarini tamamen bozabilecek bir renal toksin olarak
degerlendirilen bir kematerapotiktir. CP’nin bu etkilerini oksidatif stresi ve inflamasyonu artirarak
olusturdugu belirtiimektedir. Bu nedenle kemoterapi uygulamalarinda yan etkileri azaltabilecek
protokollerin gelistiriimesi kanser tedavisi agisindan son derece onemlidir (1,2).

Safranal, safran giceginde bulunan bilesenlerden biridir. Yapilan galigsmalar safranalin sahip
oldugu yuksek radikal supUricu aktivitesi sayesinde fonksiyonel iglevi olan gidalarda,
antioksidan etkili iceceklerde, farmakolojide ve kanser tedavisinde koruyucu veya antikanser
ajani olarak kullanilabilecegi ifade edilmektedir (3,4)

Sunulan calismada CP toksisitesi sonucunda olusan inflamasyon ve oksidatif strese safranalin
koruyucu ve tedavi edici etkilerinin arastirilmasi amaglanmistir. Calismada her grupta 8’er adet
olmak Uzere 40 rat kullanilacak ve kontrol grubu (K), cisplatine maruz birakilan grup (CP),
safranal grubu (S), cisplatin + safranal grubu (CPS), koruyucu grubumuz olan safranal (S)
+cisplatin (CP) (SCP) grubu olmak Uzere 5 grup olacaktir. Calisma sonunda safranalin cisplatin
toksikasyonu sonucu olusan oksidatif stres ve inflamasyona etkilerini belirlemek amaciyla,
serum ve bobrek dokusu mineral diizeyleri ICP-MS cihazinda analiz edilmigtir.

Sunulan galismada Na, Mg, Al, Cr, Mn, Fe, Ca, Cu, Zn seviyeleri hem serum hem de bdbrek
dokusunda analiz edilmigtir. Bu veriler incelendiginde serum mineral seviyeleri arasinda
herhangi bir istatistiki fark gérilmemistir. Bobrek dokusu mineral seviyeleri incelendiginde ise
Mn haricindeki elementlerin seviyelerinde istatistiki yonden anlamh olabilecek bir farkin
olugsmadigi anlagiimigtir.

Anahtar Kelimeler: Sisplatin, safranal, oksidatif stres, nefrotoksisite, apoptosis, inflamasyon
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14 Farkli Reyhan (Ocimum basilicum L.) Genotipinin Farkl
Lokasyonlardaki Fenolik Bilesik igeriklerinin LC-TOF ile Arastiriimasi
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Reyhan, Labiatae familyasina ait olan Ocimum cinsi; Asya, Afrika ve Guney Afrika’nin tropikal
ve subtropikal bolgelerinde dagilim gosteren yillik ve cok yillik yumusak otsu bir bitkidir.
Reyhan Turkiye'de dogal olarak yayilis gostermemekte, sadece kultur formlarinin tarimi
yapllmaktadir?. Ocimum tirleri icinde O. basilicum en fazla ekonomik &neme sahip olup,
morfolojik ve kimyasal olarak genis varyasyon gdstermektedir’. Reyhandaki morfolojik ve
kimyasal varyasyon bu turin sus, baharat, bitkisel ¢ay, gida ve kozmetik gibi genis alanlarda
kullanimina neden olmaktadir. Tibbi bitkilerde oldugu gibi reyhanin genis alanlarda kullanimi
icerdigi sekonder metabolitlerden (ugucu yaglar, flavonoidler, antosyaninler, fenolik asitler vd.)
kaynaklanmaktadir. Tibbi bitkilerdeki sekonder metabolitlerin 6zelikle fenolik asitlerin genotip ve
cevreye gore nasil degistigi, farkli ¢evrelerde hangi bilesiklerin degisken hangilerinin sabit
oldugu konularinda bilgiler yok denecek kadar azdir. Bitkinin genetik yapisi yaninda gin
uzunluklari, sicaklik, gece gunduz sicaklik farki, 1sik yogunlugu gibi iklim faktorleri fenolik
bilesiklerin miktar ve kompozisyonunu belirlemektedir*®. 14 farkli reyhan genotipinde
lokasyonlar arasindaki fenolik bilesik kompozisyonlardaki degisimin belirlenmesi ile reyhan
genotiplerinin fitokimyasal 6zellik agisindan hangi sartlarda daha uygun oldugu ve bu
genotiplerin o uygun sartlarda yetistiriimesi tavsiye edilebilecektir. Bu sekilde Turkiye’nin tibbi
ve aromatik bitkiler pazarinda daha etkili olmasina katki saglayacaktir. Bu galigmada Reyhan
drnekleri, Gaziosmanpasa Universitesi Ziraat Fakiiltesi Tarla Bitkileri Boéliimii, Bursa Uludag
Universitesi Ziraat Fakiiltesi Tarla Bitkileri BolimU ve Eskisehir Osmangazi Universitesi Ziraat
Fakdltesi Tarla Bitkileri Bolumu deneme alanlarinda yetigtirilmistir. Bitkiler hasat edilip golgede
kurutulduktan sonra fenolik analizleri icin metanol-kloroform (4:1) ¢6zlicu karisimi ile
ekstraksiyon iglemi yapildi. Eksraktlar, LC-TOF cihazina verilerek, her bir 6rnegin igerisinde 22
adet fenolik bilesik taramasi yapildi. Orneklerin icerisinde 9 adet fenolik bilesik ile karsilasilip
bunlarin igerisinde en yuksek miktarda olan bilegiklerin rozmarinik asit (2754-26225 mg/kg kuru
doku), sisorik asit (786-3833 mg/kg kuru doku), rutin (1-3894 mg/kg kuru doku) ve kafeik asit
(19-87 mg/kg kuru doku) oldugu tespit edilmistir. Elde edilen sonuglar degerlendirildiginde
reyhan Oornekleri igerisinde bulunan fenolik bilesiklerin lokasyonlar arasindaki miktarsal
degisimleri her bir genotip icin farklihk gdsterdigi belirlenmistir. Rozmarinik asit bakimindan
zengin bir R-16 genotipi elde edilmek istenirse bunun Eskisehir lokasyonunda yetistiriimesi
gerektigi, sisorik asit bakimindan zengin bir R-23 genotipi elde edilmek istenirse bunun Tokat
lokasyonunda yetigtiriimesi gerektigi gibi sonuglara ulasiimistir.

Anahtar Kelimeler: Reyhan, LC-TOF, Fenolik Bilesik, Ocimum basilicum, Lokasyon

Kaynaklar:
1. H. H. Darrah, Buckeye Printing, Independence (1988).
2. P. H. Davis. Edinburg University 7 (1982).
3. H. Darrah. Economic Botany 28(1) (1974) 63-67.
4. J. Rozema, J. Van de Staaij, L. O. Bjorn, M. Caldwell. Trends Ecol Evol, 12(1) (1997) 22-28.
5. M.M. OH, E.E. Carey, C.B. Rajashekar, Plant Physiol Biochem, 47(7) (2009), 578-583.
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Thymus praecox subsp. grossheimii (Ronniger) Jalas Bitkisinden Sekonder
Metabolitlerin izolasyonu

Ozkan SEN, ilyas YILDIZ, Ramazan ERENLER

Gaziosmanpasa Universitesi Fen Edebiyat Fakiiltesi Kimya Béliimii, 60240, TOKAT
ozkansen26@gmail.com

Labiatae familyasi bitkilerinden olan Thymus cinsinin yeryuzinde yaklasik 300-400 tdri
bulunmaktadir. Turkiye bitki ortisinde 27’si endemik olmak Uzere 64 takson ile temsil
edilmektedir [1]. Thymus ekstresi topikal olarak kiguk yaralarin tedavisinde, soguk alginhginda,
agiz boslugu hastaliklarinda ve oral hijyende antibakteriyel ajan olarak kullanilir. Thymus ugucu
yagi ve timol, yara iyi edici merhem ve antiseptik ilaglar, solunum rahatsizliklarinin tedavisi igin
suruplar ve inhalasyon preparatlarinin terkibine girmektedir [2]. Thymus praecox subsp.
grossheimii var. grossheimii bitkisi Turkiye icin endemik olup Anadolu’ da soguk alginhgi,
Oksuruk, karin agrisi ve enfeksiyonlarda gayi hazirlanarak kullaniimaktadir.

Yapilan bu galismada; Thymus praecox subsp. grossheimii (Ronniger) Jalas bitkisi ilk dnce
suda kaynatiimis, elde edilen sulu faz etilasetat ile sivi-sivi ekstraksiyon yapilmigtir. Etilasetat
fazi, ¢ozucusu uzaklastirildiktan sonra kolon dolgu maddesi olarak sefadeks kolonuna tatbik
edilmigtir.

Metanol ¢6ziicu sistemi kullanilarak elde edilen 100 fraksiyon arasindan 46-50. fraksiyonlardan
Rozmarinik asit (1), 55-64. fraksiyonlarininin preparatif HPLC ile Chrysoeriol (2), Apigenin (3),
Naringenin (4), Eriodictyol (5), 67-70. fraksiyonlardan Luteolin (6), saf olarak elde edilmistir
(Sekil 1.). Yapilari 1D (1H ve 13C) NMR ve 2D (Hetcor, Coesy 90, Noesy, HMBC) NMR

teknikleri ile aydinlatiimistir.

Sekil 1.

Kaynaklar:

1. Baytop T. Tiirkiye’ de Bitkiler’ le Tedavi. Sanal Matbaacilik. istanbul Universitesi
Yayinlari No: 3255, (1984): 282-283.

2. Who monographs on selected medicinal plants, World Health Organization,
Cenevre (1999): 259-266.
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Farkli Ekstraksiyon Metotlarindan Elde Edilen Yaglarin Yag Asitleri
Kompozisyonlari Farkliliklarinin incelenmesi

Ozcan Banis CiTiL

Selcuk Universitesi, Karapinar Aydoganlar Meslek Yiiksekokulu, Veterinerlik Bolimii,
Laborant ve Veteriner Saglik Programi, Karapinar/KONYA, Tel: +90332 7556896
ozcancitil@gmail.com

Bu arastirmada tavuk yumurtasinda ve misir silajindan farkli ekstraksiyon metotlariyla elde
edilen yaglarin yag asitleri kompozisyonlarinin farkhliklari incelenmistir. Calismada 10 adet
tavuk yumurtasi ve 10 farkll sekilde yapilmis misir silajindan alinarak ham yag
ekstraksiyonlarini ayni metotlarla esterlestirilmistir. Her bir grup 2 farkli ekstraksiyon metoduyla
ham yaglari elde edilmigtir. Denemede, yumurta ve misir silajini A.O.A.C.ve Folch metotlari ile
yag ekstreleri alinmigtir. Elde edilen ekstraktlar ayni metotla metil esteri haline getirilmistir. Metil
esterleri yag asidi kompozisyonlari elde edilmek Uzere gaz kromatografisi (Shimadzu GC-15A)
cihazina enjekte edilmistir. Yumurta ve misir silajinda yirmi bes farkli yag asidi belirlenmigtir.
Bulunan sonugclara gore Folch metodundan olugan yag asitleri kompozisyonlarinin kalitatif ve
kantitatif analizleri daha dogru oldugu anlasilimigtir.

Anahtar Kelimeler: ekstraksiyon, yag, ester
Kaynaklar:

1. J. Folch, M. Lees, G. H. Sloane-Stanley, Journal of Biological Chemistry 226 (1957), 497-509.
2. AOAC, Arlington, Washington DC: Association of Official Analytical Chemists, edn. 15 (1990).
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Salvia cryptantha Bitkisinin Bazi Ekstraktlarinin Biyoaktivite Kontrollu
Sekonder Metabolitlerinin izolasyonu ve Karakterizasyonu

Perihan KOYSU? Mahfuz ELMASTAS”,

) *Gaziosmanpasa Universitesi, Bitki Arastirma Laboratuari-A 60240 Tokat
bGaziosmanpasa Universitesi, Fen-Edebiyat Fakiiltesi,Kimya Béliimii, Bitki Arastirma Laboratuari-A 60240 Tokat
perihan.kys@gmail.com

Dunyada bugin Salvia’nin 900 den fazla tlrld bulunmaktadir ve eski zamanlardan beri butin
dinyada soguk alginligi, bronsit, tdberkuloz, menstiral bozukluklar ve sindirim
bozukluklarindan korunmak igin kullanilimaktadir'. Ayrica antioksidan, antibakteriyel, antitimér,
cardioaktif ve antidiyabetik 6zelliklere sahiptir®.

Bu g¢alismada Salvia cryptantha bitkisinin su ektsrakti ve su ile kaynatilip etilasetat ve n-butanol

ile ekstraksiyonu yapildiktan sonra ekstrelerin antioksidan ve fenolik bilesenler bakimindan
zengin olan ekstrakt lzerinden izolasyon calismasi yapildi. izole edilen bilesikler degisik
kromatografik yontemler (kolon kromatografi, preperatif TLC) ile saflastinldiktan sonra
spektroskopik yontemlerle (1D-NMR, 2D-NMR) bilesiklerin yapilari belirlendi. Saflagtirilan
bilesiklerin antioksidan analizleri yapildi. Crismaritin bilesiginin antioksidan aktivitesi Ursolik asit
bilesiginden daha ylUksek oldugu gorulmusgtur.

H4,CO

H,CO

23 24

Ursolik asit Cirsimaritin
(1S,2R,4aS,6aR,6aS,6bR,8aR,10S,12aR,14bS) (5-hydroxy-2-(4hydroxyphenyl)-6,7-
-10-hydroxy-1,2,6a,6b,9,9,12a-heptamethyl- dimethoxychromen-4-one

2,3,4,5,6,6a,7,8,8a,10,11,12,13,14b-
tetradecahydro-1H-picene-4a-carboxylic acid

Kaynaklar:
1. E. Ayensu, Reference Publications Inc,Michigan.(1981).
2. British,BritishHerbalMedicine (1983).
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insan Eritrosit Glutatyon Rediiktaz Enziminin Saflastirimasi ve Bazi ilaglarin
Enzim Aktivitesi Uzerine inhibisyon Etkisinin incelenmesi

Pmar GULLER? Ugur GULLER®, Mehmet CIFTCi®

2Atatiirk Universitesi, Fen Fakiiltesi, Kimya Boliimii, 25240-ERZURUM
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ptaser@atauni.edu.tr

Glutatyon rediiktaz (Glutatyon; NADP® oksidorediiktaz, E.C: 1.8.1.7: GR) flavoenzimlerin
piridin-nukleotid disulfit oksidoreduktaz ailesinin bir Gyesidir. Bu enzim glutatyon disulfiti (GSSG)
indirgenmig glutatyona (GSH)a NADPH ya da NADH'1 indirgeyici bir ajan gibi kullanarak
indirgenmesini katalizler (1,2).

GSSG + NADPH + H' ———> 2GSH + NADP”

Glutatyon reduktaz enziminin katalizledigi reaksiyonun bilinen en onemli hedeflerinden biri
hicre ortamindaki GSH/GSSG oranini korumaktir. Bu oran eritrosit hucrelerinde yaklagik
500/1°dir. Bu oranin dusmesi halinde eritrosit hucreleri hemoliz olmaktadir (3).

Bu calismada glutatyon rediktaz enziminin insan eritrositlerinden saflastiriimasi ve bazi
ilaclarin enzim aktivitesi Uzerine etkisinin arastiriimasi amaglanmistir.

Saflagtirma islemi hemolizatin hazirlanmasi ve 2',5-ADP Sepharose 4B afinite kromatografisi
olmak Uzere 2 basamakta gerceklestirildi. Enzim aktivitesi Carlberg and Mannervik’in metoduna
gore 340 nm’de spektrofotometrik olarak ol¢uldi (4).

insan eritrosit GR enzimi 7,036 EU/mg protein spesifik aktiviteyle, % 48,97 verimle 1082,5 kat
saflastirlldi. Enzimin safligini kontrol etmek igin SDS-PAGE yapildi. Saflastirilan enzim aktivitesi
izerine bazi kemoterapi ilaglarinin etkileri incelendi ve % Aktivite-[ilag] grafigi cizilerek ICso
degerleri hesaplandi.

Anahtar Kelimeler: Glutatyon reduktaz, saflastirma, eritrosit, inhibisyon

Kaynaklar:

1. F. Miller. Chemistry & Biochemisry of Flavoenzymes; Wiliams C.H., Ed.; CRC Pres: Boca Raton, Florida,
(1992) 121-211

2. M. Gll, F.Z. Kutay, S. Temocin, O. Hanninen. Indian J. Exp.Biol. 38 (2000) 625-634.

3. E. Keha, O.1. Kufrevioglu. Biyokimya. Aktif Yayinevi, Erzurum. (2009) 637.

4. C. Carlberg, B. Mannervik. Methods in Enzymology. 113 (1985) 484-495.
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Bazi Fenolik Bilesiklerin Laktoperoksidaz (LPO) Enzimi Uzerine
inhibisyon Etkileri
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Sut icerisinde mikroorganizmalarin zararli etkilerini ortadan kaldiran laktoperoksidaz (LPO)
sistemi gibi dogal antimikrobiyal sistemler bulunur. Bu sistemdeki kimyasal reaksiyonlar
laktoperoksidaz enzimi tarafindan katalizlenmektedir. Laktoperoksidaz (E.C.: 1.11.1.7); yaklagik
78 kDa molekudl agirligina sahip, 608 amino asidden olusan ve aktif merkezinde hem gurubu
ihtiva eden bir glikoproteindir."? LPO enzimi antimikrobiyal etkisini, asagidaki reaksiyonda
goruldugu gibi  tiyosiyanat (SCN~1)iyonunu antimikrobiyal hipotiyosiyanata (OSCN~1)
donusturerek gosterir.
SCN~' + H,0, S oscnt + H,0

Bu calisma kapsaminda; farmakolojik amaglh kullanilan Taksifolin, Rezveretrol, Cynarin ve
Floretin gibi fenolik bilesiklerin sigir sitl LPO enzimi aktivitesi Gzerine in vitro etkileri arastirildi.
Bu amagla LPO, afinite kromatografi teknigi kullanilarak hazirlanan Sepharose-4B-L-tirozin-
stilfanilamid kolonundan saflastirildi.®> Enzim aktivitesi, ABTS kromojenik substrati kullanilarak
412 nm'de sepektrofotometrik olarak olcuildi.* Bu bilesiklerin LPO enzimi (izerine inhibisyon
etkileri incelendi, Lineweaver-Burk grafikleri cizildi, bu grafiklerden elde edilen denklemlerden
ICso ve K dederleri hesaplandi. Sonug olarak; fenolik bilesikler arasinda en kuvvetli inhibisyon
etkisini Floretin gostermistir. Bu molekul yarismasiz inhibisyon géstermis olup 1Cso degeri 57.76
nM ve Ki deg@eri 48.89+14.22 nM olarak belirlenmistir.

Anahtar Kelimeler: Laktoperoksidaz, Afinite Kromatografisi, Fenolik Bilesikler

Kaynaklar:

1. M. Sisecioglu, I. Giilgin, M. Cankaya, A. Atasever, H. Ozdemir, Sci. Res. Essay, 5 (2010), 1351-1356.
2. E. Seifu, E. M. Buys, E. F. Donkin. Trends Food Sci. Technol, 16 (2005), 137-154.

3. A. Atasever, H. Ozdemir, I. Giilgin, O.I. Kiifrevioglu. Food Chem., 136 (2013), 864-870.

4. J.S. Shindler. W.G. Bardsley. Biochem. Biophys. Res. Comm., 67 (1975), 1307-1312.
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Benzohidrazit Turevlerinin Karaturp (Raphanus sativus L.)
Peroksidaz (POD) Enzimi Uzerine in Vitro Etkilerinin incelenmesi
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Reaktif oksijen turlerine kargi savunma mekanizmasi olarak, canli metabolizmasinda bu gorevi
ustlenen cesitli enzimler ve antioksidan maddeler bulunmaktadir. Antioksidan enzim sinifinda
olan ve prostetik grup olarak ferriprotoporfirin IX ihtiva eden peroksidaz enzimi (POD,
E.C.1.11.1.7); eletron verme egiliminde olan bilesikler ile bu elektronlari alici durumunda olan
hidrojen peroksit bilesigi arasinda gergeklesen reaksiyonu katalizleyen bir oksidorediiktazdir.
Bitki peroksidazlar; guaiakol, katekin, klorogenik asit ve katekol gibi birtakim fenolik
molekiillerin peroksit karsisinda oksidasyonunu gergeklestirebilir.®

OH H,;CO
OCH;, POD
OCH,
Guaiakol 3,3'-dimetoksi-4,4'-bifenokinon

Bu calismada; Karaturp (Raphanus sativus L.) POD enzimi Uzerine benzohidrazit tlirevlerinin in
vitro etkileri incelendi. Bu amac¢ dogrultusunda, oncelikle karaturptan (Raphanus sativus L.)
POD enzimi Sepharose-4B-L-Tirozin-4-Aminobenzohidrazit afinite kromatografisi kullanilarak
tek basamakta saflastirildi. Her bir molekllin ICso ve K; degerlerinin belirlenebilmesi igin
inhibisyon c¢alismasi kapsaminda aktivite Olgumleri yapildi. Enzim aktivitesi, guaiakol
kromojenik substrati kullanilarak 470 nm’de sepektrofotometrik olarak dlciildi.* Elde edilen bu
aktivite degerleri ile Lineweaver-Burk grafikleri ¢izilerek inhibisyon tipleri ve K; degerleri tespit
edildi.

Anahtar Kelimeler: Karaturp, Peroksidaz, Afinite Kromatografisi

aynaklar:
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Jelatin Bagli P(HEMA-GMA) Kriyojellere Peroksidaz immobilizasyonu
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Peroksidaz (E.C. 1.11.1.7), fenoller ve aromatik aminler gibi pek c¢ok organik maddenin
dehidrojenasyonunu katalizleyen endustriyel olarak dnemli bir enzimdir. Bitkilerde, hayvanlarda
ve mikroorganizmalarda bulunan peroksidazin, dogal ve sentetik gesitli destek materyallerine
immobilize edilmesi ile enzimin daha etkili kullanimi amaglanmistir1t. Enzim immobilizasyonu,
enzimlerin tekrar ve surekli kullanimina izin verir, reaktdr dizaynini basitlestirir ve drin
kontaminasyonunu onler2. Bu c¢alismada poli(2-hidroksietil metakrilatglisidilmetakrilat)
[P(HEMA-GMA)] kriyojel diskler hazirlanmistir. Daha sonra jelatin kovalent olarak p(HEMA-
GMA) kriyojel disklere baglanmis ve ardindan peroksidazimmobilizasyonu gergeklestirilmigtir.
P(HEMA-GMA) kriyojel diskler sisme testleri, taramali elektron mikroskobu ve yuzey alani
Olcumleri ile karakterize edilmigti. P(HEMA-GMA) kriyojel diskler, singerimsi, yumusak
yapidadir ve genis gozeneklere sahiptir. Optimum enzim immobilizasyonu kosullarini belirlemek
amaciyla peroksidaz derigsimi, ortam pH’si ve sicaklik gibi degdiskenlerin immobilizasyona etkileri
arastiriimistir.

Anahtar Kelimeler: Glisidilmetakrilat, jelatin, kriyojel, peroksidaz, PHEMA.
Kaynaklar:
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Bitil Mandelat Ester’in Enantiyoselektif Hidrolizi icin
immobilize Candida Rugosa Lipaz (CRL) Enziminin Kullaniimasi
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Mandelik asit farmakolojik 6neme sahip (R)-Mandelik asit ve (S)-Mandelik olmak tzere iki
enantiyomere sahip bir bilesiktir. (R)-mandelik asit uzun yillar boyunca tipta, anti-bakteriyel
olarak Ozellikle idrar yolu enfeksiyonlari tedavisinde ve gunumuizde diger bir¢ok alanda
kullaniimaktadir. (S)-mandelik asit ise daha ¢ok hayvan sagliinda ve hayvan bakim
ilaglarinda kullanilimaktadir'. Farmakolojik olarak farkl etkilere sahip bu iki enantiyomerin
rezolisyonunu saglamak tipta ve ilag sanayisinde buyuk Onem arz etmektedir. Bu
calismada, Candida Rugosa Lipaz (CRL) enzimi immobilize edilmis manyetik FezO,4
nanopartikilleri kullanilarak, rac-mandelik asit bdtil esterinin enantiyosecimli hidrolizi
incelendi. Bu calisma U¢ bdlimden olugsmaktadir. Birinci bolimde, Candida Rugosa Lipaz
enzimini immobilize etmek icin destek maddesi olarak kullanilan manyetik Fe3O4
nanopartikilleri hazirlandi. Ardindan, Fe3zO, nanopartikillerine 3-APTES + glutaraldehit
organik uzatma kolu takildi. Bu destek materyallerinin yapilari spektroskopik,
termogravimetrik (TGA) ve taramali elektron mikroskobu (SEM) kullanilarak karakterize
edildi. Ikinci bélimde, epiklorohidrin organik uzatma koluna sahip destek materyalleri
kullanilarak Candida Rugosa Lipaz enzimi kovalent baglanma metoduna gore immobilize
edildi**. immobilizasyon isleminin basariyla yapildigi yapilan hesaplamalar sonucunda
ortaya ¢ikmistir. Enzim immobilize edilmis, manyetik FezO, nanopartikillerin aktiviteleri,
Optimum pH, Optimum sicaklik, termal kararliidi, depolama kararhligi, tekrar
kullanilabilirlikleri ve Serbest-immobilize enzimlerle ilgili olarak kinetik parametreler
incelendi. Ugiincii bdlimde, CRL immobilize edilen partikiiller kullanilarak rasemik Bitil
Mandelat esterinin kinetik rezoliusyon c¢alismalari gergeklestirildi. Calismanin sonunda
Hidroliz galigmalari sirasinda partikillerden ayrilan enzim olup olmadigini anlamak igin
sizdirmazlik testi yapildi. Hidroliz tepkimesi sonucu verim hesaplari yapilarak galismanin
basarisi degerlendirildi. CRL immobilize edilmis bu partikullerin rac-Mandelik asit esterlerinin
enantiyoselektif hidroliz gcalismalarinda kullanilabilirligi ortaya koyuldu.

Anahtar Kelimeler: Manyetik Fe;O4 nanopartikilleri, CRL, Mandelik asit.
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Krom (VI) Baskilanmig Kriyojellerin Adsorpsiyon Caligmalari
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Molekuler baskilanmig polimerler (MIPs) molekuler tanima yetisine sahiptir ve oldukga
kararhdirlar. Kolay hazirlanabilir ve ucuzdurlar. Molekller baskilama, afinite sistemlerinin
hazirlanmasi igin giivenilir bir teknik olmustur. iyon baskilama galismasi (¢ basamaktan
olusmaktadir. (i) Kalip molekul ile on kompleks olusturma (or., metal iyonlari ile) (ii)
onkompleksin polimerizasyonu (iii) Polimerizasyondan sonra kalibin uzaklastiriimasi. Hedef
iyon uzaklastirildiktan sonra, hazirlanan polimer matriks gesitli metal iyonlari iceren ¢ozeltiye
aktarilir ve hedef iyon segici olarak uzaklastirilir.

AQir metaller arasinda, krom elementi teknik olarak oldukga fazla kullaniimaktadir. Krom’un
kararl olmayan ve biyolojik sistemlerdeki kisa démre sahip diger degerlikteki formlarina ragmen
kararh Cr (lll) ve Cr (VI) seklindeki kararli formlari bulnmaktadir. Cr (VI), kromun en toksik
formudur ve krom bilesiklerinin tUmU yuksek miktarlarda alindiginda toksik olabilir, ancak Cr
(VI), Cr (lllye gore daha toksiktir.

Sunulan ¢alismanin amaci krom (VI) baskilanmig kriyojelin hazirlanmasi ve segici olarak krom
iyonlarinin uzaklastiriimasi igin spesifik molekuler baskilanmig monolitlerin hazirlanmasidir. Bu
amacla; N-metakriloil-L-histidin (MAH) kompleks olusturucu monomer olarak secilmistir. MAH
monomeri, metakroil klortir ve L-histidin kullanilarak sentezlenmistir. MAH molekalleri, krom (VI)
iyonlari ile komplekslestiriimis (2:1 ve 1:1 mol orani) ve 2-hidroksietil metakrilat (HEMA)
kullanilarak, yigin polimerizasyonu yontemi ile sentezlenmistir. Hazirlanan PHEMAH-Cr
monolitlerin FTIR, elementel analiz, spesifik ylzey alani oOl¢gimleri, sisme deneyleri ile
karakterize edilmistir. Krom baskilanmis PHEMAH-Cr kriyojel kolonla pH taramasi, adsorpsiyon
caligsmalari, segicilik deneyleri yapilmigtir.

Anahtar Kelimeler: molekuler baskilama, kriyojel, krom (VI), adsorpsiyon ¢alismalari.
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Sulfonamidlerin Tespitinde Yararlanilan Kromatografik Yontemler
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Sulfonamidler, besi hayvanlarinda prolaktik ve terapotik etkileri kadar buyumeyi hizlandirici
Ozelliklerinden dolayr da kullanilan antibiyotik sinifi bir ilagtir1i. p-amino benzoik asidin
dihidropteroata dontsumunu inhibe etmektedir. Dihidropteroat bakteriler tarafindan nikleik asid
sistemleri igin gerekli olan folik asid sentezinde kullaniimaktadir2,3. Bu sebeple antibakteriyal
etkiye de sahiptir.

Tdm sulfonamidler, p-aminobenzensulfonamid (sulfanilamid) turevleridir ve benzer kimyasal
yaplya sahiptirler. Hidroliz sonucunda sulfonamid serbest forma gecerek etkisini
gostermektedir4,5.

Hayvanin doku ve organlarinda toplanan sulfonamidlerin, tiketimle birlikte insan vicudunda
bobrek ve karacigerde biriktigi ortaya ¢ikmistirS. Gida zincirindeki kalintilarinin ise tuketen
bireylerde kansere ve antibiyotik resistansina yol a¢tigi kanittanmistir1.

Kesim ya da sagim oncesi yeterince kontrolden ge¢gmemis olan hayvanlardan elde edilen et, sit
gibi Urlnlerde ya da yumurta, bal gibi hayvansal gidalarda stlfonomid kontaminasyonuna
rastlanmaktadir1,3,6-9.

Karaciger, bobrek, sut, bal gibi kompleks matrikslerde sulfonamidlerin tespiti oncesinde
ekstraksiyon ve temizleme asamalarina ihtiyag duyulmaktadir. Bu amagla kati-sivi
ekstraksiyonu, basingli ¢dzgen ekstraksiyonu, kati-faz mikroekstraksiyonu, ultrason destekli
ekstraksiyon ve QUEChERS ydntemlerinden faydalaniimaktadir3,10-14.

Gidalardaki sulfonamid kalintilari  immunoanalizler, mikrobiyolojik denemeler, kapiler
elektroforezin yani sira HPLC, LC-MS, LC-MS/MS, GC-MS, hidrofilik etkilesim kromatografisi-
MS gibi kromatografik yontemlerle de tespit edilmektedir3,14-19. Dusuk konsantrasyonlarda ki
(mg/kg ya da pg/kg) kalintilari saptamak igin duyarlligi ve seciciligi yuksek olan kutle
spektrometresi temelli ikili metotlardan vyararlaniimaktadir. Bu metotlar arasinda sivi
kromatografisi-elektrospray-kuadrapol linear iyon yakalama-kutle spektrometresi (HPLC-(ESI)-
QqLIT-MS/MS) yuksek tanimlama hassasiyetiyle uygun tespit limitlerine sahip bir analiz ortaya
koymaktadir11,14,20-24.

Anahtar Kelimeler: Kromatografik yontemler, GC-MS, LC-MS, LC-MS/MS, stilfonamidler.
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Yaglik Bitki Atiklarindaki Geri Kazanilabilir Yaglarin Analizi
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Bu c¢alismada, sanayide soguk ekstraksiyon yontemi ile yagi ¢ikarilan badem, hindistan cevizi,
susam ve uUzum c¢ekirdeginin direkt atik olarak ¢épe giden kisimlarinin tekrar degerlendiriimesi
amaclanmistir. Bu amagla; bu doért materyalin yag miktarlari hekzan ekstraksiyonu ile
belirlenmistir ve kalan posalardaki yag miktarlari tayin edilmistir (Cizelge 1).

Tonlarca uretim yapan bir firma igin bu miktarlar goz ardi edilemeyecek boyuttadir. Atiklardaki
yaglarin geri kazanimi ancak ¢bzucu ekstraksiyonu ile mumkun olabileceginden direkt olarak
yiyecek katki maddesi olarak kullanimi kisithdir, ancak kozmetik sanayisinde kullanim alani
bulunmaktadir. Yapilan GC-FID analizlerinde ¢6zucu ekstraksiyonu ile atiklardan elde edilen
yadlar ile soguk ekstraksiyon ile elde edilen yaglarin yag asitleri kompozisyonlari
karsilastiriimigtir. Her iki metotla elde edilen yaglardaki yag asit bilesenleri arasinda anlamli
farkhliklarin olmadig1 gézlemlenmistir.

Cizelge 1. Yaglik bitki atiklarindaki geri kazanilabilir yag miktarlari

Geri kazanim Badem Hindistan Cevizi Susam Uziim Cekirdegi

%Yag Miktar1 6.89 5.74 12.29 4.64
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Origanum minutiflorum O. Schwarz & P.H. Davis Bitkisindeki
Sekonder Metabolitlerin izolasyonu
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Lamiaceae ya da diger adiyla Labiatae (Ballibabagiller) familyasina ait olan Origanum
minutifiorum O. Schwarz & P.H. Davis (yayla kekigi), soguk alginhgi ve gastrointestinal
hastaliklarda kullanilan Antalya ili ve ¢gevresindeki illere endemik bir tardar[1].

Sekonder metabolitler bitkiler tarafindan Uretilen ve gunumuizde birgok sektérde hammadde
olarak kullanilan bitkinin temel yasamsal iglevleri ile dogrudan iligkisi olmayan, buna karsilik en
az bitkinin yasamsal iglevleri ile dogrudan iligkili primer metabolitler (protein, lipit, karbohidrat)
kadar 6nemli olan kimyasal maddelerdir.

Sekonder metabolitlerden alkaloit ve ugucu yaglarin bitkilerdeki degisimi Uzerinde yogdun
calismalar bulunmasina ragmen diger sekonder metabolitler (flavonoid ve fenolik bilesikler) ile
ilgili calismalar son zamanlarda yapilmaktadir. Ancak, bu g¢alismalar ham ekstrelerin biyolojik
aktivite (antimikrobiyel, antioksidan, antikanser, vb.) analizleri ve HPLC ile bu metabolitlerin
miktar tayinleri Uzerinde yogunlagsmistir. Bu baglamda, sekonder metabolitlerin saflastiriimasi,
yapilarinin aydinlatiimasi ile 6nem kazanmaktadir[2].

Bu calisma kapsaminda, tibbi aromatik bitkiler sinifina giren Origanum minutiflorum O.
Schwarz & P.H. Davis (yayla kekigi) bitkisindeki sekonder metabolitlerin izole edilmesi ve
yapilarinin aydinlatilmasi amaglanmigtir. Bitkinin toprak Usti kisminin ekstresi kolon
kromatografisine tabi tutularak (hekzan-etilasetat-metanol seklinde artan polarite) ile
fraksiyonlar toplanmig ve TLC kontrolu ile dederlendirilmistir. Birbirleri ile ayni olan fakat saf
olmayan fraksiyon araliklari birlestirilerek preperatif-HPLC ile saflagtirma iglemleri yapiimistir.

Kaynaklar:
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Ca-aljinat Boncuklarinin Fonksiyonellestirilmesi ile
Kompozit Yapili Dolgu Materyali Gelisgtiriimesi
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Aljinatlar kahverengi alglerin (Phaeophyceae) hiucre duvarinin yapr malzemesidir ve
mannuronik asit ve guluronik asit bloklarinin olusturdugu heteropolisakkaritlerin zincir yapisinda
bir araya gelmesiyle olugur. Sodyum gibi monovalent katyonlarin varliginda aljinat ¢ozunebilir
bir tuz olustururken, kalsiyum gibi divalent veya multivalent katyonlarla gapraz baglar
olusturarak jel formuna donusur. Katyonlarla aljinat arasindaki iyonik etkilesim baglangic
divalent metal konsantrasyonu ile aljinat polimerinin bilegimi ile ilgilidir. Jellesme aljinatin -M ve -
MG bloklar arasinda olmazken komsu gizgisel polimer G bloklari ile jellestirici katyon arasinda
gerceklesir. Zincirler arasindaki koprulerle olusan ve kinetik olarak kararli olan jel yapisi
“‘yumurta kabugu modeli-egg box” olarak adlandinlir. Aljinat tuzlari biyoteknoloji alaninda
immobilizasyon materyali olarak kullanimi vardir. Tutuklama ydéntemi ile hucreler ve
biyomolekdller, aljinik asidin monovalent ve multivalent katyonlar ile bir araya gelerek
olusturdugu jel icerisine immobilizasyonu saglanir. Bu ¢alismada ise aljinatin yapisinda yer alan
karboksilik asit gruplari, 1-Etil-3-(3-dimetilaminopropil) karbodiimid (EDC) ile reaksiyona yatkin
hale getirilerek amoksisilin (AMX) amino gruplarn uGzerinden kovalent immobilizasyon
gerceklestirilmistir. immobilizasyon isleminin optimizasyon ¢alismalari sonucu optimum
degerler; EDC miktari 1 mg, fosfat tamponu pH’s1 5, konsantrasyonu 50 mM, boncuk miktari 5
adet, immobilizasyon sicakhgi 4°C, karistirma hizi 150 rpm, baslangic AMX miktari 4 mg ve
immobilizasyon suresi 1,5 saat olarak belirlenmigtir. Ca-aljinat boncuklarinin ve AMX immobilize
Ca-aljinat boncuklarinin ATR-FTIR spektrumlari ve SEM goéruntileri alinmig; immobilizasyon
isleminin basariyla gergeklestirildigi kanitlanmigtir. Son olarak, antibakteriyel 6zellige sahip
olacak sekilde tasarlanan materyalin antibakteriyel testleri yapiimig, AMX bagli Ca-aljinat
boncuklarinin antibakteriyel 6zellik gosterdigi kanitlanmistir. Sonug olarak, Ca-aljinat boncuklari
yukarida anlatilan yontem ile farkli biyomolekullere spesifik olarak fonksiyonelestirilerek kolon
kromatografisinde dolgu materyali olarak kullanilabilir.

Anahtar Kelimeler: Aljinat, dolgu materyali, kolon kromatografisi, amoksisilin
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Kukurtlenerek Kurutulmus Kayisi Meyvesinde Kiikiirt Gidermede Kullanilan
Hidrojen Peroksit’in Meyvenin Fenolik Bilesenlere Etkisi
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Ulkemiz icin énemli bir ihrag Griini olan kayisinin % 50'si Malatya'da (retiimektedir. Uretilen
kayisinin buyuk ¢odunlugu kurutulmakta ve % 90-95'i ihra¢ edilmektedir. Kuru kayisiyl daha
uzun slre muhafaza edebilmek icin fazla miktarda kikurt kullaniimaktadir. Yuksek duzeyde
kukart, bazi Ulkelerin dusuk kukurt icerikli kuru kayisi talebi nedeniyle kuru kayisi ihracatini
sinirlandirmaktadir. Bu, kuru kayisidaki kukurt duzeyini sonradan disurme olanagini ortaya
cikarmigtir. Yapilan calismalar, en ekonomik ve kolay uygulanabilir yontemin H>O, uygulamasi
oldugunu ortaya ¢ikarmistir. Ancak, H>O'in agindirici ve tahrip edici 6zelligi nedeniyle meyve
kalitesine zarar verecegdi dusunulmektedir[1-4].

Bu calismada; ulkemiz ekonomisi ve insan saghgi acgisindan dnemli bir meyve olan kayisidaki
kukart giderilmesinde kullanilan H,O.'in  meyvenin fenolik bilesenlerine nasil etkiledigi
arastiriimistir.

Calismada, o6nemli kurutmalik c¢esitler olan 'Hacihaliloglu' ve Kabaasi kayisi cgesitleri
kullaniimistir. Meyve 6rnekleri, 3 farkli konsantrasyonda kukurt icerecek sekilde hazirlandiktan
sonra kurutulan meyve ornekleri 20, 30 ve 40°C de ayri ayr1 % 0.5, 1 ve 2'lik H,O, ¢Ozeltilerine
daldinimigtir.

Fenolik bilesenlerin ekstraksiyonu icin Hizlandinimis Ekstraksiyon Cihazi kullaniimistir.
Ekstraksiyon iglemi, 2.500 g 6rnek alinarak, ¢cozucu karigimi olan metanol:su:TBHQ (70:30:0.1)
ile 60°C sicakhkta, 60 dk'llk surede ve 1500 psi basingta gergeklestiriimistir. Fenolik
bilesenlerin tayini HPLC-DAD sisteminde yapilmistir. Meyvedeki kikurtin gideriimesi i¢in H,O»
¢Ozeltilerine daldirilan 'Hacihaliloglu' kayisi c¢esidindeki polifenollerden; Gallik asit % 40,
Myricetin % 48, p-kumarik % 13 ve Rutin % 17 oranlarinda kayiplar gézlenmigtir. 'Kabaas!'
kayisi ¢esidinde ise; Klorogenik % 16-61, Gallik asit % 19-53, Myricetin % 33-50, p-kumarik %
3-32 ve Rutin'de % 55'e varan oranlarda kayiplar gozlenmigtir. Bazi fenolik bilesenlerin
degerlerinde ise herhangi bir degisim gozlenmemisgtir.

Bu sonugclara gore, meyvedeki kukurtin gideriimesinde kullanilan H>O,'in, meyvede bulunan
fenolik bilesenlerin miktarlarinda kayiplara sebep oldugu gézlemlenirken, meyvedeki yluksek
duzeydeki kukurt dozunun meyvenin fenolik bilesenlerinin ekstrakte edilebilirligini azalttigi tespit
edilmistir.

Anahtar Kelimeler: Kayisi, kikurt, H,O,, fenolik bilesenler, HPLC
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Valsartan (VAL), bir anjiyotensin-ll-reseptor antagonisti (ARA-II) ve hidroklorotiazit ise tiazit
sinifindan bir diuretiktir. VAL ve HCT kombinasyonlarinin hipertansiyon tedavisi igin kullanimi
oldukga yaygindir. Bu g¢alisma ile VAL ve HCT'nin farmasotik tabletlerden es zamanl analizi
icin yeni, basit ve duyarl bir kapiler elektroforez yontemi gelistiriimistir. CE yonteminde VAL ve
HCT, DAD ile 230 nm dalga boyunda detekte edilmis ve ayirim 40 cm efektif, 48.5 cm toplam
uzunluk ve 50 pm i¢ ¢apa sahip ciplak silika kapiler ile yapilmigtir. Optimum elektroforetik
kosullarda ¢alisma tamponu olarak %10 metanol iceren 15 mM derisime sahip pH 9.00 borat
tamponu ve analizlerde i¢ standart olarak kandesartan (CAN) kullaniimigtir. Yéntemin
validasyonu ile dogrusallik calismalari sonucunda tayin siniri VAL icin 3.406x107 M ve HCT
icin 3.140x10” M bulunmustur. Yéntem tabletlere uygulandigi zaman VAL’In yalniz ve HCT ile
kombine halde bulundugu tabletlerin analizinde BSS %2'nin altinda bulunmustur. Ayrica yalniz
VAL igeren tabletlerin analizinden %98.70-100.69 geri kazanim elde edilirken, kombine halde
VAL/HCT bulunan tabletlerin analizinden %99.21-103.98 geri kazanim elde edilmigtir. Burada
geligtirilen yontem, VAL ve HCT’nin rutin analizleri icin dnerilmektedir.

Anahtar Kelimeler: Valsartan, Hidroklorotiyazit, Kapiler Elektroforez
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Sap Asisi Saflastirnimasinda Kullanilacak Molekiiler Baskilanmisg
Kriyojel Kolonlarin Hazirlanmasi ve Karakterizasyonu
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Sap hastaligi tim c¢ift tirnakh hayvanlarda gérilen, kontroll zor, yayilmasi hizli, ¢gok blyuk sut,
et kaybi ile 6zellikle kaltur irki sigirlarda ve gen¢ buzagilarda dlumlere yol agmasi nedeniyle
uzerinde en ¢ok durulan ve mucadele igin higbir fedakarliktan kaginilmayan, akut seyirli gok
bulasici ve ategli viral bir hastaliktir. Hastaligin etkeni picornaviridae familyasinin aphtovirus
cinsinde yer alan Foot and Mouth Disease Virus (FMDV)'dir. Etkili bir tedavi seklinin olmamasi
ve hastaligin yerlesik oldugu Turkiye, Arjantin, Brezilya, vb Ulkelerde cografi ve ekonomik
kosullardan dolayi eradikasyonu zor oldugundan, Sap hastalii ile mucadelede hayvan
hareketlerinin kontrol altina alinmasi yaninda sistemik olarak koruyucu asi uygulamalarinin da
mucadelede énemi bayuktar. Asilarin etkinligi de, enfeksiyonun kontrol altina alinmasi, dolayisi
ile bulasmanin ortadan kaldiriimasi ve yeni mutantlarin ortaya cikisinin dnlenmesi agisindan
onem tasir. Agi antijeninin kalitesi asinin etkinliginde buyuk yer tutar [1-3]. Molekuler baskilama,
molekuler tanima temelinde ¢ok ¢esitli maddelerin segici olarak baglanmasi temeline dayanan
bir yontemdir. Molekuler baskilanmis polimerler hazirlanmasi kolay, dayanikl, ucuz ve
molekuler tanima yetenegi olan polimerlerdir. Molekuler baskilanmis polimerler afinite ayirma
araclari olarak dusunulebilir. Kriyojeller, kismen donmus ortamda radikalik polimerizasyon ile
hazirlanmaktadir. Kriyojellerin ozmotik, kimyasal ve mekanik kararlilik ile essiz yapilari
birlestiginde biyolojik nanopartikiller (plazmidler, virtsler, hlcre organelleri) ve hatta tim
hiicreler icin cazip kromatografi matrisleri yapar [4-5].

Sunulan c¢alismada, sap virisunun saflastirlmasina yonelik molekuler baskilanmis kriyojel
kolonlari hazirlanmis ve karakterizasyonu yapilmistir. ilk olarak, sap virlisi olan 146S
partikilintn kromatografik ayrimi, Hizli Protein Sivi Kromatografisi (FPLC) cihaziyla ticari kolon
kullanilarak gerceklestiriimigtir. Ayrilmig olan 146S partikall, poli(hidroksietil metakrilat)
[PHEMA] temelli kriyojel kolonuna N-metakriloil-(L)-histidin metil ester (MAH) fonksiyonel
monomeri ve metilen bisakrilamid (MBAAm) capraz baglayici varliginda N,N,N’,N’-
tetrametiletilendiamin (TEMED) ve amonyum persulfat (APS) baslatici ¢ifti ile baskilanmistir.
Daha sonra da, FTIR, SEM ve sisme testi ile karakterize edilmigtir.

Anahtar Kelimeler: 146 S, FPLC, kriyojel, molekuler baskilama, sap asisi.
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H2-Reseptor Antagonistler ilag Grubundan Olan Ranitidinin
ilag Preparatlarindan Ters Faz Sivi Kromatografisi ile
Tayini icin Yontem Gelistiriimesi
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Histamin (H2)-reseptdr antagonistleri, simetidin, nizatidin, ranitidinin ve famotidinindahiloldugu
bir grup ilagtir. Bu ilaglar, histaminin (mide tarafindan salgilanan bir kimyasal) etkinligini
durdurarak calisirlar’.Ranitidin; histaminin midedeki aktivitesini bloke etmek suretiyle calisir.
Genellikle peptik tlser hastali§i ve gastrodzofagealreflii hastaligi tedavisinde kullanilir?.

Onceki calismalar incelendiginderanitidinin,optimum sartinin belirlenmesi ve tablet dozaj
formlarindan analizi igin ¢ok fazla ¢alisma olmadigi anlasiimaktadir.Literatir kaynaklari ve
yapilan tezler incelendiginde famoditinin sivi kromatografik yontemle tayininde, optimum sartin
belirlenmesinde ve ilag prepartlarinda analizi icin gok fazla ¢alisma olmadigi anlasilmaktadir'™.

Bu calismada; ranitidininilag preperatlarindan tayini HPLC yontemi ile gergeklestirilmistir.Sabit
faz olarak X Terra C-18 (4,6 mmx250 mm, 5 ym) kolonu kullaniimistir. Mobil faz olarak, % 10
asetonitril- % 6 metanol-% 84 su karisimi kullaniimis ve 20 mMorto-fosforik asit kullanilarak pH
6,5a 1 M NaOH ile tamponlanmistir.Akis hizi 1 mL/dk olarak secilmis ve kolon sicakhgr 30
0C’ye ayarlanmigtir. Kalibrasyonun ¢izilmesinde i¢ standart metodu kullaniimig, nizatidinig
standart olarak segcilmistir. Sekil 1’de ranitidin icin elde edilen kromatogram verilmigtir. Son
olarak piyasada bulunan ila¢ preparatlarindan analizi yapilmis ve geri kazanma degerleri
hesaplanmistir.
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Sekil 1. Raniditin (2 ppm) (1) ve nizatidin (2 ppm) (IS) (2) iceren standart karigima ait kromatogam
Anahtar Kelimeler: Raniditin, HPLC,H2 reseptdr antagonist
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Manyetik Polimerlere Asit Mavisi 113 Adsorpsiyonunun
Fizikokimyasal Parametrelerinin Belirlenmesi
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Azo boyalar, yapisinda azo ve aromatik gruplar olan endustriyel atiklarda bulunan ve kararli
yapilari nedeniyle giderilmesi zor olan boyalardir. Bu tur boyalarin toksisitesi yuksektir ve
biyobozunma 6zellikleri yoktur. Asit boyalardaki anyonik bilesenler, bazik ve dispers boyalardan
daha ¢ok problem olusumuna neden olmaktadir. Bunun nedeni, asit boyalardaki anyonlarin eksi
yuklerinin boyalarin toprakta rahatlikla ¢ozinmesine olanak saglamasi ve bu tur boyalarin
stabilitesi nedeniyle kalici olarak toprakta bulunabilmesidir. Bu boyalarin gideriimesi amaciyla
kullanilan adsorpsiyon yontemi, stabil boyalarin gideriimesinde efektif bir ydontemdir. Filtrasyon,
elektrodepozisyon, membran sistemleri, iyon degisim sistemlerinin atik sulardan boyalarin
giderilmesi amaciyla kullanilmasi sonucunda adsorpsiyon yontemine kiyasla daha disuk verim
elde edildigi yapilan bir gok caligmada belirtiimektedir.

Bu calismada, Uluslararasi Kanser Arastirma Ajansi (IARC: International Agency for Research
on Cancer) raporlarina gore kanserojen madde olarak belirtilen Asit Mavisi 113 boyasinin
adsorpsiyon yontemi ile gideriimesi arastirilmistir. Adsorban olarak, elementel analiz, FT-IR,
SEM ve VSM ile karakterize edilen manyetik-polimer mikrokureler kullaniimis ve sulu
cOzeltilerde adsorpsiyonu incelenerek bu adsorpsiyonun fizikokimyasal parametreleri
belirlenmistir.

*Bu ¢alisma Uludag Universitesi, Bilimsel Arastirma Projeleri, KUOP(F)-2013-29 tarafindan desteklenmistir.
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Antihipertansif Enalapril, Lerkanidipin, Nitrendipin’in
Tf-Sk ile Es Zamanh Tayin Yéntemleri ve Validasyonu
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Enalaprilanjiyotensin doénudstlrict enzim inhibitéri grubu ilaglardan biridir. Enalapril ylUksek
tansiyon, kalp yetmezligi veya diyabet kaynakli bobrek problemleri tedavisinde kullanilir.
Lerkanidipin kalsiyum kanal blokdrleri grubu ilaglardan biridir. Yiksek kan basinci varliginda
kullanilir ve atar damarlari gevseterek calisir. Bdylece kan basincini dusudrur. Nitrendipin
Dihidropiridin trevi kalsiyum kanal blokerindendir. Kan basincini dusurir, kalbin kan
pompalamasini kolaylastirir ve ¢alisma yukunu azaltir 1,2,3.
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a) Enalapril, b) Lercanidipin ve c) Nitrendipin’in sekli

Bu calismadan enalapril, lerkanidipin, nitrendipin’in ters faz sivi kromatogrsfisi ile (TF-SK) ile es
zamanli tayin yontemleri ve validasyonu gergeklestirilmistir. TF-SK ile enalapril, lerkanidipin,
nitrendipin, es zamanli olarak methanol:su (70:30 h/h, pH 3.0) olan mobil faz, 1 mL dk™ akis ile,
210 nm de, 30 °C sicaklikta analiz edilmistir. Bu (g ilag etken maddesi icin de 0.5- 25pL™
konsantrasyon araliginda calisma araligi elde edilmistir. Tamamen, her yonden optimize ve
valide edilen yontem ile, UV-1s1g1, asidik-bazik hidroliz, oksidasyon ve sicaklik gibi parametreler
uygulanarak bozunma deneyleri yapilmisti. Gelistirilen yontem basarili bir sek,lde farmasotik
preparatlara uygulanmigtir.

Anahtar Kelimeler: enalapril, lerkanidipin, nitrendipin, TF-SK, Validasyon
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Everzol Mavisinin Serbest ve Farkli Tasiyicilara immobilize Edilmis
M.esculanta Tarafindan Kesikli Calkalamali Sistemlerdeki
Biyolojik Gideriminin Arastiriimasi

Sinem ERGUN, Hatice A. AKDOGAN
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Tekstil endustrisi diger endUstriyel sektdrlere nazaran desarj hacmi ve ¢ikis suyu kompozisyonu
g6z 6nune alindiginda cgevreyi en ¢ok kirleten endustri olarak nitelendiriimektedir. Kullanilan
boyarmadde kaynakli renk, atik sularda tanimlanmig ilk kirleticidir. Nehirlere veya karaya desar;j
edilmeden 6nce atik sulardan uzaklastiriimalidir. Bu nedenle, biyolojik olarak pargalanmalari
¢ok zor olan azo boyarmaddeleri igceren atik sularin gerek renk, gerekse diger kirlilik yiklerinin
giderilmesinde beyaz curukgul funguslarla aritma Uzerine, aragtirmalar yapilmaktadir. Beyaz
curukcul mantar kaynakh ligninolitik enzimler boya ve tekstil endustrisinde atik sularda fenolik
bilesiklerin uzaklasgtiriimasi ve renk giderimine katkilari nedeniyle, sanayide cevre Kirliliginin
Onlenmesi icin 6nem arz ederler [1,2].

Bu calismada; Everzol blue tekstil boyarmaddesinin biyolojik giderimi Coprinus plicatilis,
Morchella esculanta, Pleurotus ostreatus beyaz ¢urukg¢ul mantarlari kullanilarak arastiriimisg, en
iyi giderimin oldugu M. esculenta beyaz curikgul fungusu dort farkli destek materyaline
(amberlit XAD-7, jelatin, Kaolin, Ca alginate) immobilize edilmistir. immobilize hiicrelerle de
Everzol blue boyarmaddesinin giderimi c¢alisiimigtir. Giderim sonunda ortamdaki muhtemel
metabolitler, FT-IR ve GC-MS ile arastiriimigtir.

Anahtar Kelimeler: Coprinus plicatilis, Morchella esculanta, Pleurotus ostreatus, Biyolojik Giderim,
Everzol blue
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Astim Hastaligi Tedavisinde inhalerlerde Kullanilabilecek Potansiyel
Bir Malzeme: Triptofan Asili-p(HEMA) Nanopartikillerin Sentezi ve
Formoterol Fumarat Salim Kinetiginin Belirlenmesi
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Formoterol, N-[2-hidroksi-5-(1-hidroksi-2-((2-(4-metoksifenil)-1-metiletil)amino)etil)fenil]
formamid, tikaniklik olusturucu ve inflamasyon olusumu goértlen havayolu hastaliklarinin
tedavisinde kullanilan bir bronkodilatérdir. Formoterolin etkinliginin artirimasi amaciyla
gerceklestirilen bu g¢alismanin 6n hazirlik asamasinda, laboratuvar kosullarinda tasarlanan
polimerik nanotasiyicilar ile formoterol arasinda etkili ve kuvvetli etkilesimlerin gelistiriimesi
amaclanmistir. Tasiyici sistem planlanirken formoterolin tasidigi halkal yapilar nedeniyle
hidrofobik karakterinden dolayi etkilesimler g6z dntinde bulundurularak Triptofan asilanmis
polimerik nanomalzeme sentezlenmigtir. Oncelikle p(HEMA)(2-Hidroksietil metakrilat)
nanopartikilleri strfaktansiz emulsiyon polimerizasyon yontemiyle sentezlendikten sonra L-
Triptofan agilama proseduru gergeklestiriimistir[1]. L-Triptofan asilanmis Trp-graft-p(HEMA)
nanotasiyicilar SEM, FTIR, Zeta Boyut analizleri kullanilarak karakterize edilmistir.
Formoterol fumaratin Trp-graft-p(HEMA) nanotasiyiciya adsorpsiyon kosullarini optimize
etmek amaciyla pH, sicaklik, baslangic konsantrasyon c¢alismalari gerceklegtirilmigtir.
Parametrelerin optimizasyonu sonunda formoterol fumaratin farkli ortam kosullarinda salim
calismalar gerceklestiriimis ve ilag salim kinetik modelleri belirlenmigtir. Sonug¢ olarak
formoterol fumarat ve Trp-graft-p(HEMA) nanotagiyicilar arasinda bulunan etkilesimler goz
onunde bulunduruldugunda gelecekte ylksek performansa sahip, etkili ila¢g formtlasyonunun
geligtirilecegi mumkin gorulmektedir. Bu amagla ¢alismalar devam etmektedir.

Anahtar Kelimeler: Astim, Nanotasiyicilar, Formoterol Fumarat, Kontrolli Salim
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Kafeik Asit Adsorpsiyonuna Yonelik Amino-Fonksiyonel
Karbon Kabuklu Manyetik Nanokurelerin Gelistirilmesi
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Kafeik asit (3,4-dihidrosinnamik asit), sebze, meyve, kahve ve ¢ay gibi bitkilerde genig bir
aralikta bulunan dogal fenolik bilesiklerden biridir. Kafeik asit bir sinnamik asit tlrevi olup
antioksidan, antimutajenik, antikarsinojenik, antiinflamatuar ve antiviral gibi farmakolojik
aktivitelere sahiptir [1, 2]. Ayrica kardiotoksisite ve hipertansiyona kargi kan basinci, kardiyak
hasar isaretleri ve oksidan/antioksidan durumunun dizenlenmesiyle histopatolojik
degisiklikleri azaltarak koruma sagladigi gosterilmistir [3]. Manyetik nanopartikiller islem
suresini azaltma, biyouyumluluk, hedef doku ve organda yuksek derecede toplanabilme gibi
bircok avantaja sahip olup sensor uygulamalari, hedefli ila¢g tasima sistemleri, ayirma ve
saflastirma sistemleri gibi birgok uygulama alanina sahiptir.

Bu calismada kafeik asidin geri donusumlu adsorpsiyonuna yonelik manyetik nanokureler
gelistiriimesi  hedeflenmigtir. Bu dogrultuda, Fe3O, magnetitleri Uzerine glukozun
karamelizasyonuyla karbon kaplanmasinin ardindan APTES ile silanizasyon islemi
gerceklestiriimis ve kafeik aside afinite gosteren amino-fonksiyonel karbon kabuklu manyetik
nanokureler elde edilmistir. Elde edilen amino-fonksiyonel karbon kabuklu manyetik
nanokureler FTIR, SEM, ESR gibi ydntemlerle karakterize edilmistir. Karakterizasyonun
sonrasinda kafeik asit adsorpsiyonu icin farkli parametrelerde (pH, baslangic
konsantrasyonu vb.) optimizasyon calismalari yapilmistir. Son olarak amino-fonksiyonel
karbon kabuklu manyetik nanokurelerle kafeik asit desorpsiyonu ve tekrar kullanilabilirlik
calismalar gerceklestiriimigtir. Sonug¢ olarak sensoér, hedefli ilag tasima, ayirma ve
saflastirma cesitli uygulamalarda kullaniimak Uzere etkili ve fonksiyonel bir malzeme elde
edilmistir.

Anahtar Kelimeler: Kafeik asit, Manyetik nanokdreler, Karamelizasyon, Silanizasyon, APTES
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Trietazin Baskilanmis Monolitik Kolonlarin Hazirlanmasi ve Kapiler
Elektrokromatografi Yontemi ile Trietazin Tayini
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Toprak, hava ve su kaynaklarinin kirlenmesine neden olan etkenlerden belki de en 6nemlisi
pestisitlerdir. Asiri ve bilingsiz kullanim sonucu artan pestisit tUketimi ¢evre kirlenmesi ve insan
saghgi agisindan gesitli sorunlarin ortaya ¢gikmasina yol agmistir. Trietazin pestisiti triazin grubu
bir herbisittir. Triazin grubu herbisitler yaklasik 60 yildir 50’den fazla trln Uzerinde zararli otlarin
kontroll igin kullaniimaktadir. Bu yaygin kullanimin sonucu olarak, triazin grubu herbisitlerin
dusuk maliyetli ve kisa sure igerisinde tayin edilebilmesi dnem kazanmaktadir.

Kapiler elektrokromatografi teknigi diger kromatografik tekniklerle kargilastirildiginda, hizli
sonug elde etme, yuksek ayirim gucu, az miktarda ornek ihtiyaci, disuk maliyet ve otomasyona
imkan tanima Ozelliklerinden dolayi son yillarda artan bir ilgi alani haline gelmistir [1]. Monolitik
kolonlar kolay hazirlanabilmeleri, yuksek tekrarlanabilirilikleri, degisken yuzey 6zelliklerine sahip
olabilmeleri ve hizli kitle transferi saglayabilmeleri agisindan énem kazanmaktadir. Molekuler
baskilama teknigi ile hazirlanan monolitik kolonlarin kapiler elektrokromatografiye uygulanmasi
bu ilgi gekici 6zelliklerin yuksek segicilikle birlesmesini saglayabilmektedir [1,2].

Bu calisma trietazin baskilanmis monolitik kolonlarin hazirlanmasi, karakterizasyonu ve kapiler
elektrokromatografi ile trietazin ayrimi ve tayinininde kullanilmasini igcermektedir. Monolitik
kolon, metakril amido fenilalanin (MAPA), etilen dimetakrilat (EDMA), metanol ve etanol ¢oztcu
cifti esliginde, 100 ym i¢ ¢apli kapiler kolon iginde tek basamakli olarak sentezlenmistir. Kolon
taramali elektron mikroskobu (SEM) ve Fourier donusumlu infrared spektrofotometre (FTIR) ile
karakterize edilmis, elektrokromatografik oOzellikleri galisilmistir. Mobil faz olarak asetonitril
(ACN) ve fosfat tamponu karisimi kullaniimigtir. ACN orani ve pH gibi farkli parametrelerin
ayirim Uzerine etkileri incelenmis, hazirlanan monolitik kolonun tekrar kullanilabilirligi test
edilmistir.

Anahtar Kelimeler: Kapiler Elektrokromatografi, Monolit, Trietazin, Pestisit Tayini
Kaynaklar:

1. C. Aydogan, A. Denizli. Analyst, 138 (2013) 2118-2125.
2. F. Svec, Z. Deyl. Capillary Electrochromatography, Elsevier (2001) Amsterdam, the Netherlands.
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Tirozin Kinaz Inhibitord Olan Pazopanib’in UPLC YOntemi ile
idrar Numunelerinden Tayini
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Kanser, hucrelerin kontrolstiz bir sekilde ¢odalmasi, invazif nitelik kazanmasi ve metastas
yapmasi ile kendini gdsteren olduricu bir hastaliktir. Pazopanib, (5-[[4-[(2,3-Dimethyl-2H-
indazol-6-yl)methylamino]-2-pyrimidinylJamino]-2-methylbenzolsulfonamide), renal hicreli
karsinom, yumusak doku sarkomu, yumurtalik kanseri ve kuglk hicreli akciger karsinomu
tedavisinde kullanilan etkili bir tirozin kinaz inhibitorudur'. Pazopanib, 2009 Ekim ayinda FDA
tarafindan onaylanmis, hedefe yonelik tedavi ajanidir. Biyolojik tedaviler sonrasinda progresyon
gelismig (ilerleme gorulmusg) ileri evredeki veya diger organlara yayillma evresindeki bobrek
kanseri tedavisinde siklikla kullanilir. Bu ilag etkisini kanser hucrelerinin bUyumesi ve
yayllmasinda etkili olan proteinlerin aktivitelerini dnleyerek gostermektedir.

Bu calismada Pazopanib ve i¢ standart olarak segilen bilesigin (Erlotinib) ikili karigimlarinin
UPLC teknigi ile analizleri igin optimum kosullar belirlenmigtir. Analizleride Zorbax Rapid
Resolution Eclipse Plus C18 kolonu kullaniimigtir. Ayirma 20:80 (v/v) asetonitril-su ortaminda
gerceklestiriimistir. Kalibrasyon fonksiyonu i¢ standart yontemi ile hazirlanmigtir. Belirlenen bu
kosullarda, UPLC yontemi ile ayni anda hizli, duyarl ve tamamen validasyonu yapilmig yontem
ile idrar numunelerinde Pazopanib’in miktar tayini gergeklestirilmistir.

Bu galisma 1142135 no’lu TUBITAK projesi kapsaminda desteklenmistir.
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Pazopanib (Votrient, GlaxoSmithKline); C,,H,,N,0,S; MW = 437

Anahtar Kelimeler: Renal Kanser, Pazopanib, idrar, UPLC

Kaynaklar:

1. Marek Dziadosz, Rudiger Lessig, Heidemarie Bartels. 2012 “HPLC-DAD protein kinase inhibitor analysis in
human serum.” Journal of Chromatography B, 893-894(2012) 77-81

2. Nielka P. Van Erp, Djoeke Wit, Henk-Jan Guchelaar, Hans Gelderblom, Trees J. Hessin, Jan den Hartigh. 2013.
“A validated assay fort he simultaneous quantification of six tyrosine kinase inhibitors and two active metabolites in
human serum using liquid chromatography coupled with tandem mass spectrometry.” Journal of Chromatography
B, 937(2013) 33-43.
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Dogal Bir Bilesik Olan ve Kozmetik Uriinii Olarak Kullanilan Arbutinin
LC-MS/MS Teknigi ile Zorlanmis Kosullardaki Bozunurluk Uriinlerinin Tayini
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Arbutin; genellikle Armut, Dut, Ayr Uzim{ ( uva ursi ) ve Kis SUmbdili gibi bitkilerin olgun
yapraklarindan elde edilen ve ciltte "leke karsiti" ve "renk acgici" olarak kullanilan dogal bir
aktiftir. (2R,3S,4S,5R,6S)-2-Hydroxymethyl-6- (4-hydroxyphenoxy)oxane-3,4,5-triol. Arbutin;
kojik Asit, azelaik asit benzeri etki gosterir. Ciltteki fazla melanini inhibe ederek cildin renk
ayrismalarini kisa surede ( 8-12 hafta ) azaltir. Leke ya da hiperpigmentayon tedavisinde etkili
aktiflerden biridir. Cilde uygulanmasindan hemen sonra enzimlerle birleserek fazla tyrosin
oksidasyonunu engeller. UV ile olusan pigmentasyonda da etkili oldugu klinik olarak
ispatlanmistir.

Bu c¢alismada Arbutinin zorlanmis kosullardaki (asidik, bazik, oksidatif, termal, ultraviole)
bozunurluk Urtnleri analiz edilmistir. HPLC teknigi ile MS/MS analizleri i¢in optimum kosullar
belirlenmistir. Analizlerde ACE 5 C18 250"4,6 mm kolonu kullanilmistir. Ayirma 10:90 (v/v)
metanol-su ve %0,1 formik asit ortaminda gergeklestiriimistir. Kitle analizlerinde EJS-ESI
teknigi ve pozitif iyon modda bozunurluk drtnleri gdzlemlenmistir.

OH
OH
HO o)
HO o)
OH
Arbutin

Anahtar Kelimeler: Arbutin, bozurnuluk, Ic-ms/ms

Kaynaklar:

1. Jun-Jin Qiao, Dan Xu, Hong-zhen Lian, Xin Ge. 2013 “Analysis of related substance in synthetical arbutin and
its intermediates by HPLC-UV and LC-ESI-MS.” Springer Science ,41:691-703 DOI 10.1007/s 11164-013-1221-1
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Yemeklik Yaglara Gegen Ftalat Miktarlarinin incelenmesi
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Obezite cagimizin en buyuk saglik sorunlarindan birisidir. En 6nemli sebeplerden birisi endokrin
bozuculardir'. Bu maddeler hormonal dengeyi bozarak obeziteyi tetiklemektedir’. Endokrin
bozucular igcinde en ¢ok bilinen maddeler ftalatlar ve bisfenol A (BPA)'dir.

Son yillarda, dunyada giderek artan saglik bilinci nedeniyle, gerek diinyada gerekse Ulkemizde
bitkisel yaglara gdsterilen talep artmistir. Bununla birlikte, plastik yapiminda sik¢a kullanilan
ftalatlar, yaglardaki ¢ozunuarlUklerinin yiksek olmasindan dolayi, temas ettikleri bitkisel yaglara
rahatca gecebilmektedir®.

Bu galismada, toplum saghgi agisindan buyuk bir risk olusturabilecedi dusunulen ftalatlarin,
yerel marketlerde satisa sunulan yemeklik yaglara (zeytinyagi (riviera ve sizma), aygicek, misir,
findik, kanola) gegcen miktarlari gaz kromatografisi — kitle spektrometresi (GC-MS) araciligiyla
belirlenmistir. Ortalama ftalat miktarlari sizma zeytinyaginda 0.102 — 3.863 mg L™, riviera
zeytinyaginda 0.171 — 6.486 mg L™, aygicek yaginda 2.227 — 6.673 mg L™, misir yaginda 1.585
— 6.248 mg L™, findik yaginda 0.500 — 3.525 mg L™?, kanola yaginda 0.455 — 3.533 mg L*
olarak saptanmigstir. Ayrica, ftalat migrasyonuna yag tipinin ve ambalajin etkisi incelenmistir. En
yuksek ftalat seviyeleri aygicek yaginda, en dusuk ftalat seviyeleri ise sizma zeytinyagi ve findik
yaginda belirlenmistir. Cam ambalajlarda satisa sunulan yemeklik yaglara son derece az
miktarlarda ftalat gegisi s6z konusu olurken, teneke ambalajlarda satisa sunulan yaglara daha
fazla, plastik ambalajlardaki yaglara ise oldukca fazla miktarlarda ftalat gegiginin oldugu
saptanmigtir. Elde edilen bu sonuglar, cam ambalajin saglik acisindan ne denli 6nemli
oldugunu agikga ortaya koymaktadir.

Anahtar Kelimeler: Ftalat, endokrin bozucu, yemeklik yag, migrasyon, GC-MS
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Turkiye’de Yetigirilen Abba Fetel Armut Cesidinin
Biyokimyasal igeriginin HPLC ile Belirlenmesi
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Armut Uretimi Glkemizde yumusak c¢ekirdekli meyveler icerisinde elmadan sonra ikinci sirada
yer almaktadir. Turkiye de armut Uretimi yillara gore dalgalanma gosterse de son yillarda artig
oldugu gérilmektedir. (TUIK ,2015). Gidalarin besin igeriklerinin bilinmesi dogal sebze, bitki ve
meyvelerin insan saghgi uzerine olan etkileri nedeniyle her gegcen gun 6nem kazanmaktadir. Bu
calismada Abba Fetel armut ¢esidinin biyokimyasal igerigini belirlenmesi amaciyla meyvelerde
fenolik bilesen (gallik asit, katesin, klorojenik asit, epikatesin, siringi¢ asit, P-kumaric asit,
sinapik asit, H-sinnamik asit, T-sinnamik asit, kuersetin ve kafeik asit), vitamin C ve
seker(friktoz, glikoz, maltoz, sakkaroz) igerigi incelenmistir. Calismada incelenen fenolik
bilesenler igcerisinde major bilesenin epikatesin(166,087ug/ gr) oldugu belirlenmistir. Calisma
sonucunda armut meyvesinde major seker bilesenlerin fruktoz (7,40gr/kg) ve glikoz (7,30gr/kg)
oldugu tespit edilmistir. En duslik seker bilesen miktar olarak sakkaroz(0,150gr/kg)
belirlenmistir. Abba Fetel armut cesidinde askorbik asit miktari ise 3,178mg/100ml olarak
bulunmustur.

Anahtar Kelimeler: Armut, Abba Fetel, Fenolik Bilesen, Vitamin C, Seker.

Kaynaklar:
TUIK, 2015. www.tuik.gov.tr. [Ziyaret Tarihi 10 Ocak 2015]
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Findik Zarindan Ekstrakte Edilen Polisakkaritlerin Karakterizasyonu
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Calisma kapsaminda Ulkemizde c¢okga Uretilen findigin islenmesi sirasinda ortaya c¢ikan ve
ticari degeri bulunmayan zar kisimlarindan polisakkarit ekstraksiyonu yapilmistir. Ekstraksiyon
isleminden 6nce ornekler eter ve etanol ile 6n isleme tabi tutulmus, kurutulmus ve ardindan
dguttlmistir. On islem uygulanan dnekler su ile ekstrakte edildikten sonra santrifilj edilerek
¢ozinmeyen kisimlarindan ayriimistir. Sulu faz etanolle muamele edilerek tekrar santrifdj
edilmis ve ham polisakkarit temin edilmigtir. Elde edilen ekstraktlara karakterizasyon yapmak
amaciyla seker bilesenleri analizi, toplam polisakkarit miktari tayini ve Fourier Transform
Spektroskopisi (FTIR) analizi uygulanmistir. Seker bilesenleri analizi hem kagit kromatografisi
hem de Gaz Kromatografisi (GC) ile gercgeklestiriimistir. Kimyasal bilesim tespiti igin
ekstraktlarin FTIR-ATR cihazi (Agilent Cary 600 series FTIR spectrometer, USA) kullanilarak,
400-3800 cm™ dalga boyunda absorbanslari incelenmistir. Seker bilesimleri analizi igin érnekler
TFA ile muamele edilmis, iyon degistiriciden gecirilmis ve GC-MS (Perkin Elmer, USA, kolon tipi
Restek 2330, 105m, 0.32 mmID) ile analiz edilmigtir.

Ekstrakstlara ait spektrumlar polisakkarit karigiminin agirlikli olarak pektik polisakkaritleri
icerdigini gostermektedir. Bu durum findik zarinin sulu ekstraktlari Gzerine yapilan ¢alismalarla
da desteklenebilmektedir.

3 paralel seklinde yapilan seker bilesenleri analiz sonuglarina gore farkl Gretim kosullarinda
notral seker kompozisyonunda onemli bir farklihk olusmadigi belirlenmistir (p>0.05).
Ekstraktlardaki sekerlerin molar bilesimi %14.64 Rhamnoz, %2.15 Fukoz, %0.68 Riboz, %32.71
Arabinoz, %8.85 Ksiloz, %4.74 Mannoz, %26.10 Galaktoz ve 9%210.13 Glikoz olarak
belirlenmistir. Ayrica GC-MS ile yapilan analizlerde ekstraktlarda 2-OMe-Fucose, 2-OMe-
Xylose ve Apioz sekerleri de tespit edilmigtir.

Sonug olarak elde edilen polisakkaritler agirlikli olarak pektik polisakkaritlerden olusmaktadir.
Ekstraktlarin seker kompozisyonu agisindan bakildiginda da orneklerde molar olarak yuksek
oranda Arabinoz ve Galaktoz bulunmaktadir.
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P17631, J. Funct. Foods. 5 (2013) 306—-315.

3. Z. Hromadkova, A Ebringerova, P. Valachovic, Comparison of classical and ultrasound-assisted extraction of
polysaccharides from Salvia officinalis L., Ultrason. Sonochem. 5 (1999) 163-8.
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Kolesterol Baskilanmig Nanoyapilar ile
Biyolojik Sivilardan Kolesterol Uzaklastiriimasi
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Kolesterol, hayvan hicrelerinin temel steroli olan bir¢cok biyolojik molekilin sentezinde 6ncul
olmasi nedeniyle 6nemli bir biyomolekuldir. Sentezlenen kolesterol ile besinlerle alinan
kolesterol miktari vicut igin gerekli miktardan fazla ise, fazla kolesterol damarlarda birikerek
kalp-damar hastaliklarina neden olur. Bu nedenle, biyolojik sivilardan kolesterol uzaklastiriimasi
onemli calisma konularindandir.

Yapilan calismada, metakriloilamidofenilalanin metil esteri ve 2-hidroksietili metakrilat
monomerleri kullanilarak yuzey aktif madde igermeyen emulsiyon polimerizasyonu yontemiyle
kolesterol baskilanmis nanoyapilar sentezlenmistir. Kolesteroliin uzaklastiriimasindan sonra
Fourier dénusimll infra-red spektoskopisi, taramali elektron mikroskobu, termal gravimetrik
analiz, Zeta-boyut analizi ve ylzey alani hesaplamalariyla nanoyapilar karakterize edilmigtir.
Hazirlanan baskilanmis ve baskilanmamis nanoyapilar kullanilarak yapay gastrointestinal
sividan (GIMS) ve insan plazmasindan kolesterol uzaklastirma ¢alismalari yapiimistir.

Yapay gastrointestinal sivi, bazik ortamda safra tuzlarinin ¢ézinmesiyle hazirlanmistir.
Baskilanmis nanoyapilarin GIMS’ten kolesterol adsorpsiyon kapasitelerinin baskilanmamis
nanoyapilarin adsorpsiyon kapasitesinden 4 kat fazla oldugu belirlenmigtir. Baskilanmig
nanoyapilarin segiciliklerini belirlemek amaciyla estron, estradiol, testosteron ve progesteron
kullanilarak yapilan galismalarda, baskilanmis nanoyapilarin kolesteroll turevlerine gére daha
secgici olarak adsorpladigr belirlenmigtir. Ayica, bagil secicilik katsayilari, baskilanmig
nanoyapilarin baskilanmamiglara kiyasla kolesterolu estradiol ve testosterona gére daha segici
adsorpladigini gostermistir.

Kolesterol adsorpsiyon ¢alismalari ticari insan plazmasi kullanilarak gergeklestiriimistir. insan
plazmasindan  kolesterol  adsorpsiyon  c¢alismalari  ile  baskilanmig  polimerlerin
baskilanmamislara oranla daha fazla kolesterol adsorpladigi ve plazma kolesterolunun yuksek
oranda uzaklastinldigi belirlenmistir. Hiperkolesterolemik kan plazmasindan (c;; 265 mg/dL)
%95 gibi yuksek bir oranla kolesterollin uzaklastirildigi belirlenmistir.

Anahtar Kelimeler: Nanoyapilar; Kolesterol; Baskilanmis polimer; Biyolojik sivi
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1. W.J. Choeng, S.H. Yang, A. Fiaz. J. Sep. Sci. 36 (2013) 609-628.
2. D.N. Clausen, I.M.R. Pires, C.R.T. Tarley. Mater. Sci. Eng. C 44 (2014) 99-108.
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Pestisitler tarim Urunlerini zararli bocekler, patojen organizmalar ve yabanci otlardan korumak,
urin kalitesini ve verimini artirmak igin kullanilirlar. Zararlilarla savagim amaciyla kullanilan bu
maddeler, bilingsiz kullanim sonucu meyve ve sebzelerde kalabilmektedir. Asiri tarim ilaci
kullanimi nedeniyle, toprakta birikebilmekte, suya ve havaya karisabilmektedir [1]. Bu maddeler,
ustelik, bulunduklari ortamlarda bagka maddelere pargalanabilmekte veya donugebilmektedir.
Bu cevresel problemlerin boyutunun incelenmesi ve izlenmesine yonelik olarak pestisit kalinti
tayinlerine iligkin calismalar da ©onem kazanmaktadir. Bu amagla genelde, pestisitlerin
tayinlerine yonelik en cok tercih edilen teknikler arasinda gaz kromatografisi (GC) ve yuUksek
performansli sivi kromatografisi (HPLC) gelmektedir. Pestisit kalinti tayinlerinde ise, ¢ogu
zaman bir deristirme ve ayirma basamagina gereksinim duyulmaktadir. Ozellikle son
zamanlarda, su Orneklerinde pestisit kalinti tayin yontemleri icin dispersif sivi —sivi
mikroekstaksiyon (DLLME) tekniginin kullanimi artmigtir [2].

Ulkemizde tarim alanindaki énemli lokomotif alanlarindan olan Ege Bolgesinde (zim Uretimi
ve yurtdisina ihtacati kayda deger bir seviyededir. Bu baglamda, pilot bdlge olarak segilen
Denizli-Honaz ilgesindeki bir tzim baginda kullanilan kloroprifos-metil, fention, Kloroprifos-etil,
penkonazol, tradimenol ve mayklobutanil pestisitlerinin Gzim ve su orneklerindeki kalinti
tayinleri GC-MS ile gergeklestiriimistir. Belirtilen pestisitlerin sudaki tayinleri oncesi Ornek
hazirlama/zenginlestirme teknigi olarak DLLME yontemi kullaniimistir.  DLLME ydnteminin
optimizasyonunda kemometrik yaklasimdan faydalaniimistir. Belirlenen optimizasyon sartlari
altinda, pestisitlerin geri kazaniimasi %80’in Uzerinde, bagil standart sapma degerleri ise %10
un altinda bulunmustur.

Anahtar Kelimeler: Pestisitler, Dispersif Sivi-Sivi Mikroekstraksiyonu, Zenginlestirme
Kaynaklar:
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Baliklarin yag asidi analizi ile ilgili bircok ¢alisma yapilmistir. Arastirmalarda, baliklarin yag asidi
bilesimi Uzerine mevsim, sicaklik, besin, esey ve cografik bdlge gibi etmenlerin rol oynadiklari
belirlenmistir. Ayrica baliklarin, insan saghgi Uzerine olumlu etkileri olan n-3 yag asitlerini
onemli oranda igerdikleri de belirlenmigtir. Bu bilesenler, biyolojik olarak aktif molekdller olan
prostoglandinler(PG), I6kotrienler (LT), tromboksanlar (TX) ve lipoksinler (LX) gibi
eikosanoidlerin yapimi igin oncul madde olarak kullaniimakta ve kanser, kalp-damar
hastaliklari, artrit, atherosklerozis gibi hastaliklara kargi koruyucu etki gostermektedir.
Analizlerde, Batman Baraj Golu’nden Haziran 2014 doneminde toplanan baliklar kullaniimistir.
Kas doku ornekleri kloroform metanol karisiminda (2:1) homojenize edilmistir. Ekstrakte edilen
lipitler, ince tabaka kromatografisi ile fosfolipit altsiniflarina ayrilmigtir. Asitli metanolde 2 saat
sureyle esterlestirildikten sonra Shimadzu marka GC-2010 Plus Gaz Kromotografi cihazi ile
analizlenmigtir. Analizlerde DB-23 kapiler kolon kullanilmistir. Yag asidi yuzdelerinin
karsilasgtiriimasi, tek yonlu varyans analizi (ANOVA) ile yapilmistir. Farkhliklar TUKEY HSD testi
ile belirlenmistir. Yapilan istatistikler sonucu, veriler p<0.05 duzeyinde oldugu zaman farklarin
onemli oldugu kabul edilmigtir.

Analiz sonuglarina gore; palmitik asit (16:0), palmitoleik Asit (16:1n-7), > MUFA ve
eikosapentaenoik asit (20:5n-3) fosfatidilkolin’de; stearik asit (18:0),> SFA, arakidonik asit
(20:4n-6) ve buna bagh olarak w6 fosfatidilinositol'de; >SFA ve oleik asit (18:1n-9)
fosfatidilserin’de; dokosaheksaenoik asit (22:6n-3), >PUFA, w3 ve w3/w6 orani
fosfatidiletanolamin’de diger altsiniflara oranla oranla daha yuksek olarak belirlendi. Bireysel
yag asitlerinden pentadekanoik asit(15:0), heptadekanoik asit (17:0), eikosenoik asit(20:1n-
9),linoleik (18:2n-6), linolenik (18:3n-3), eikosadienoik asit(20:2n-6) ve eikosatrienoik asitin
(20:3n-6), fosfolipit altsiniflarinda dusuk yuzdede oldugu belirlenmistir.

Kas dokusundaki yag asitlerinin ylizdesi fosfolipit altsiniflarindan farkli bulunmustur. Ornegin,
total doymus vyag asitleri fosfatidilserinde, total ¢oklu doymamis vyag asitleri
fosfatidiletanolaminde daha yuksek oranda saptanmistir. Palmitik asit; fosfatidilkolinde,
arakidonik asit fosfatidilinositolde, dokosaheksaenoik asit, total w3 ile w3/ w6 oranlari
fosfatidiletanolaminde daha yuksek dizeyde belirlenmistir. Bu sonuglar, her bir fosfolipit
altsinifinin fizyolojik fonksiyonuna bagli olarak kendine 6zgu bir yag asiti dagihmina sahip
oldugunu gostermektedir.

Anahtar Kelimeler: Capoeta trutta, fosfolipit altsiniflari, yag asiti icerikleri
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Lipitler balik vicudunun en 6nemli biyokimyasal bilesikleridir. Ayni zamanda onemli ener;ji
kaynagi olan lipitler; metabolizma, blylime ve gamet iiretimi icin kullanilirlar. Ureme evresinden
once gonatlarin gelisimi icin protein, karbonhidrat ve lipide olan gereksinim oldukga fazladir.
Eseysel olgunluga erismis baliklarin Greme periyodunda lipitlere olan gereksinimleri fazladir.
Ozellikle lipit igerigi, eseysel donglniin safhasina ve baligin eseyine baghdir.

Analizlerde, Batman Baraj Golu’'nden Haziran 2014 doneminde toplanan baliklar kullaniimistir.
Gonad doku ornekleri kloroform metanol karigiminda (2:1) homojenize edilmistir. Ekstrakte
edilen lipitler, ince tabaka kromatografisi ile fosfolipit altsiniflarina ayrilmigtir. Asitli metanolde 2
saat sureyle esterlestirildikten sonra Shimadzu marka GC-2010 Plus Gaz Kromotografi cihazi
ile analizlenmistir. Analizlerde DB-23 kapiler kolon kullaniimigtir. Yag asidi yuzdelerinin
karsilastiriimasi, tek yonlu varyans analizi (ANOVA) ile yapiimistir. Farkliliklar TUKEY HSD testi
ile belirlenmistir. Yapilan istatistikler sonucu, veriler p<0.05 dizeyinde oldugu zaman farklarin
onemli oldugu kabul edilmisgtir.

Analiz sonuglarina gore; palmitik asit (16:0), palmitoleik Asit (16:1n-7), oleik asit (18:1n-9),
YMUFA ve 20:5n-3 fosfatidilkolin'de; 20:4n-6 ve buna bagh olarak YPUFA ve w6
fosfatidilinositol'de, stearik asit (18:0), > SFA, oleik asit (18:1n-9), > MUFA Fosfatidilserin’de,
eikosapentaenoik asit (20:5n-3), dokosaheksaenoik asit (22:6n-3), >PUFA, w3 yuzdesi
fosfatidiletanolamin’de diger altsiniflara oranla daha yulksek olarak belirlendi. Bireysel yag
asitlerinden pentadekanoik asit(15:0), heptadekanoik Asit (17:0), eikosenoik asit(20:1n-9),
linoleik (18:2n-6), linolenik (18:3n-3), eikosadienoik asit (20:2n-6) ve eikosatrienoik asit (20:3n-
6) fosfolipit altsiniflarinda dusuk yluzdede oldugu belirlenmistir.

Gonad dokusundaki yag asitlerinin ylizdesi fosfolipit altsiniflarindan farkli bulunmustur. Ornegin,
total doymus vyag asitleri fosfatidilserinde, total ¢oklu doymamis vyag asitleri
fosfatidiletanolaminde daha yuksek oranda saptanmistir. Palmitik asit; fosfatidilkolinde,
arakidonik asit fosfatidilinositolde, dokosaheksaenoik asit ve total w3 oranlari
fosfatidiletanolaminde daha yiiksek diizeyde belirlenmistir. Ozellikle fosfatidilinositolde
arakidonik asitin yuksek oranda olmasinin nedeni bu bilesenin, ovulasyonu tetiklemek ve
steroid hormonlarin sentezini uyarmak olabilir.

Anahtar Kelimeler: Capoeta trutta, fosfolipit altsiniflari, yag asiti igerikleri
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Sakiz adaci ispanya, Portekiz, Fas, Tirkiye, Giiney Fransa olmak iizere Akdeniz bolgesine
O0zgu cali formunda bir agactir. Sakiz agaci reginesi ge¢cmiste oldugu gibi gunumuizde
degastrointestinal bozukluk ve jinekolojik hastaliklarin tedavisinde kullaniimaktadir. Son
zamanlarda ise kanser ve timorlerin tedavisinde etkili olduguna dair ¢alismalar rapor edilmigtir.
Ayrica, farkh klinik arastirmalarda sakiz agaci reginesinin anti-inflamatuar, ve yara iyilestirici
Ozelliklerinin oldugu gdsterilmistir. Sakiz agaci ve recginesi Uzerine yapilan farmakolojik
caligmalarda bu bitkinin igeriginde regineler, ugucu yaglar, bisiklikterpenoidler, yag asitleri,
saponinler ve sekerlerin bulundugu tespit edilmigtir. Bu ¢alismanin amaci, in vivo ve in vitro
kosullarda yetisen sakiz agaci yaprak ve govde eksplantlarinin ugucu yag bilesenlerinin tespit
edilmesidir.

Ucucu yaglarin ekstraksiyonu igin in vivo ve in vitro kogullarda yetisen erkek ve disi sakiz
agaclarinin yaprak ve govdeleri oda kosullarinda kurutularak su distilasyonu ydntemi ile
ekstraksiyon yapilmistir. Ornekler Trace GC ultra GC ve Trace DSQ MS cihazlar ile
analizlenmistir. Analizlerde HP 5MS (%5 Phenyl)-methylpolysiloxane kolon kullaniimigtir. Ugucu
yaglardaki bilesenlerin karakterizasyonu Wiley elektronik kutuphaneler kullanilarak yapilmistir.
Dogal olarak yetisen erkek sakiz agaclarinin yapraginda 19, disi sakiz agacinin yapraginda ise
24 ugucu yag tanimlanmistir. Erkek sakiz agacinin yapragindaki major bilesenler, germakren-D
(% 33,38), trans karyofillen (% 14.12) ve d-kardinen (% 8,34) olarak tespit edilmigtir Digi sakiz
agacinin yapraginin major bilesenleri ise 3-siklohekzen-1-ol, 4-metil-1 (% 30.7), limonen (%
10.7) ve trans karyofillen (% 10.25)'dir. Her iki genotipin gdvde kisimlarinin major ugucu
bilesenlerinden germakren-D, &-kardinen ve karyofillenoksitin ortak oldugu bulunmustur. Fakat
her iki genotipin gévde eksplantlarinda da ugucu yag bilesenlerin yapraga gére daha az sayida
oldugu tespit edilmistir.

Hem erkek hem de digi bitkinin yaprak ve govdelerinden elde edilen ugucu yagdlari genel
anlamda kalitatif ve kantitatif olarak degisiklik gostermektedir. Ayni populasyonda bulunan ve
ayni lokaliteleri paylasan bu iki genotipin ugucu yag kompozisyonu benzerlikler gosterse de, her
iki genotip arasinda ana bilesenler bakimindan énemli bir farklilik goraldugu tespit edilmistir.

Anahtar Kelimeler: Mikrogogaltma, sakiz agaci,Pistacialentiscus L.ugucu yag
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Bitkisel kaynakl besinler az ya da ¢ok miktarda fenolik madde icermektedir. Ozellikle meyve ve
sebzelerin rengi, lezzeti ve dayaniklihgl Uzerine etkili olan fenolik maddeler, antioksidan
Ozelliklerine bagli olarak antikanserojen, antimutajen ve antimikrobiyal aktivite gostermeleri
bakimindan da insan saghgi ile yakindan iliskilidir™. Fraxinus Excelsior ekstraktlari geleneksel
tipta yaygin olarak kullaniimaktadir.

Konya boélgesinden toplanan Fraxinus Excelsior yapraklari gines almaksizin kurutulup sap
kismi ayrilip 6gatuldd. Toz haline getirilen kisimlar, ¢evre dostu su ile ekstrakte edildi.
Ekstraklar HPLC-UV de optimize edilen gradiyent eliisyon yontemi ile analiz edilerek sonuclar
ppm klorojenik asit olarak ifade edildi.

Box-Behnken tasarimina dayali Response Surface Metadolojisi (RSM) ‘nin  kullanildigi
ultrasonik destekli ekstraksiyon ile Fraxinus Excelsior yapraklarindan klorojenik asit
ekstraksiyonunun optimum kosullari belirlendi. Bunun igin ektraksiyon verimi Uzerine etkin
deneysel kosullar; ekstraksiyon siiresi (15-45 dakika), sicaklik (30-70° C), ultrason giicii ( 25-75
%) olarak segilmigtir. Bu parametrelerin en iyi muhtemel kombinasyonlari Response Surface
Matadoloji (RSM) ile elde edildi. ikinci dereceden polinom modelleri (quadratik model) deneysel
verilerin en iyi tanimlanmasini verdi. Ultrason glcunin % 42.73, ekstraksiyon suresinin 16.30
dakika, ekstraksiyon sicakliginin 69.75°C oldugu optimum kosullar belirlendi. Bu kosullarda
maksimum klorojenik asit verimi 11.71 ppm olarak belirlendi. Elde edilen bu sonuglar disbudak
agaci yapraklarindan Klorojenik Asit etken bileseninin ekstraksiyonu igin Ultrasonik Destekli
Ekstraksiyonun (UAE) etkili bir metod olabilecedini gostermisgtir.

Anahtar Kelimeler: Klorojenik Asit, Disbudak Agaci Yapraklari, Ekstraksiyon, Optimizasyon
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Pirimidinler nikleik asitlerin anahtar monomerleridir ve katabolik metabolizmalarinin segimli
inhibisyonu antitimor, antimikrobiyal ve antiparasitik ajanlarin dizaynin da énemli bir yere
sahiptir. Dihidropirimidin dehidrogenaz (DPD) urasil ve timinin sirasiyla p-alanin ve
B-aminoizobiitirata parcalanmasini katalizleyen ilk ve hiz belirleyici enzimdir™.

Bu calismada dihidropirimidin dehidrogenaz ilk defa koyun karacigerinden DEAE iyon degisim
ve 2'5-ADP Sepharose 4B afinite kromatografisi kullanilarak %16,7 verimle 402,7 kat
saflastinldi saflagtinimigtir. Enzimin safligini SDS-poliakrilamid jel elektroforezi ile kontrol
edilmis ve tek bant 111 kDa gozlendi. DPD enzimi Uzerine kinetik ¢alismalar yapilarak; optimum
pH, optimum iyonik siddet, optimum sicaklik ve stabil pH sirasiyla 8,0, 0,9 mM, 50°C, 6,0 olarak
hesaplandi. NADPH substrati icin Ky degeri 22,97 yM, Vmax degeri 0,17 EU/ml ve urasil
substrati igin Ky degeri 17,46 uM, Vmax degeri 0,14 EU/ml olarak bulundu. Saflagtirilan DPD
tizerine Ag*, Cu*?, Ni*?, Zn*?, Co*?, Fe*3, Cr*?, Cd*? ve Pb*? metal iyonlarinin in vitro etkilerine
bakilarak 1Cso deg@erleri sirasiyla 138.6, 463.0, 63.0, 86.0, 206.0, 296.0, 28.0, 15.0 ve 1.9 uM
olarak bulunmustur. Metal iyonlarinin dugslik miktarlarda enzimi inhibe ettigi bulunmustur.
Kanserli hastalarda DPD enziminin inhibe edilmesi veya kismi DPD eksikligi ¢cok siddetli
toksiteye neden olur?.

Anahtar Kelimeler: Dihidropirimidin dehidrogenaz, Saflastirma, inhibisyon
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Modern tarimda, Uretimin farkli asamalarinda ve hasat sonrasi depolamada pestisit olarak
isimlendirilen zirai micadele ilaglarinin kullanimi olagan bir durum haline gelmistir. Pestisitler;
ekonomik bir sekilde Uretiimeleri ve kullanim kolayhdi nedeniyle yogun ve bilingsiz bir sekilde
kullaniimaktadir. Uriindi; hastaliklarin, bdceklerin, yabanci otlarin ve diger zararlilarin olumsuz
etkilerinden koruyarak verim ve kaliteyi artirirlar. Toksik kimyasallar, Gretim veya koruma
esnasindaki bulasma sonucu bitkilerce alinmakta, gida zinciriyle devam ederek insan
viicudunda ciddi saglik problemlerine neden olmaktadir’.

Bu calismada, Hatay’'da attarlardan alinan toplam 31 adet baharat (¢érekotu, karabiber, targin
ve zencefil) numunesi 82 adet pestisit kalintisi bakimindan incelenmistir. Numuneler
QUECHERS yéntemine gére hazirlanmis ve LC-MS/MS cihazinda analiz edilmislerdir®. Yapilan
analizlerde c¢orekotu, zencefil ve targcin numunelerinde pestisit tespit edilmemistir. 11 adet
karabiber numunesinin 5’'inde carbendazim, metalaxyl ve acetamiprid kalintilari tespit edilmistir.
Bunlardan iki tanesinde tespit edilen carbendazim miktari Maksimum Kalinti Limitinin (MRL)
Uzerindedir.

Gidalardaki pestisit kalintilarinin vicuda alimi ile olusan kronik zehirlenme sonucu, akciger
hastaliklari, kanser, beyinde hasar, karaciger ve bobrekte nefrozlar olusabilir. Bu bakimdan
tuketilen tim gida maddelerinde kalinti analizlerinin yapiimasi saglik agisindan énemlidir.

Anahtar Kelimeler: Pestisit, baharat, LC-MS/MS
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Aldoz rediiktaz (AR), poliol yolunun ilk enzimi olup substrattaki karbonil gruplarinin
redUksiyonunu katalizlemektedir. Bu enzim, diyabetik komplikasyonlarin patogenezinde onemili
rol oynamaktadir. Bu nedenle diyabetik komplikasyonlari 6nlemek ve geciktirmek i¢in potansiyel
ajan olarak Aldoz rediiktaz enzimi inhibitérleri gelistirimektedir’.

Bu calismada Aldoz reduktaz (AR) (Alditol: NADP+ 1- oksidorediktaz, E.C. 1.1.1.21) enzimi
koyun bdbreginden kismi olarak saflastirildi ve bazi fenolik bilesiklerin enzim aktivitesi Gzerine
etkileri incelendi. AR enziminin kismi saflagtirmasinda; homojenatin hazirlanmasi ve %0-70
araliginda amonyum siilfat ¢éktiirmesi yapildi. 0,041 EU/mg protein spesifik aktivitesine sahip
olan AR enzimi %39,55 verimle, 2,28 kat kismi olarak saflastirildi. Daha sonra koyun bdbrek
AR enzimi Uzerine bazi fenolik bilesiklerin inhibisyon etkileri incelendi.

Anahtar Kelimeler: Aldoz Rediiktaz, inhibisyon, Fenolik Bilegikler
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insan serum PON1 enzimi oksidatif strese karsi LDL’nin oksidasyonunu engelleyen énemli bir
antioksidan enzimdir. Bu antioksidan ozelligi ile PON1 tum dinyada basta gelen olim
nedenlerinden biri olan ateroskleroz hastaliginin erken teshisinde ve 6nlenmesinde 6nemli rol
oynar [1,2]. Kemoterapide kullanilan ilaglarin kardiyotoksik etkileri goz 6nunde bulundurularak
bu calismada insan serumundan saflastirlan PON1 enzim aktivitesi Uzerine bazi kemoterapi
ilaglarinin in vitro inhibisyon etkilerini arastirmak amaglandi. Bu amagla, insan serumundan
PON1 enzimi amonyum sulfat ¢oktirmesi, DEAE-Sephadex A 50 anyon degisim kromatografisi
ve Sephadex G-100 jel filtrasyon kromatografisi teknikleri kullanilarak %16,84 verimle 217,7 kat
saflagtirildi. insan serumundan saflastirlan PON-1 enzimi Uzerine in vitro inhibisyon etkisi
gOsteren setuksimab, paklitaksel, etoposid, dosetaksel, 1fosfamid kemoterapi ilaglari igin
%Aktivite/[ilag] grafikleri gizilerek I1Cso degerleri hesaplandi. Ayrica bu ilaglar igin Lineweaver-
Burk grafikleri cizilerek K; degerleri ve inhibisyon tipleri belirlendi. Setuksimab, paklitaksel,
etoposid, dosetaksel, ifosfamid kemoterapi ilaglar igin 1Cso degerleri sirasiyla 0,011, 0,042,
0,226, 0,665, 23,3 mM, K; degerleri 0,019, 0,016, 0,131, 0,291, 8,973 mM olarak belirlendi.
Setuksimab, etoposid, dosetaksel ve ifosfamid yarismasiz inhibisyon sergilerken, paklitaksel
yarismali inhibitor etkisi gosterdi. Sonug olarak, ¢calismamizda kullandi§gimiz kemoterapi ilaglari
tarafindan insan serum PON1 enzim aktivitesinin azaltiimasi bu ilaglarin kardiyotoksik
etkilerinin agiklanmasina yardimci olabilir.

Anahtar Kelimeler: Paraoksonaz 1, enzim, ilag, inhibisyon
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Bu calismada, azo grubu igeren ve tekstil boyar maddesi olarak kullanilan Reactive Red
120’nin, S katkilanmis nano TiO; ile fotokatalitik yikim kosullari, toplam organik karbon (TOC)
ve UV-Vis spektrofotometrik dlguimleri Gzerinden belirlendikten sonra, yikim sureci HPLC-DAD
ile izlenmistir.

Azo boyar maddeleri, sentetik renklendiricilerin en genis grubudur (%60-70 oraninda) ve tekstil
basta olmak Uzere, kagit, hali, deri, gaz yagi, baski, plastik, kozmetik, lazer malzemeleri gibi
pek cok alanda genis bir kullanim alanina sahiptirler. Ancak bu sentetik boyalar, yaygin
kullanimlari sonucunda, ¢evresel sularda yogun bir kirlilik olusturmakta ve sulardaki yogun
renklenmeden dolayl oksijen c¢ozinmesi ve 1sik penetrasyonu engellendiginden sucul
ortamdaki canli aktiviteleri zarar gormekte ve toksik etkiler ortaya c¢ikmaktadir. Ayrica
insanlarda o6zellikle karsinojenik etkileri de bilinmektedir. Boyar maddelerin sadece %45-47’i
biyobozunma ve dogrudan fotoliz ile kismen pargalandigi icin “direngli organik Kirlilikler”
arasinda gosterilirler. Toksik etkilerinden dolayr boyalarin atik sulardan giderimine iligkin
glinumuzde oldukga farkl teknikler uygulanmaktadir. Basta adsorpsiyon ve koagulasyon olmak
Uzere uygulanan mevcut yontemlerle Kkirlilik tamamen giderilemez sadece farkli bir ortama
tasinir [1-3]. Bu nedenle boyar maddeleri tamamen CO; ve H,O’ya parcalamayi hedefleyen
“ileri oksidasyon teknikleri” oldukca gunceldir. TiO, direncli organik kirlilikleri parcalamak icin
fotokararli, ucuz, ve nispeten duslk toksititeye sahip olmasindan dolayi Uzerinde en fazla
caligilan heterojen katalizorlerden birisidir.

Bu calismada ticari satilan TiO,'den daha genis yuzey alanina sahip ve sadece UV bdlgede
degil ayni zamanda gorunur bdlgede de fotoaktif, S katkilanmis nano TiO, reflux metotla
sentezlenmistir. Elde edilen katalizorlerin kristal yapisi, ylzey alani ve ylzey morfolojisi, XRD,
BET ve SEM analizleri ile karakterize edilmis, katkilanan S orani ise XRF analizleri ile
belirlenmistir. Reactive Red 120 boyasinin fotokatalitik par¢alanma kosullari; katalizor miktar
(%0.1-0.4 w/v), solar box igersinde isinlama suresi (10-120 dk), boya derisimi (40-80 mg/L) ve
pH (4-10) arahginda g¢alisilarak optimum pargalanma kosullari TOC dlgimleri ile belirlenmistir.
Optimum parcalanma kosullarinda 100 dk sonunda boyanin %95’den fazlasinin pargalandigi
TOC ve UV-Vis spektrofotometrik olgumleri ile belirlenmistir. Organik matriks ve inorganik
iyonlarin fotokatalitik pargalanmaya etkisi ise ayrica arastirilmigtir.

Farkli surelerde 1sinlama esnasinda olusmasi muhtemel parcalanma Urunleri ise HPLC-DAD ile
izlenmistir. Eluent olarak metanol, ayirma kolonu olarak Cig, 0.5 ml/dk akis hiziyla izokratik
ayirma kosullarinda 513 nm dalga boyunda kromatografik analizler yapilmistir.

Anahtar Kelimeler: Reactive Red 120, tekstil boyar maddeleri, fotokataliz, S doped TiO,
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Cinko insanlar, bitkiler ve hayvanlar i¢cin 6nemli bir gecis elementidir. Su, hava, toprak ve
gidalardaki ¢inko metali biyolojik olarak pargalanmaz, isikla bozunmaz ve gesitli kimyasal formlara
donusmek suretiyle toksik etkileri genis bir ¢cevreye yayilabilir. Agir metallerin tayini FAAS (Alevli-
Atomik Absorpsiyon Spektrofotometre) gibi tekniklerle dogrudan vyapilabilse de &rneklerin
karmasik matriksi, hem yontemin tekrarlanabilirligini hem de dogrulugunu distrmektedir. Bu
sebeple tayinlerde bir zenginlestirme/ayirma islemine genelde ihtiya¢ duyulmaktadir.
Zenginlestirme igin sivi-sivi ekstraksiyonu, iyon degistirme gibi pek ¢ok yontemin yani sira kolon
kromatografisi yaygin olarak kullaniimaktadir [1-3]. Yapisinda ¢esitli fonksiyonel gruplar igeren gok
sayida regine ayirma ve zenginlestirme amagli olarak kullaniimaktadir. Adsorbanin secgiminde,
analite olan segiciligi, sorpsiyon kapasitesi, pH araligi, fiziksel/kimyasal kosullara dayaniklihgi,
kolay elde edilebilirligi, maliyeti ve tekrar kullanilabilirligi gibi 6zellikler gz 6éntinde bulundurulur.
Bu amacla literatiirde olanlarin diginda surekli yeni sorbentler arastiriimakta ve belirtilen bu
Ozelliklerin gelistiriimesi beklenilmektedir [4-5].

Bu calismada yeni bir selat yapici polimer recgine, poli(2-tiyozil metakrilamit-ko-divinilbenzen-ko-2-
akrilamido-2-metil-1-propansilfonikasit) [poli(TMAAmM-ko-DVB-ko-AMPS)] reginesi sentezlenerek,
(Sekil 1), Zn(Il) iyonunun degisik su (musluk suyu, baraj suyu ve gol suyu) orneklerinde, biyolojik
(sa¢ ve kirpik) orneklerinde ve karaciger orneklerinde zenginlestirme/ayirma islemi sonrasi FAAS
ile tayininde uygulandi. Analiz sonuglari TMDA-70 ve SPS-WW1 Batch 111-Wastewater referans
maddeleri degerleri ile karsilagtiriimis ve uyum iginde olduklari gérulmustur.

Sekil 1. poli(TMAAmM-ko-DVB-ko-AMPS) reginesinin molekil yapisi.

Anahtar Kelimeler: On-line zenginlestirme/ayirma, ¢inko, FAAS, polimer regine.
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Agir metaller [Cu(ll), Co(ll), Pb(Il), Ni(ll), Cd(ll) vb.), su kirletici unsurlar arasinda canli sistemlere
gosterdikleri zehirli 6zelliklerden dolay1 6nemli yer tutmaktadir. Sularda bulunan organik kirleticiler,
biyolojik bozunma sonunda zaman iginde yok olabilirken, agir metallerin biyolojik bozunma ile
zararsiz Urunlere donusmesi s6z konusu degildir. Bu nedenle agir metallerin gevre sularindan
uzaklastirimasi zorunludur [1-2]. Cevrede bulunan agir metallerin toksik Ozelliklerinden dolayi
bunlar Uzerine yapilan arastirmalar artmaktadir. Genig yuzey alanina ve degisik fonksiyonel
gruplara sahip polimer regineler metal iyonlarin ayrilmasinda ve eser elementlerin
zenginlestiriimesinde yaygin olarak yer alirlar [3-4]. Adsorbanin seg¢iminde, analite olan segiciligi,
sorpsiyon kapasitesi, pH aralgi, fiziksel’lkimyasal kosullara dayaniklihgi, kolay elde edilebilirligi,
maliyeti ve tekrar kullanilabilirligi gibi 6zellikler g6z 6ninde bulundurulur. Bu amacla literattirde
olanlarin diginda surekli yeni sorbentler arastirimakta ve belirtilen bu o6zelliklerin gelistiriimesi
beklenilmektedir [5-6].

Bu calismada yeni bir selat yapici polimer regine, poli(N,N’-dipropiyonitrii metakrilamit-ko-
divinilbenzen-ko-2-akrilamido-2-metil-1-propanstilfonikasit) [poli(DPMAAmM-ko-DVB-ko-AMPS)]
reginesi sentezlenerek (Sekil 1), segimli olarak Ni(ll), Co(ll), Cu(ll), Mn(ll), Cd(ll) Zn(ll) ve Pb(ll)
iyonlarinin degisik su 6rneklerinde zenginlestirme/ayirma islemi sonrasi FAAS (Alevli AAS) ile
tayininde uygulandi. Yontemin optimum c¢alisma pH’si: 3, elient: 10 mL 1 M HCI, érnek akis hizi:
2 mL/dak ve recgine miktari 0.5 g olarak bulundu. Cesitli matriks bilesenlerinin ¢aligilan metal
iyonlarinin geri kazanma degerleri Uzerine etkisi incelendi.
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Sekil 1. poli(DPMAAmM-ko-DVB-ko-AMPS) reginesinin molekul yapisi.

Anahtar Kelimeler: zenginlestirme/ayirma, gecis metal iyonlari, FAAS, polimer regine.
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insan saghigi lizerine olumsuz etkileri bilinen ve ginlik yasamimizda gidalardan aldigimiz ve
besin zincirine katilarak hayatimiza giren klorlu pestisitler ¢evrede uzun sire bozulmadan
kalan, lipitte ¢oziinebilen bilesenlerdir'™. Pestisitlerin tayininde GC-MS, LC-MS, LC, GC, LC-
MS-MS, GC-MS-MS gibi sistemler oldukga fazla kullaniimaktadir.

Bu calismada biber, marul, kabak, semizotu, fasulye ve sogandaki klorlu pestisitin analizi gaz
kromatografi-kutle spektroskopisi (GC-MS) ile yapilmigtir. 18 adet klorlu pestisit standardini
iceren mix karisim ile GC/MS'de SCAN tarama yapilarak bunlarin tutunma sureleri tespit
edilmistir. Bunun icin GC-MS’ de HP—5 MS IU kapiler kolon (30 m X 250 um X 0.25 um), 70 eV
lyonizasyon enerjiye sahip elektron iyonizasyon sistemi ve tasiyici gaz olarak He kullaniimigtir.
Akis hizi 1 ml/dk, enjeksiyon hacmi 1 pl olarak belirlenmistir. Kolon firin sicakligi 110 °C’de 5 dk
sabit tutulduktan sonra 320 °C’ ye kadar dakikada 5 °C artirilarak 320 °C’ de 8 dk bekletilmigtir.
Klorlu pestisitlerin tespiti icin toplam analiz sUresi 22 dakika olarak bulunmustur. Fragment
iyonlar tespit edildikten sonra SIM taramaya gegcilmistir. Daha sonra hazirlanmis olan standart
cOzeltilerin timine SIM taramasi uygulanmis ve kalibrasyon grafigi cizilmistir. Pestisitlerin
kolonda tutunma sureleri ve kutle kromatogramlarina gore veri girisi yapilarak SIM modunda
sebze orneklerinde bulunabilecek 18 pestisitin belirlenmesi galismalar yapilmigtir. Ornek
hazirlama asamasinda uygulanmasi kolay ve guvenilir, hassas ve takrarlanabilirligi iyi olan
QUECheRS ekstraksiyon yontemi kullaniimigtir. Kirklareli ilinden toplanan sebze 6rneklerinde
heksaklorosiklohekzan (> HCH), aldrin, heptaklor, dieldrin, endosulfan, metoksiklor ve
diklorodifeniltrikloroetan (> DDT) derisimleri incelenmigtir. Sebze drneklerindeki endrin derigimi
semiz otu, biber, fasulye, marul, sogan orneklerinde maksimum kalinti limit degerinin Gzerinde
tespit edilmistir. Alfa-Endosulfan salatalik 6rnegi (9.25 ppb) hari¢ tayin sinirinin altinda tespit
edilmistir ve bulunan deger maksimum kalinti limit degerinin altinda bulunmustur.
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Dunyada en bol bulunan dogal polimerlerden olan seltloz, bitkisel bir polisakkarittir. Genel formulu
Cn(H20), olan seliloz, beyaz renkte, kokusuz, tatsiz olup, organik ve inorganik ¢ozuculerde
¢cbziinmez ve birgcok yontemle modifeye edilebilir [1-3]. S$ekil 1.’de bu c¢alismada selllozun
modifikasyonuyla sentezlenmig Sellloz metakrilatin elde reaksiyonu gorulmektedir.
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Sekil 1. Seliloz metakrilatin sentezi

Bu calismada, ham selllozdan déncelikle Sellloz metakrilat modifiye edildi ve ardindan, N-(4-
nitrofenil) akrilamit, N-siklohekzilakrilamit, 4-vinilpiridin, akrilamit, diaseton akrilamit, metil
metakrilat, diallilamin gibi monomerlerle de Sellloz metakrilatin asi kopolimerleri sentezlenip
karakterize edildi. Toz seluloz, Seluloz metakrilat ve onun asi kopolimerlerinin metal iyonu
tutma iglemleri oda sicakliginda pH=6.2’de 24 saatte yapildi. Bahsedilen sartlar selilozun bazi
as! kopolimerlerinin metal tutmasi igin literatirde oldugu gibi optimum sartlardir [1-5]. Polimerler
ayri ayri Cu(NOs3); ¢ozeltileriyle etkilestirilerek, metal tutma degerleri AAS teknigiyle bulundu.
Sonugta, asilamayla Cu?* iyonu tutma kapasitesinin artti§i gdzlemlendi.

Anahtar Kelimeler: Seliilloz, Modifiye, Asi Kopolimer, Cu®* Iyonu Tutma

Kaynaklar:

1. N. Cankaya, M. M. Temuz, Cellulose Chem. Technol., 49 (2), (2015), 135-141.

2. M. M. Temiiz, M. Coskun, A. Olgiicli, Journal of Macromolecular Science w, Part A: Pure and Applied
Chemistry, 44, (2007), 947-952.

3. N. Cankaya, Doktora Tezi, Firat Universitesi-Fen Bilimleri Enstitiisi, 2011.

4. C. Yu, L. Yun-Fei, T. Hui-Min, J. Jian-Xin, Carbohydrate Polymers, 75, (2009), 287-292.

5. G. S. Chauhan, L. Guleria, R. Sharma, Cellulose, 12, (2005), 97-110.

162



Poster Sunumu 117

Biyokompozit Kriyojellerle Su Kaynaklarindan
Farmasotik Kirleticilerin Uzaklastiriimasi

Erkut YILMAZ? Esra KULAKSIZ? Dimitrios KALDERIS®, Berkant KAYAN?
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GUnumuzin en buylk c¢evre sorunlarindan bazilari insan faaliyetleri sonucu ortaya cikan
atiklarin dogaya verdigi zarardir. Gida Urdnlerinin kullanimi sonucu acgiga ¢ikan atiklarin
yeniden kullanilarak gevreye olan yukinun azaltiimasi ve en dnemli dogal kaynaklarimiz olan
su kaynaklarinin aritiimasi giderek 6énemi artan ¢evreci yaklagimlardandir.

Bilesimindeki yuksek karbon icerigi nedeni ile dikkat c¢ekici bir absorban malzeme olarak
gordigumuz pirolize kahve telvesinin yluksek yuzey alani ve adsorpsiyon kapasitesi ile
kriyojellerin egsiz fiziksel ve kimyasal Ozellikleri ile birlestirilerek yuksek performansli adsorban
malzeme Uretilmesi hedeflenmigtir. Calisma kapsaminda kullanilan biyokdmur Buchelli ve Ark.
onerdigi yontemle, kullaniimig kahve artiklarinin oda sicakligindan 650 °C ‘ye kademeli
cikartiimasi ile elde edilmistir [1].

Pirolize Urin daha sonra 63 pm alti boyuta elenerek stipermakrogdzenekli jel matriksler olan
poli(2-hidroksietil metakrilat) kriyojeller i¢cine gomulmesinde kullaniimistir. Bu yaklasimla,
kriyojellerin essiz akis Ozellikleri ile mikrokure sistemlerin genis ylzey alani avantajlarinin
birlestiriimesi amaglanmistir. BET analizi ile elde edilen 469,15m?/g ‘lik yiizey alani ile pirolize
kahve telvesi umut verici bir adsorban olarak gorilmektedir.

Bilimsel bir galismanin sistematik, hizli, dogru, kesin ve guvenilir sonuglara ulagmasi igin
kemometrik bir yaklasim olan yanit yuzey yontemi, matematiksel ve istatistiksel metotlarin
kullanildigi bir tasarim olarak karsimiza gikmaktadir. Cevap yuzey yontemi (RSM), yanitin
cesitli degiskenlerden etkilendigi ve bu yanitin optimize edilmesinin amaglandigi uygulamalarda
modelleme i¢cin kullanilan matematiksel ve istatiksel tekniklerin toplanmis halidir ve
calismamizda optimum sartlarin belirlenmesinde kullaniimistir.

Sunulan galismada en tehlikeli su kirleticilerinden olan ila¢ kalintilarinin, dinya ¢apinda yogun
kahve tuketimi sonucu olarak ortaya gikan bir atik olan kahve telvesi ve yeni nesil polimerik
malzemelerin yardimi ile etkin aritiimasi amaclanmistir. Yaygin kullanilan bir antibiyotik olan
sulfametaksazol calisma kapsaminda hedef kirletici olarak secilmigtir. Calismanin optimum
sartlarinin  belirlenmesinde  yanit ylzey yonteminden vyararlanilimigtir.  Calismada
kararkterizasyonu ve analiz basamaklarinda BET, EDAX element analizérlt taramali elektron
mikroskobu ile spektrofluorometri dlciimlerinden yararlaniimistir.

Anahtar Kelimeler: Biyokdmir, Kompozit kriyojel, Cevap ylizey yontemi

Kaynaklar:
1. T.D. Bucheli, et al., On the heterogeneity of biochar and consequences for its representative sampling, J. Anal.
Appl. Pyrol. (2014), http://dx.doi.org/10.1016/j.jaap.2014.01.020
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Antihipertansif ilaglarin Kromatografik Yontemlerle Analizinde
Son Geligmeler
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Sibel A. OZKAN, Bengi USLU

Ankara Universitesi, Eczacilik Fakiiltesi, Analitik Kimya Anabilim Dali,
06100 Tandogan, Ankara, Tiirkiye
doganb@ankara.edu.tr

Antihipertansif tedavinin amaci; kardiyovaskuler ve renal morbidite ve mortaliteyi azaltmaktir.
Hafif hipertansiyon genellikle tek bir ilac ile kontrol edilebilir. Glncel tedavi rejimleri, diger ilag
kullanimlarini gerektirecek neden yok ise, bir ditretikle baslaniimasi onermektedirler. Eger kan
basinci yeterli duzeyde kontrol edilmezse, kombine rejimlerin yol agabilecegdi istenmeyen etkileri
en aza indirecek sekilde secilmis ikinci bir ilag eklenir. Eger baslangic ilaci bir dilretik ise,
yanina genellikle bir beta-blokor eklenir. Bu tedaviyle de yeterli kontrol saglanamazsa tedavide
bir vasodilator eklemek yararli olacaktir.

Antihipertansif ilaglar Uzerinde yapilan analiz ¢alismalari incelendiginde bunlar arasindan en
¢ok kromatografik yontemlere rastlanmigtir. Kromatografik ayirimlarin kuvvetli ve segiciliginin
fazla olmasi, analiz suresinin kisa olmasi, her maddeye uygulanabilirligi bu yontemin daha sik
tercih edilmesine olanak saglamigtir. Antihipertansif ilaglarin 2011-2014 yillar1 arasindaki
kromatografik yontemlerle yapilan analiz ¢alismalari incelenmis ve secilen arastirmalar rapor
edilmistir. Kromatografik yontemlerden en fazla kitle spektrometrik dedektorli yUksek
performansli sivi kromatografisinin tercih edildigi gértlmustur. Daha hassas ve kesin sonuglar
alinabilmesi igin ard arda iki kutle spektrometrik dedektdrin sikga kullanildigr géraimustir.
Secilen analiz galismalari tablo haline getirilip, hareketli faz, kromatografik kolon 6zellikleri,
calisilan dalga boyu, dogrusal ¢alisma araligi, tayin alt siniri degerleri tabloda gdsterilmistir.
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Afinite Uygulamalar icin Yeni Bir Sorbent: Kriyojel Sandvic Yapilar
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Bu calismada afinite uygulamalar icin, yeni bir dogal adsorbent gelistiriimistir. Bu amagla,
fonksiyonel ve genis alanina sahip bir misir mantari olan Ustilago Maydis (UM) uygun sartlarda
kimyasallarla muamele edilmig, elde edilen iglenmis mantarlarin kitosan kompozitleri (UMK)
elde edilmistir. Daha sonra sentezlenen kompozitlere Cu®* iyonlar takilarak iki farkl
kromatografik sistemde protein adsoprsiyon davraniglarinin incelenmesi amaclanmigtir.
Uygulanilan ik sistemde, Cu?* takii UMK kompozitler tek tabaka olarak
polihidroksietilmetakrilat kriyojel kolonlara gomdulerek bir sandvic model gelistiriimis ve bu
sistemin model protein olarak segilen lizozime karsl adsorpsiyon davraniglari incelenmigtir.
ikinci sistem olarak UMK kompozitlerin kesikli sistemdeki adsorpsiyon davraniglari incelecektir,
bu caligmalar devam etmektedir. Sandvi¢ kolon c¢aligmalarindan elde edilen sonugclar
asagidadir.

UMK kompozitler ve sandvi¢ kriyojel afinite sorbentlerin karektrizasyonu, FTIR ve taramali
elektron mikroskopu ile karakterize edilmistir. Sulu ¢ozeltiden maksimum lizozim adsorpsiyonu
pH 6'da 269,4 mg/g UMK olarak gdzlenmistir. Non-spesifik lizozim adsorpsiyonu ihmal edilebilir
diizeydedir. Iyonik siddet arttikga adsorpsiyonda azalma goézlenmistir. Adsorpsiyon kapasitesi
sicaklikla artmistir. Sandvig adsoprbente, adsorpsiyon kapasitesinde 6nemli bir azalma
olmaksizin 20 defa adsorpsiyon-desorpsiyon islemi uygulanmistir.
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Katalitik Kdmuir-Buhar Gazlastirma Prosesi ile Hidrojen Uretimiicin
Sabit Yatakli Bir Reaktor Cikisindaki Gaz Karigimlarinin
Bir PR1200 Model Mini GC ile Analizi
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Katalitik kdmur gazlastirma prosesi ile hidrojen Uretimi esnasinda gaz karigimlarinin analizi igin
sabit yatakli bir reaktor ¢ikisina bir PR1200 model GC baglanmistir. Gaz kromatografisinden elde
edilen analiz degerleri Dizge Analitik Ltd.’den temin edilen bir software vasitasi ile saglandi ve tim
analiz sonugclari bir Pentium-IV bilgisyarda depolanmistir. Gaz kromatografisinin kalibrasyon
calismalari ile H,, CH4, CO ve CO; gazlarina ait kalma zamanlari, atmosfer basincinda tespit edildi.
Her bir komponente ait kalibrasyon egrileri cizildi. Boylece, reaktorden gelen bilinmeyen
numunedeki komponentler bu kalibrasyon egrileri ile karsilastirilarak her birinin gaz karigimindaki
miktarlari tayin edildi(Tablo 1’e bakiniz)[1,2]. Mini GC PR1200, tim gazlari on line olarak analiz
etmek i¢in dizayn edilmigtir. GC’nin konflgrasyonu tum gazlari ayni anda analiz etmek igin
ayarlanmis durumdadir. Azot gazininin tasiyici olarak kullanilmasi durumunda H, mukemmel bir
sekilde analiz edilmesine ragmen, diger gazlar(CO, CH, ve CO,) daha az hassaslikla analiz
edilebilmektedir. Dortli gaz karigimini, tek bir TCD ve tek bir kanaldan ayni anda analiz edebilmek
icin, Mini GC’ye iki adet otomatik kontrol vanasi(komitasyon ve denge vanalari) Perichrom
tarafindan monte edilmistir. Bu sayede birinci vana 30 saniyede agilabilmekte ve bu gaz bir Porapak
Q kolunundan gecerek CO, ayrilabilmekte ve diger kontrol vanasi 2 dakika sonra acilarak diger
gazlar H,, CH; ve CO bir Molecular sieve kolunu ile ayrilabilmektedirler. He’un tasiyici olarak
kullanilmasi durumunda, H, daha az hassaslikla analiz edilmis olup diger gazlar daha hassas
olarak analiz edilmislerdir. H,'yi, fark metodu ile diger U¢ gazin toplamindan ¢ikararak da bulunabilir.
Olglim hassasligini arttirmak igin dedektériin her bir kanalindan gegen tasiyici ve referans gaz
debileri deneyler esnasinda esitlenmeye calisiimistir. Deneyler esnasinda GC’ye enjekte edilen tim
bilinmeyen numunelerin analizi, 1 bar basingta yapilmistir. Her bir deneye ait deneysel sartlar, pik
% konsantrasyonlari ve pik alanlari(mVs) kaydedilmistir (Tablo 1) [1,2].

Baslangigta, saf komponentlerin(H,, CH,, CO ve CO,) pik konsantrasyonlari ve pik alanlari tayin
edildi. Daha sonra, gaz bilesenlere ait pik baslama ve bitis zamanlar tayin edildi. H; icin pik
baslangi¢ degeri : 1,58 dak., pik bitis degeri 1,96 dakika olarak tayin edildi. CO; igin pik baglangi¢
degeri : 2,51 dak. ve pik bitis degeri : 2,98 dak., CH, icin pik baglangi¢c degeri : 7,94 dakika ve pik
bitis degeri 8,60 dakika olarak tayin edildi. CO i¢in pik baslangi¢ degeri : 8,93 dakika ve pik bitig
degeri 9,03 dakika olarak belirlendi. O, icin pik arahdi 5-6 dakika olarak belirlendi ve N icin pik
araligi 6-7 dakika olarak belirlendi(Tablo 1)[1,2].

Tablo 1. %5 K,CO3, Odun Komiirii : 15 gr, Tastyici :He, Reaktor Sickligi: 783 °C, Reaktor Cikis basinci: 1 bar

Isim Alan (mVs) Standart Pik(mVs) Karisimdaki % Deger
H, 120,82 167,20 72,26
CO, 1675,00 15519 10,79
CH, 94,75 15959 0,59
CO 2735,78 18208 15,03
No+Digerleri - - 1,33
Kaynaklar:
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Karbonik Anhidraz Enziminin Kangal Baliginin (Garra rufa) Solungag
Dokusundan Saflastiriimasi ve Bazi Metal iyonlarinin Enzim Aktivitesi
Uzerine Etkilerinin incelenmesi
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Karbonik anhidraz enzimi (CA), canl sistemlerde COynin hidratasyonu ve HCO3’In
dehidratasyonu reaksiyonlarini tersinir olarak katalizleyen 6nemli bir enzimdir. CA, canli
organizmada hemen hemen her dokuda goérulebilir. Karbonik anhidraz (Karbonat hidroliyaz,
E.C.4.2.1.1) aktif bélgesinde Zn®" iyonu iceren bir metaloenzimdir.

Calismada kullanilan Kangal kahgi (Garra rufa), Sivas'in Kangal ilgesinin Kavak koyu
yakinlarindaki termal ve derelerde yetisen sardalyaya benzeyen bir balik taraddr. Sirti gumas,
karni gri renktedir. Yaklagik 3 ile 10 cm arasi buyukliuge olup, insanlara kolayca
yaklasabilmektedir. En 6nemli 6zelligi cilt ve ten Uzerindeki 6l deri tabakasini ve genetik bir cilt
hastaligi olan Atopik dermatiti kemirmeleridir. Kemirme esnasinda salyasi deri altina
karismakta ve bunun da Psoriasis cilt hastaligini iyilestirdigi sdylenilmektedir.

Karbonik anhidraz (CA, EC 4.2.1.1) aktif bélgesinde ¢inko iyonu (Zn®*) iceren bir metaloenzim
ailesidir. ve Karbondioksitin (CO,) bikarbonat (HCO3) ve protona (H*) dénlisimini katalizler.®
Bu calismada; Kangal baliginin solunga¢ dokusundan saflastirilan karbonik anhidraz enzime
uzerine Co, Cd, Cu, Pb ve Fe gibi bazi metal iyonlarinin inhibisyon etkileri incelendi. Bu amagla,
oncelikle Kangal baliginin solunga¢ dokusundan CA enzimi Sepharose-4B-L-Tirozin-
Siilfanilamid afinite kromatografisi® kullanilarak 240,9 kat saflastirildi. inhibisyon galismalarinda
enzim aktivitesi, kromojenik PNF substrati kullanilarak 348 nm’de spektrofotometrik olarak
olcildu.* Sonug olarak bu metal iyonlarinin; 0,35-16,50 mM araliginda ICs, degerleri ve
0,41+0,11-55,20+12,65 mM araliginda da K; degerlerine sahip oldugu Lineweaver-Burk
grafiklerinden hesaplandi.
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Turkiye’de Yetigen Ceviz Agaci Yapraklarinda Bulunan
Juglon'un HPLC-DAD ile Analizi
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Ceviz (Juglans regia L.) bitkisinin kok, yaprak, aga¢ ve meyve kabugunda bulunan juglon (1)
antioksidan ve antimikrobiyal aktivitesi olan naftokinon grubu bir maddedir (2). Yapilan in vitro
calismalar melanoma, l6semi, mide ve kolon kanseri timorleri tGzerinde gugcli sitotoksik etkisi
oldugunu da gostermektedir (3-5).

Bu calismada Turkiye’'de yetisen bes farkl ceviz tirinin (Sebin, Yalova 1, Yalova 2, Yalova 3 ve
198/110) yas yapraklarinda bulunan juglonun belirlenebilmesi i¢in diyod dizi detektorin kullanildigi
ters faz yuksek performansli sivi kromatografisi (HPLC-DAD) yéntemi geligtirilmistir.

Juglonun yapraktan ekstraksiyonu hizlandirilmis solvent ekstraksiyonu cihazinda (ASE) metanol
(%100) kullaniimistir. Literatiirde 40-60 °C’de ASE ile yapilan ektraksiyonun juglonun yapisini
bozdugu bildirilmistir (6). Buna karsin, calismamizda ekstraksiyon verimi klasik yonteme goére
yuksek olan ASE ile juglonun oda sicaklhiginda, bozunmadan ve yuksek verimle kazanimini
saglanabilmigtir.

Kromatografik kosullar: C8, (150 mm x 4.6 mm, 5 um) kolon, 252.4 nm dalga boyu olarak
belirlenmis ve Ug farkh hareketli faz sistemi denenmistir.

Sistem 1: % 0,5 asetik asit iceren sulu faz: 0,1 % asetik asit iceren metanol (30:70, izokratik
elisyon)

Sistem 2: % 0,5 asetik asit iceren sulu faz: % 0,1 asetik asit iceren metanol (dereceli eliisyon)
Sistem 3: % 0,5 asetik asit iceren sulu faz: % 0,1 asetik asit iceren metanol (45:55, izokratik
elisyon)

Sistem 1'de standart juglon pikinin ¢ok yakininda gozlenen safsizlik pikini ayirabilmek icin
uygulanan dereceli elisyon analiz suresinin uzatmis ve harcanan ¢6zicu miktari artmistir (Sistem
2). Bu nedenle tekrar izokratik eliisyona doénultp standart juglon pikinin 6ntinde gelen pik uygun bir
rezolusyon degeri ile ayrilmistir (Rs = 6,57). Standart juglona ait kromatogram ile ceviz yapragi
orneklerine ait kromatogramlar karsilastirildiginda kromatografik sistem 3’Un bes farkli ceviz
turindn yapraklarinda bulunan juglonun belirlenmesi igin uygun oldugu goértlmustar.

Juglon standart piki igin allkonma zamani 6,045 dak, teorik plaka sayisi (N) 23720, kuyruklanma
faktort 1,145 (pik simetri degeri 0,844) olarak hesaplanmistir. Yaprak érneklerinde bulunan juglon
piki allkkonma zamanlarinin 6,085 dak ($ebin), 6,060 dak (Yalova 1), 6,315 dak (Yalova 2), 6,091
dak (Yalova 3) ve 6,098 dak (198/110) ile standart juglon piki alikonma zamani ile uygunluk iginde
oldugu gozlenmigtir. Ayrica, 6rneklerin juglona ait absorpsiyon spektrumlari ile juglon standardinin
absorpsiyon spektrumunun uygunlugu ile sonuglar dogrulanmistir.

Anahtar Kelimeler: Ceviz, Juglon, HPLC-DAD, ASE
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