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OZET

Bitki biyime diizenleyicisi (BGD) olan absisik asit, giberallik asit ve paklobutrazol kalintilarinin
belirlenmesi i¢gin  QUEChERS yéntemi ile LC-MS/MS kullanilarak metot validasyonu
gergeklestirilmistir.  Metodun uygunlugu; tespit ve Olglim limiti, dogrusallik ve dogruluk
(tekrarlanabilirlik tekrariiretilebilirlik, geri alim) limitlerine gore degerlendirilmistir. Matris etkisini
ortadan kaldirmak i¢in matrisli kalibrasyon kullanilmis, {i¢ bitki gelisim diizenleyicisi igin 10-200 pg
mL* araliginda dogrusal sonuglar iirettigi belirlenmistir. Tiim BGD’ler i¢in korelasyon katsayilart (1?)
0.999’dan biiyiik oldugu bulunmustur. Tespit limitleri (LOD) 1.31 ve 1.70 pg mL?, élgtim limitleri
(LOQ) 4.38 ve 5.68 pug mL*? arasmnda degiskenlik gostermistir. Geri alim galismalart igin hiyar
numuneleri absisik asit, giberallik asit ve paklobutrazol ile ii¢ farkli konsantrasyon (10, 50 ve 100 pg
mL1) seviyesinde zenginlestirilmistir. Tekrarlanabilirlik i¢in, relatif standart sapma (RSD%) 1.66 ile
11.61 arasinda ve tekrariiretilebilirlik i¢in (RSD%), 3.40 ile 9.78 arasinda bulunmustur. Tiim metodun
geri alimi %105.41, RSD ise %6.60 olarak bulunmustur (n=540). Tiim veriler SANTE/11813/2017°de
belirtilen geri alim sinirlarma (%70-120) ve kesinlik kabul orani i¢in belirtilen degerlere (%RSD <
%20) uygundur.

Validation of QUEChERS method for the determination of some plant grow
regulator residues in cucumber

ABSTRACT

Method validation was performed by QUEChERS method to determine the plant growth regulators
abscisic acid, giberallic acid and paclobutrazole residues using LC-MS/MS. The method was validated
according to limit of detection (LOD), limits of quantification (LOQ), linearity, accuracy and recovery.
Calibration with matrix was used to elimination matrix effect. The linearity of three PGR were
determined with the range of 10-200 pg mL™. All correlation coefficients (r?) were greater than 0.999.
The LODs were between 1.31 and 1.70 pg mL. The limits of quantification (LOQ) varied between
4.38 and 5,68 ug mLL. The recovery of fortified cucumber samples in abscisic acid, gibberallic acid and
paclobutrazole at three different concentrations (10, 50 ve 100 pug mL?) were conducted. For
repeatability, the relative standard deviation (RSD%) ranged from 1.66 to 11.61, and for
reproducibility, RSD% ranged from 3.40 to 9.78. The overall recovery of the method was 105.41% and
the RSD was 6.60% (n=540). All results were compatible with the values specified in
SANTE/11813/2017 for recovery (70-120%) and repeatability (RSD% < 20%)).

Anahtar Sozciikler:
Absisik asit
Giberallik asit
Metot gegerliligi
Paklobutrazol
LC-MS/MS

Keywords:
Abscisic acid
Gibberallic acid
Method validation
Paclobutrazole
LC-MS/MS

© OMU ANAJAS 2021

45


https://orcid.org/0000-0003-4756-4842
http://orcid.org/0000-0003-0439-5639
https://orcid.org/0000-0003-4756-4842�
http://orcid.org/0000-0003-0439-5639�

Balkan ve Kara. / Anadolu Tarim Bilim. Derg. / Anadolu J Agr Sci 36 (2021) 45-54

1. Giris

Bitki gelisim diizenleyiciler (BGD) genellikle diigsiik konsantrasyonlarda bitkilerin fizyolojik streglerini
etkileyen besinler digindaki organik bilesikler olarak tanimlanir. (Nickell, 1979). Sentetik olarak da {iretilebilen
BGD’ler genellikle oksin, giberellin, sitokinin, absisik asit, etilen, epibrassinolid, vb. gibi farkli kategorilere ayrilir
(Pan ve ark., 2008). Oksinler, sitokininler ve gibberellinler bitkilerde biiylime uyarici, dorminler (ABA) ise
engelleyici hormonlar olarak nitelendirilirler (Firat, 1998; Walsh, 2003; Akgiil, 2008; Kumlay ve Eryigit, 2011).
Bitki buyume dizenleyicisi olarak yogun bir sekilde kullanilan paklobutrazol ise bitkilerde biiyiimeyi geciktiri
etkiye sahiptir. Paklobutrazol, gibberellin biyosentezini inhibe ederek, hiicre uzamasi ve siirglin biiyiimesinin
azalmasini saglamaktadir. Bu madde ¢iceklenmenin kontrol edilmesinde, meyve tirlerinde Uriin ve kalitenin
arttirilmasinda kullanilmaktadir (Adato, 1990; Koukourikou-Petridou, 1996; Nartvaranant ve ark., 2000).

BGD’ler gelikle gogaltmayi saglamak, ¢imlenme giiciinii artirmak, ¢igeklenmeyi tesvik etmek veya geciktirmek,
soguga dayanikliligt artirmak, meyvelerde tohum olusumunu ve meyve iriligini artirmak, meyve muhafaza siiresini
uzatarak ihracat sansini arttirirlar. Bunlara ilaveten bitkilerin hastalik ve zararlilara dayanikliligint artirmak, yabanci
ot kontroliinii saglamak, pamuk ve tahillarda yatmayi 6nlemek, hasat dncesi meyve dokiilmesine engel olmak,
makinali hasadi kolaylastirmak i¢in tiim bitkilerin ayn1 zamanda olgunlasmasin1 saglamak, patateste dormansiyi
kirmak, 6zellikle doku kiiltiirii ¢alismalarinda kok-stirglin ve yumru olusumunu tesvik etmek gibi vazifelere de
sahiptirler (Budak ve ark., 1994; Kaynak ve Ersoy, 1997). Tarimsal iiretimde sdz sahibi olmak isteyen iilkeler,
pestisitler yaninda BGD’leri de yogun olarak kullanmaktadirlar. Bunlarin yarilanma 6miirleri uzun olup, toprakta,
sebze ve meyveler iizerinde kalmaktadir. Kontrolsiiz ve bilingsiz bir sekilde asir1 miktarlarda kullanimu ile {irinlerde
olusan kalinti, insan ve ¢evre sagligi izerinde endiselere neden olmaktadir.

Yapilan arastirmalarda BGD’lerin memelilerde fertiliteyi ve mast hiicrelerinin (Bagisiklik sisteminde 6nemli
rolleri olan ve 6zellikle alerji ve anafilaksideki yeriyle taninan hiicreler) yogunlugunu arttirarak Substance P (SP)
diizeyini (agr1 iletiminden sorumlu olan maddeler) etkiledikleri (Sorensen ve Danielsen, 2006; Erin ve ark., 2008),
canli sistemden tamamen atilamayip organlarda depolandiklari, fonksiyon bozukluklarima ve iiretilen serbest
radikallere kars1 viicudun kendisinin savunma direncinin azalmasina neden olduklar ifade edilmektedir (Y1lmaz ve
Yiiksel, 2002a; Yilmaz ve Yiksel, 2002b; Pektas, 2009; Yilmaz ve ark, 2014). Diinyada BGD’ler, ruhsat ve
denetim, ayrica gevre ve saglik agisindan, pestisitler igerisinde bir alt grup olarak islem gérmektedir (Anonim,
2020a). Bu ylizden Japonya, Tayvan, Cin, Avrupa Birligi ve Amerika Birlesik Devletleri gibi iilkelerin, pestisit
kalintilar1 i¢in olusturmus oldugu ulusal ve uluslararast kuruluslar, tarimsal iirtinlerdeki BGD kalintt miktarlarini
diizenlemek ve izleyebilmek i¢cin MRL (Maksimum Kalinti Limitleri) gelistirmektedirler (Pu ve ark., 2018).
Ulkemizde ise Tiirk Gida Kodeksi Pestisitlerin Maksimum Kalint: Limitleri Yonetmeliginde (TGK-PKY), Absisik
asit (ABA), Giberallik asit (GA3) ve Paklobutrazol (PBZ) ile ilgili hentiz MRL degerleri mevcut degildir.

Bununla birlikte, BGD kalintilarinin belirlenmesi, eser konsantrasyonlari nedeniyle hala olduk¢a zor olup
tespitinde uygun ve hizli analitik yontemler gereklidir. Bitkilerdeki BGD kalint1 seviyelerini saptamak igin farkl
yontemler tanimlanmigtir. Simdiye kadar, enzime bagli immiinosorban deneyi (ELISA), gaz kromatografisi (GC),
stv1 kromatografisi (LC), gaz kromatografisi kiitle spektrometrisi (GC-MS), sivi kromatografisi kiitle spektrometrisi
(LC-MS) ve kilcal elektroforez (CE) dahil olmak iizere bitki biiyiime diizenleyicilerini 6l¢mek icin bir dizi yéntem
gelistirilmistir (Brinkman ve ark., 1996; Liu ve ark., 2002; Hu ve Li, 2006; Amer ve ark., 2007; Li ve Tian, 2007,
Valverde ve ark., 2007; Chen va ark., 2010; Pantaleén ve ark., 2010; Han ve ark., 2012; Wu ve ark., 2014; ) Bu
yontemler arasinda hizli ve giivenilir sonu¢ vermesi nedeniyle LC-MS' in QUEChERS yontemi ile birlikte kullanimi
son yillarda yayginlasmistir (Lépez-Carbonell ve ark., 2009; Zhang ve ark., 2012). Son yillarda diinyada BGD’lerle
ilgili ¢aligmalar konunun ehemmiyeti nedeniyle giderek artis eylemi gostermektedir. Asagidaki arastiricilar metot
validasyonuyla ilgili farkli ¢aligmalar gerceklestirmiglerdir. Yan ve ark. (2016), meyvelerde paklobutrazol ve
giberallik asit’in i¢lerinde oldugu altt BGD ile yaptiklar ¢aligmada korelasyon katsayisini 0.999 iizerinde, geri alimi
degerlerini %60,77-119,43 (%RSD 0,18-32,94) arasinda bulmuslardir. Uziimde 24 bitki gelisim diizenleyicisini
belirlemek iizere QUEChERS metodunu modifiye ederek yaptiklari ¢alismada korelasyon katsayisini 0.995 iizerinde,
geri alim degerlerini %70.12-112.6, tekrar edebilirlik degerlerini ise %67.05-101.8 arasinda saptamislardir. Liu ve
ark. (2017), Cin’de 19 bitki gelisim diizenleyicisi tizerinde korelasyon katsayisim 0.997 iizerinde, geri alimi
degerlerini %72.3-115.8 (%RSD 1.78-5.32) arasinda tespit etmiglerdir. Yaptiklar1 ¢alismada sitipermarketlerden
aldiklar1 280 bitki numunesinden 12’ sinde BGD kalintis1 tespit etmislerdir.

Hiyarlarda da pestisit kalintilarimin arastirilmasi i¢in yapilan bir metot gegerliligi ¢alismasinda LC-MS/MS
kullanilmis ¢aligma sonuglarma goére korelasyon katsayisi 0.999 iizerinde, geri alim degerleri %74,70-114,09
arasinda, tiim metod geri alimini ise %94 olarak saptamislardir (Catak ve Tiryaki, 2019).

TGK-Pestisitlerin Maksimum Kalinti Limitleri Yonetmeliginde caligilan maddelerin MRL kalinti limitlerinin
mevcut olmamasi gida giivenligi agisindan sakincalar olusturmaktadir. Bu baglamda hizli ve giivenilir bir yontem
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olan QUEChERS metodu LC-MS/MS ile birlikte valide edilerek absisik asit, giberallik asit ve paklobutrazol’(n
gidalardaki kalint1 miktarlarinin tespiti amaglanmigtir.

2. Materyal ve Yontem
2.1 Kimyasallar

Bitki gelisim diizenleyici referans standartlar1 Absisik asit (ABA) ve Giberallic asit (GAs) supelco analytical'dan
(Bellefonte, PA, ABD), Paklobutrazol (PBZ) Dr. Ehrenstorfer’dan (Augsburg, Almanya) temin edilmis olup mezkur
maddelerin kimyasal yapilar1 Sekil 1°de gosterilmistir. Asetonitril (MeCN), metanol (MeOH), Magnezyum siilfat
susuz (MgSQ.), sodyum asetat (NaOAc), formik asit (FA) ve asetik asit (AcOH) Merck'ten (Darmstadt, Almanya)
temin edilmistir. Her bir BGD’nin stok standart ¢ozeltileri 1000 ug mL™* olacak sekilde 12 ml’lik vida kapakl cam
tiiplerde hazirlanmistir. Hazirlanan solvent -20 °C’de muhafaza edilmis, standart ¢6zeltilerinin hazirlanmasi igin
HPLC safliginda asetonitril ve metanol kullanilmustir.

Absisik asit Giberallik asit Paklobutrazole

Sekil 1. Absisik asit, giberallik asit ve paclobutrazol’ iin kimyasal yapilari (Anonim, 2020b)
Figure 1. Chemical structures of abscisic acid, gibberallic acid and paclobutrazole

2.2 Cihaz ve gerecler

Kromatografik analizler igin LC-MS/MS (Quadrupole Schimadzu LC-MS/MS-8050) kullanilmugtir.
Ekstraksiyonda Santriftij (Hettich Rotina 380, 50 ml’lik ve Hettich Universal 320R, 15 ml’lik santrif(j tlpine
uygun), hassas terazi (Shimadzu AUW220D, +0.0001 g), sanayi tipi 6giitiicii (Empero), Vortex (Ika) kullaniimustir.
Ayrica mikropipet, siringa, 50 ml’lik falkon tiipleri, piset, ultrasonik banyo, 2 ve 12 ml’lik vida kapakli cam vialler,
5 ml’lik siringalar, 45/25 mm’lik siringa filtreleri, balon joje, tek kullanimlik pipet ve tartim kaplar1 gibi gesitli
malzemeler analizlerde kullanilmustir.

2.3 Fortifikasyon islemi
Homojenize edilmis hiyar 6rneklerinin absisik asit, giberallik asit ve paklobutrazol ile zenginlestirilmesi

(fortifikasyon) 3 farkli diizeyde BGD standart soliisyonu ile 5 tekrarl olarak gergeklestirilmistir (Cizelge 1).

Cizelge 1. Hiyar drneklerinin fortifikasyon diizeyleri
Table 1. Fortification levels of cucumber samples

Fortifikasyon seviyesi  Absisik asit (ug kg¥)  Giberallik asit (ug kg%) Paklobutrazol (ug kg

Seviye 1 10 10 10
Seviye 2 50 50 50
Seviye 3 100 100 100
Kontrol - - -

EU-MRL - - 10
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2.4 Orneklerin ektraksiyonu ve clean up

Ekstraksiyon ve clean up prosedirleri resmi AOAC Metodu 2007.01 kullanilarak gergeklestirilmistir (Leho

tay, 2007). Numuneler (yaklasik 1 kg) (EC, 2002) gelik bir 6giitliiciide homojenize edilmistir. Homojenize edilen
hiyar numunesi (analitik kisim) 15 g tartilarak 50 mL santrifiij tiiplerine konulmus {izerine 15 ml %1 asetik asit
(AcOH) igeren asetonitril (MeCN) eklenmis devaminda Sekil 2'de gosterilen protokol takip edilmistir. Her analitik
porsiyondan 3 GC viyaline 6rnek alinarak LC-MS/MS’de analiz edilmistir (Polat ve Tiryaki, 2019).

E 1 kg laboratuvar ornegi homojenize edilir
k| |
§ Temiz bir 50 mL ttipe 15 g homojenlestirilmis trtin tartiir
t (Spike cozeltisi eklenir ve 15 dk beklenir)
a 50mL'lik tiipe 15 mL %1 asetik asit iceren asetonitril eklenir ve 1

dk el ile kuvvetlice calkalanir
k

-]
L)
. Bu tupe 6g MgSO,and 1.5g NaOAc eklenir ve 1 dk el ile
l kuvvetlice calkalanir
y ‘
I 5000 rpm'de 5 dk santirifujlenir.
C " Her mLekstrakticin 50mg PSA, 150 mg MgS04 ve 50 mg grafitize karbon
siyahiiceren 15 mL'lik tipe & mL stipernatant aktanlir ve 30 saniye boyunca

l L elle kuvvetlice calkalanir )
¢ <
a 5000 rpm'de 5 dk santirifiijlenir
1 )
1l LC-MS / MSicin siringayla filtrelenerek 2 mL GC siselerine aktarilr.
D L

Sekil 2. QUEChERS-AOAC Resmi Metodu 2007.01'nun analitik basamaklari
Figure 2. Analytical protocol of the QUEChERS-AOAC Official Method 2007.01

2.5 Kromatografik kosullar
Kromatografik analizler Tokat Gaziosmanpasa Universitesi Bilimsel ve Teknolojik Arastirmalar Uygulama ve
Arastirma Merkezi Gida Tespiti ve Kalint1 Analiz Birimi’nin Gida Kalint1 Analiz Laboratuvarindaki LC-MS/MS

(S1v1 Kromatografi/ Tandem Kiitle Spektrometresi) cihazi kullanilarak yapilmistir. Cihazin ¢aligma kosullar1 Cizelge
2’de verilmistir.
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Cizelge 2. Kromatografik kosullar
Table 2. Chromatographic conditions

LC-MS/MS cihazi Shimadzu 8050
Mobil Faz A Metanol+distile su+formik asit (99:900:1)
Mobil Faz B Metanol+distile su+formik asit (900:99:1)
Mobil Faz Akis 0.3 ml/dk
Kolon C18 Inertsil ODS-4; 3um; 2.1x150mm
Gradiyent program Zaman (dk) %A %B
0-1 98 2
1.01-8 5 95
8.01-12 5 95
12.01-13 98 2
13.01-18 98 2
Kolon (Firin) sicakligi 35°C
Enjeksiyon Hacmi 10 uL
MS Gaz Sicakligi 300°C
MS Gaz Akist 10 L/dk
Nebulizatér Basinci 270 kPa
Oda sicakligi 20°C =1

3. Bulgular ve Tartisma

Ug bitki gelisim diizenleyicinin MS/MS parametrelerini elde etmek icin, stok standart ¢ozeltilerinden metanol ile
hazirlanan 1000 pg mL*’lik ¢dzeltiler kiitle spektrometresine 0.3 ml/dk akis hizinda verildi ve MS/MS parametreleri
belirlendi (Cizelge 3). Optimum hassasiyet paclobutrazol icin pozitif iyon modunda, absisik asit ve giberallik asit
icin negatif iyon modunda elde edilmistir. Metot validasyonu tek laboratuvar validasyon yaklasimina gore valide
edilmistir (EUROCHEM, 2014). Yoéntemin performansi dogrusallik, dogruluk, tespit limiti (LOD) ve dl¢iim limiti
(LOQ) kriterleri ile belirlenmistir.

Cizelge 3. Absisik asit, giberallik asit ve paklobutrazol’ iin ana iyon kiitleleri, iiriin iyon kiitleleri ve ¢arpigma
enerjileri

Table 3. Precursor ion (m/z), product ion (m/z) and collision energies of abscisic acid, gibberallic acid and
paclobutrazole

BGD Ana Iyon Kiitlesi Uriin Tyon Kiitleleri Carpisma Enerjisi (eV)
(g/mol) (g/mol)
Absisik asit 263.10 122.00/188.10 /203.20 34.0/37.0/28.0
Giberallik asit 345.00 143.10/221.30 28.0/26.0
Paklobutrazol 294.20 125.00/165.00 -38.0/-23.0

U(; bitki gelisimi diizenleyici madde i¢in kalibrasyon noktalari, son konsantrasyon 10, 25, 50, 100 ve 200
pg mL? olacak sekilde matriks uyumlu olarak hazirlanmmstir. Her bir kalibrasyon noktas1 3 tekrarl enjeksiyon ile
elde edilmistir. Caligilan tiim BGD’lerin kalibrasyonlarma ait korelasyon katsayilari (r?) 0.999 degerinin iizerinde
tespit edilmistir (Cizelge 4). Bu sonug, olusturulan programin genis bir konsantrasyon araliginda dogrusal oldugunu
gostermektedir. Absisik asit, giberallik asit ve paklobutrazol ‘iin kromatogramlar1 ve kalibrasyon grafikleri Sekil
3’de verilmistir.

49



Balkan ve Kara. / Anadolu Tarim Bilim. Derg. / Anadolu J Agr Sci 36 (2021) 45-54

Cizelge 4. Kalibrasyon egrilerine ait korelasyon kat sayilar
Table 4. Correlation coefficients of calibration curves

BGD Korelasyon Katsaysi (12) Kalibrasyon egrisi
Absisik asit 0.9995403 Y =153.288X + 14538,1
Giberallik asit 0.9996081 Y =549.958X + 1308,77
Paklobutrazol 0.9998127 Y =4708.31X + 1004640
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Sekil 3. Matriks uyumlu standartlarin kromatogramlar1 (100 pg mL?) ve kalibrasyon egrileri
Figure 3. Chromatogram of matrix-matched standards (100 ug mL) and calibration curves

3.1 Geri alim testleri

QuEChERS yontemi gelismis laboratuvarlarda yaygin kullanimina ragmen kendi laboratuvar kosullarimiz igin
dogrulanmasina hala ihtiyag vardir (Catak ve Tiryaki, 2020). Bu amagla homojenize edilen hiyar numunesi (analitik
kisim) 15 g tartilarak 50 mL’lik santrifiij tiiplerine konulmus {izerine 75 pL BGD (MeCN) ¢ozeltisi eklenerek 10, 50
ve 100 pug mL? fortifikasyon seviyeleri elde edilmistir (Cizelge 1). 30 saniyelik vortekslemenin ardindan numuneler,
BGD’nin matris ile etkilesimi i¢in 15 dakika bekletilmistir (Sekil 2). Her analitik kisim, LC-MS/MS ile ¢ kez (3

GC viali) analiz edilmistir (Polat ve Tiryaki, 2019).

3.2. Dogruluk

Dogruluk; gerceklik (geri alim) ve kesinlik (tekrarlanabilirlik ve tekrariiretilebilirlik) parametrelerini kapsayan
bir parametredir (SANCO, 2011). Tekrarlanabilirlik ¢aligmas1 ayn1 giinde 5 kez ii¢ farkli fortifikasyon seviyesinde
(10, 50 ve 100 ug mLY) yapilmistir. Metot kapsamindaki tiim bilesikler i¢in, tekrarlanabilirlik geri alim degerleri

%95.2-114.5, % RSD degerleri 1.66 ile 11.61 araliginda bulunmustur (Cizelge 5).
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Cizelge 5. Tekrarlanabilirlik i¢in; % ortalama geri alim, standart sapma, % relatif standart sapma (%RSD) degerleri
Table 5. For repeatability; % Mean recovery, SD and RSD%

Fortifikasyon seviyesi, ug mL?

Analit 10 50 100

% Ortalama RSD, % Ortalama RSD, % Ortalam: RSD,
geriahm  SD % geriallm  SD % gerialim SD %

Absisik asit 1 1024 0.76 7.44 107.9 415 7.69 104.7 5.09 4.86
n=90 2 99.2 1.15 11.61 98.4 237 4.83 101.8 455 447
Giberallikasit 1 1145 025 214 100.3 0.83 1.66 110.2 492 447
n=90 2 106.0 0.82 7.73 95.2 113 2.36 109.2 3.78 3.46
Paklobutrazol 1  104.6 0.70 6.71 104.4 3.10 5.94 106.9 466 4.36
n=90 2 105.6 1.03 9.79 106.5 252 472 108.2 474 4.39

Tekrariiretilebilirlik ¢aligmasi bes farkli zamanda ii¢ farkli fortifikasyon seviyesinde (10, 50 ve 100 pg mL™?)
yapilmistir. Metot kapsamindaki tiim bilesikler igin, tekrariiretilebilirlik geri alim degerleri %95.71-107.55 %RSD
degerleri 3.40 ile 9.78 araliginda bulunmustur (Cizelge 6). Tim metodun geri alimi ise %105,41 (RSD %¢6,60)
olarak bulunmustur (n=540).

Cizelge 6. Tekrariiretilebilirlik i¢in; % ortalama geri alim, standart sapma, % relatif standart sapma (%RSD)
degerleri

Table 6. For reproducibility % Mean recovery, SD and RSD

Fortifikasyon seviyesi, ug mL*

10 50 100
Analit %
% Ortalama RSD, % Ortalama RSD, Ortalama RSD,
gerialm  SD % gerialm  SD % gerialm  SD %
Aosikeslt 10116 078 748 10329 411 796 10570 429 406
Glberal®slt 10696 105 978 9571 163 340 10755 7.63 7.9
Pakloutazol 10452 082 7.84 10693 316 592 10623 626 5.0

3.3. LOD ve LOQ degerleri

Calismalar, tek konsantrasyonda (10 pg mL™) 10 tekrarhi olarak yapilmis ve her bir BGD’ye ait standart sapma
(SD) ve bagil standart sapma (%RSD) degerleri hesaplanmistir. Hesaplanan standart sapma degerlerinin 3 kat1 her
bir bitki gelisim diizenleyicisi i¢in LOD, 10 kat1 ise LOQ degeri olarak belirlenmistir. Absisik asit i¢gin LOD ve LOQ
degerleri, sirasiyla 1.42 ve 4.75, giberallik asit i¢in 1.70 ve 5.68, paklobutrazol i¢in ise 1.31 ve 4.38 olarak
hesaplanmistir (Cizelge 7).

51



Balkan ve Kara. / Anadolu Tarim Bilim. Derg. / Anadolu J Agr Sci 36 (2021) 45-54

Cizelge 7. Ortalama, standart sapma, relatif standart sapma, LOD ve LOQ degerleri
Table 7. Mean, SD, RSD, LOD and LOQ, values

Absisik asit Giberallik asit Paklobutrazol
(ng mLt) (ng mLt) (ng mLt)
Ort. 9.92 9.65 9.81
SD 0.47 0.57 0.44
RSD,% 0.05 0.06 0.04
LOD 1.42 1.70 1.31
LOQ 4,75 5.68 4.38

4. Sonug

Bu calisma, eszamanli olarak 3 bitki gelisim diizenleyicisinin yiiksek su icerikli iiriinlerde (hiyar, domates, elma,
kayist vb.) kalinti miktarlarin1 belirlemek i¢in analitik bir yontem sunmaktadir. Kromatografik ayrim 9,754.
dakikada sonlanmis, piklerin birbiri ile cakismadan ayrildig1 ve ayrimin 3,5 dakika gibi kisa bir zamanda nihayete
erdigi gozlemlenmistir. Ancak kolonun yiiksek sicaklikta temizlenmesi ve tekrar sartlanmasi i¢in toplam analiz
stiresi uzatilarak 18 dakika olarak belirlenmistir. Calisma sonucunda elde edilen dogrusallik, dogruluk, kesinlik,
LOD ve LOQ gibi metot validasyon parametreleri istenen geri alim araligina (%70-120) ve tekrarlanabilirlik sarti
icin belirtilen degerlere (RSD <%20) uygundur (SANTE, 2017). Bu ¢alisma yiiksek su igerikli iiriinlerde absisik
asit, giberallik asit ve paklobutrazol’in kalitatif ve kantitatif analizleri i¢in laboratuvarimzda uygun bir metot
sunmaktadir.
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