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Ozet: Siiksinilaseton (SA, 4,6 diketoheptanoik asit), kalitsal hepatorenal tirozinemi tip I hastalig1 i¢in birincil tan1 metabolitidir. Bu
calisma ile siiksinilasetonun amniyon sivisinda voltametrik tayinini amag¢lanmistir. Voltametri igin optimum kosullar belirlenmistir.
Destek elektrolit i¢cin 0,10 mol/L potasyum Kloriir kullanilmistir. Calismada, asili civa damlas1 (HMDE) ¢alisma elektrotu olarak
secilirken, referans elektrot Ag/AgCl (3M KCI), karsit elektrot Pt olarak kullanilmistir. Kalibrasyon i¢in kare dalga voltametri
kullanilmis, bu yéntem amniyotik siviya uygulandiginda, siiksinilaseton ekstraksiyon isleminin, metil ester olusturdugu tespit
edilmistir. Stiksinilaseton metil esteri, yapisal olarak siiksinilasetondan farkli oldugu i¢in elektrokimyasal davranisi tekrar ¢alisiimistir.
Voltametrik inceleme, stiksinilaseton metil esterinin iki elektron transferi ile indirgendigini gostermistir. Dogrusallik aralig: 5,83xE-05
- 3,25xE-06 mol/L derisimleri arasindadir. Tespit limiti (LOD) ve tayin limiti (LOQ) sirasiyla 2,72xE-07 mol/L ve 9,08xE-07 mol/L
olarak hesaplanmistir. Amniyotik siv1 igindeki siiksinilaseton metil esteri kare dalga voltametri ile analiz edilmistir. Geri alinabilirlik
%88,1 bulunmustur.
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Electrochemical Behavior and Determination of Succinylacetone in Amniotic Fluid

Abstract: Succinylacetone (SA, 4,6 diketoheptanoic acid) is the primare diagnosis metabolite for hereditable hepatorenal tyrosinemia
type I disease. In present researh, voltammetric analysis of succinylacetone was aimed. The optimum conditions for voltammetry were
determined. Optimum conditions for voltammetry were determined. Potassium chloride 0.10 mol/L was selected for the support
electrolyte. For the experiments, hanging mercury drop (HMDE), Ag/AgCl (3M KCI) reference and Pt counter electrodes were used.
Square wave voltammetry was used for calibration and when this method was applied to amniotic fluid, succinylacetone extraction
process was found to form methyl ester. Since succinylacetone methyl ester has a different structure than succinylacetone, its
electrochemical behavior was re-examined. Voltammetric data reveal that succinylacetone methyl ester is reduced by accepting two
electrons. For calibration, concentrations in the range of 3.25xE-06 mol/L - 5.83xE-05 mol/L were used. From the calibration chart,
the limit of detection (LOD) was found to be 2.72xE-07 mol/L and the limit of determination (LOQ) was 9.08xE-07 mol/L.
Succinylacetone methyl ester in amniotic fluid was analyzed by square wave voltammetry. The recoverability was found to be 88.1%.
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1. Giris resesif, otozomal bir hastalik sinifidir. Bu hastalik
Genetik hastaliklarin pek cogunun heniiz tedavisi grubunda; gecici tirosinemi, tirosinemi tip I, tirosinemi
bulunmamaktadir. Insanlar genetik bir rahatsiziik tip 11, tirosinemi tip 11l bulunmaktadr.

tehlikesi tasiyabilir. Fakat bu risk kimi ailelerde daha Gegici  tirosinemi, yeni dogmus bebeklerde 4-
¢oktur. Kalitim uzmanlari, yetiskin bireyler ve ¢ocuklarda hidroksifenilpiruvat dioksigenaz enziminin fizyolojik
olugabilecek kalitimsal rahatsizlik tehlikelerini sekilde olgunlasmamasi halinde goriilebilir. Tirosinemi
saptayabilir (Anonim, 2010). Bugiinlerde kalitimsal tip I, fumarilasetoasetaz hidrolaz (FAH); tirosinemi tip II,
rahatsizliklarin  énceden  belirlenebilmesi, meydana  tirozin aminotransferaz ve tirosinemi tip Il ise 4-
gelebilecek kusurlarin énlenebilmesini, iyilesme sansi hidroksifenilpiruvat dioksigenaz eksikliginde
olmayan rahatsizliklarda yagam siiresinin uzatilmasini ve olusmaktadirlar.

yasam kalitesinin arttirilmasini saglayabilmektedir. Tirosinemi tip I, akut veya kronik bi¢cimde seyredebilir.
Tirozin, hem bitkisel hem de hayvansal bircok proteinin Bu durum FAH enziminin miktar: ile yakinda iligkilidir.
yapisinda olan, ayni zaman da karacigerde pargalanan bir Hastahk ile olusan Kklinik bulgular, biyiime giicliigi,
aminoasittir. Tirosinemi, tirozin metabolizmasinin kusma, diyare, ates, hepatit, ddem, karaciger biiyimesi
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seklinde emareler ve hatta 6liimle sonuclanabilecek ileri
boyutta karaciger rahatsizlif1 da olabilir (Macsai ve ark,,
2001, Shinka ve ark., 2005).

Genetik ve bazi metabolik hastaliklar, aminoasitlerin
takibi veya plazma, idrar, amniyon sivisi gibi biyolojik
ortamlarda organik asitlerin tayini ile belirlenebilir.
Ceninin korunmasi ve fetal organlarin gelisiminde
amniyon sivisinin rolii biiyliktiir. Genellikle otuzbes lizeri
ileri yas hamileliklerinde yada cenin gelisiminde bir
anormallik olusursa, amniyon sivis1 incelenir (Tuma ve
ark., 2006).

Tirosinemi tip Iin teshisinde
metodlarinin  ¢ogu gaz kromatografi

kullanilan tayin
(GC) ve sv1
kromatografi (LC) gibi kromatografik yontemlerdir ve bu
tekniklerde  genellikle  dedektor kiitle
spektrometresi (MS) kullanilir. Klinik laboratuvarlarda
cogunlukla idrarda ve serumda stiksinilaseton tayini i¢in
GC/MS kullanmilmaktadir (Cry ve ark., 2006). Tandem
kiitle spektrometrisi (MS/MS), yenidogan taramasi (NBS)
uygulamalar1 i¢in kurutulmus kan lekelerinde kullanilir.
LC-MS/MS, FIA-MS/MS veya genomik tarama da dahil
diger kaldig
durumlarda uygulanir (Michael ve ark, 2022). Bu
teknigin uygulanmas1 igin, orneklerdeki 6n islemler,
tiirevlendirme, analiz siiresi, ¢ok fazla miktarda kimyasal

olarak

olmak {zere yontemlerin yetersiz

kullanimlar1 ve pahali yontemler olmalaridir.
Elektrokimyasal yontemler, hassasiyeti yliksek ve cok
yonli analitik tekniklerdir. Elektrokimyasal él¢ctimler iki
boyutlu tekniklerdir. Niteliksel 6zellikler, termodinamik
veya kinetik kontrolle belirlenebilir, niceliksel 6zellikler,
ilgili akimin kiitle tasima siireci veya reaksiyon hizlari
tarafindan kontrol edilir. Boylece, bilesikler secici olarak
elektrokimyasal yontemlerle tespit edilir. Benzerlik
nedeniyle elektrokimyasal ve biyolojik reaksiyonlarda,
ylikseltgenme/indirgenme mekanizmalarinin elektrotta
ve viicutta benzer prensipleri paylasmaktadir. Biyolojik
olarak onemli molekiiller voltametri ile elektroanalitik
olarak incelenirler. Voltametri dogrulugu ve Kkesinligi
ylksek nispeten diisiik maliyetli bir akim-voltaj
teknigidir. (Uslu ve Ar., 2004).

Bildigimiz kadariyla, siiksinilaseton veya siiksinilaseton
metil esteri icin HMDE ile uygulanan voltametrik ve
elektrokimyasal davranisin sunuldugu bir yontem
literatiirde yoktur. Bu calismada oOnce siiksinilaseton
calisilmistir.  Sonra gergek incelenmeye
baslandiginda gortlmistiir ki, stiksinilaseton ambiyotik
sivida siiksinilaseton metil esterine donlismektedir.
Bunun iizerine voltametrik ¢alismalarda basa doniiliip,
siiksinilaseton metil esteri izerine yogunlasilmistir.

numune

2. Materyal ve Yontem

Elektrokimyasal Olciimler, Gamry Instruments
(Reference600 Potentiostat/Galvanostad/ZRA,
Warminster USA) ile ¢ elektrot iceren bir hiicre
kullanilarak yapilmistir. Kullanilan elektrotlar: HMDE
calisma elektrodu, platin (Pt) tel karsit elektrot ve
Ag/AgCl (3M KCI)
spektrumlari, Bruker Vertex 80V marka infrared (IR)

referans elektrottur. Infrared

spektroskopi cihazi ile cekilmistir. ince tabaka icin
Silikagel F 25, ¢ozelti pH'1 i¢in Jenway 3040 iyon /pH
metre, Eutech
kullanilmistir. Ultra saf su i¢in Millipore (Simplicity)
marka saflastirma sistemi kullanilmistir.
Tim  kimyasallar reaktif
Siiksinilaseton (SA) (Sigma), potasyum Kloriir, fosforik
asit, sodyum hidroksit, metil alkol, XAD-4, petrol eteri,
hidroklorik asit (Merck ) kullanilmistir.

Stok standart ¢ozelti (1,70xE-03 mol/L) stiksinilaseton
tartilarak ve su ile seyreltilerek hazirlanmistir. Standart
calisma cozeltileri stoktan seyreltilerek giinliik olarak
hazirlanmistir.
filtreden (Millipore) siiziilmiis ve sogutucuda (4°C)
tutulmustur.

2.1. Orneklerin Hazirlanmasi

0,1 M, pH1 3,0 olan fosforik asit tamponu; HzPO4
kullanilarak hazirlanmis ve pH’1 sodyum hidroksit ile
ayarlanmustir. Tiim prosediirde ultra saf su kullanilmistir.
Ondokuzmayis Universitesi Tip Fakiiltesi Tibbi Genetik

Instrument kombine cam elektrot

analitik siifindadir.

Tim ¢ozeltiler 0,45 pm membran

Anabilim Dali biinyesinde, alisagelmis c¢alismalar igin
kullanilan, ayn1 zamanda genetik analizi tamamlanan
amniyotik siwvilarda g¢alisiimistir. Amniyotik ortamda
stiksinilaseton miktarini belirlemek i¢in 6n islem olarak
ekstraksiyon, tayin icin voltametrik metod calismistir.
Amberlit XAD-4 (2,5 g) amniyotik sividan siiksinilaseton
ekstrakte etmek icin belirlenmistir. Once regine lizerine 2
mL su, ardindan 50 mM, pH1 2,0 olan 2 mL fosfat
tamponu ve son olarak 2 mL metanol gecirerek aktive
edilmistir. Aktive olan XAD-4 ten 4 mL amniyotik sivi, 12
mL, 50 mM pH’1 2 olan fosfat tamponu gegirildikten sonra
12 mL metil alkol i¢ine ektrakt alinmistir.

2.2. Esterlesme

Calisma sirasinda amniyotik siv1 igerisinde asidik
ortamda metil alkol ile ester olusumu tespit edilmis.
Calismalar1 ester ile devam ettirmek adina ester elde
edilmistir. Bu amagla 1N HCI
siiksinilaseton ve metanol (1:1:1) oranda eklenmistir (
Cerda ve ark., 2008). Reaksiyonun olusum kosullari; 30
dk., 39 oC’hk su banyosunda bekletilerek
gerceklestirilmistir. Ester olusumu infrared spektrumlari
alinarak kanitlanmistir.

2.3. Elektrokimyasal Ol¢iimler

Civa elektrot ile kare dalga (SQW) ve doniisiimlii
voltametri (CV) calisilmistir. Voltametrik hiicre igerisine
10 mL ilave edilen destek elektrolit ¢ozeltisinden 5
dakika boyunca azot gazi gecirilir. Destek elektrolit
¢ozeltisinin voltamogrami alindiktan sonra voltametrik
hiicreye siiksinilaseton stok ¢ozeltisi eklenmis ve 2
dakika azot gazi gecirildikten sonra tekrar voltamogram
alinmistir. Ancak yapilan ¢alismalarda Ag/AgCl elektroda
kars1 -1,684V potansiyelde siiksinilaseton piki dogrudan
amniyon sivisi seyreltilerek kullanildiginda bu bolgeyi

bulunan ortama

yayvan sekilde orten bir pik nedeni ile belirlenememistir.
Sonrasinda ekstraksiyon yapilmis ve voltamogrami
alinmistir. Burada farkli bir pik gozlenmistir. Konu
lzerine arastirma yapildiginda gorilmistir ki
siiksinilaseton metil alkol ile siiksinilaseton metil
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esterine doniisebilmektedir. Emin olmak icin infrared
(IR) spektrometri ve ince tabaka kromatografi (TLC) ile
calisilmis ve
siiksinilasetondan farki incelenmistir. Tim bunlarin
sonrasinda siiksinilaseton ig¢in yapilan ¢alismalar
stiksinilaseton metil esteri i¢in giincellenmistir.

2.4. Ince Tabaka Calismasi

Siiksinil aseton metil esterinin doniistimiinii izlemek i¢in,
stiksinil aseton ve ekstraksiyon sonrasi elde edilen {iriin
ince tabaka kromatografi ile incelenmistir. Bu islem i¢in
Silikagel F 25 marka, 60A° partikiil boyutuna sahip

siiksinilaseton metil esterinin

silikajel ile kapl ince tabaka plakalar1 ve yiiritiicii olarak,
metil alkol ve petrol eteri (3:2) karistirilarak kullanilmig
ve deney sonrasi lekeler UV(254 nm) 15181 ile tespit
edilmistir.

3. Bulgular ve Tartisma

Calismanin en basinda siiksinil aseton ile ydntem
olusturulup gercek numunelere gegme asamasinda iken
amniyon sivisiyla direk calismanin miimkiin olmadig1
belirlenmistir. Sonrasinda ekstraksiyon yapilmis ve
voltamogrami alinmistir (Sekil 1).
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Sekil 1. (0,1)M KCI ¢ozeltisinde, amniyotik sividan ekstrakte edilen siiksinilaseton i¢in kare dalga voltamogrami. 0,01V,
potansiyel adimi, 100 Hz, frekans; (-2,0 ve 0) V potansiyel aralig.

Burada farkh bir bélgede olusan bir pik goézlenmistir.
Konu literatiir arastirmasi yapildiginda
goriilmistiir ki sliksinilaseton, asidik ortamda metil alkol
ile siiksinilaseton metil esterine doniisebilmektedir. Bu
doniisimii daha iyi ortaya koyabilmek icin, infrared
spektrumu alinarak degerlendirilmistir. Siiksinilaseton
ve yapilan siiksinilaseton metil esteri i¢in IR spektrumlar:
Sekil 2 ve Sekil 3'de sunulmustur. Siiksinilaseton metil
esteri oldugunu diisiindiigiimiiz maddenin IR spektrumu
siiksinilasetona ait spektrumdan farkli sekilde 2953,
2842, 1109 ve 1016 cmY de pikler vermistir. IR
spektrumundaki, 2953 cm! ve 2842 cmt’ deki pikler
muhtemelen alifatik C-H fonksiyonel sinifindandir. 2950
ve 2860 cm'! arasi alifatik C-H alanidir. 1641 ve 1648 cm-
’de goriinen piklerin karbonil gruplarina ait olmasi
muhtemeldir. Fakat ortamda ¢ok¢a bulunan su IR

uzerine

absorpsiyonu yaptig1 icin pikler diisiiniilenden daha
kiiciik dalga sayilarinda gelmistir ve 1109 ve 1016 cm-
"de goriinen pikler C-0-C (0=C-0-CH3) grubunu temsil
edebilir. Tlim bu veriler esterlesmenin meydana geldigini
diisindirmiistir.

Ayrica, ince tabaka kromatografi ile siiksinilasetonun ve
farklilik
incelenmistir (Sekil 4). Fotografdan anlasildigl iizere
siiksinilaseton, metanol ve petrol eteri, ylriitiicii faz ile

stiksinilaseton  metil esteri  arasindaki

plaka iizerinde yol alirken siiksinilasetonun metil esteri
sabit kalmistir. Sonug siiksinilasetonun iiriine (estere)
doniistiiglini  gostermektedir. Tim bunlardan sonra
calismada yon siiksinilaseton metil esterine gevrilmistir.
Doéniisiimlii voltametri yontemiyle Siiksinilaseton metil
esteri ¢alisilmistir. 0,1 M KCI igeren destek elektrolit, (-
1,00V) - (-2,00V) potansiyel araliginda, 0,05V potansiyel
adiminda, 0,010 V potansiyel genliginde ve 50 Hz frekans
ile uygulanmistir. Voltamogramda Ag/AgCl'e Kkarsi-
1,723V potansiyelde bir indirgenme piki izlenmistir.
Yiikseltgenme  dogrultusunda  herhangi bir pik
bulunmadig1 icin, elektrokimyasal tepkimenin tersinir
olmadigl sonucuna varilmistir(Sekil 5). Bu yontemdeki
pik akimi ve pik potansiyel verileri kaydedilmistir.
Akimin logaritmasina karsi tarama hizinin logaritmasi
grafige gecirildiginde hazirlanan grafikteki egri egiminin
0,152 yani 0,5'ten kiiclik oldugu goriilmustiir (Sekil 6).
Bond ve arkadaglarina gore bu egim 0,5'ten biiyiik olmasi
durumunda bilesigin elektrot yilizeyinde adsorbe oldugu
sonucuna varilir (Bond ve ark. 1980). Bu sebeple 1,95xE-
05 M derisimde
indirgenme reaksiyonunun difiizyon kontrollii oldugu
anlasilmaktadir.

stiksinilaseton metil esterinin
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Sekil 2. Siiksinilaseton i¢in IR spektrumu.
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Sekil 3. Siiksinilaseton metil esteri icin IR spektrumu.

Sekil 4. Siiksinilaseton ve stiksinilaseton metil ester bilesiklerinin ince tabaka kromatografi plakalari iizerinde aldiklar1
yol. a) 4,57xE-02 M siiksinilaseton b) 2,28xE-03 M siiksinilaseton metil esteri.
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Sekil 5. 1,95xE-05 M Siiksinilaseton metil esterinin, 0,2 V tarama hizinda ddniisiimlii voltamogrami a) 0,1 M KCI
¢ozeltinde b) 0,1 M KCl ¢ozeltisine 1,95xE-05 M siiksinilaseton metil esteri ilavesi ile alinan déniisiimlii voltamogramlar.
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Sekil 6. 1,95xE-05 M siiksinilaseton metil esterin, tarama hizi ve akimin logaritma grafigi.

Uslu ve arkadaslari, tarama hizi karekokii ile pik
akimindaki dogrusal artisin, calisilan CV de difiizyon
kontrolli bir siireci gosterdigini belirtmistir (Uslu ve
ark.,2004). Tarama hizinin karekokiine karsi pik akim
grafigi hazirlandiginda pik icin R2=0,8322 korelasyon
katsayis1 vermistir (Sekil 7). Bu durumda difiizyon
kontroliinii gosterir. Wang ve arkadaslar1 tarama hizinin
logaritmasinin ~ pik  potansiyeline  kars1i  grafige
gecirildiginde hazirlanan grafik dogru ¢ikmamissa, bu
durumda  elektrokimyasal reaksiyonun diflizyon
kontrolli oldugunu sdylemislerdir (Wang ve ark., 1986).
Bu sekilde tarama hizinin logaritmasinin  pik
potansiyeline karsi hazirladigimiz grafiginde dogrusallik
izlenmedigi icin  Siiksinilaseton metil esterinin
indirgenme reaksiyonu diflizyon kontrollii oldugu
sonucuna varilmistir.

Tepkimede aktarilan elektron sayisini bulmak i¢in akim
orneklemeli polarografi ile calisilmistir. Destek elektrolit
(0,1 M KClI ) ¢ozeltisi ve 1,05xE-04 M siiksinilaseton metil
esteri eklenerek akim 6rnekleme polarografi calisiimistir.
Bu yontem ile alinan polarogramlar da siiksinilaseton
metil esterin verdigi simir akimi, id = 3,14xE-07 A ile
yaklasik -1,74 V potansiyelde izlenmistir. Ardindan,
orneklemeli dogrusal tarama polarogramlarindan elde

edilen veriler, potansiyele karsi logi/(id-i) grafigini
¢izmek icin kullanilmistir. Bu grafikten elde edilen
dogrunun egimi 30,705 olarak bulunmus ve esitlik 1’ de
kullanilmistir (Sekil 8).

m= nF
" 22,303RT

1)

m: dogru egimi;

R=ideal gaz sabiti (8,314 j/molK);

F= Faraday sabiti (96486); T: sicaklik (K);
n: aktarilan elektron sayisi

Esitlik 1 de yapilan hesaplamalar sonrasi n degeri 2 ¢ikar.
Bu durum Dbize siiksinilaseton metil esterinin
elektrokimyasal reaksiyonda aktarilan elektron sayisinin
iki oldugunu vermektedir. Siiksinilaseton metil esterinin
kalibrasyon egrisini hazirlamak i¢in; stiksinilaseton metil
esteri kare dalga voltametri yontemiyle 3,25xE-06 -
5,83xE-05 mol / L derisim araliginda ¢alisilmis, alinan
voltamogramlar Sekil 9 ve Sekil 10’ da sunulmustur.
Kalibrasyon egrisi ile bulunan gegerlilik degerleri Tablo
1’de verilmistir. Tabloya gore tespit sinir1 (LOD) ve tayin
sinir1 (LOQ) degerleri sirasiyla 2,72xE-07 ve 9,08xE-07 M
olarak bulunmustur.
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Sekil 7. 1,95xE-05 M siiksinilaseton metil esterinin, tarama hizinin karekokiine gore akim degerleri grafigi.

3.5 1
y = 30,705x + 60,648 o B
R?= 0,936

254 _
242
1518

] -

0,5 -

| 1] L] L] L e L}
-1,98 -1,96 -1,94 -1,92 1.9 -1,88

potansiyel

Sekil 8. 1,05xE-04 M siiksinilaseton metil esterin, tarama hizi; 0,05 V/s iken, potansiyele gore log i/(id-i) degisim
grafigi.

S Wyve Volwnely
VWA

0ana

A
2000 Y A 000V ooy 120y
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Sekil 9. 0,1 M KCl ¢ozeltisinde 3,25xE-06 - 5,83xE-05 M derisimleri arasinda siiksinilaseton metil esterinin kare dalga
voltamogramlart.
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Sekil 10. Kare dalga voltametri ile 3,25xE-06 - 5,83xE-05
kalibrasyon egrisi grafigi.

Tablo 1. Onerilen SQW yéntemi ile siiksinilaseton metil

esterinin  dogrusal regrasyon ve  istatistiksel
parametreleri
Parametre Kare dalga voltametrik yontem

Dog 1 Derisi
ogrusal Derigim 3,25xE-06 - 5,83xE-05 M

Araligi

Egim 2,00xE07
Kesim Noktasi 44,827
Sa" 3,90
Sp** 8,44xE-05
LOD 2,72xE-07
LOQ 9,08xE-07
Regresyon Katsayisi 0,9941

S.* kesim noktasinin standart sapmasi, Sp™ egimin standart
sapmasl

Amniyon sivisindan siiksinilaseton metil esterinin geri
alinabilirligi i¢cin; Amniyotik siviya katilan siiksinilaseton
metil esterin ve geri alinabilirlik degerlerini belirlemek

M derisim aralifindaki Siiksinilaseton metil esteri i¢in

amaciyla standart ekleme yontemi kullanilmistir.
Standart eklemede katilan siiksinilaseton metil ester
konsantrasyonlar1 sirasiyla 1,13xE-05, 1,32xE-05 ve
1,52xE-05 mol/L olan ¢ozeltilerdir. Kare dalga voltametri
yontemi sonucunda alinan voltamogramlardan elde
edilen ortalama pik akimlar1 - konsantrasyon grafigi
hazirlanmistir. Bulunan dogrunun x ekseninden gectigi
nokta amniyotik siviya eklenen siiksinilaseton metil ester
miktarinin belirlenmesine olanak saglamistir (Sekil 11).
Eklenen orneklerdeki siiksinilaseton metil esterinin %
geri alinabilirlik degerleri Tablo 2’de verilmistir. Bu
tabloya gére amniyon sivilarinda ise stiksinilaseton metil
esterinin geri alinabilirlik degeri ortalama %88,1 olarak
bulunmustur. Bu degerde yontem validasyonunda bir
%80-120
almaktadir (Ermer ve ark., 2005 ). Siiksinilaseton metil
esteri, KCl destek adet
indirgenme piki vermektedir. Esterlesme mekanizmasi
elektrot  yiizeyinde  gergeklestigi
mekanizma Sekil 12’de verilmistir.

kriter olarak kullanilan araliginda yer

elektrolit ortaminda bir

ve diisiiniilen

70 1y =2E+06x + 30,772
&; 60 - R = 0,9743
= | ©
£ 50
= 40 -
-
‘a 30
€ 20-
©
t 10 4
5
0 T T T L)
0 0,000005 0,00001 0,000015 0,00002
derisim(mol/L)

Sekil 11. Amniyon sivisina eklenen stiksinilaseton metil esteri miktar1 ve geri alinabilirligini tespit etmek i¢in yapilan

standart ekleme grafigi.
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Tablo 2. Eklenmis 6rneklerdeki stiksinilaseton metil esterinin % geri alinabilirlik degerleri*

Eklenen siiksinilaseton metil

Amniyon s1visi
Y esteri miktar1 (M)

Geri alinan siiksinilaseton

9 i alinabilirlik
metil esteri miktar1 (M) % gerl alinabilirli

AS1 9,27xE-06 6,77x E-06 73,05(+0,99)

AS2 9,27x E-06 9,73 x E-06 104,96(+0,56)

AS3 9,27x E-06 8,63x E-06 88,76(+0,52)

AS4 9,27x E-06 7,94x E-06 85,63(¢1,02)
*Her bir numune i¢in ti¢ kere 6l¢tim alinmistir.

0 o o
Il Il

[
H4C—C—CH, —C—CH,CH,—C—OH

H™, CH;OH I

0 o o)
I I

2e7, 2H

0 0
I Il I
H3C—C—CH2—C—CHQCHQ—(l:—OCHE,

H

Sekil 12. Siiksinilasetonun asidik ortamda metil alkol ile verdigi esterlesme tepkimesinin mekanizmasi.

4. Sonug¢
Literatiir arastirmalarinda
siiksinilaseton metil esteri i¢cin amniyotik sivida civa

stiksinilaseton ve

elektrot ile elektrokimyasal davranisinin agiklandig bir
calismaya rastlanmamistir. Civa elektrotta ortaya ¢ikan
indirgenme akiminin difiizyon kontrollii oldugu elektrot
aciklanmistir.

esterlesme

ylizeyinde
Stikstinilasetonun

adsopsorplanmadig:

amniyotik sivida
mekanizmasi verilmistir. Onerilen voltametri yéntemi,
siiksinilaseton metil esteri dolayisiyla siiksinilaseton i¢in
amniyotik Onerilen
analitik prosediir hem maliyet hem de zaman agisindan

sivida kolaylikla uygulanabilir.

basit ve ekonomiktir. Yontemin gecerliligi ve geri
alinabilirligi kabul edilebilir sinirlarda gérinmektedir.

Katki Oran1 Beyani
Yazar(lar)in katki ytlizdesi asagida verilmistir. Tim
yazarlar makaleyi incelemis ve onaylamistur.

S.M.K B.Y.E. AN.O.
K 30 20 50
T 100
Y 100
VTI 90 10
VAY 80 10 10
KT 60 40
YZ 100
KI 100
GR 100
PY 50 10 40
FA 50 50

K= kavram, T= tasarim, Y= yonetim, VTI= veri toplama ve/veya
isleme, VAY= veri analizi ve/veya yorumlama, KT= kaynak
tarama, YZ= Yazim, KI= kritik inceleme, GR= goénderim ve
revizyon, PY= proje yonetimi, FA= fon alimu.

Catisma Beyani
Yazarlar bu ¢alismada hig¢bir ¢ikar iliskisi olmadigini
beyan etmektedirler.

Etik Onay Beyani

Amniyotik sivilar Ondokuzmayis Tip
Fakiiltesi Tibbi Genetik Anabilim Dali'ndan alinarak
kullanilmis olup Ondokuz Mayis Universitesi Klinik

Universitesi
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Arastirma Etik Kurulundan etik kurul onayr alinmistir
(onay tarihi: 16 Nisan 2008, onay numarasi: OMU Etik
2008/164).

Destek ve Tesekkiir Beyam
Bu calismanin Ondokuzmayis Universitesinde OMU F-
445 nolu proje kapsaminda desteklenmistir.
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