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3.3.  Kromatografi ve Kiitle Spektrometrisi Birimi
3.3.1.LC MS-MS Numune Kabul Sartlari
A. Numunenin Getirilis Sekli ve Siiresi

* Numunenin analiz igin ekstraksiyonu miisteri tarafindan yapilacak ise KITAM,
Kromatografi ve Kiitle Spektrometri Birimi Analiz Personeli ile iletisime gegilerek, analize
uygun ekstraksiyon metodu hakkinda bilgi alinmalidir ve numune ekstraksiyonu o metod
ile yapilmalidir.
* Numune ekstraksiyonu KITAM, Kromatografi ve Kiitle Spektrometri Birimi’nde
belirlenen analize uygun ekstraksiyon metodu ile yapilmamis ise numune kabul edilmez.
v Numunelerin KITAM, Kromatografi ve Kiitle Spektrometri Birimi’ne getirilmesine kadar
gecen siirede muhafazasinin sorumlulugu, miisteriye aittir.
v' Soguk zincir ile aktarilmasi gereken numuneler, soguk zincir bozulmadan laboratuvara
getirilmelidir.
Numuneler 6zelligi bozulmadan, gerekiyorsa ayni giin i¢inde laboratuvara ulagtirilmalidir.
Isiktan korunmasi gereken numuneler, Aliminyum folyo ile sarildiktan sonra paketlenerek
laboratuvara ulastirilmalidir.
v Analiz sonrasi artan numune ve/veya standartlar geri alinacaksa, belirtilmelidir.

AN

B. Ambalaj Sekli ve Numune Miktari

v" Orijinal numuneyi temsil eden numune/numuneler hacimlerine ve Ozelliklerine uygun
olacak sekilde tercihen polipropilen tiiplerde veya renk hassasiyetine gére amber ya da cam
siselerde agzi1 kapali olarak teslim edilmelidir.

v" Numune kaplar1 kontamine olmamis bir sekilde ve kontaminasyona yol agmayacak sekilde
olmalidir.

v" Daha 6nce baska amaglarda kullanmilmis ve yipranmis ambalajlarda getirilen numuneler
kabul edilmez.

v' Catlak, kirik ya da temiz bir goriiniime sahip olmayan ambalajlar numunenin 6zelliklerini
bozmus olabileceginden kabul edilmeyecektir.

v" Numunenin islem goriip gérmedigi belirtilmelidir (ekstraksiyon yapilmus, filtrelenmis,
seyreltilmis vb).

v Kati formda teslim edilen numuneler en az 1 gram olmalidur.

v' Kati formdaki numunenin analize uygun olarak ekstraksiyonu yapilmalidir. Misteri,
Omulab yaziliminda “Ekstraksiyon istiyor musunuz ?” sorusunu “Evet” olarak cevaplar ise
analize uygun ekstraksiyon KITAM’da analiz personeli tarafindan yapilir. Miisteri,
Omulab yaziliminda “Ekstraksiyon istiyor musunuz ?” sorusunu “Hayir” olarak cevaplar
ise analize uygun ekstraksiyon miisteri tarafindan yapilir. Miisteri Miisteri ekstraksiyon
metodu hakkinda bilgi almak i¢in Analiz Personeline danigmalidir.

v’ Ekstraksiyon ile hazirlanan numuneler, analiz metoduna uygun olan ekstraksiyon islemi ile
ekstrakte edilmis ise kabul edilir.

v" Numuneler polimer (polietilen glikol tiirevleri vb.), tuz, deterjan (Tween, Triton, NP-40
vb.) ve plastik kalintilarindan (fitalatlar, asetat, floroasetat) arindirilmis olmalidir.

v' Analiz kalitesini etkileyebilecegi i¢in numuneler Na, K, Ca, Mg, Mn, Li iyonlar
icermemelidir. Analiz prosediirii geregi numuneler bu iyonlar1 igeriyorsa bagvuru formunda
belirtilmelidir.

v" Numuneler analizden 6nce 0,45 um gdzenekli, naylon, tek kullanimlik filtrelerden gegirilir.
Numuneye 6zel her hangi filtre kullanmak gerekiyorsa analizi talep eden bunu basvuru
sirasinda laboratuvar veya deney sorumlusuna belirtmeli ve gerekiyorsa temin etmelidir.
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Filtre edilmis numuneler en az 2 mL hacimde olmalidir. Her numuneden en az iki 6rnek

gonderilmelidir.
Deneye iliskin talep OMULAB yazilimi kullanilarak veya Doner Sermaye ve
Faturalandirma Ofisine sahsen basvurularak yapilabilir.

(http://omulab.omu.edu.tr/index.php).
Iletisim icin kitam@omu.edu.tr. adresi kullanilabilir.

C. Analiz Metodu Bilgileri

Merkez i¢i metotlar haricinde bir analiz talebi olur ise analiz 6ncesi metod optimizasyonu
islemi yapilmahidir ve misteri “LC-MS/MS ve GC-MS Yontem Gelistirme ve
Optimizasyonu” hizmet talebinde bulunmalidir.

Merkez i¢i metotlar haricindeki metotlar i¢in metot optimizasyonu miisteri ve analiz
personelinin isbirligi ile yapilir. Tahmini metod optimizasyon siiresi, optimize edilecek
analit sayisina bagli olarak degismekle birlikte, 1-2 aydir.

Merkez i¢i metotlar haricindeki metotlar ile analiz belirlenen metod parametrelerine gore
yapilir.

Tahmini analiz siiresi, numune sayisina bagl olarak degismekle birlikte 15- 20 giindiir.
Analiz Raporunda OMULAB yazilimi ile belirlenen Numune kodu kullanilacaktir.

3.3.2. GC-MS Numune Kabul Sartlari

A. Numunenin Getirilis Sekli ve Siiresi

v Numunelerin KITAM, Kromatografi ve Kiitle Spektrometri Birimi’ne getirilmesine kadar
gecen siirede muhafazasinin sorumlulugu, miisteriye aittir.

v' Soguk zincir gerektiren numuneler, soguk zincir bozulmadan laboratuvara getirilmelidir.

v' Numuneler 6zellikleri bozulmadan, gerekiyorsa aymi giin iginde laboratuvara
ulastiriimalidir.

v' Numuneler, KITAM> a getirilmeden once Analiz Personeli ile goriisiilerek, bilgi
almmalidir.

v Isiktan korunmasi gereken numuneler, Aliminyum folyo ile sarildiktan sonra paketlenerek
laboratuvara ulastirilmalidir.

v" Numunelerin 6zel saklama sartlar1 varsa, belirtilmelidir. Belirtilmemisse uygun kosullarda
saklanmamis olan numunelerin zarar gérmesi durumunda KITAM personeli sorumlu
tutulamaz.

v Analiz sonrasi artan numune ve/veya standartlar geri alinacaksa, belirtilmelidir.

B. Ambalaj Sekli ve Numune Miktari

v Orijinal numuneyi temsil eden numune/numuneler hacimlerine ve Ozelliklerine uygun
olacak sekilde tercihen polipropilen tiiplerde veya 151k hassasiyetine gére amber ya da cam
siselerde agzi1 kapali olarak teslim edilmelidir.

v" Numune kaplar1 kontamine olmamis bir sekilde ve kontaminasyona yol agmayacak sekilde
olmalidir.

v" Daha 6nce baska amaglarda kullamilmig ve yipranmis ambalajlarda getirilen numuneler
kabul edilmez.

v Catlak, kirik ya da temiz bir goriiniime sahip olmayan ambalajlar numunenin 6zelliklerini
bozmus olabileceginden kabul edilmeyecektir.

v" Numunenin iglem goriip gormedigi belirtilmelidir (filtrelenmis, seyreltilmis vb).

v" Numuneler polimer (polietilen glikol tiirevleri vb.), tuz, deterjan (Tween, Triton, NP-40
vb.) ve plastik kalintilarindan (fitalatlar, asetat, floroasetat) arindirilmig olmalidir.
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Analiz kalitesini etkileyebilecegi icin numuneler Na, K, Ca, Mg, Mn, Li iyonlari
icermemelidir Analiz prosediirii geregi numuneler bu iyonlar igeriyorsa belirtilmelidir.
Kati1 formdaki numuneler en az 1 g olmalidir. Sivi formdaki numuneler en az 2 ml
olmalidir. Paralel analiz yapilacak ise yapilacak paralel analiz sayisina gore teslim
edilecek numune miktari artirilmalidir.
Analizi yapilacak 6rnek analizin yapilacagi giin hazirlanip, laboratuvara ulastiriimalidir. Bu
nedenle analiz 6ncesi analiz personelinden bilgi alinmalidir.
Diistik miktar ve diisiik hacimdeki 6rnekler kabul edilmez.
Numune ambalajlart numuneyi agiklayacak bilgileri iceren etikete sahip olmalidir.
Numuneler 01°den baglanarak miisteri tarafindan mutlaka okunakli ve silinmeyecek sekilde
kodlanmalidir.

C. Analiz Metodu Bilgileri

Merkez i¢i metodlar icin:

* Numunenin analiz i¢in nasil hazirlanmasi gerektigi ya da numunenin nasil teslim
edilmesi gerektigi konusunda bilgi almak i¢in Kromatografi ve Kiitle Spektrometri Birimi
Analiz Personeli ile iletisime gecilerek bilgi alinmalidir.

Merkez i¢i metotlar haricinde bir analiz talebi olur ise analiz 6ncesi metod optimizasyonu
islemi yapilmahidir ve misteri “LC-MS/MS ve GC-MS Yontem Gelistirme ve
Optimizasyonu” hizmet talebinde bulunmalidir.

Merkez i¢i metotlar haricindeki metotlar i¢in metot optimizasyonu miisteri ve analiz
personelinin igbirligi ile yapilir.

Merkez i¢i metotlar haricindeki metotlar ile analiz belirlenen metod parametrelerine gore
yapilir.

Metot optimizasyon siiresi, optimize edilecek analit sayisina bagli olarak degismekle
birlikte, 1-3 aydir.

Metod optimizasyonu bittikten sonra, numunenin tahmini analiz siiresi, numune sayisina
bagl olarak degismekle birlikte 15- 20 giindiir.

Analiz Raporunda OMULAB yazilimi ile belirlenen Numune kodu kullanilacaktir.

3.3.3. Orta Basin¢h Sivi Kromatografi Cihazi Numune Kabul Sartlari

A. Numunenin Getirilis Sekli ve Siiresi

v Numunelerin KITAM, Kromatografi ve Kiitle Spektrometri Birimi’ne getirilmesine kadar
gecen slirede muhafazasinin sorumlulugu, miisteriye aittir.
v' Soguk zincir ile aktarilmasi gereken numuneler, soguk zincir bozulmadan laboratuvara
getirilmelidir.
v" Numuneler dzelligi bozulmadan, gerekiyorsa ayni giin i¢inde laboratuvara ulastirilmahdir.
v Isiktan korunmasi gereken numuneler, Aliminyum folyo ile sarildiktan sonra paketlenerek
laboratuvara ulastirilmalidir.
v Analiz sonrasi artan numune ve/veya standartlar geri alinacaksa, belirtilmelidir.
v" Numunelerin 6zel saklama sartlar1 varsa, belirtilmelidir.
v' Numunenin depolanma kosullar1 belirtiimemisse uygun kosullarda saklanmamis olan
numunelerin zarar gérmesi durumunda KITAM personeli sorumlu tutulamaz.
B. Ambalaj Sekli ve Numune Miktari
v Orijinal numuneyi temsil eden numune/numuneler hacimlerine ve Ozelliklerine uygun
olacak sekilde tercihen polipropilen tiiplerde veya 151k hassasiyetine gére amber ya dacam
siselerde agz1 kapali olarak teslim edilmelidir.
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v" Numune kaplar1 kontamine olmamuis bir sekilde ve kontaminasyona yol agmayacaksekilde
olmalidir.

v' Daha oOnce baska amaglarda kullamilmis ve yipranmig ambalajlarda getirilen
numunelerkabul edilmez.

v Catlak, kirik ya da temiz bir goriiniime sahip olmayan ambalajlar numunenin 6zelliklerini
bozmus olabileceginden kabul edilmeyecektir.

v" Numunenin islem goriip gérmedigi belirtilmelidir (filtrelenmis, seyreltilmis vb).

v" Numuneler analizden 6nce 0,45 pm gozenekli, protein galismalari i¢in uygun olan ¢ok
diisiikk ya da diisiik protein baglama kapasitesine sahip olan filtreden gegirilmis olarak
teslim edilmelidir. Protein baglama kapasitelerine gore kullanilabilecek filtreler:

o CelluloseAcetate (CA): Cok diislik protein baglama

o Polyethersulfone (PES) and PES MultilayerPrefilter: Cok diisiik protein baglama

¢ Polypropylene (PP): Diisiik protein baglama

o Polytetrafluoroethylene (PTFE), hydrophilicPTFE, ve PTFE MultilayerPrefilter: Diisiik
e protein baglama

¢ PolyvinylideneFluoride (PVDF) andhydrophilic PVDEF: Diisiik protein baglama

e RegeneratedCellulose (RC): : Diisiik protein baglama

e Anopore: : Diisiik protein baglama

v' Analiz 6ncesi metot optimizasyon islemi yapilmasi gerektigi i¢in; metot optimizasyon
asamasinda kullanilmak iizere filtre edilmis numuneden en az dort 6rnek gonderilmelidir.

v Her 6rnek en az 1 mL hacimde olmalidir.

v' Analiz asamasinda kullanilmak {lizere filtre edilmis numuneden en az iki Ornek
gonderilmelidir. Her 6rnek en az 1 mL hacimde olmalidir.

v" Metot optimizasyonu ve analiz i¢in gerekli miktardan daha diisiik hacim ve sayida olan
numuneler kabul edilmez.

v" Numune ambalajlari numuneyi agiklayacak bilgileri igeren etikete sahip olmalidir.

v" Numuneler 01’den baslanarak miisteri tarafindan mutlaka okunakli ve silinmeyecek sekilde
kodlanmalidir. Analiz Raporunda OMULAB tarafindan belirlenen numune kodlar1 yer
alacaktir.

C. Analiz Metodu Bilgileri

v' Analiz personeli ile iletisime gecilerek, analize uygun olan kolonun KITAM’da mevcut
olup olmadig1 belirlenmelidir. Analize uygun kolon KITAM’da mevcut degilse, miisteri
analiz i¢in uygun kolonu temin etmelidir.

v' Kantitatif analiz hizmeti alinmak isteniyorsa analiz ig¢in uygun olan protein standardi
miisteri tarafindan temin edilmelidir.

v' Analiz i¢in uygun kolon belirlendikten sonra, kromatografik ayrim sirasinda kullanilacak
uygun mobil fazlar analiz personelinin danigmanliginda belirlenmeli ve bu mobil fazlarin
hazirhig1 igin gerekli her kimyasal miisteri tarafindan temin edilmelidir. Analizde
kullanilacak mobil fazlarin hazirligr igin gerekli kimyasallar miisteri tarafindan temin
edilmez ise numune kabul edilmez.

v' Metot optimizasyon siiresi, en az bir aydir. Teslim edilen 6rnek miktar1 (Bir numune iginen
az 1 ml/6rnek, 4 6rnek) metot optimizasyonu i¢in yeterli olmaz ise miisteriden daha fazla
miktarda 6rnek talep edilebilir.

v" Metot Optimizasyon agamasi ayri olarak ticretlendirilir.

v" Metod optimizasyonu bittikten sonra, numunenin tahmini analiz siiresi, numune sayisina
bagli olarak degismekle birlikte 15- 20 giindiir.
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