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Abstract

A simple, rapid, accurate and robust liquid chromatography / mass spectrometry (LC/MS) method was developed for the determination and quantification of the solanapyrones and new metabolites. Portions of the crude solvent extracts of culture filtrate from Ascochyta rabiei, agent of chickpea blight were also analysed for confirmation by combined LC with time-of-flight (TOF)-MS. Isolate Haypa 3 of A. rabiei was grown on Czapek Dox liquid medium supplemented with the inorganic cations for 7, 14 and 21 days. After the culture filtrates were extracted by solid phase extraction using C18 cartridge, toxins were eluted with acetonitrile (ACN). In addition to the three solanapyrones, a new metabolite in the culture filtrates of A. rabiei was identified by LC / electrospray ionization (ESI)-MS and LC/TOF-MS. The new metabolite was determined in the culture filtrate on 21st day in vitro growth of the fungus. The new metabolite eluting at 8.33 min was found to have an accurate mass of m/z 319.1603. The elemental composition calculator produced a formula based on the ion at m/z 319.1603 which indicated the formula of C18H22O5. 
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Santrauka 

Solanapironams bei naujiems metabolitams identifikuoti ir jų kiekiui nustatyti sukurtas paprastas, greitas, tikslus bei patikimas skystosios chromatografijos ir masės spektrometrijos (LC/MS) metodas. Analizuotas žalio tirpalo ekstraktas iš Ascochyta rabiei kultūros filtrato, kuris yra avinžirnio dėmėtligės sukėlėjas. Rezultatams patvirtinti taikytas kombinuotas LC ir (TOF)-MS („time-of-flight“) metodas. A. rabiei izoliatas Haypa 3 buvo 7, 14 ir 21 dieną augintas Czapek Dox skystoje terpėje, papildytoje neorganiniais katijonais. Ekstrahavus kultūros filtratus, naudojant C18 kasetę, toksinai buvo išplauti acetonitrile (ACN). Taikant LC, elektropurškimo jonizacijos (ESI)-MS ir LC/TOF-MS metodus, A. rabiei kultūros filtratuose, be trijų solanapironų, buvo identifikuotas naujas metabolitas. Kultūros filtrate naujas metabolitas nustatytas 21-ą dieną, grybą auginant in vitro. Naują metabolitą plaunant 8,33 min, nustatyta tiksli jo masė m/z 319.1603. Elementinės sudėties skaičiuoklė pateikė C18H22O5 formulę, paremtą jonu, masei esant m/z 319.1603. 
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