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OZET

Aroma analizlerinin yapilmasi igin &éncelikle aromayi
olusturan bilesenlerin yogunlastiriimasi gereklidir. Bu
derlemede gok kullanilan érnek hazirlama tekniklerinden
¢oziicii ekstraksiyonu, destilasyon, tepe-boslugu, termal
desorpsiyon ve kati faz mikro-ekstraksiyon teknikleri
degerlendirilmistir.
Anahtar Sdzcikler: Gaz
Kromatografisi

Gida Aroma Analizleri,

SAMPLE PREPARATION TECHNIQUES FOR FOOD
AROMA ANALYSIS

ABSTRACT

The compounds that are forming aroma should be firstly
separated and appropriately concentrated to be
analyzed with gas chromatography. Widespread used
sample preparation methods such as solvent extraction,
distillation, headspace thermal desorption and solid
phase micro extraction techniques are evaluated in this
review.
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1. GIRiIS

Aroma tiketicilerin herhangi bir giday satin almasinda
Onemli faktorlerden biri olmasinin yaninda gidalarin
toplam kalitesi icerisinde de c¢ok ©Onemli bir yer
tutmaktadir. Gida maddelerinin Gretim, tasima,
depolama ve igleme siiresince arzu edilen ve edilmeyen
gida aromalarinin  olusumunda, cevresel faktorler,
mikroorganizmalar, lipit oksidasyonu ve enzimatik
dedgisiklikler rol alir. Aroma maddeleri veya 6n maddeleri
gida hammaddelerinin Uretimi slresince
hayvansal/bitkisel dokuda dodal olarak olusmakta,
Uretimi sliresince Uriine uygulanan islemlerde olugsmakta
veya gida maddesine ilave edilmektedir (Mistry ve ark.
1997, Wright 1997, Linford 2000, Giese 2003).

Lezzet, gida maddesinin tat, koku ve ayrica agizda
bulunan tekstiir ve sicaklik algilayicilaryla hissedilen
duyularin tamami olarak tanimlanmaktadir. Bir diger
ifadeyle lezzet; bir gida maddesinin tiiketimi sirasinda
gorindsi, rengi, kokusu, tadi, aromasi, sicaklidi,
gignenmesi esnasinda ¢ikardigi sesler, gevrekligi,

tekstirii gibi bes duyunun algiladigi duyular bitiiniddr.
Lezzet, genellikle bir gidanin koku, tat ve trigeminal
algilarin birlikte hissedilmesiyle tarif edilmektedir. Tat
sadece dilin hissettigi duyuya verilen isimdir. Tat; tuzlu,
tatli, eksi, aci ve umami olmak lzere bese ayrilmaktadir.
Ayrica dilin yizeyi tekstiir ve sicakligi da algilar. Koku
sadece burun ile hissedilen duyudur. Aroma ise gidanin
tlketilmesi suresince geniz yoluyla buruna ulasan ve
adizla da hissedilen kokudur. Gida maddeleri cignenirken
ylzey alanlar artmakta ve bdylece koku salinimi da
artmaktadir. Bunun yaninda adizda isinan veya soguyan
gidanin sicakhida baglh olarak da koku salinimlari farkhidir.
Tadin birkag his ile ifadesine karsin siradan insanlar bir
kag bin kokuyu tanimlayabilmektedirler(Chang, 1989,
Macleod 1998, Linford 2000, Giese 2003).

Gidalarin duyusal kalitesi (izerinde de koku ve aroma
hissinin gok bilytik énemi vardir. Bu nedenle tiketicilerin
gida secimleri Gzerinde en etkili faktorlerin basinda
gidanin aromasi ve diger ozellikleri gelmektedir (Chang
ve ark. 1977). Gida maddelerinden buharlasan ugucu
bilesikler {riintn bilesimini, kalite ve givenlidini tespit
etmek (zere analiz edilmektedir (Cadwallader ve
Macleod 1998). Bu nedenlerle aroma (izerinde
yogunlasan ilgi aromanin cihazlarla nasil 6lgilebilecedi
sorusunu giindeme getirmistir.

Gida maddelerindeki ugucu aroma maddeleri yaygin
olarak gaz kromatografisi kullanilarak analiz
edilmektedir. Genellikle gidalardaki aroma maddeleri
ppm ve daha dislik konsantrasyonlarda bulunmakta ve
analiz oncesi ornedin ekstraksiyonu, saflastiriimasi ve
konsantre edilmesi gibi bir gok asamayi gerektiren 6n
hazirlama islemleri gerektirmektedir (Ayhan ve Dos
2004). Ancak bu islemler kendine has bazi zorluklari
vardir. Bu zorluklari agagidaki gibi siralamak miimkiindir
(Chang ve ark. 1977, Blank 1997, Parliment 1997, Wright
1997, Giese 2003).

o Laboratuar cihazlar insan duyulari kadar hassas
degildir. Herhangi bir kokunun 8 molekil ile
hissedilebildigi ve 40 molekill ile tarif edilebilen bir koku
haline geldigi bildirilmistir. Yapilan deneysel galismalarla
siradan bir insanin yaklasik 10" molekilli tespit
edebilecedi hesaplanmistir.

. Koku bilesenlerinin gidanin butiin kdtlesine
dagilmis olmasi ve aroma bilesenlerinin gidadaki diistik
konsantrasyonu ekstraksiyonu giiglestirmekte ve analiz



zorlasmaktadir. Gida maddelerinin igerdikleri
proteinler, karbonhidratlar, yaglar ve su aroma
maddelerini kendi vyapilarina hapsederek,
onlarin ekstraksiyonunu giiglestirir.

e Kokuyu olusturan bilesenlerin bir gok farkl
kimyasal sinifi olusturmasidir(Alkoller, aldehitler,
asitler, ketonlar, aminler, heterosiklikler,
aromatikler, gazlar, apolarlar, polarlar gibi). Koku
bir tek kimyasal guruba ait olmadid icin her bir
gurubun ekstraksiyonu zorluklar yaratmaktadir.

e Ugucu bilesenlerin farkli kaynama noktalarina
sahip olmalaridr.

e Aroma maddeleri genellikle pH ve sicakliga karsi
stabil degildirler.

e Bir gidanin kokusunu olusturan ugucu bilesikler
birkac ylizden binlere ulasan sayida
olabilmektedir. Zaten koku tanimi ancak bu
bilylk sayllardaki ugucu bilesenlerin 6zel
karisimlari seklinde hissedilmektedirler.
Herhangi bir gida orneginin ucgucu bilesik
ierigini olusturan kimyasallarin birinin bile
degistirilmesi orijinal kokuyu bozabilmektedir.

e Koku bilesenleri ekstrakte edilip, kosantre edilip,
analiz edilmis olsalar bile bulgular kimyasal
bilesiklerin dedektérde verdigi elektrik
sinyallerinden ibarettir. Kokunun neye
benzedidi, hosa gidip gitmedigi ve sayilabilecek
daha bir cok sorunun cevabi yine insan
duyularina kalmaktadir.

e Kokunun bir diger o6zelligi stabil olmayisidir.

Cesitli etkilerle gergeklesen kimyasal
reaksiyonlarin ilk etkiledigi 6zellik koku olup
Uretimin ve depolamanin dedisik
basamaklarinda farkli 6zellikler géstermektedir.

Aroma analizlerinde tercih edilecek analiz yontemi
seciminde asadidaki unsurlar g6z oniinde tutulmalidir
(Pollien ve Chaintreau, 1997, Linford 2000, Giese 2003);

1. Ornek matriksi: gaz, sivi, kati

2. Analizigin gerekli 6rnek miktari

3. Ugucularin &rnek matriksinde dadiimi ve
konsantrasyonlar

Dedektoriin duyarlik limitleri

Ornekteki su miktari

Kullanilacak géziicller veya tasiyici gazlar

Analiz edilecek bilesiklerin termal kararliligi
Ornekteki ugucu ve yari ugucularin siralamasi

. Analiz edilecek 6rnek sayisi ve analiz licretleri
10. Ornek hazirlama siiresi

11. Atiklar

12. Ekstrakte edilecek aroma maddesi/lerinin
ornekteki konsantrasyonu
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Aroma analizlerinde o6rnedin ve tercih edilen aroma
ekstraksiyon tekniginin ozellikleri birlikte dederlen-
dirilmelidir. Cizelge 1'de yaygin olarak kullanilan aroma
ekstraksiyon tekniklerinin bazi &zellikleri karsilas-
tinlmigtir (Manura 1999).

Cizelge 1. Farkli aroma analiz ydontemlerinin karsilastirimasi (Manura 1999)

Yontemler Ornek Ornek Duyarlik | Sicakhik arahg: Ornek
miktari (g) (°C) hazrrlama

siiresi

Tepe boslugu S, Kati 0.1-10 ppm -100 & +100 5-10

Termal desorpsiyon | Gaz, Siv, 5-1000 ppb 0 & +200 10-30

Kati

Katifaz Gaz ,Swv 0.1-10 ppt 0 & +200 5-15

mikroeksraksiyon

Coziicu S, Kati 0.1-10 ppb 0 & +400 30+

ekstraksiyonu

Dogrudan termal Kati 0.1-1 ppb -100 & +400 1-2

desorpsiyon

2. AROMA EKSTRAKSIYON TEKNIKLERI

2.1. Coziicii Destilasyon ve Ekstraksiyon
Teknikleri

2.1.1. Sivilarin Dogrudan Coziicii Ekstraksiyonu

Sivi gidalardaki aroma maddelerinin ekstraksiyonunda
en vyaygin kullanilan ¢ozlicller, dietil eter, dietil
eter/pentan karnsimlari, hidrokarbonlar, freonlar ve
metilen klorirdir (Manura ve Overton 2000). Bu
yontemde belirli miktarda 6rnek bu ¢oziicillerin uygun
olani ile muamele edilmekte ve bir ayirma hunisi ile fazlar
ayrilmaktadir. Coziicii fazinda kalan az miktarda suyun
uzaklastinlmasi igin bir miktar sodyum veya magnezyum

silfat kullanilarak 6rnek kurutulmaktadir (Giese 2003).

2.1.2. Buhar Destilasyonu ve Codziicii
Ekstraksiyonu

Aroma maddeleri analiz edilecek 6rnede buhar
uygulamasi sonucu elde edilen buharin yogunlastiriimasi
ve ¢oziicli ekstraksiyonundan olusan bir ydntemdir. Ucuz

olmasinin yaninda basit olusu ve tekrar edilebilirligi gibi

avantaijlari vardir. Buhar destilasyonu, uguculugu disik
ve suda gozlinmeyen aroma maddelerinin ayriimasinda
cok iyi sonuglar vermektedir. Buhar ekstraksiyonu
sistemi kaynama noktasi 100°C'nin altindaki ucucu
bilesenlerin analizi icin uygundur (Shultz ve ark. 1977,
Manura ve Overton 2000, Manura 1995).

v AKADEMIK GIDA DERGISI
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2.1.3. Dogrudan Buhar Destilasyonu

Ornek, su ile iyice karistirilip bir balona alinmakta ve
balon igerigi 1sitilarak ve buhar ile ugucu bilesenler
ayrilmaktadir. Isitma slresince ani kaynamalara ve
kopiklenmeye engel olmak icin sicaklik kademe
kademe arttinlmali, tercihen karistirici kullaniimalidir.
Buhar bir sodutucu kullanilarak yogunlastiriip elde
edilen sivi, bir 6rnek toplama haznesine alinmaktadir.
Sogutucu sicakligi ne kadar disik olursa kayip da o
kadar az olur. Sicaklikla birlikte bozulma ihtimali olan
bilegenlerin ekstraksiyonunda vakum uygulanarak daha
distk sicakliklarda buhar destilasyonu yapilmalidir
(Manura ve Overton 2000, Wilkes ve ark. 2000).

2.1.4. Dolayli Buhar Destilasyonu

Bu metotta Ornede piskirtiilen buhar Ornekten
buharlasan ugucularla birlikte sogutucuya iletilmekte ve
yine birlikte yogunlasmaktadir. Ucucularla yikli
buharda farkli sicakliklarda ki sogutucularla ugucu
ornedi fraksiyonlarina ayrilabilmektedir. Bu yéntem
dogrudan destilasyon metodundan bir cok avantaij
vardir. Ornek sicaklia maruz kalmadidi igin
uguculardaki bozulma oldukca az veya hig

“arbondcksn aseton
Yoguniagteol

gerceklesmez. Bununla birlikte dogrudan destilasyona
gore daha hizli ve kolaydir (Chang ve ark. 1977, Manura
ve Overton 2000).

2.1.5. Es Zamanh
Ekstraksiyonu

Buhar Destilasyonu /

Aroma analizlerinde en yaygin kullanilan ve en kolay
teknik es zamanh buhar destilasyonu/ekstraksiyonu
(Simultaneous Steam Distillation/Extraction SDE)
yontemidir. Bu yéntemde kullanilan diizenekte (Lickens-
Nickerson Diizenegi) destilatin toplandi§i haznede
ucucular ve c¢ozici bulunur (Sekil 1). Ucguculann
toplandigi haznenin (st kisminda ¢oziici ve aroma
maddeleri yogunlasmakta ve yine bir diger badlantiyla
¢Ozlicli ve aroma maddeleri ¢6ziicli tankina alinmaktadir
(Changve ark. 1977, Wilkes ve ark, 2000).

Lickens-Nickerson diizenedinde gergeklestirilen
degdisikliklerle cok farkh ozelliklerde dizenekler
yapilmistir. Buhar kaynagini 6rnekten ayirarak dolayli es
zamanl buhar destilasyonu/ekstraksiyonu diizenegi
veya vakum kullanilarak vakumlu es zamanh buhar
destilasyonu/ekstraksiyonu diizenekleri yapilmistir.

Sekil 1. Lickens-Nickerson diizenegi ve dedisik basliklar (Parliment 1997)

2.1.6. Karbondioksit ve Azot Destilasyonu

Bitlin buhar destilasyon ekstraksiyon tekniklerinde

buhar yerine azot veya karbondioksit kullanilarak
destilasyon gergeklestirilir (Sekil 2 ve 3) (Parliment
1997).
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Sekil 3. Karbondioksit veya azot destilasyon diizenegi (Chang ve ark. 1977, Wilkes ve ark. 2000).

2.2. Tepe Boslugu Teknikleri

Aroma bilesenleri gida matriksinden ayrilimakta ve
havada c¢ozlilmektedir. Bu ybdntem havayla birlikte
¢cozilmiis aroma maddeleri 6rnedi olusturmaktadr.
Analiz edilecek gida maddesi kapali bir kapta belirli bir
sicaklikta belirli bir siire tutulduktan sonra, kabin igindeki
havanin gaz kromatografisi ile analiz edilmesine

dayanmaktadir (Sekil 4) (Wampler 1997).

Tepe boslugu 6rneklemesi statik tepe boslugu, dinamik
tepe boslugu ve saflastirma ve yakalama (purge and
trap) olarak Gce ayrilmaktadir. Her (ic ydnteminde temel
prensibi kokulu maddeleri gidadan buharlasmasina
dayanmaktadir (Manura ve Overton 1999).
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Sekil 4. Tepe boslugu sistemi (Wampler 1997, Linford 2000).

2.2.1. Statik Tepe Boslugu

Herhangi bir gida maddesi sizdirmaz bir kaba konulup bir
siire beklendiginde gida kompleksini olusturan
bilesenler buhar basinclarina bagh olarak kabin
icerisindeki havaya vyayilacaktir. Kullanilan 6rnegin
miktari, bilesenlerin uguculugu, kabin hacmi, sicaklik ve
stire gibi bir gok etkene baghdir. Bununla birlikte gida
maddesindeki aroma maddelerinin konsantrasyonu,
dagilimi ve gesidi de 6nem tasimaktadir. Denge halinde
kabin igerisindeki havada bulunan ugucu madde miktari
(Ape bosuse), kaptaki toplam ugucu madde miktarindan
(Agpem) gida kalan ucugu madde miktarinin (A,,..)
gikariimasiyla bulunabilir (Wampler 1997).

Atepe boslugu =Atoplam - Amatriks

Buradan etkinlik hesap edilecek olursa

KA= Atepe bosluzju/ Amatriks

Gaz kromatodrafisine enjekte edilecek madde miktari
(Acrerson) Ornegin konuldugu kabin hacmine (V;) ve
bosluga, siringa hacmine (V) ve ucucu A maddesinin
tamamina (A,) baghdir.

A= (V./ Vi) XA,

'enjeksiyon
Buradan enjekte edilecek a maddesi miktari (A)
A= (A A)X(V,/ V)

2.2.1.1. Statik Tepe Boslugu'nun Avantajlar

Tepe boslugu tekniklerinin uygulandigi GC sistemlerinin
biylk bir kisminda enjeksiyon portu otomatik
sistemlerle desteklenmistir. Bu durum piklerin alikonma
slresinin standart hale getirmektedir. Statik tepe
boslugu sisteminin en blyik Ustlinliiklerinden birisi de
ilk yatinm maliyetinin yliksek olmasina ragmen &érnek
basina analiz lGcretleri oldukga duigtktir (Wampler 1997,
Linford 2000, Giese 2003).

2.2.1.2, Statik Tepe Boslugu'nun Dezavantajlar

Bu yontemle sadece ¢ok diisiik kaynama noktall bdylece

en ugucu aroma maddeleri analiz edilebilmektedir.
Clinkli gida maddesinin belirli bir siire tutuldugu
sicaklikta gida matriksinin igerisindeki ugucularin
tamami degil sadece en fazla kullanilan sicaklikta
buharlasabilenleri ayrilacaktir. Bu problemin asiimasi
amaciyla érnedin konuldugu sizdirmaz kap genellikle bir
etliviin igerisine yerlestiriimekte ve sicaklik 150°C'ye
kadar arttinimaktadir. Gida matriksi igerisinde ugucularin
buharlasmasi icin gerekli sire icerisinde 6rnegin ugucu
icerigi ve Ozellikle yadlarn okside olmaktadir. Buhar
destilasyonunda kullanilan 100°C'deki birkag saatlik
islemin yerine 150°C daha uzun siirede sliphesiz 6rnegin
ucucu icerigi degisecektir (Manura 1990, Wampler 1997,
Linford 2000, Giese 2003).

2.2.2. Dinamik Tepe Boslugu Teknikleri

Dinamik tepe boslugu diizenedinin tepe boslugu
kisminda tasiyici gaz kullanilarak analitlerin ortamdan
uzaklastirlmasi ve dengenin kurulmasi yerine sirekli
analitlerin gida matriksinde kalan kisminin buhar
basincinin  ylkseltiimesi prensibine dayanmaktadir.
Ornegdin cevresindeki hava siirekli sabit akis hizli tasiyici
gaz ile gaz kromatografisi cihazina veya bir
yodunlastiriclya tasinmaktadir (Sekil 5 ve 6). Bbylece
ornegin cevresindeki atmosferin hacmini artirarak daha
fazla ugucu ayrilmaktadir (Linford 2000).

Ornek

Tasiyici gaz girigi Tasiyici gaz cikigi

Isitici

Tasiyici gaz cikisi
Tasglyici gaz girisi

Isitici

il | :

Sekil 5. Kati rnekler icin dinamik tepe boslugu sistemi
(Wampler 1997



Tepe boslugu dizenedinden ayrilan taslyici gaz ve
¢06zdigli ucgucu bilesenler iki sekilde analize
alinabilmektedir. Bunlardan birisi 6rnek gazin dogrudan
gaz kromatografisi cihazina yonlendirilmesi ve analizin
gergeklestiriimesidir. Bu esnada aktarimin saglandigi
borularda yogusmaya engel olmak igin isitic diizenekler
yerlestiriimektedir (Manura ve Overton 1999).

Taslyic1 gaz girisi Tasiyici gaz gikis!
]

Tagiyici gaz gikigi

|

Poroz kabarcik |
filtresi Eh

Tasiyicrgaz girisi

Sekil 6. Sivi 6rnekler igin dinamik tepe boslugu sistemi
(Wampler 1997)

Tepe boslugu diizeneginden ayrilan taslyicl gaz ve
¢ozdligu ucucu bilesenler alternatif bir yolla icerdigi
ucuculari bir sekilde tutacak bir dizenege
alinabilmektedir. Bu dizeneklerden ilki kriyojenik
tuzaklardir. Bu tuzaklarda sivi azot (kaynama noktasi
196°C) veya karbondioksit (kaynama noktasi 79°C)
kullanilarak tasiyici gazin ¢6zdiigi aroma maddeleri
tutulmaktadir.

Diger tuzak mekanizmasi ise 6rnedin tasindidi tasiyici
gazin kimyasal bir sorbent ile filtre edilmesidir. Bu
amacla bir gok organik bilesik kullanilabilmektedir. Cok
biyik ylizey alanlarina sahip olan sorbent materyalleri
sizdirmaz ve sorbente koku vermeyen ambalajlar ile
satiimaktadir. Belirli siire tasiyici gaz akisina maruz
birakilan sorbent materyali isitildi§i zaman absorbe ettigi
ucucular serbest hale getirmektedir. Cesitli sorbent
materyalleri vardir. Aktif karbon ve gesitli organik
regineler kullanilabilmektedir. Bu amagla son yillarda
yaygin olarak kullanilan ve (niversal sorbent olarak
adlandinlan “Tenax” isitmaya ve tekrar kullaniimaya
uygundur. Ayrica sorbent materyalinin bittin uguculari
secici olmadan yakalayabilmesi de gerekmektedir
(Manura 1990, Wampler 1997, Linford 2000, Manura ve
Overton 1999).

Dinamik tepe boslugu sisteminde kullanilacak olan
ugucu yakalama sistemi segiminde asagidaki kriterler
dikkate alinmalidir (Giese 2003).

. Analitin kimyasal yapisi

o Analitin isiye karsi direnci

o Secilecek sorbentin sorpsiyon ve desorpsiyon
ozellikleri

. Analitin sorbent tizerinde tutulma orani

o Sivi azot ve karbondioksit fiyatlari ve temin
edilebilirligi

o Su buhari gibi kontaminasyon kaynaklarinin
kontrolii

2.3. Dogrudan Termal Desorpsiyon

Dogrudan termal desorpsiyon, ucucularin gida
matriksinden bir taslyici gaz akisi ile alip dogrudan gaz
kromatografisi kolonuna ulastiriimasindan olusan bir
tekniktir (Sekil 7 ve 8). Gida 6rnedinin isitiimasi bu
metotta da ucucu ekstraksiyonunu hizlandirmak igin
kullanilan bir yoldur. Genellikle ugucular kolona
iletilmeden 6nce bir sogutucu tuzakta yogunlastirilarak
taslyict gaz igerisinde ¢6zilmis olan ugucularin
yogunlasmasl sadlanmaktadir (Manura ve Overton
1999, Hartman 2000a, Hartman 2000b).
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Sekil 7. Dogrudan termal desorpsiyon yonteminde
kullanilan tek vana sistemi (Wampler 1997)
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1. Vana

S Ormnek tlpl

2. Vana

_'_—&l
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Split/splitness
enjeksiyon 4\

Sekil 8. Dodruda termal desorpsiyon yonteminde
kullanilan iki vanali sistem (Wampler 1997)

Eksoz

GC kolonu

Bu metodun en 6nemli Gstinligl analizin higbir 6rnek
hazirlama islemine gerek kalmaksizin dogrudan
ugucularin yine hicbir islem gdérmeksizin kolona
alinmasidir (Manura ve Overton 1999). Bunun yaninda
oldukga hizli ve tekrarlanabilirligi yiiksek bir metottur.
Ornek basina diisen analiz lcreti ve ilk yatirm da
disiktir. Ancak sistemde sogutucu icin kullanilan kuru
buz ve sivi azot giderleri yliksektir.
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Sekil 9. Termal desorpsiyon teknidi ile farkli sicakliklarda
fraksiyonlandirma (Manura 1995).

Desorpsiyon sicakliginin farkliigi érnekten ekstrakte
edilen maddelerin miktarina ve cesidine etki etmektedir
(Sekil 9). Ornegin 150°C'luk ilk enjeksiyonda 4 ayri ugucu
bilesen tanimlanabilmistir. Ayni 6rnedin 200°C
desorpsiyon sicakli§inda ise kaynama noktasi en fazla
200°C olan bilesenler goriilebilmektedir. Desorpsiyon
sicakligi  250°C'a yikseltildiinde kromatogramda
kaynama noktasi 200°C'un altinda olan bilesikler ortaya
cikmaktadir. Ornegin 250°C'luk tek enjeksiyonunda ise
daha dnce elde edilen piklerden oldukga farkl sonuglar
elde edilmistir (Manura 1995).

1"
OOC'de soguk tuzak uygulamasi
-1. Aseton
2. 2-metil-propanal
3. Butanal
4. Metilbutenol
5. 3-metilbutanal

12
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kb ||~ i
D o
1 -70 C'de soguk tuzak uygulamasi
12 8. Metilizobutilketon
9. 2-pentenal
10. 1-pentanol
11. Hekzanal
1] 12. 3-hekzanal

L.

Sekil 10. Farkh soguk tuzak sicakliklarinin etkisi (Manura
ve Overton 1999).

Termal desorpsiyon tekniginde kullanilan soguk tuzak
ornekte dislik sicakliklarda buharlasabilen ugucu
bilesenleri yakalamaktadir. Sekil 10'da gorildigi gibi
soguk tuzak sicakligi distiikce kaynama noktasi diisiik
bilesikler de yakalanabilmektedir.

2.4. KATIFAZ MiKRO EKSTRAKSiYON TEKNIGi

Katifaz mikro ekstraksiyon (solid phase micro extraction-
SPME) teknigi ekstraksiyonun veya on konsantrasyon
isleminin olmadidi bir diger tekniktir. SPME teknigi érnek
hazirlama ve ekstrakte ve konsantre etme islemlerini tek
bir basamada indirgeyen hizli, basit ve ekonomik bir

ornek hazirlama teknigidir (Jia ve ark. 1998, Song ve
ark. 1998). Bu teknikte rnegdin konuldugu kap uygun bir
septum ile sizdirmaz bir sekilde kapatiimaktadir (Sekil).
SPME aletinin ignesi ile septum delinerek ignenin
icerisinden kabin igerisine ylizeyi absorber bir materyal
ile kaph olan silika fiber girmekte ve 1 20 dakikalik bir
stire 6rnegin icerisinde kalmaktadir. Silika fiberi kaplayan
absorber bu siireg icerisinde veya Ornedi cevreleyen
bosluktaki uguculari absorbe etmektedir. Daha sonra
SPME aleti alinarak GC cihazinin enjeksiyon blokuna
enjekte edilmektedir (Sekil 11). Enjeksiyon blokunun
sicaklhigi ile daha Once emilen ugucular tekrar
buharlasarak GC kolonuna gegerek analiz islemini
baslatmaktadir (Ayhan ve Dos 2004).

Ekstraksiyon

Ornek tlpiine Enjektoriun ayriimasi
yerlestirme Fiberin

| drnege temasi

Desorpsiyon

Enjektérin
Enjektorun GC'ye ayriimasi

yerlegtiriimesi
Fiberin birakiimasi

;

Sekil 11. sFME eksudaksiyornu

SPME tekniginde, tepe boslugu teknigindeki gibi
icerisinde 6rnek bulunan kabin icerisindeki atmosfere
uygulanabildigi gibi 6zellikle sivi 6rneklerde daldirlarak
ta kullanilabilmektadir (Yang ve Peppard 1984). Tepe
boslugu metodunda oldugu gibi uygulanan sicaklik,
sure, ornek hacmi, calkalama ve karistirma gibi
uygulamalar tutulan aroma maddesi miktarini
etkilemekle beraber kullanilan fiber tipi ekstraksiyonu



istenilen bilesigin yakalanabilmesi bakimindan ¢ok
Onemlidir (Zhang ve ark. 1994).
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