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UFLC-FD Metodu ile Kayis1 Cekirdeginde Aflatoksin Tayini ve Laboratuvar I¢ci Metot
Validasyonu

Yilmaz UGURY, Rukiye YAMAN?

OZET: Mevcut galismada kayis1 cekirdegi ve yer fistig1 drneklerinde aflatoksin varligi incelenmis ve
uygulanan metodun laboratuvar i¢i validasyonu iki analist tarafindan gergeklestirilmistir. Kayisi
cekirdegi ornekleri Malatya ilinde kayisi ticareti yapilan Sire Pazari’ndan, yer fistig1 6rnekleri ise yine
ayni ildeki bazi kuruyemisgilerden temin edilmistir. Association of Official Analytical Chemists
(AOAC)’nin 991.31 nolu metodu ile floresans dedektorlii ultra hizli sivi kromatografisi (UFLC-FD)
sisteminde analizler gergeklestirilmistir. Kayis1 ¢ekirdegi O6rneklerinden bir tanesinde aflatoksin Bi
1.250+0.081 pg kg ve toplam aflatoksin 1.401+0.097 ug kg™ olarak dlgiiliirken diger kayis1 ¢ekirdegi
ve yer fistig1 orneklerinde aflatoksin tespit edilememistir. Analitik calismalar sonucunda aflatoksin
standardinin UFLC-FD sisteminde lineer dl¢iim araligi 0.08 — 2.5 pg kg, aflatoksin B1 ve toplam
aflatoksin i¢in LOD degerleri sirastyla 0.036 ve 00.120 pg kg™, LOQ degerleri ise 0.084 ve 0.280 pug
kg olarak belirlenmistir.

Anahtar Kelimeler: Aflatoksin, kayisi ¢ekirdegi, metot validasyonu, yer fistigi, ultra hizli sivi
kromatografisi

Determination of Aflatoxin in Apricot Kernel with UFLC-FD Method and In-Laboratory
Method Validation

ABSTRACT: In the present study, the presence of aflatoxin in the apricot kernel and peanut samples
was investigated, and in-laboratory validation of the applied method was performed by two analysts.
Apricot kernel samples were procured from Sire Pazari, where apricots were traded in Malatya
province, and peanut samples were provided from dried nut shops in the same province. Analyzes
were carried out in the ultra-fast liquid chromatography (UFLC-FD) system with fluorescence detector
using method no. 991.31 of the Association of Official Analytical Chemists (AOAC). In one of the
apricot kernel samples, aflatoxin B: and total aflatoxin were measured as 1.250+0.081 and
1.401+0.097 ug kg™, respectively, while aflatoxin wasn't detected in the other apricot kernel and
peanut samples. As a result of the analytical studies, the linear measurement range of the aflatoxin
standard in the UFLC-FD system was determined as 0.08 — 2.5 pg kg, the LOD values for aflatoxin
B1 and total aflatoxin were 0.036 and 00.120 pg kg™, and the LOQ values were 0.084 and 0.280 pg kg’
! respectively.
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GIRIS

Aflatoksinler genellikle Aspergillus cinsi igerisinde yer alan Aspergillus flavus ve Aspergillus
parasiticus tiirii kiifler tarafindan iretilen ve insan sagligini tehdit eden farkli fraksiyonlar1 olan bir
mikotoksin gurubudur. Birgok tarimsal veya hayvansal iirlinde hasat, nakliye, depolama ve isleme
siireclerinde kiif kontaminasyonu ya da uygun olmayan muhafaza kosullarina bagli olarak
aflatoksinlere rastlanabilmektedir. Kanserojen ve teratojen ozelliklerinin yanisira immiin sistemi
baskilamasi, karaciger, bagirsak ve bobreklerde bazi hastaliklara yol agmasi, bu toksin {izerine
arastirmacilarin yogunlasmasina ve iilkelerin bazi yasal diizenlemeler yapmasina neden olmustur (Agu
ve Ocak, 2019; Hepsag, 2020). Aflatoksinlerin saglik tizerinde olusturdugu risklere ilaveten ekonomik
kayiplara da neden oldugu bilinmektedir. Ciinkii aflatoksin igeren gidalarin hem i¢ pazarda tiiketimi
hem de dis pazarlara ihracatt miimkiin olmamaktadir. Limitlerin {izerinde aflatoksin iceren gidalar
dogrudan imha edilmektedir. Kontrol mekanizmalarinin zayif isledigi iilkelerde ise bu iirlinler i¢
piyasada tiiketime sunularak insan sagligi tehlikeye atilmaktadir (Karapinar, 2013). Bircok iilke,
gidalarda bulunabilecek mikotoksin diizeyleri igin limitler belirlemis ve bunu siki bir sekilde kontrol
etmektedir. Bu baglamda iilkemizde dogrudan tiiketime sunulmayan sert kabuklu meyvelerde
maksimum diizeyde bulunabilecek toplam aflatoksin miktar1 15 pg kg? olarak belirlenmis olmakla
beraber; dogrudan tiikketime sunulan kayis1 c¢ekirdegi, antepfistifi, badem ve findik gibi gidalarda
toplam aflatoksin limiti 10 pg kg*’dir (Anonim, 2011).

Kayisi; sert kabuklu g¢ekirdegi ile meyvesi taze ve kuru olarak tiiketilen bir bitkidir. Meyve
cekirdek i¢i geside bagli olarak aci1 veya tatli olabilmektedir. Malatya’da sehrin ekonomisine dnemli
katkilar1 olan ve yaygin olarak yetistiriciligi yapilan Hacihaliloglu ¢esidinin meyvelerine ait tohumlar
tathdir ve gerez olarak tiiketilmektedir (Ugur ve Erdogan, 2021). Literatiirde findik (Simsek ve ark.,
2002; Alug ve Alug, 2003; Ozcakmak ve Dervisoglu, 2007), fistik (Bircan ve ark., 2008; Okello ve
ark., 2010; Sedefoglu, 2013; Lavkor ve Bigici, 2015), badem (Bruce ve ark., 2003; Giirses ve Erdogan,
2004; Giirses, 2007) ve ceviz (Bruce ve ark., 2003; Giirses, 2007; Ciice, 2019) gibi ¢erez olarak
tiikketilen kabuklu tohumlarda aflatoksin varligini arastiran bir¢cok calisma mevcut iken kayisi ¢ekirdegi
ile ilgili ¢calismalar sinirhdir.

En yaygin bilinen aflatoksin tiirleri B1, B2, G1, G2, M1 ve M2 dir. Gidalarda en sik bulunan ve
saglik agisindan en riskli olani aflatoksin Bi’dir. Gida oOrneklerinde aflatoksin analizi sonuglari
cogunlukla aflatoksin By ve toplam aflatoksin olarak verilmektedir. Aflatoksin analizinde; Elisa,
yiiksek basingli s1vi kromatografisi gaz kromatografisi ve sivi/gaz kromatografisi kiitle spektrometresi
gibi yontemler kullanilmaktadir. Gidalar aflatoksini eser diizeyde igerdiklerinden immiino affinite
kolonlar (IAK) kullanilarak 6n deristirme yapilmakta ve sonra tayin gerceklestirilmektedir (Orug,
2005).

Tiiketici sagligint korumayr amaglayan gida giivenligi; gidalarda olast risk ve tehlikelerin
giderilmesini ve/veya azaltilmasim1 kapsar. Gida kontrolii ve laboratuvar hizmetleri bu kapsamin
onemli parcalaridir. Gida analizlerinde sonuclarin giivenilirligi, uygulanan metodun gegerli
kilinmasiyla yani metot validasyonuyla yakindan iligkilidir. Metot validasyonu; bir analiz metodunun
dogru olarak uygulanabilmesini saglamak, dogru olarak kullanildigin1 belgelemek ve O6lgiim
sonuglarmin dogruluk ve kesinlik degerlerini ortaya koymak amaciyla yapilmaktadir. Bir metodun bir
laboratuvarda ilk defa uygulanmasi ve kullanilan metodun revizyonu ya da farkli cihaz veya kisiler
tarafindan uygulanmasi gibi durumlarda yapilmaktadir. Bu amagla kantitatif analizlerde lineer 6lgiim
araligi, kesinlik, dogruluk, geri alma, Ol¢iim ve tayin limitleri gibi parametreler test edilmektedir
(Bayrag ve Camizci, 2020; Hepsag, 2020).
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Bu calismada kayis1 ¢ekirdegi i¢i ve yer fistiginda aflatoksin Bjp ile toplam aflatoksin
(B1+B2+G1+G2)’in  kantitatif tayini i¢in iki analist tarafindan UFLC-FD sistemi kullanilarak
AOAC’nin 991.31 nolu metodunun laboratuvar i¢i validasyon ¢aligmasi yapilmistir.

MATERYAL ve METOT

Calismanin materyalini olusturan kayisi ¢ekirdegi i¢i ve yer fistigi numuneleri Malatya ilinde
kuruyemis ticareti yapan firmalardan temin edilmistir. Numuneler blender yardimiyla homojenize
edildikten sonra analize tabi tutulmustur. Calismada aflatoksin standardi (Aflatoxin mix 4 solution,
Supelco, Sigma Aldrich), metanol (Merck), KBr (Merck), NaCl, HNOs3, ultra saf su (Millipore Direct-
Q 3 UV-R) ve PBS (phosphate-buffered saline) (Sigma Aldrich) reaktif ve kimyasallar1 kullanilmistir.

Numunenin Hazirlanmasi

50 g homojenize edilmis o6rnek, 4 g NaCI ve 100 mL ultra saf su karisim1 blenderde 1 dk siireyle
karistirildiktan sonra ortama 150 mL metanol ilave edilerek 2 dak siireyle yiiksek hizda tekrar
karistirllmistir. Stizme islemi yapilarak siiziintiiden alinan 5 mL karisim, 15 mL PBS ¢ozeltisi ile
seyreltilmistir. Ekstraktin 6n deristirme ve temizlik islemleri i¢in IAK (Aflatest, Vicam) kolon 10 mL
PBS ¢ozeltisi ile sartlandirilmis, ardindan seyreltilmis siiziintii 3 mL dk™ hizla kolondan gegirilmistir.
Yikama ve kurutmayi takiben sirasiyla 1 mL metanol ve 1 mL ultra saf su ile aflatoksinler eliie
edilerek viale alinmig ve UFLC-FD sistemine enjekte edilmistir.

UFLC-FD kosullar:

Analizlerde DGU-20A vakum degazori, 20 ADXR solvent pompasi, RF-20A floresans
dedektorii ve kolon firimi kombinasyonundan olusan Shimadzu (Shimadzu Technologies, Kyoto,
Japan) marka UFLC-FD sistemi kullanilmistir. Ayirma islemi ODS-3 (250x4.6 mm, Inertsil) Sum
gozenek capli kolonda gerceklestirilmistir. Mobil faz, ultra saf su ve metanol (50/50 v/v) karisimina
119 mg KBr L ve 100 uL HNO3 L eklenerek hazirlanmistir. Aflatoksin tiirevlendirme islemi igin
kolon ve dedektor arasina tlirevlendirme tinitesi (KOBRA CELL, r-biopharm) monte edilmistir.
Dedektor eksitasyon dalga boyu 360 nm, emisyon dalga boyu 430 nm, kolon sicakligi 30°C, pompa
akis hizi 1 mL dak™ ve enjeksiyon hacmi 100 pL olarak ayarlanmustir.

Metot validasyonu

Bu kapsamda tayin limiti (LOD), 6l¢lim limiti (LOQ) ve lineer Ol¢lim araligi belirlenmistir.
Ayrica iki analist tarafindan aflatoksin igermeyen kayisi ¢ekirdegi i¢i ve yer fistigi 6rneklerine son
derisimi 0.6 ve 1.5 pug L™ olacak sekilde standart ekleme yapilarak kesinlik parametrelerinden
tekrarlanabilirlik, tekrarlanabilirlik limiti, tekrar dretilebilirlik, tekrar iretilebilirlik limiti; dogruluk
parametrelerinden % hata ve geri kazanim ¢aligsmalar1 yapilmastir.

BULGULAR VE TARTISMA

Tayin limiti (LOD) ve Olglim limiti (LOQ) calismasi i¢in cihazda okunabilen en diisiik
konsantrasyonlarin en az 3 kat1 konsantrasyonda (0.1 ppb) ¢alisma standard: hazirlanarak 8 kez UFLC
cihazina enjekte edilmistir. LOD=3x standart sapma (ss) ve LOQ=10xstandart sapma formiillerine
gore hesaplamalar yapilarak sonuglar ¢izelge 1°de sunulmustur. Lineer 6l¢iim araligini belirlemek igin
0.08-2.5 pg L? derisim araliginda 6 farkli konsantrasyonda standartlar hazirlanarak kalibrasyon
grafikleri olusturulmustur (Sekil 1). Aflatoksin Bi, B2, G1 ve G2 i¢in olusturulan kalibrasyon
egrilerinde korelasyon katsayisi (R? degerleri sirasiyla 0.9965, 0.9988, 0.9993 ve 0.9996 olarak
belirlenmistir. Kalibrasyon egrilerinin lineer olmasi yani analit miktar1 ile cihaz yanitinin orantili
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olmasi ve R? degerinin 0.99’dan biiyiik olmasi istenir. Mevcut ¢alismada secilen derisim araliklari ile
olusturulan kalibrasyon egrilerinin R? degerleri 0.99’dan biiyiiktiir.

Cizelge 1. Aflatoksin By, Bz, G1, G ve TA igin LOD ve LOQ degerleri (ug L)

AnalizNo Aflatoksin B Aflatoksin B> Aflatoksin G1 Aflatoksin G2 TA*
1 0.119 0.115 0.128 0.084 0.446
2 0.124 0.117 0.133 0.122 0.496
3 0.114 0.114 0.116 0.117 0.461
4 0.109 0.115 0.123 0.12 0.467
5 0.107 0.107 0.111 0.106 0.431
6 0.104 0.107 0.116 0.115 0.442
7 0.105 0.1 0.106 0.101 0.412
8 0.104 0.102 0.103 0.108 0.417
ORT 0.109 0.117 0.110 0.111 0.447
SD 0.012 0.010 0.007 0.008 0.028
LOD 0.036 0.030 0.021 0.024 0.084
LOQ 0.120 0.100 0.070 0.080 0.280
*Toplam aflatoksin (TA): B1+B,+G;+G;
Aflatoksin B, Aflatoksin B,
300 - 450
o 250 375
3 _ i > y =176.86x - 9.0616
T 200 4 :;3140’(_99%;204 2 300 R*=0.9988
g 150 = 225
<L ] T "
= 100 - 150
50 S 75
o =" o L
0 0.5 1 1.5 2 2.5 0 0.5 1 1.5 2 2.5
Standart derisimleri (ug L) Standart derisimleri (ug L)
Aflatoksin G, Aflatoksin G,
162 . 168
3 135 y = 62.349x - 3.8796 3 140 y =67.228x - 3.5065
+ 108 R® = 0.9993 > 112 R*=0.9996
§ 81 . = 84 -
< =
< 54 L 56
o =
27 - 28
0 - a 0 - n
0 0.5 1 1.5 2 2.5 0 0.5 1 1.5 2 2.

Standart derisimleri (ua L-1) Standart derisimleri fua L-1)

Sekil 1. Aflatoksin (B, Bz, G1, G2) kalibrasyon grafikleri

Kesinlik, ayni sartlarda birden fazla Gl¢lim sonuglarinin birbirlerine yakinhiginin ifadesidir.
Tekrarlanabilirlik ve tekrar iiretilebilirlik bilesenlerini iceren kesinlik parametresi icin yapilan
Olglimlerin standart sapma (SD) ve relatif standart sapma (RSD) degerleri hesaplanir. Genel olarak
RSD degerinin < 0.20 olmast beklenir (18). Mevcut calismada kesinlik parametrelerinden
tekrarlanabilirlik i¢in iki analist tarafindan iki ayr1 6rnekte 0.6 ve 1.5 pg L™ derisimlerinde her biri 8
adet olmak iizere toplam 64 adet geri alma ¢alismasi yapilmis ve sonuglar [ortalama (ORT), SD ve
RSD] Cizelge 2’de verilmistir. Tekrarlanabilirlik limiti (r) ise, Esitlik 1’den yararlanilarak her iki
analist i¢in ayr1 ayr1 hesaplanmustir (Cizelge 2).

r=2.8xSD 1)

Tekrar {iretilebilirlik ¢aligmasinda iki analist tarafindan iki ayr1 6rnekte 0.6 ve 1.5 ng L-1
derisimlerinde her biri 8 adet olmak iizere toplam 64 adet geri alma ¢aligmas1 yapilmis ve sonuglar
(ORT, SD, RSD, SDbirlesik ve RSDbirlesik) Cizelge 3’de verilmistir. Tekrar iiretilebilirlik limiti (R),
Esitlik 2’ye gore her bir aflatoksin i¢in ayr1 ayr1 hesaplanmistir (Cizelge 3).

Iki farkli derisimde ve iki ayri analist tarafindan yapilan tekrarlanabilirlik ve tekrar
iiretilebilirlik ¢calismalarinda yapilan 6lglimlerden hesaplanan RSD degerleri kabul edilebilir en yiiksek
limit olan 0.20 degerinden kiigiiktiir (Cizelge 2, 3).

R=2.8xSDbirlesik @)
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Cizelge 2. Aflatoksin By, By, G1, G2 ve TA i¢in tekrarlanabilirlik verileri

1.Analist
Kayisi Cekirdegi
0.6 15
B1 B2 G1 G2 TA B1 B2 G1 G2 TA
ORT 0.548 0.581 0.554 0.553 2.235 1.399 1.487 1.399 1.325 5.610
SD 0.033 0.036 0.036 0.029 0.121 0.097 0.096 0.104 0.094 0.360
RSD 0.060 0.061 0.064 0.053 0.054 0.069 0.064 0.074 0.071 0.064
Horwitz 49.00 48.57 48,92 48.94 39.69 42.58 42.19 42.58 42.92 3457
Tekrarlanabilirlik limiti (r) 0.092 0.100 0.099 0.082 0.338 0.271 0.268 0.292 0.264 1.008
Yerfistig1
ORT 0.401 0.463 0.422 0.420 1.706 0.929 1.303 1.142 1.238 4.613
SD 0.044 0.048 0.047 0.055 0.180 0.060 0.091 0.088 0.092 0.305
RSD 0.111 0.103 0.112 0.131 0.105 0.064 0.070 0.077 0.074 0.066
Horwitz 51.35 50.26 50.96 50.99 41.33 45.27 43.03 43.89 43.41 35.60
Tekrarlanabilirlik limiti (r) 0.124 0.134 0.133 0.154 0.503 0.167 0.254 0.246 0.257 0.853
2.Analist
Kayis1 Cekirdegi
ORT 0.456 0.523 0.499 0.521 1.999 1.360 1.462 1.383 1.278 5.483
SD 0.033 0.031 0.032 0.025 0.109 0.103 0.083 0.095 0.084 0.335
RSD 0.073 0.059 0.065 0.048 0.055 0.076 0.057 0.068 0.066 0.061
Horwitz 50.37 49.35 49.69 49.37 40.36 42.76 42.29 42.65 43.16 34.69
Tekrarlanabilirlik limiti (r) 0.093 0.086 0.091 0.071 0.305 0.290 0.233 0.265 0.236 0.938
Yerfistig1
ORT 0.443 0.507 0.476 0.493 1.919 1.074 1.142 1.117 1.056 4.255
SD 0.046 0.052 0.051 0.055 0.190 0.033 0.059 0.057 0.053 0.476
RSD 0.104 0.102 0.107 0.112 0.099 0.031 0.051 0.051 0.051 0.112
Horwitz 50.59 49.58 50.05 49.79 40.60 44.30 43.89 44.04 44.41 36.03
Tekrarlanabilirlik limiti (r) 0.129 0.145 0.142 0.155 0.531 0.092 0.164 0.158 0.149 1.332
Cizelge 3. Aflatoksin By, Bz, G1, G2 ve TA i¢in tekrar iretilebilirlik verileri
B1 B2
Kayis1 Cekirdegi Yer Fistig1 Kayis1 Cekirdegi Yer Fistig1
0.6 15 0.6 15 15 0.6 15
ORT 0.573 1.287 0.613 1.288 0.556 1.270 0.591 1.288
SD 0.100 0.216 0.090 0.126 0.093 0.187 0.102 0.149
RSD 0.174 0.168 0.147 0.098 0.167 0.147 0.173 0.115
Horwitz 48.68 43.11 48.18 43.11 48.90 43.20 48.45 43.11
SDpirlesik 0.142 0.138
RSDbirlesik 0.150 0.152
Tekrar
iiretilebilirlik limiti 0.398 0.386
G1 G2
ORT 0.578 1.291 0.602 1.295 0.510 1.185 0.566 1.217
SD 0.087 0.208 0.104 0.151 0.074 0.173 0.086 0.149
RSD 0.150 0.161 0.172 0.117 0.146 0.146 0.151 0.123
Horwitz 48.61 43.09 48.32 43.07 49.53 43.65 48.76 43.47
SDbirIesik 0.145 0.127
RSDbirlesik 0.152 0.142
Tekrar
iiretilebilirlik limiti 0.407 0.357
TA
ORT 2.218 5.033 2.372 5.089
SD 0.350 0.768 0.371 0.546
RSD 0.158 0.153 0.157 0.107
Horwitz 39.73 35.14 39.33 35.08
SDbirIe;ik 0.536
RSDpirlesik 0.145
Tekrar 1.500

iiretilebilirlik limiti

Dogruluk i¢in gergeklik (bias) calismasi, geri alma ile yapilmistir. Geri alma i¢in iki analist
tarafindan, iki ayr1 6rnekte, her biri 8 adet olmak iizere 0.6 ve 1.5 pg L™ derisimlerinde toplam 64 adet
geri alma ¢aligmasi yapilmistir. Esitlik 3’e gore hesaplanan % Hata sonuglar1 Cizelge 4’te verilmistir.
% Hata (Bias) = [(Xp — X7) / X1] x 100
Xp: Teorik deger, Xt: Deneysel deger

©)
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Cizelge 4. Aflatoksin Bi, By, G1, G, ve TA i¢in % Hata verileri

0.6 15
B1 B: G G2 TA B1 B2 G1 G2 TA
XTtoorm 0553 0.569 0.527 0.530 2.179 1.389 1.392 1.307 1.2605 5.349
Xp 0.6 0.6 0.6 0.6 2.4 15 15 15 15 6.0
% Hata 8530 5464 13.805 13.132 10.126 7.96 7.744 14.790 19.003 12.175

Geri alma caligmasinda iki analist tarafindan standart eklenmis Ornekler ile iki ayr1 derisimde
toplam 32 adet geri kazanim g¢alismasi yapilmis ve sonuglarin ortalamasi (ORT) ile standart sapmalari
(SD) Cizelge 5’da verilmistir.

Cizelge 5. Aflatoksin Bi, By, G1, G2 ve TA i¢in geri alma verileri

1.Analist
1.25 15
B1 B: G G2 TA B1 B2 G G2 TA
ORT 93.354 93245 94294 82.754 90.912 103.696 103.125 104.963 96.796 102.145
SD 7.752 7.545 9.218 7.963 8.060 6.994 7.464 8.831 7.107 7.509
2.Analist
ORT 92,709 92313 88.804 79.110 88.234  98.408 99.309  100.517 88.347 96.645
SD 3.193 2.175 3.324 1.572 2.344 9.613 9.333 8.918 6.404 8.547

Yontemin 6l¢iim belirsizligini saptamak amaciyla dogruluktan gelen belirsizlikler Esitlik 4 ile
geri almadan gelen belirsizlikler ise Esitlik 5 ile hesaplanmistir.

_ [1-R]
T u® (4)

R : Geri alma oranlarinin ortalamasi

u (R) : Geri alma oranlarmin ortalamalarinin standart sapmasi

u (Ra) = J =2 +u®)? (5)
u (Ra) : Geri almadan gelen artirilmis belirsizlik

R : Geri alma oranlarinin ortalamasi
k : Genisletilmis belirsizlik hesabinda kullanilan kapsama faktorii

u (R) : Geri alma oranlarinin ortalamalarinin standart sapmast

Dogruluktan gelen belirsizligin hesaplanmasinda Cizelge 6’de verilen geri alma calismasina ait
sonuglarin ortalama ve standart sapma degerleri dikkate alinarak t degeri hesaplanmistir. t degeri,
aflatoksin B1 igin 4.820 ve toplam aflatoksin i¢in 4.158 olarak bulunmustur. Bulunan bu degerler,
t’nin %95 giiven araliginda, t- Dagilimi Tablosu’ndan bulunan kritik degeri ile karsilastirilmistir. Elde
edilen t degerleri tablo degerinden (2.069) biiyiikk oldugu i¢in “1’den farki 6nemlidir” yorumu
yapilmistir. Geri almadan gelen belirsizlikte artirilmis belirsizlik, u (Ra) degeri, Aflatoksin Bl igin
0.066, toplam aflatoksin igin 0.054 olarak hesaplanmistir. Kesinlikten gelen belirsizlik igin tekrar
tiretilebilirlik ¢aligmalarindan elde edilen birlesik RSD degerleri (Cizelge 3) referans alinmis ve bu
degerler aflatoksin B1 i¢in 0.150, toplam aflatoksin i¢in ise 0.145°tir. Belirsizlik sonuglar1 Cizelge
7’de verilmistir.
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Cizelge 6. Aflatoksin B: ve toplam aflatoksin i¢in 6l¢iim belirsizligi i¢in geri alma ¢aligmast

Analiz Aflatoksin B:1 Toplam Aflatoksin
No Deneysel Teorik % Geri Geri Deneysel Teorik % Geri Geri Alma
Deger* Deger* Alma Alma Deger* Deger* Alma
1 0.989 1.00 98.873 0.989 4.160 4.00 104.006 1.040
2 0.904 1.00 90.356 0.904 3.693 4.00 92.315 0.923
3 0.959 1.00 95.859 0.959 3.954 4.00 98.838 0.988
4 0.742 1.00 74.228 0.742 3.198 4.00 79.936 0.799
5 0.950 1.00 94.983 0.950 3.947 4.00 98.685 0.987
6 0.923 1.00 92.289 0.923 3.840 4.00 96.001 0.960
7 0.710 1.00 71.005 0.710 3.050 4.00 76.249 0.763
8 0.878 1.00 87.793 0.878 3.642 4.00 91.059 0.911
9 0.849 1.00 84.931 0.849 3.554 4.00 88.844 0.888
10 0.930 1.00 92.951 0.930 3.841 4.00 96.035 0.960
11 0.938 1.00 93.835 0.938 3.807 4.00 95.172 0.952
12 0.858 1.00 85.770 0.858 3.418 4.00 85.447 0.855
13 0.687 1.00 68.657 0.687 2.977 4.00 74.414 0.744
14 1.048 1.00 104.759 1.048 4.079 4.00 101.964 1.020
15 0.892 1.00 89.179 0.892 3.519 4.00 87.973 0.880
16 0.779 1.00 77.939 0.779 3.108 4.00 77.687 0.777
ORT 0.877 0.903
SD 0.102 0.093
*ugL?
Cizelge 7. Aflatoksin B; ve toplam aflatoksin i¢in Belirsizlik sonug tablosu
Belirsizlik Bilesenleri Aflatoksin B1 Toplam Aflatoksin

Dogruluk 0.066 0.054

Kesinlik 0.150 0.145

Birlestirilmis Belirsizlik 0.164 0.155

Genisletilmis Belirsizlik

(%95 giivenle, k=2) 0.327 0.309

Validasyon ¢alismalar1 kapsaminda geri alma ve tekrar iiretilebilirlik relatif standart sapma
oranlarmin “Tiirk Gida Kodeksi Gidalardaki Mikotoksin Seviyelerinin Resmi Kontrolii Icin Numune
Alma, Numune Hazirlama ve Analiz Metodu Kriterleri Tebligi’nin (Teblig No: 2018/10) “Aflatoksin
I¢in Performans Kriterleri’ne (Cizelge 8) uygun oldugu saptanmustr.

Cizelge 8. Aflatoksin i¢in performans kriterleri

Kriter Konsantrasyon Arahig Tavsiye edilen deger (%)
Kor Hepsi Onemsiz
o o
(Aflatoksin Bi, Bz, Gz, G2) > 10 80— 110
Tekrar Uretilebilirlik RSDr Hepsi Horwitz esitliginden elde edilen deger

Mevcut ¢alismada incelenen 5 kayisi ¢gekirdegi 6rneginden 1 tanesinde aflatoksin tespit edilirken
diger 4 tanesinde aflatoksin tespit edilememistir. Aflatoksin tespit edilen 6rnekte Aflatoksin B1, 1.250
+ 0.081 pg kg™, Toplam aflatoksin ise 1.401 + 0.097 ug kg™ olarak &l¢iilmiistiir. Caligmanin diger
materyali olan 5 adet yer fistig1 &rneginde ise aflatoksin tespit edilememistir. Incelenen kayist
cekirdegi ici, yer fistig1 Ornekleri ile 2,5 pg L7PVlik aflatoksin standardina ait UFLC-FD
kromatogramlar1 Sekil 2°de verilmistir.

Tirk Gida Kodeksi Bulasanlar Yonetmeligi'ne (Anonim, 2011) gore kayisi cekirdegi’nin
maksimum aflatoksin B1 ve toplam aflatoksin limitileri 5 ve 10 pug kg™, Avrupa Birligi Yonetmeligi’ne
(Anonim, 2010) gore ise 8 ve 10 ug kg? olarak belirlenmistir. Tespit edilen aflatoksin miktar
maksimum limitlerin altinda oldugundan incelenen kayisi ¢ekirdegi ornekleri Tiirk Gida Kodeksi ve
Avrupa Birligi Yonetmeliklerine uygundur. Lutfullah ve Hussain (2011) Pakistan’da kabuklu
yemislerde yaptiklari bir survey ¢alismasinda kayisi gekirdegi &rneklerinin 0.7-5.6 pg kg™ arasinda
toplam aflatoksin igerdigini rapor etmislerdir. Kayis1 ¢ekirdegi icin meyveden ve kabuktan
cikarilmadan once aflatoksin kontaminasyonu s6z konusu degildir. Fakat meyveden ¢ikarilip kurutma
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islemine tabi tutulduktan ve Ozellikle de kabuktan c¢ikarildiktan sonra kurutma ortami, muhafaza
kosullar1 ve nem igerigi gibi faktorler kontaminasyonda 6énemli faktorlerdir.

4 -}
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Sekil 2. Standart ve 6rneklere ait kromatogramlar: Aflatoksin igermeyen yer fistig1 (A), Aflatoksin igermeyen kayisi ¢ekirdegi ici
(B), Aflatoksin igeren kayisi gekirdegi i¢i (C), 2.5 pug L aflatoksin (Gz, G1, Bz, B1) standard1 (D)

Osmaniye ilinde yer fistig1 drneklerinde aflatoksin kontaminasyonunu inceleyen bir ¢aligmada
(Lavkor ve Bigici, 2015), bez tizerinde kurutulan 6rneklerde aflatoksin tespit edilemezken, toprak
zemin iizerinde kurutulan &rneklerde ise 0.1-9.0 pug kg araliginda degisen miktarlarda aflatoksin tespit
edilmistir. Osmaniye ilinde yliriitiilen diger bir calismada 3 yil boyunca izlenen ham yer fistig1
orneklerinde 0.04-8.18 pug kg* araliginda aflatoksin 6lgiilmiistiir (Seyhan, 2015). Kenya’da yapilan bir
survey calismasinda incelenen yer fistig1 drneklerinde (678 adet) 0-7525 pg kg™ araliginda aflatoksin
varligi belirlenmistir (Mutegi, 2009). Cin’de yapilan bir ¢alismada yer fistig1 6rneklerinde 0.01 ile 720
ng kgt arasinda degisen miktarlarda aflatoksin kontaminasyonu tespit edilmistir (Ding ve ark., 2012).

SONUC

Bu calismada kayis1 ¢ekirdegi ve yer fistiginda aflatoksin varligim1 incelemek amaciyla
uygulanan AOAC’nin 991.31 nolu metodu, basarili bir sekilde valide edilmistir. Incelenen her iki
ornekten elde edilen sonuglar dikkate alindiginda, kayis1 ¢ekirdegi ve yer fistig1 6rneklerinin hem Tiirk
Gida Kodeksine hemde Avrupa Birligi’nin ilgili yonetmeligine uygun oldugu gériilmiistiir. incelenen
ornekler insan saglig1 acisindan risk olusturmamakla birlikte her 6rnek i¢in muhafaza siiresi ve bu
orneklerden iiretilen islenmis iiriinleri kapsayan genis capli bir sérvey calismasinin yapilmasi ve risk
durumunun ortaya ¢ikarilmasi 6nerilmektedir.

Cikar Catismasi
Makale yazarlari aralarinda herhangi bir ¢ikar ¢atigsmasi olmadigini beyan ederler.

Yazar Katkisi
Caligmanin planlanmasi, yiiriitilmesi ve makale yazimi baglica yazar (YU) tarafindan
gerceklestirilmistir. Ikinci yazar (RY), 2. analist olarak analiz calismalarinda gorev almistir.
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