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Mevcut caligmada kirmizibiber ve sumak 6rneklerinde aflatoksin varhigi incelenmis ve uygulanan metodun
laboratuvar igi validasyonu gergeklestirilmistir. Baharat 6rnekleri Malatya ilinde baharat ticareti yapan
firmalardan temin edilmistir. Association of Official Analytical Chemists’nin (AOAC) 999.07 nolu metodu ile
floresans dedektorlii ultra hizli sivi kromatografisi (UFLC-FD) sisteminde analizler gergeklestirilmistir.
Kirmizibiber orneklerinde Aflatoksin B; 0.20 — 79.37 pg/kg ve toplam aflatoksin 0.22 — 93.05 pg/kg
araliklarinda 6lgtilmistiir. Sumak 6rneklerinin ¢ tanesinde aflatoksin tespit edilmezken bir érnekte Aflatoksin
B, 8.03 pg/kg ve toplam aflatoksin 8.68 pg/kg olarak dlgiilmiistiir. Incelenen baharat drneklerinin 15 tanesinin
Tiirk Gida Kodeksi Bulasanlar Tebligine gore yasal limitleri asan diizeyde aflatoksin icerdigi tespit edilmistir.
Analitik caligmalar sonucunda aflatoksin standardinin UFLC-FD sisteminde lineer 6l¢iim araligi 1.25- 2.5 pg/kg,
aflatoksin B,, B,, G; ve G, i¢in LOD degerleri sirasiyla 0.036, 0.030, 0.021 ve 0.024 pg/kg, LOQ degerleri ise
0.120, 0.100, 0.070, ve 0.080 pg/kg olarak belirlenmistir.

Anahtar kelimeler: Aflatoksin, Kirmizibiber, Metot validasyonu, Sumak, Ultra hizli sivi kromatografisi.

ABSTRACT

In the present study, the presence of aflatoxin in the chilli and sumac samples was investigated, and in-laboratory
validation of the applied method was performed. Spice samples were provided from spice shops in Malatya
province. Analyzes were carried out in the ultra-fast liquid chromatography (UFLC-FD) system with
fluorescence detector using method no. 999.07 of the Association of Official Analytical Chemists (AOAC). In
chili samples, Aflatoxin B; and Total Aflatoxin ranged from 0.20 to 79.37 pg/kg and 0.22 to 93.05 pg/kg,
respectively. In three sumac samples, aflatoxin wasn't detected, while Aflatoxin B; and Total Aflatoxin were
measured as 8.03 and 8.68 ug/kg in one sumac sample, respectively. It was determined that 15 of the examined
spice samples contain aflatoxin at a level exceeding the legal limits according to the Turkish Food Codex
Communiqué on contaminants. As a result of the analytical studies, the linear measurement range of the
aflatoxin standard in the UFLC-FD system was determined as 1.25 — 2.5 pg/kg, the LOD values for Aflatoxin
B1, B,, G; and G, were 0.036, 0.030, 0.021, and 0.024 pg/kg, and the LOQ values were 0.120, 0.100, 0.070, and
0.080 pg/kg, respectively.
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GIRIS

Aflatoksinler genellikle Aspergillus cinsi icerisinde yer alan Aspergillus flavus,
Aspergillus parasiticus ve Aspergillus nomius tiirii kiifler tarafindan tiretilen ve insan sagligini
tehdit eden toksik etkili bilesiklerdir. Tarimsal iiriinlerde hasat, nakliye, depolama ve isleme
stireclerinde kiif kontaminasyonu ya da uygun olmayan muhafaza kosullarina bagli olarak
aflatoksinler gelisebilmektedir. Aflatoksinler toksik, kanserojenik, mutajenik, teratojenik ve
bagisiklik sistemini baskilayici etkileriyle karaciger, bagirsak ve bobrek gibi organlari hedef
almakta, diisiik miktarlar1 bile hem insan hem de hayvan saghigini etkilemektedirler (Agu ve
Ocak, 2019; Hepsag, 2020).

Aflatoksinler saglik tizerindeki risklerinin yani sira ekonomik kayiplara da yol agmakta,
aflatoksin igeren gidalarin i¢ pazarda tiiketime sunulmasi ve dis pazarlara ihracatt miimkiin
olmamaktadir. Yasal limitlerin tizerinde aflatoksin igeren gidalar dogrudan imha edilmektedir.
Kontrol mekanizmalarinin zayif isledigi tilkelerde ise bu firlinler i¢ piyasada tiikketime
sunularak insan sagligi tehlikeye atilmaktadir (Karapinar, 2013). Birgok iilke, gidalarda
bulunabilecek mikotoksin diizeyleri igin limitler belirlemis ve bunu siki bir sekilde kontrol
etmektedirler. Bu baglamda {ilkemizde tiiketime sunulan kirmizibiber, karabiber, zencefil ve
zerdegal gibi baharatlarda maksimum diizeyde bulunabilecek aflatoksin B; ve toplam
aflatoksin miktari sirasiyla 5 ve 10 ug/kg olarak belirlenmistir (Tiirk Gida Kodeksi ..., 2011).

Baharatlar genellikle lezzeti arttirici, istah acici ve gorintimii iyilestirici olarak
yiyeceklerde kullanilmaktadir (Coskun, 2010). Kirmizibiber, basta Giineydogu Anadolu
Bolgesi olmak iizere Tiirkiye’nin tiim bolgelerinde yaygin olarak tiiketilen ekonomik neme
sahip bir trtindiir. Tam olgunlasmis Capsicum annum tiirii biberlerin kurutulup 6giitiilmesiyle
elde edilir. Farkli isleme tekniklerine bagli olarak “pul biber”, “isot” ve “toz biber” adlariyla
tilketime sunulmaktadir (Demircioglu ve Filazi, 2010). Sumak ise Rhus coriaria bitkisine ait
meyvelerin kurutulmasi, 6giitiilmesi ve belli oranda yemeklik tuzun karistirilmasiyla elde
edilen eksi tada sahip bir baharattir. Tiirkiye’de Gliney Anadolu’da sumak eksisi ve baharat
olarak yaygimn bir sekilde tiiketilmekle birlikte diger bolgelerde daha c¢ok baharat olarak
tiiketilmektedir (Unver ve Ozcan, 2006).

Baharat olarak degerlendirilen bitkisel {rtinlerin kurutulmasi asamasinda yeterli
hijyenin saglanamadig: durumlarda aflatoksin kontaminasyonu kagmilmazdir. Uretim sartlari,
uzun kurutma streleri, sicak ve nemli kosullar basta aflatoksin olusumu olmak tizere kalite

problemlerine yol agmaktadir. Uriiniin depolama siirecinde muhafaza kosullarimin elverissiz
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olmas1 durumunda da aflatoksin olusumu séz konusudur (Ozakga, 2014). Bu durum
baharatlarda gida giivenligi agisindan 6nemli riskler olusturmaktadir.

Tiiketici saghigim1 korumayr amaglayan gida giivenligi; gidalarda olasi risk ve
tehlikelerin giderilmesini ve/veya azaltilmasin1 kapsar. Gida kontrolii ve laboratuvar
hizmetleri bu kapsamin 6nemli parcalaridir. Gida analizlerinde sonuglarin giivenilirligi,
uygulanan metodun gegerli kilinmasiyla yani metot validasyonuyla yakindan iliskilidir. Metot
validasyonu; bir analiz metodunun dogru olarak uygulanabilmesini saglamak, dogru olarak
kullanildigin1 belgelemek ve 6l¢iim sonuglarinin 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 6lgtim araligi, kesinlik,
dogruluk, geri alma, 6l¢tim ve tayin limitleri gibi parametreler test edilmektedir (Bayrag ve
Camizci, 2020; Hepsag, 2020).

En yaygin bilinen aflatoksin tiirleri By, B,, Gi, G, M3 ve My dir. Gidalarda en sik
bulunan ve saglik agisindan en riskli olani aflatoksin B;’dir. Gida 6rneklerinde aflatoksin
analizi sonuglar1 ¢ogunlukla Aflatoksin B; ve toplam aflatoksin olarak verilmektedir.
Aflatoksin analizinde; Elisa, yiiksek basingli sivi kromatografisi gaz kromatografisi ve
stvi/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).

Bu calismada pul biber, isot, toz biber ve sumak baharatlarinda Aflatoksin B ile
Toplam Aflatoksin (B;+B,+G1+G;)’in kantitatif tayini igin UFLC-FD sistemi kullanilarak

AOAC’nin 999.07 nolu metodunun laboratuvar i¢i validasyon galismasi yapilmistir.
GEREC VE YONTEM

Calismanin materyali 4 farkli firmaya ait pulbiber, isot, toz biber ve sumak
orneklerinden olusmustur. Numuneler Malatya ilinde baharat ticareti yapan is yerlerinden
temin edilmistir. Analizler yapilana kadar 6rnekler 4°C’de muhafaza edilmistir. Calismada
aflatoksin standardi (Aflatoxin mix 4 solution, Supelco, Sigma Aldrich, USA), asetonitril
(Merck, Almanya), metanol (Merck, Almanya), KBr (Merck, Almanya), NaCl, HNOs3, ultra
saf su (Millipore Direct-Q 3 UV-R, Fransa) ve PBS (phosphate-buffered saline) (Sigma

Aldrich) reaktif ve kimyasallar1 kullanilmistir.
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Numunenin Hazirlanmasi

50 g homojenize edilmis 6rnek tizerine 5 g NaCl ve 300 mL metanol:su (8:2, v/v) ilave
edilerek 30 dakika siireyle yiiksek hizda karistirilmistir. Stizme islemi yapilarak siiziintiiden
alman 10 mL karisim, 60 mL PBS ¢ozeltisi ile seyreltilmistir. Ekstraktin 6n deristirme ve
temizlik islemleri i¢cin IAK (Aflatest, Vicam) kolondan seyreltilmis siiziinti 3 mL/dak hizla
gecirilmistir. Yikamayi takiben 1.25 mL metanol ile aflatoksinler eliie edilerek viale alinmis
ve tlizerine 1.75 mL ultra saf su ilave edilmistir. 100 puL’si UFLC-FD sistemine enjekte

edilmistir.

UFLC-FD Kosullar:

Analizlerde DGU-20A vakum degazorii, 20 ADXR solvent pompasi, RF-20A floresans
dedektorii ve kolon firmi1 kombinasyonundan olusan Shimadzu (Shimadzu Technologies,
Kyoto, Japan) marka UFLC-FD sistemi kullanilmistir. Ayirma iglemi ODS-3 (250x4.6 mm,
Inertsil, USA) Sum goézenek capli kolonda gergeklestirilmistir. Mobil faz, su: metanol:
asetonitril (6:3:2, v/v/v) karigimmma 119 mg KBr/L ve 100 pL HNOs/L eklenerek
hazirlanmistir. Aflatoksin tiirevlendirme islemi ig¢in kolon ve dedektor arasina tiirevlendirme
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 uL olarak ayarlanmstir.

Metot Validasyonu

Bu kapsamda tayin limiti (LOD), olgtim limiti (LOQ) ve lineer o6lgiim araligi
belirlenmistir. Ayrica aflatoksin igermeyen pul biberi drnegine son derisimi 0.6 pg/L olacak
sekilde standart ekleme yapilarak kesinlik parametrelerinden tekrarlanabilirlik ve tekrar

tiretilebilirlik, dogruluk parametrelerinden de %hata ve geri kazanim ¢alismalari yapilmistir.
BULGULAR VE TARTISMA

Tayin limiti (LOD) ve 6l¢tim limiti (LOQ) ¢alismasi i¢in cihazda okunabilen en diisiik
konsantrasyonlarin en az 3 kati1 konsantrasyonda (0.1 pg/L) ¢alisma standardi hazirlanarak 8
kez UFLC cihazina enjekte edilmistir. LOD=3xstandart sapma (ss) ve LOQ=10xss
formiillerine gore hesaplamalar yapilarak sonuglar Tablo 1°de sunulmustur. Lineer 6l¢iim
araligini belirlemek icin 0.125-2.5 pg/L. derisim araliginda 5 farkli konsantrasyonda
standartlar hazirlanarak kalibrasyon grafikleri olusturulmustur (Sekil 1). Aflatoksin By, B, G1
ve G, icin olusturulan kalibrasyon egrilerinde korelasyon katsayist (R?) degerleri sirasiyla
0.9983, 0.9990, 0.9981 ve 0.9986 olarak belirlenmistir. Kalibrasyon egrilerinin lineer olmasi
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yani analit miktari ile cihaz yanitinin orantili olmas1 ve R* degerinin 0.99’dan biiyiik olmast
istenir. Mevcut ¢alismada secilen derisim araliklari ile olusturulan kalibrasyon egrilerinin R

degerleri 0.99°dan biiytiktiir.

Tablo 1. Aflatoksin B, B,, G; ve G, i¢in Baz1 Analitik Karakteristikler

Ahkonma Zamani LOD LOQ Lineer Ol¢iim Arahig

Aflatoksin R?
(dk) (ng/L) (ng/L) (ng/L)
B, 8.443 0.036 0.120 0.125-2.5 0.9983
B, 10.233 0.030 0.100 0.125-2.5 0.9990
G, 12.320 0.021 0.070 0.125-2.5 0.9981
G, 14,718 0.024 0.080 0.125-2.5 0.9986
610 Aflatoksin B, . 950 Aflatoksin B, .
S 488 y=24117x-7.7669 .- . g 780 y =374.43x-6.4214 .
Z 3es e T s70 -
% 244 - Z 380 =
& 122 - & 190 e
0o | =~ o ==
0 0.5 1 1.5 2 2.5 0 0.5 1 1.5 2 25
Standart derisimleri (pg/L) Standart derisimleri (pg/L)
Aflatoksin G4 Aflatoksin G,
310 . 350 L
S 248 y =120.43x - 3.8938 . g 280 y = 139.08x - 3.1861 .
T 186 - F 210 .
2 124 - é 140 -
& 62 _ = = 70 L
o ™ - D - -
0 0.5 1 1.5 2 2.5 1] 0.5 1 1.5 2 25
Standart derisimleri (pg/L Standart derisimleri (pg/L)

Sekil 1. Aflatoksin (B4, By, G1, G,) Kalibrasyon Grafikleri

Kesinlik, ayni sartlarda birden fazla ol¢tim sonuglarinin birbirlerine yakinliginin
ifadesidir. Tekrarlanabilirlik ve tekrar tiretilebilirlik bilesenlerini i¢eren kesinlik parametresi
icin yapilan Ol¢iimlerin standart sapma (SD) ve relatif standart sapma (RSD) degerleri
hesaplanir. Genel olarak RSD degerinin < 0.20 olmasi beklenir. Mevcut ¢alismada kesinlik
parametrelerinden tekrarlanabilirlik i¢in 0.6 pg/L derisiminde 8 adet geri alma c¢alismasi
yapilmis ve sonuglar [ortalama (ORT), SD ve RSD] Tablo 2’de verilmistir. Tekrarlanabilirlik
limiti (r) ise, Esitlik 1’den yararlanilarak hesaplanmistir (Tablo 2).

r=2.8xSD (1)
Tablo 2. Aflatoksin B, B,, G, G, ve TA* igin Tekrarlanabilirlik Verileri
B; B, G, G, TA*

ORT 0.523 0.539 0.546 0.559 2.168
SD 0.011 0.015 0.024 0.011 0.040
RSD 0.022 0.029 0.0445 0.020 0.019
Horwitz 49.350 49.120 49.030 48.860 39.870
Tekrarlanabilirlik limiti (r) 0.032 0.043 0.068 0.032 0.113

* Toplam aflatoksin = B;+B,+G;+G,
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Tekrar iretilebilirlik ¢aligmasinda 0.6 pg/L derisiminde 8 adet geri alma calismasi
yapilmis ve sonuglar (ORT, SD, RSD, SDyjriesik V& RSDhiriesik) Tablo 3’te verilmistir. Tekrar
tiretilebilirlik limiti (R), Esitlik 2’ye gore her bir aflatoksin i¢in ayr1 ayr1 hesaplanmigtir
(Tablo 3).

Tekrarlanabilirlik ve tekrar iretilebilirlik ¢alismalarinda yapilan 6l¢iimlerden
hesaplanan RSD degerleri kabul edilebilir en yiiksek limit olan 0.20 degerinden kiigiiktiir
(Tablo 2, 3).

R=2.8XSDujresik (2)

Tablo 3. Aflatoksin By, B,, Gy, G, ve TA I¢in Tekrar Uretilebilirlik Verileri

B, B, G, G, TA

1.Giin 2.Giin 1.Giin 2.Giin 1.Giin 2.Giin 1.Giin 2.Giin 1.Giin 2.Giin
ORT 0.493 0499 0511 0520 0512 0521 0553 0547 2.070 2.088
SD 0.014 0.021 0.020 0.028 0.017 0.040 0.015 0.027 0.061 0.113
RSD 0.029 0.042 0.039 0.054 0.034 0.076 0.028 0.049 0.029 0.054
Horwitz 49.79 49,70 4952 4939 4950 49.37 48.94 49.01 40.15 40.09
SDpirtesik 0.018 0.024 0.031 0.022 0.091
RSDpiriesik 0.036 0.047 0.059 0.040 0.043
Tekrar
iiretilebilirlik 0.050 0.067 0.087 0.062 0.255
limiti

Dogruluk i¢in gergeklik (bias) ¢alismasi, geri alma ile yapilmistir. Geri alma i¢in 0.6
ug/L derisiminde 8 adet geri alma ¢alismasi yapilmistir. Esitlik 3’e gore hesaplanan %Hata
sonuglar1 Tablo 4’te verilmistir.

%Hata (Bias) = [(Xp — X7) / Xt] x 100 (3)
Xp: Teorik deger, Xt: Deneysel deger

Tablo 4. Aflatoksin B4, B,, Gy, G, ve TA igin %Hata Verileri

B, B, G, G, TA
X1 o) 0.512 0.531 0.520 0.551 2.114
Xb 0.6 0.6 0.6 0.6 24
%Hata 17.102 13.088 15.426 8.930 13.552

Geri alma calismasinda 1 pg/L standart eklenmis ornekler ile 8 adet geri kazanim
calismasi yapilmis ve sonuglarin ortalamasi (ORT) ile standart sapmalar1 (SD) Tablo 5’te

verilmistir.

Tablo 5. Aflatoksin B4, B,, G1, G, ve TA igin Geri Alma Verileri

B, B, G, G, TA
ORT 83.400 86.213 88.350 90.175 87.063
SD 4.547 4261 5.349 5.224 4770
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Yontemin Olglim belirsizligini saptamak amaciyla dogruluktan gelen belirsizlikler
Esitlik 4 ile geri almadan gelen belirsizlikler ise Esitlik 5 ile hesaplanmustir.

_ |1-R]|
t= u(R) (4)

R : Geri alma oranlarinm ortalamasi

u (R) : Geri alma oranlarinin ortalamalarinin standart sapmast

u (k) = |02 +u®? )
u (Ra) : Geri almadan gelen artirilmis belirsizlik

R : Geri alma oranlarmin ortalamasi

K : Genisletilmis belirsizlik hesabinda kullanilan kapsama faktorii

u (R) : Geri alma oranlarinin ortalamalarinin standart sapmasi

Dogruluktan gelen belirsizligin hesaplanmasinda Tablo 6’da verilen geri alma
calismasina ait sonuglarin ortalama ve standart sapma degerleri dikkate alinarak t degeri
hesaplanmistir. t degeri, aflatoksin By i¢in 12.99 ve Toplam aflatoksin i¢in 9.31 olarak
bulunmustur. Bulunan bu degerler, t'nin %95 giiven araliginda, t- Dagilimi tablosunda
bulunan kritik degeri ile karsilastirilmigtir. Elde edilen t degerleri tablo degerinden (2.069)
biyiik oldugu i¢in “1’den farki Onemlidir.” yorumu yapilmistir. Geri almadan gelen
belirsizlikte artirtlmis belirsizlik, u (Ra) degeri, Aflatoksin B; i¢in 0.083, Toplam aflatoksin
icin 0.069 olarak hesaplanmistir. Kesinlikten gelen belirsizlik igin tekrar iretilebilirlik
caligmalarindan elde edilen birlesik RSD degerleri (Tablo 3) referans alinmis ve bu degerler
aflatoksin B; i¢in 0.036, Toplam aflatoksin i¢in ise 0.043’tiir. Belirsizlik sonuglar1 Tablo 7’de

verilmistir.

Tablo 6. Aflatoksin B; ve Toplam Aflatoksin i¢in Ol¢iim Belirsizligi i¢in Geri Alma Calismasi

Analiz Aflatoksi_n B, _ _ Toplam Af!atoksin _ _

No Deneysel Teorik %Geri Geri Deneysel Teorik  %Geri Geri

Deger* Deger* Alma Alma Deger*  Deger* Alma Alma

1 0.785 1.00 78.5 0.785 3.266 4.00 81.7 0.817

2 0.803 1.00 80.3 0.803 3.346 4.00 83.7 0.837

3 0.883 1.00 88.3 0.883 3.684 4.00 92.1 0.921

4 0.817 1.00 81.7 0.817 3.383 4.00 84.6 0.846

5 0.87 1.00 87 0.87 3.648 4.00 91.2 0.912

6 0.823 1.00 82.3 0.823 3.318 4.00 83.0 0.83

7 0.823 1.00 82.3 0.823 3.421 4.00 85.5 0.855

8 0.872 1.00 87.2 0.872 3.606 4.00 90.2 0.902

ORT 0.835 0.865

SD 0.036 0.041
*ng/L
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Tablo 7. Aflatoksin B; ve Toplam Aflatoksin i¢in Belirsizlik Sonug¢ Tablosu

Belirsizlik Bilesenleri Aflatoksin B, Toplam Aflatoksin
Dogruluk 0.083 0.069
Kesinlik 0.036 0.043
Birlestirilmis Belirsizlik 0.090 0.081
Genigletilmig Belirsizlik (%95 giivenle, k=2) 0.181 0.163

Validasyon calismalar1 kapsaminda geri alma ve tekrar iretilebilirlik relatif standart
sapma oranlariin Tiirk Gida Kodeksi Gidalardaki Mikotoksin Seviyelerinin Resmi Kontroli
icin Numune Alma, Numune Hazirlama ve Analiz Metodu Kriterleri Tebligi’nin (Teblig No:

2018/10) “Aflatoksin i¢in Performans Kriterleri”ne (Tablo 8) uygun oldugu saptanmustir.

Tablo 8. Aflatoksin igin Performans Kriterleri

Kriter Konsantrasyon Arahgi Tavsiye edilen deger (%)
Kor Hepsi Onemsiz
e o i
(Aflatoksin By, B,, Gy, Gy) > 10 80— 110
Tekrar Uretilebilirlik RSDg Hepsi Horwitz esitliginden elde edilen deger

Mevcut calismada incelenen 16 pul biber 6rneginin 1 tanesi hari¢ digerlerinde
Aflatoksin B; ve toplam aflatoksin tespit edilmistir.

Orneklerin Aflatoksin B; igerikleri 1.23 — 79.37 pg/kg arasinda degisirken Toplam
aflatoksin igeriklerinin ise 3.02 — 93.05 ug/kg arasinda degistigi gozlenmistir. 4 toz biber
orneginde 1 6rnek aflatoksin icermezken digerlerinin 20.04 — 29.92 pg/kg arasinda Aflatoksin
B, 22.21 — 33.24 ng/kg arasinda Toplam aflatoksin icerdigi belirlenmistir. Isot drneklerinin
tamaminda aflatoksin tespit edilirken, 6rneklerde Aflatoksin B;’in 0.20-3.74 pg/kg araliginda,
Toplam aflatoksinin ise 0.22 — 15.73 pg/kg araliginda degistigi tespit edilmistir.

Incelenen sumak drneklerinin sadece 1 tanesinde aflatoksin tespit edilmis ve Aflatoksin
By’in 8.03 ug/kg, Toplam aflatoksinin ise 8.68 pg/kg oldugu gdzlenmistir. Incelenen
orneklerin aflatoksin sonuglar1 Tablo 9’da, standart ve bazi 6rneklere ait UFLC-FD

kromatogramlar1 Sekil 2°de verilmistir.

Tablo 9. Orneklere Ait Aflatoksin Sonuglari (ug/kg)

.. B; B, G, G, TA*

Ornek No Pul Biber
1 74.35 2.58 0.08 0.17 77.17
2 1.77 0.36 0.48 <LOQ 8.61
3 13.54 0.64 0.16 2.03 16.36
4 5.72 0.23 0.24 <LOQ 6.18
5 38.91 2.36 0.88 0.64 42.79
6 20.28 1.23 1.37 <LOQ 22.88
7 1.79 0.74 1.28 <LOQ 3.80
8 1.40 0.83 0.99 <LOQ 3.21
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Yilmaz UGUR
9 1.25 0.85 1.23 <LOQ 3.33
10 18.96 0.49 0.34 <LOQ 19.79
11 9.80 2.01 0.10 0.50 12.41
12 79.37 3.94 8.85 0.89 93.05
13 <LOQ <LOQ <LOQ <LOQ <LOQ
14 28.99 2.47 0.37 0.40 32.23
15 17.78 1.39 0.86 0.29 20.31
16 1.23 0.83 0.96 <LOQ 3.02
Toz Biber
1 <LOQ <LOQ <LOQ <LOQ <LOQ
2 29.92 2.64 0.28 0.40 33.24
3 20.04 0.70 1.47 <LOQ 22.21
4 25.18 2.29 0.70 0.15 28.31
Isot
1 1.17 0.34 0.04 <LOQ 1.55
2 3.74 0.50 4,54 6.95 15.73
3 1.67 0.31 0.01 <LOQ 2.00
4 0.20 0.03 <LOQ <LOQ 0.22
Sumak
1 8.03 0.61 0.04 <LOQ 8.68
2 <LOQ <LOQ <LOQ <LOQ <LOQ
3 <LOQ <LOQ <LOQ <LOQ <LOQ
4 <LOQ <LOQ <LOQ <LOQ <LOQ

*Toplam Aflatoksin = B;+B,+G;+G,

Tiirk Gida Kodeksi Bulasanlar (2011) ve Avrupa Birligi Komisyon Yonetmelikleri’ne

(2010) gore baharat tiirlerinden kirmizibiberin kurutulmus meyveleri, tim ve o6gitilmis

halleri igin maksimum Aflatoksin B; ve toplam aflatoksin limitleri 5 ve 10 ug/kg olarak

belirlenmistir.

Incelenen 11 pul biberi, 3 toz biber, 1 isot ve 1 sumak drneginin Tiirk Gida Kodeksi ve

Avrupa Birligi Komisyon Yonetmelikleri’nin maksimum limitlerin {izerinde aflatoksin

icerdigi ve bu 6rneklerin yonetmelige uygun olmadigi belirlenmistir. 5 pul biberi, 1 toz biber,

3 isot ve 3 sumak orneginin ya aflatoksin i¢ermedigi ya da maksimum limitlerin altinda

aflatoksin icerdigi ve bu oOrneklerin Tirk Gida Kodeksi ve Avrupa Birligi Komisyon

Y 6netmelikleri’ne uygun oldugu tespit edilmistir.
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Sekil 2. Standart ve Orneklere Ait Kromatogramlar: Isot (A), Pul biber (B), Sumak (C), Toz biber (D) ve 1.25
ug/L Aflatoksin (G,, G;, B, B;) Standardi (E)

Tokat ilinde yiiriitiilen bir ¢calismada (Coskun ve Unsal, 2020) 4 pul biber ve 4 isot
orneginde Aflatoksin B; igerigi sirasiyla 0 — 8.11 pg/kg ve 0 — 9.42 pg/kg, Toplam aflatoksin
ise sirastyla 0- 10.98 pg/kg ve 0 — 12.42 ug/kg araliginda olgtilmistiir. Adana ve Osmaniye
illerinde 182 kirmizibiber oOrneginin aflatoksin varligi acgisindan incelendigi diger bir
calismada 150 oOrnekte aflatoksin varligi tespit edilmis, 50 6rnegin Aflatoksin B; ve 35
ornegin toplam aflatoksin bakimindan yasal limitleri astig1 ifade edilmistir (Golge, Hepsag ve
Kabak, 2013). Demircioglu ve Filazi (2010), Tiirkiye nin farkli sehirlerinden temin ettikleri
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49 kirmizibiber 6rneginin 11 tanesinde Tiirk Gida Kodeksi’nin belirledigi yasal limitlerin
tizerinde Aflatoksin B; (9- 80 pg/kg) bulundugunu, diger 6rneklerin ise yasal limitlerin
altinda aflatoksin B; (3.5-4.5 ng/kg) icerdigini tespit etmislerdir. Atasoy, Hayoglu, Korkmaz,
Kara ve Yildirim (2017) 20 adet ev yapimu isot 6rneklerinde aflatoksin varligini incelemis ve
orneklerden 2 tanesinin yasal limitlerin tizerinde aflatoksin igerdiklerini belirlemislerdir.
Farkli tarihlerde yiiriitiilen ¢alismalarda 75 kirmizibiber 6rneginden 11 (Ardic, Karakaya,
Atasever ve Durmaz, 2008), 40 o6rnekten 23 (Agaoglu, 1999) ve 70 6rnekten 13 tanesinin
(Shundo vd., 2009) Aflatoksin B; yoniiyle, 13 6rnekten 8 (Paeterson, 2007) ve 30 6rnekten 19
(Bircan, 2005) tanesinin toplam aflatoksin yoniiyle, Tiirk Gida Kodeksi ve Avrupa Birligi
limitlerini astig1 belirtilmistir. Kayseri ilinde 50 kirmizibiber &rneginin arastirildigi bir
caligmada biitiin orneklerde aflatoksin B; varlig: tespit edilmis ve sonuglarn 1.48 — 70.05
ug/kg araliginda degistigi rapor edilmistir. Calismada sadece 3 Ornegin yasal limitlerin
tizerinde Aflatoksin B; igerdigi belirtilmistir (Kanbur, Liman, Eraslan ve Altiordulu, 2006).
Kirmizi1 toz biberlerde aflatoksinin arastirildigi diger bir ¢alismada 30 6rnekten 13 tanesinin
aflatoksin B;’i 5 — 25 pg/kg diizeylerinde igerdigi vurgulanmistir (Dokuzlu, 2001). Literatiir
verilerinden goriildiigi gibi aflatoksinle kontaminasyon oranlart bolgelere gore farklilik arz
etmektedir. Tklimsel farkliliklar (nem ve sicaklik), hasat, kurutma, ambalajlama ve muhafaza
yontemleri bu farkliliklarin olusmasinda etken faktorler olabilmektedir. Kirmizibiber,
yetistirilme asamasindan Kkurutma, 6giitme ve depolama asamalarina kadar aflatoksinle
kontamine olabilmektedir. Ozellikle agik alanda yapilan kurutma siirecinin uzun olmast,
aflatoksin kontaminasyon riskini arttirmaktadir. Nemli ve sicak bolgelerde bu risk daha da
artmaktadir.

[ran’da baz1 baharat tiirlerinde aflatoksin varliginin arastirildigi bir ¢calismada, 20 sumak
orneginden 19 6rnegin aflatoksin icerdigi, toplam aflatoksin igeriklerinin 0.6 — 20.6 pg/kg
araliginda degistigi bildirilmistir (Zareshahrabadi vd., 2021). Farkl: iilkelerden alinan baharat
orneklerinde yiiriitillen diger bir g¢alismada, Tirkiye’den alinan bir sumak o6rneginde
aflatoksin B;’in tespit limitinin altinda oldugu rapor edilmistir (Koutsias, Kollia, Makri,
Markaki ve Proestos, 2021). Qasim ve Al-Maayaly (2020), Irak ve Tiirkiye’de inceledikleri 4
sumak orneginin birinde 93.49 mg/kg diizeyinde Aflatoksin G,, diger bir 6rnekte ise 1.35
mg/kg diizeyinde Aflatoksin G; bulundugunu tespit etmislerdir. Diger Orneklerde ise
aflatoksin bulunmadig1 belirtilmistir. Bu verilerden goriilecegi tlizere sumak orneklerindeki
aflatoksin kontaminasyonu kirmizibiber orneklerinde oldugu gibi bdlgelere bagli olarak
farkliliklar gosterebilmektedir. Funguslarin gelisiminde ¢evresel faktorler etkili olabildigi gibi

tirtiniin isleme teknikleri de baharatlarda aflatoksin olusumunda ekili olabilmektedir.
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SONUC

Bu c¢alismada kirmizibiber ve sumak baharatlarinda aflatoksin varligini incelemek
amaciyla uygulanan AOAC’nin 999.07 nolu metodu, basarili bir sekilde gecerli kilinmistir.
Incelenen pul biber érneklerin %68.75’inin Aflatoksin By, %56.25’inin ise Toplam aflatoksin
yoniiyle yasal limitleri astigi gozlenmistir. Toz biber 6rneklerinin %75’inin hem Aflatoksin
B: hem de toplam aflatoksin, isot 6rneklerinin ise %25’inin toplam aflatoksin ve sumak
orneklerinin de %25’inin aflatoksin B; yoniiyle yasal limitleri astig1 tespit edilmistir. Risk
acisindan toz biberlerin pul biberlerden daha biiyiik bir risk tasidigi gériilmektedir. insan
saghiginin riske atilmamasi ve ekonomik kayiplarin 6nlenmesi igin biitiin tarimsal {iriinlerde
hasat doneminden {iriiniin pazara sunulmasi asamasina kadar her asamada gerekli tedbirlerin
alinmas1 elzemdir. Hasat doneminde hastalikli, hasarli triinlerin ayiklanmasi, mekanik
kurutma tekniklerinin kullanilmasi ve uygun muhafaza kosullarinin saglanmasi bu risklerin
azaltilmasinda katki saglayacaktir. Ayrica mevcut riskin ortaya ¢ikarilmasi ve gida giivenligi

acisindan yasal kontrol mekanizmalarmin rutin izleme yapmasi biiyiik 6nem tasimaktadir.
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