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TURKIYE’DE URE T I'L.EN BAZI MEYVE SUYU VE KONSANT. I.QESiNDE
PATULIN MIKTARININ HPLC ILE BELIRLENMESI
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OZET
Tiirkiye ‘de iiretilen 20 seftali pulpu , 10 visne pulpu, 22 kayisi pulpu ve 14 kayisi suyu konsantresi orneginde HPLC ile
patulin analiz edilmistir. Visne pulpu drneklerinin hicbirinde patuline rastlanmamistir. 20 adet sefiali pulpu érneklerinin

sadece 8’inde patuline rastlanmistir ( 3,3 ug/kg-17,5 ug/kg). 14 kayist pulp konsantresi orneklerinin hepsinde de patuline
rastlamirken (11,2 ug/kg- 17,8 ug/kg), kayisi pulpu orneklerinin sadece 7’sinde patuline rastlanmistir ( 13,7 ug/kg — 23,0

ug/kg).
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DETERMINATION OF PATULIN BY HIGH PERFORMANCE LIQUID CHROMATOGRAPHY IN SOME FRUIT
JUICES AND CONCENTRATES PRODUCED IN TURKEY

ABSTRACT

Twenty samples of peach pulp, 10 samples of sour cherry pulp, 22 samples of apricot pulp and 14 samples of apricot
Jjuice cocentrates produced in Turkey were analysed for patulin by using HPLC. Patulin was not dedected in all of sour
cherry samples. Only eight out of 20 of peach pulp samples were found possitive (3,3 — 17,5 ug/kg). While patulin was
established in all of 14 apricot pulp concentrate samples (11,2 — 17,8 ug/kg), it was detected between 13,7 and 23,0 ug/kg in

only 7 out of 22 samples of apricot pulps.
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GIRIS

Patulin elma ¢iirime kiifii olan Penicillum
expansum da dahil farkli Penicillum ve Aspergillus
tiirleri tarfindan sekonder bir metabolit olarak iiretilen
bir mikotoksindir. Patulin bitki ve hayvan hiicreleri ve
dokulari i¢in yiiksek toksik etkiye sahip oldugu soy-
lenmektedir (Stott ve Bullerman 1975, Engel ve
Teuber 1984). Deri altina siringa edilmis patulinli
deney farelerinde injeksiyon yerlerinde tiimérler iire-
mistir (Dickens ve Jones 1961). Bununla birlikte 6-
limciil doz altindaki dozlarin oral yoldan verilmis
deney farelerinde karsinojenik etkilere neden olma-
mistir (Oswald ve Ark. 1978). 109 hafta boyunca
yaklasik 1,5 mg/kg dozlarda farelere verilen patulin,
6lim oranim1 6nemli 6lgliide artirmigtir (Becc1 ve ark.
1981). Patulinin higbir tiimorijenik etkisi gézlenme-
mistir. Ama yine de birgok Avrupa iilkeleri elmalarda
maksimum 50 pg/kg diizeyinde yasal bir sinir koy-
muslardir (Van Egmand 1989) ve Diinya Saglik Orgii-
tii (WHO) ayni sinir1 tavsiye etmektedir.

Diger yandan patulin ¢iiriimiis meyvelerle ilgili
oldugu ve yalnizca kismen islenmeyle tahrip edile-
bildigi icin patulin miktar1 meyve suyu iretiminde
hammadde olarak kullanilacak meyvelerin kaliteleri
icin 1yi bir belirleyici oldugu diisliniilmektedir.

Kontaminasyon diizeyleri genellikle diigiikk olma-
sina ragmen, farkli iilkelerde yiiriitiilmiis ¢aligmalar
orta-yliiksek  patulin = varligit ortaya cikarmustir
(Jozefsson ve Anderson 1977, Wilson 1981, Watkins
ve ark. 1990, Rovira ve ark. 1993, Prieta ve ark. 1994,
Gokmen ve Acar 1996, Machinsky ve Midio 1996,
Demirci ve ark. 2003). Ara sira ¢ok yiiksek patulin
konsantrasyonlarida (1000 pg/kg ya da daha fazla)
bulunmustur (Wilson ve Nuovo 1973, Lindroth ve
Niskanen 1978, Wheeler ve ark. 1987, Burda 1992).

Tiirkiye’de kayisi ve seftali iretimi son yillarda
o6nemli Olglide artis gostermektedir. Ozellikle kayisi

6nemli ihrag iriinlerinden biri olmasindan dolayr son
derece O6nem kazanmaktadir. Seftali ve kayisi taze
tilketiminin yanisira meyve suyu iiretiminde de kulla-
nilan 6nemli meyvelerdendir. Bu meyvelerin Tiirki-
ye’de de meyve suyuna iglenme miktarlart gittikce
artmaktadir. Bu arastirma bdylece meyve pulp ve
konsantrelerindeki patulin varligmi arastirmak igin
basarili bir sekilde yiiriitiildii.

MATERYAL VE METOT
Kimyasallar

Tiim kiyasallar (analitik saflikta) Merck firmasin-
dan temin edildi. Standart patulin Sigma firmasindan
saglandu.

Ornekler

Meyve pulpu ve konsantresi Tiirkiye’deki farkli
meyve suyu fabrikalarindan temin edildi. Alinan 6r-
nekler siselenerek analiz anina kadar -30 °C’de depo-
landi. Meyve pulplart dogrudan, konsantreler ise ana-
liz 6ncesi seyreltildi.

Kimyasal Analiz

Ekstraksiyon, temizleme ve HPLC analizi
MacDonald ve ark.(2000)’a gore yiiritildi. Kisaca
ornekler etil asetatla ekstrakte edildi, sodyum karbonat
ile saflastirildi ve mobil faz olarak destile su kullanil-
di. Hazirlanan drnekler 272 nm UV dedektorde C18
kolonlu bir HPLC ile analiz edildi.

4’lii gradient pompa,10 pl loplu bir rheodyne
injektor, 150 x 4,6 mm Spheriosorb ODS-1 kolon ( 5
mm partikiillii) ve bir Shimadzu Diode Array dedektor
(Model SPD-M 10 AVP) ile donatili ayn1 markal likit
kromatografi kullanildi.

Meyve sularindan aliman 10°ar ml &rnek
etilasetatla ekstrakte edildi ve daha sonra sodyum
karbonat ¢ozeltisi ( % 1,5°1ik) esliginde ekstraksiyonla
saflagtirildi. Ekstrakt susuz sodyum siilfat ile kurutul-
du. Etilasetatin evaporasyonundan sonra patulin UV
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(ultra viyole) dedektorlii yiiksek performansli sivi
kromotografisi (HPLC) ile nicel olarak tesbit edildi
(McDonald ve ark. 2000).

Elde edilen pik daha 6nce HPLC’den elde edilen
standart patulin kalibrasyon egrisi ile karsilagtirilarak
ornekteki patulin miktar1 hesaplandi. Sekil 1°de
HPLC’den alinmis bir &rnek pik goriilmektedir.
Kalibrasyon egrisi, 4 farkli konsantrasyonun standart
cozeltilerinden 50 pl HPLC’ye injekte edilerek hazir-
landi ( Sekil 2.).
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Sekil 1. Seftali pulp 6rneginde HPLC’den alinan
piki 6rnegi
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Sekil 2. Patulin standart kalibrasyon kurvesi ve 10,9 daki-
kada alinmis bir HPLC spektrumu
Miktar analizi pik alanlarinin integrasyonuyladir.
Test materyalindeki patulin miktar1 kalibrasyon
kurvesinden dogrudan pg/kg olarak tesbit edildi.

ARASTIRMA SONUCLARI VE TARTISMA

Bu ¢alismada toplam 66 6rnekte ( Visne suyu 10,
seftali pulpu 20, kayisi pulpu 22 ve kayist konsantresi
14) patulin miktarina bakilmistir. Bu &rneklerin yari-
sindan fazlasinda (39 0Ornek) patulin varligi tesbit
edilemedi. Patulin varligi belirlenen 27 drnekte patulin
miktar1 3,3-23,0 pg/kg arasinda bulunmustur (Cizelge
1.)

Toplam 66 meyve pulpu ve konsantresi arasinda
yalnizca vigne pulplarinin hi¢birinde patuline rastlan-
mamugtir. 20 adet seftali pulpu Orneginde sadece
8’inde rastlanan patulin seviyesi 3,3- 17,5 pg/kg
arasindadir. Demirci ve ark. (2003) yaptiklari bir arag-
tirmada 25 seftali suyu Ornegiinin sadece 11’inde
patulin varligini tespit etmislerdir ve miktar olarak

4,3-93,2 pg/kg arasinda bulmuslardir.

Bu ¢alismada rastlanan en 6nemli olgu 22 kayisi
pulpu drneginin sadece 7 sinde patuline rastlanir-
ken (13,7-23,0 pg/kg), 14 adet kayisi konsant-

resi Orneginin hepsinde de patulin varligi tesbit edil-
mesidir ( 11,2 — 17,8 ug/kg ). Demirci ve ark. (2003)
yaptiklar1 aragtirmada, 30 kayist suyu 6rneginin higbi-
rinde patulin tesbit edememislerdir. De Sylos ve
Rodrigez ( 1999) farkli meyvelerde ve meyve sula-
rinda patulin varligmi arastirmis ve clirlimiis seftali
orneklerinde 92 — 174 pg/kg arasinda patulin tespit
etmislerdir.

Elde edilen sonuglara gore patulin miktart Tiirki-
ye’de iretilen meyve sularinda bir problem olustur-
mamaktadir. Meyve suyuna islenen hammaddelerin
iyi kalitede oldugu goriilmektedir.

Tablo 1. Bazi meyvelerin pulp ve konsantrelerinde
belirlenen patulin degerleri

ORNEK PATULIN
(ng/kg)
Min. Max. Ortalama
Visne Pulpu =¥ - -
Seftali Pulpu 33 17,5 3,06+ 1,11
Kayis1 Pulpu 13,7 22,9 6,10+ 1,99
Kayisi Konsantresi 11,2 17,8 14,57 £ 0,57
-: Belirlenemedi
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