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Bu arastirma makalesi esas olarak iki boliim halinde tasarlanmustir. Oncelikle, Gida ve Yemler icin Hizlt
Alarm Sistemi (RASFF) veri kaynagi kullanilarak 2009-2018 yillari arasinda yapilan tahil ve firincilik Griinleri
bildirimlerinde mikotoksin seviyeleri aragtirilmistir. Son on yilin bildirimleri degerlendirildiginde, ortalama
aflatoksin By (AFB1), toplam aflatoksin (TAF), okratoksin A (OTA) konsantrasyonlart sirastyla; 21.92, 34.98,
23.10 pg/kg olarak bulunmustur. Calismanin ikinci boliminde, Hatay yoresinde yetistirilen 29 bugday
orneginde aflatoksin (AFB1, AFB,, AFGi, AFGy ve OTA analizi yapilmustir. Mikotoksinlerin
konsantrasyonu, HPLC-FD sistemi ile belitlenmistir. Analitik yontem, 401/2006 sayith EC yonetmeligine
gore valide edilmis ve geri kazanimlar %83.0-107.2 araliginda saptanmustir. AFB1, AFB, ve AFG1 igin pozitif
Ornek ylzdesi strastyla; %44.8, %13.8 ve %27.6 bulunmustur. Bu ¢alismada en yaygin mikotoksin, 0.174-
137.880 pg/kg araliginda olan OTA’dir (%82.8). Incelenen numunelerin 5’inde OTA diizeyinin, Avrupa
mevzuatt maksimum limit degerini (5 pg/kg) astigt tespit edilmistir. Ayrica, RASFF bildirimlerinde belitlenen
maksimum OTA duzeyi ortalamasindan ¢ numune daha yiksek ¢ikmustir.

Anahtar kelimeler: Gida ve yemler i¢in hizlt alarm sistemi (RASFF), bugday, aflatoksinler, okratoksin A,
HPLC-FD, analitik ydntem validasyonu

ANALYSIS OF RASFF NOTIFICATION ON CEREAL AND BAKERY
PRODUCTS AND EVALUATION OF THE AFLATOXIN AND OCHRATOXIN A
IN WHEAT FROM HATAY REGION

ABSTRACT
This research paper was designed mainly in two parts. Primarily, the mycotoxin levels in cereal and
bakery products notifications between 2009 and 2018 by using the Rapid Alert System for Food and
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Feed (RASFF) data source were investigated. When the notifications of the last decade are evaluated,
the average concentrations of aflatoxin B1 (AFB1), total aflatoxins (TAF), and ochratoxin A (OTA)
were found 21.92, 34.98, and 23.10 ug/kg, respectively. In the second patt of the study, 29 wheat
samples grown in the Hatay region of Turkey were analyzed to detect aflatoxin (AFB1, AFB2, AFGq,
AFG) and OTA concentrations. The mycotoxin concentrations were determined by high-
performance liquid chromatography with a fluorescence detection (HPLC-FD) system. The analytical
method was validated according to Regulation (EC) No. 401/2006. The recoveries were in the range
of 83.0-107.2%. The percentages of positive samples for AFB1, AFB, and AFG were 44.8, 13.8 and
27.6%, respectively. In this study, the most prevalent mycotoxin was OTA (82.8%), which found in
the range of 0.174-137.880 ng/kg. Among 5 of the studied samples, it was determined that the OTA
level exceeded the European legislation maximum limit of 5 ug/kg. Moreover, OTA levels of three
samples were higher than the average of the maximum values of OTA level determined in RASFF

notifications.

Keywords: Rapid Alert System for Food and Feed (RASFF), wheat, aflatoxins, ochratoxin A, HPLC-

FD, analytical method validation

GIRIS

Gida ve Yemler icin Hizh Alarm Sistemi (Rapid
Alert System For Food and Feed; RASFE),
Avrupa Birligi tyesi 28 Ulkenin ulusal gida
guvenligi otoriteleri, Avrupa Komisyonu, Avrupa
Gida Guvenligi Otoritesi, EFSA), Avrupa Serbest
Ticaret Birligi ve Norveg, Lihtenstayn, Izlanda,
Isvigre arasinda 1979 yilinda kurulan bir aragtir
(Anonymous, 2007). Bu sistemin temel amaci,
gida ve yemlerde ciddi riskler (mikotoksinler,
patojen mikroorganizmalar, pestisit kalintilari vb.)
olusmasinin sonucunda bu sistemdeki tye tlkeler
arasinda gida veya yem ile ilgili saglik tehditlerine
karst daha hizli ve koordineli bir sekilde hareket
edilmesini ve alinabilecek 6nlemler ile ilgili yetkili
kontrol birimleri arasinda bilgi aktariminin
saglanmasidir. Sistemin ¢alisma prensibi ise birkag

basamaktan  olusmaktadir.  Oncelikle, tye
tlkelerden herhangi biri insan sagligt acisindan
gida  veya yem kaynakli olarak  tehdit

olusturabilecek bir bilgiyi tespit ederse bunu
sistem (RASFF) araciligi ile Komisyon’a bildirir.
llerleyen asamada, komisyon irtibat noktast
tarafindan riskin dogrulanmasindan sonra bu
bildirimler belirlenen riskin ciddiyetine ve triiniin
pazardaki dagilimina gére siniflandirilir ve RASFF
bildirimleri agda bulunan tim dyelere iletilir
(Anonymous, 2007). Tehlike kategorisine gore
gidalarda en fazla RASFF bildiriminin mikotoksin
kaynakli oldugu, tilkemiz ihracatinda da en 6nemli
mikotoksin ~ kaynakli  gidalarin
olusturdugu bildirilmistir (Saglam ve Masatcioglu,
2020).

sorunun

Mikotoksinler, Aspergillus, Penicillinm, Alternaria,
Claviceps ve Fusarium cinslerinden cesitli kifler
tarafindan tretilen toksik bilesiklerdir (Marin vd.,
2013). Ug adet tanimlanmus  ikincil
metabolitler arasinda; zearalenon,
deoksinivalenol, aflatoksinler, okratoksin A,
patulin, fumonisinler son derece Onemli
mikotoksinler olarak sayilmaktadir (Amirahmadi
vd., 2017). Aflatoksinler (AFs), Aspergilli
tirlerinden 6zellikle Aspergilius flavus ve Aspergillus
parasiticus  tarafindan  dretilen  ikincil  toksik
metabolitlerdir. Bu kufler belli gida ve yemlerde
uygun sicaklik ve nem kosullart altinda bitytiyebilir
ve hasat 6ncesi ve/veya sirasinda, ambalajlamada,
sevkiyatta ve depolamada aflatoksinler uretir

yluz

(Bushby ve Wogan, 1979). Aflatoksinlerin
kanserojen, mutajen ve teratojen madde
potansiyeline  sahip  oldugu  bildirilmistir

(Hendrickse, 1997). Okratoksin ise, kanserojenik,
immunosupresif ve teratojenik 6zelliklere sahip
nefrotoksik bir mikotoksin olarak tanimlanmigtir
(Murphy vd., 2000). Penicillinm (6rnegin; Penicillium
verrncosumt) ve Aspergillus  (6rnegin; _Aspergillus
westerdijkiae) Gyeleri tarafindan tretilen Okratoksin
A (OTA)nin, tarimsal Urinler ve bugdaydan
tretilen gidalarda siklikla  bulundugu rapor
edilmistir (Duarte vd., 2010; Lee ve Ryu, 2017).

Giray vd. (2007), Turkiye’nin farkli bolgelerinde
yetistirilen 41 bugday c¢esidinde AFBi, AFB,,
AFG; ve AFG; duzeylerini incelemislerdir.
Toplam aflatoksin (TAF) konsantrasyonunun
10.4-643.5 ng/kg arasinda degistigi ve 6rneklerin
%59unun  TAF pozitif oldugu bildirilen
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calismada,  aflatoksin  seviyelerinin  yasal
sinirlamalarin - altinda  olmasina  ragmen bu
miktarlarin mikotoksinlere giinliik maruz kalma
hususuna dikkat ¢ekilmigtir. Trakya’nin 7 farkl
bélgesinden temin edilen bugdaylarda (#z=100)
yiriitiilen bir diger arastirmada, 2’ser 6rnegin hem
TAF hem AFBy, 28 bugday numunesinin ise OTA
icin izin verilen maksimum tolere edilebilir
seviyeden yitksek oldugu rapor edilmistir (Aydin
vd., 2008). Calismada ayrica, Giiney-Dogu
Avrupa’daki 6rnekleme alaninda OTA vatliginin
dolayli yoldan Endemik Balkan Nefropatisiyle
iliskili oldugu belirtilmekle bitlikte toplum saglhigt
icin ciddi risk olusturdugu ifade edilmistir.
Dolayistyla, mikotoksinlerin tahillarda ve aynt
zamanda  yemlerde  bulunmalari,  tarim
isletmelerinde kayiplara neden olan ve halk
sagligini etkileyen 6nemli bir sorundur.

Bu calismanin birincil amaci, 2009-2018 yillarint
kapsayan on yillik periyotta RASFF (Gida ve
Yemler icin Hizlt Alarm Sistemi)’a tiye tlkelerde
talil  ve finncilik  Grinlerinde  gerceklesen
mikotoksin bildirimlerinin incelenmesidir. Bir
diger anlatimla, ihracati yapilan tahil ve firincilik
trtinlerinde en yiksek risk grubunu olusturan
mikotoksinlerin RASFF  portalinda  bildirimi
yapilan dizeyleri saptanarak mevcut durum ortaya
konulmaya calistlmistir. Calismada ayrica, Hatay
Ili Antakya merkez ve gevre ilgelerinden bugday
numuneleri temin edilerek, aflatoksin (AFB,
AFB,, AFG1, AFG2) ve OTA seviyeleri tespit
edilmis, elde edilen bulgular hem yasal sinirlamalar
(Avrupa Komisyonu; European Commission,
2006a); 2011 tarihli ve 28157 sayili Turk Gida
Kodeksi Bulasanlar Yénetmeligi’nde
(Anonymous, 2011)) hem de RASFF (RASFF
Portal, 2019) bildirimleri ile kiyaslanarak
sunulmustur.

MATERYAL VE YONTEM

RASFF Bildirimlerinde Veri Materyali

Bu calismada Gida ve Yemler icin Hizli Alarm
Sistemi (Rapid Alert System for Food and Feed;
RASFF) veri tabani
(https:/ /webgate.ec.europa.cu/rasff-
window/portal/) kaynak olarak kullanilmistir
(RASFF Portal, 2019). RASFF portalinda primer
arama tipi “gida”, urin kategorisi ise “tahil ve

firincilik  Grtinleri” olarak secilmis ve tehlike
kategorisinde “mikotoksinler” arastirma

g $
kapsaminda incelenmistir.

RASFTF Verilerinin Degerlendirilmesi

RASFF portalinda 01 Ocak 2009 — 31 Aralik 2018
tarihleri arasinda, RASFF sistemine tye tim
tlkelerden gelen bildirimler dikkate alinarak,
yillara gére mikotoksinlerin (AFBi, TAF, OTA)
diizeyleri Microsoft Excel (2016) programi
kullanilarak degerlendirilmistir.

Bugday Numunelerinin Temini

RASFF bildirimlerinin yani sira tahillarin mevcut
risk durumunun incelenebilmesi amaciyla, Hatay
i Antakya merkez ve cevre ilgelerindeki un
fabrikalari ve degirmenlerden 2018 yili Nisan-
Mayis aylarinda her biri minimum 1 kg olacak
sekilde toplam 29 adet bugday numunesi temin
edilmistir. Bu 6rneklerin temin edilmesini takip
eden iki ay icerisinde aflatoksin (AFBi, AFBa,
AFGy, AFGy) ve OTA analizleri
gerceklestirilmistir.  Elde edilen bulgular hem
Avrupa Komisyonu (European Commission,
2006a) ve Turk Gida Kodeksi (Anonymous, 2011)
tarafindan her iki mikotoksin i¢in beyan edilen Gst
limitler ile hem de RASFF portalinda tespit edilen
verilerle karsilastirilarak tartistlmustir.

Aflatoksin ve Okratoksin A Tayinleri
Orneklem

Toplanan bugdaylar (z = 29) laboratuvar Sl¢ekli
degirmende (Valsli Degirmen-4000, Bastak,
Turkiye)  ogutilerek 212 um’lik  elekten
gecirilmistir. Ogiitme islemi sirasinda capraz
kontaminasyonu 6nlemek amaciyla “mikotoksin
negatif bugday” her bir numuneden sonra
degirmenden 5 dakika siireyle gegirilmis ve valsler
temizlenmistit. Benzer islem her bir numunenin
elekten gecirilmesinde de uygulanmstir. Ogiitiilen
her numune ayri1 ayrt agzi kilitli aliminyum ¢eperli
polietilen posetlere (1stk ve hava gecirmez)
alinarak, analizler gergeklestirilinceye kadar
+4°C’de muhafaza edilmistit.

Ekstraksiyon Yontemi

Aflatoksin (Bi, Bz, G1 ve G2)

Un 6rneklerinden AFB1, AFB, AFGy ve AFG:
ekstraksiyonu AOAC Metod No: 999.07 de bazi
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mindr degisiklikler yapilarak gerceklestirilmigtir
(AOAC, 2016). Ozetle, 50 g ogiitiilmiis ve 212
um’lik elekten gecirilmis bugday unu tizerine 300
mL metanol:su (4:1, v/v) ve 5 g NaCl (analitik
saflikta, Merck, Darmstad, Almanya) ilave
edilerek 30 dakika blenderdan (Philips HR1337,
Eindhoven, Hollanda) gecirilerek homojenize
edilmistir. Kanistm  kaba filtre  kagidindan
stizulmus, ekstraktan 10 ml. alinarak Uzerine 60
mlL fosfat tamponlu tuz ¢6zeltisinden (PBS) ilave
edilmistit. Yeni karisim 6nce 0.45 mikron
gozenekli  filtre  kagidindan,  sonrasinda
immiunoafinite kolondan (R-Biopharm Rhone
Ltd, Glasgow, Scotland, ingiltere) gecirilmistir.
Ornek gecisinden sonra kolon 15 mlL. ultra saf su
ile ytkanmis ve hava ile kurutulmustur. Daha
sonra kolondan sirastyla 1.375 ml metil alkol
(HPLC saflikta, Merck, Darmstad, Almanya) ve
1.925 mIL HPLC saflikta su gegirilmis, eliat amber
renkli viallere alinmistir.

Okratoksin A

Calisma kapsamindaki un numunelerinden OTA
ekstraksiyonu, R-Biopharm A20P14.V9
yontemine gore gerceklestirilmistir (R-Biopharm,
2015). 1k olarak, 50 gr un numunesi 200 mL
metanol:su (70:30, v/v) ile 1 dakika boyunca ile
karistirtlmistir. Elde edilen karisim Whatman no:4
filtre kagidindan stiziilmis ve 10 mL ekstrakta 40
mlL PBS eklendikten sontra cam mikrofibetlerden
(Merck, Darmstad, Almanya) tekrar stizilmistir.
Toplanan 20 mD’lik ekstrakt, immiinoaffinite
kolonundan (R-Biopharm Rhone Ltd, Glasgow,
Scotland, 1ngﬂtere) gecirilmistir. Kolon, 10 mL
PBS ve HPLC saflikta 10 mL su ile ytkanmistur.
Son olarak OTA, 1.5 mL metanol ve 1.5 mL suyla
eliie edilerek amber renkli viallere alinmustir.

Mikotoksin Analizinde HPLC Kosullar1

Aflatoksin ve OTA analizleri icin kullanilan
HPLC sistemi (Shimadzu, Kyoto, Japonya) LC-20
AD stvi kromatografisi, DGU-20A3; degasser,
CTO-20A kolon firin1, SCI.-10A kontrol sistemi
ve LC Solution vyazilimindan olusmaktadir.
Mikotoksin 6lcimlerinde floresans dedektor (RE-
10AXL) ve C18 inertsil ODS-3, 4.6 mm X 150
mm, 5 um kolon (GL Science, Tokyo, Japonya)
kullanilmustir. Calismada, kolon firin sicakligt 40
°C, enjeksiyon hacmi 100 pL ve akis hizt 1.000

mL/dk olarak ayarlanmustir. Aflatoksin (AFB,
AFB; AFG1 ve AFGy) i¢in 35 pL nitrik asit ve 12
mg KBr iceren ultra saf su/metanol (55:45, v/v)
karisimi, OTA icin ise asetonitril/ultra saf
su/asetik asit (49.5:49.5:1, v/v/v) karistmi mobil
faz olarak kullanidmustir.

Validasyon Y6ntemi

Bu calismada, 2002/657/EC sayih Avrupa
Komisyonu Karar tarafindan bildirilen kritetlere
gore; dogrusallik, hassasiyet, tespit limiti (LOD)
ve tayin limiti (LOQ) belitlenmistir (European
Commission, 2002). Standart egriler, stok
cozeltilerden bilinen en az bes dilusyonla
(aflatoksinler; AFs icin 0.25 ile 5 pg/kg ve
okratoksin A; OTA icin 0.25 ile 10 pg/kg
araliginda) yapdmistir. Geri kazanim, kontrol
grubu un numunelerine (mikotoksin negatif
bugday unu) yiksek ve disiik konsantrasyon
seviyelerinde AFs ve OTA cklenerek on tekrarh
olacak sekilde gergeklestirilmistir.

BULGULAR VE TARTISMA

Tahil ve Firncihk Uriinlerinde RASFF
Portalinda Belirlenen Mikotoksin Diizeyleri
Tahil ve firncilik driinlerinde 2009-2018 yillars
arasinda yapilan RASFF bildirimlerinde tespit
edilen mikotoksin (aflatoksin Bi; AFB4, toplam
aflatoksin; TAF ve okratoksin A; OTA) diizeyleri
Cizelge 1’de verilmistit. RASFF portalinda on
yillik stirecte tahil ve firincilik Griinlerinde AFBy
icin yapilan bildirimler incelendiginde, AFB;
duzeyinin 2.1-251.0 pug/kg araliginda degistigi ve
ortalama degerin 21.92 pg/kg oldugu tespit
edilmistir.  Arastrmanin  yapildigi  dénemde
RASFF sisteminde bildirimi yapilan TAF ve OTA
diizeyleri ise sirasiyla, 2.8-328.0 ug/kg (ortalama;
34.98 pg/kg) ve 1.0-471.0 ug/kg (ortalama; 23.10
pg/kg) olarak saptanmuistir.

Avrupa Komisyonu (EC: European Commission)
No 1881/2006 sayili duzenlemeye (European
Commission, 2006a) ve Turk Gida Kodeksi
“Bulasanlar Yonetmeligi'ne (Anonymous, 2011)
gore tahil ve tahil driinlerinde AFB1 en yiksek
limit degerinin 2 ug/kg, TAF i¢cin maksimum limit
degerinin ise 4 ng/kg oldugu bildirilmistir. Anilan
her iki yonetmelikte de, OTA icin maksimum
limit degerinin islenmemis tahillarda 5 ng/kg,
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diger taraftan islenmis tahil ve tahil Grtinlerinde ise
3 ug/kg oldugu beyan edilmistit. RASFF
bildirimlerinde tespit edilen AFB; dizeyleri
beklenildigi gibi Avrupa Komisyonu tarafindan
bildirilen en yiksek limit degetlerinin Gizerindedir.
Ancak TAF duizeylerine bakildiginda, bazi yillarda
en dustk seviyelerin limit degerin altinda kaldigt
gorilmektedir (Cizelge 1). Bu durum, bildirimi
yapilan gida 6rneginde sadece TAF degil, yant sira
AFBi, OTA ve/veya diger mikotoksinlerin de

beyan edilmesinden kaynaklaniyor olabilecegi
disiiniilmektedir.  Ornegin,  aym  gida
numunesinde, AFB; degerinin en yiksek limit
degerini astig1 fakat TAF degerinin sinir degeri
gecmedigi  durumlar  s6z  konusu  olabilir.
Dolayistyla, RASFF tiyesi tilkeler arasinda bu gida
ornegi icin AFBi’den dolayt bildirim yapilmakta
ve yani sira analiz edilen TAF degeri de beyan
edilmektedir. Benzer durum OTA degetleri
incelendiginde de gorillmektedir (Cizelge 1).

Cizelge 1. Tahil ve finincilik Grinlerinde 2009-2018 yilinda yapilan RASFF bildirimlerinde tespit edilen
AFBy1, TAF ve OTA diizeyleri”
Table 1. AFBy, TAF and OTA levels in cereal and bakery products notifications between 2009 and 2018 obtained by
RASFEF data source

TAF (ug/kg) OTA (ug/k)

14.48 (2.8-51.0)
14.07 (2.9-127.0)
27.07 (3.3-153.0)
68.30 (4.9-328.0)
23.12 (6.2-57.0)
59.00 (9.5-200.0)

77.62 (10.7-284.0)
13.50 (4.5-36.5)
20.41 (5.6-67.0)
32.27 (7.5-86.5)

6.80 (3.6-18.6)
22.23 (4.9-37.0)
12.72 (4.8-39.0)
8.91 (4.5-13.0)
97.18 (5.1-471.0)
12.53 (8.9-15.0)
19.31 (1.4-40.0)
2755 (1.0-94.8)

7.95 (6.0-9.9)
15.80 (1.2-69.0)

;gif AFB; (ug/kg)
2009 9.96 (2.4-47.0)
2010 8.80 (2.6-57.0)
2011 27.55 (2.9-155.3)
2012 16.24 (3.2-171.4)
2013 24.90 (3.9-86.1)
2014 36.67 (2.6-190.0)
2015 55.33 (2.1-251.0)
2016 11.09 (4.5-32.5)
2017 9.52 (3.0-54.0)
2018 19.12 (3.6-80.2)
%Zlama 21.92 (3.08-112.45)

34.98 (5.79-139.00)

23.10 (4.13-80.73)

(") Yillara gére mikotoksin diizeyleri ortalama deger olarak verilmistir (parantez igindeki degerler ise; minimum ve

maksimum seviyeleri géstermektedir).

(") Mycotoxin levels by years are given as the average value (the values in parentheses show the minimum and maximum levels).

Aflatoksin ve Okratoksin A igin Validasyon
Caligmasi

Un matrisinde AFs ve OTA icin yapilan
validasyon c¢alismast sonuglart  Cizelge 2°de
sunulmugtur. Kalibrasyon egrisinin dogrusalligi
(R?) AFBi1, AFB», AFG ve AFG: icin sirasiyla;
0.9982, 0.9975, 0.9953 ve 0.9985 bulunmustur.
OTA icin ise bu deger 0.9981 olarak tespit
edilmigtir. AFB; i¢in LOD degeri 0.041 pg/kg,
LOQ degeri 0.104 ug/kg bulunmustur. AFB,,
AFGi ve AFG: icin LOD degertleri sirastyla,
0.021, 0.058 ve 0.040 pg/kg olarak; LOQ
degerleri ise sirasiyla, 0.079, 0.202 ve 0.124 pug/kg

olarak belirlenmistit. OTA icin bu degerler
strastyla; 0.050 pg/kg ve 0.166 ng/kg olarak tespit
edilmistir (Cizelge 2). Elde edilen sonuglar, Kabak
(2012)1n HPLC-floresans dedektér yontemiyle
gerceklestirdigi calismasinda, AFB1, AFB,, AFGy,
AFG; ve OTA i¢in bulguladign LOD-LOQ
degerleri ile benzer bulunmustur.

Bu calismada, tekrarlanabilirlik ve geri kazanim
icin standart sapma degerleri %3.12 ile %12.62
arasinda degisiklik gOstermistir  (Cizelge 3).
Bugday unu matrisinde AFB1, AFB,, AFG; ve
AFG:2 i¢in ortalama geri kazanim degerleri
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strastyla, %099.5, %93.8, %98.6 ve %89.0 oldugu
tespit edilmistir. OTA icin ortalama geri kazanim
degeri ise %099.3 olarak saptanmustir. Yiizde 89.0
e %99.5 arasinda degisen tim geri kazamm
degerleri (Cizelge 3), Avrupa Komisyonunun
401/2006  sayth ~ Komisyon  Tuzigi’nde
(European Commission, 2006b) tanimlanan hem

AFB; (ve TAF; AFB; + AFB; + AFG, + AFG;
toplami) hem de OTA i¢in kabul edilebilir
seviyeler olan 1-10 ug/kg konsantrasyon
aralifinda %70-110; 1 npg/kg’in  alundaki
konsantrasyon degerlerinde ise %50-120 geri
kazanim oranlari ile uyumlu bulunmustur.

Cizelge 2. AFs ve OTA i¢in HPLC-FD y6ntemiyle elde edilen validasyon verileri
Table 2. V alidation data for AFs and OTA by HPLC-ED method

Mikotoksin LO Dogrusallik Esitligi
Mycotoxin LOD (ug/kg) (ng/ l?g) R Lz'ﬂm%rregrem'oﬂ fqmim
AFB; 0.041 0.104 0.9982 y = 0.9991x + 0.0001
AFB» 0.021 0.079 0.9975 y = 0.9741x — 0.0026
AFGy 0.058 0.202 0.9953 y = 0.9908x + 0.0353
AFG: 0.040 0.124 0.9985 y = 1.0071x - 0.0145
OTA 0.050 0.166 0.9981 y = 0.9981x - 0.0183

Cizelge 3. HPLC-FD yéntemiyle bugday unundan AFs ve OTA geri kazanimlart
Table 3. The recoveries of AFs and O'TA from wheat flonr by HPLC-FD method

Mikotoksin Toksin ilavesi Geri Kazanim? Ortalama Geri KazanimpP RSDe
Mycotoxin Spiking (ng/kg) Recovery (%0) Mean Recovery (%o) (%)
AFB, i ot 99.5 482
AFB; 8; g?i 93.8 3.12
AFG; 22 19007'.62 98.6 8.67
AFG; 8; zgg 89.0 9.62
OTA 13690 190%59 99.3 12.62

(®) Geri kazanim degerleri 10 tekrarin ortalamasidir.
(®) Tum geri kazanim degerleri ortalamas.

() RSD; bagil standart sapma.

(2) Recovery was means of 10 replicates.

(*) Overall average recovery.

() RSD; Relative standard deviation

Hatay Yoresi
Diizeyleri

Bu calismada Hatay 1li merkez (Antakya) ve cevre
gelerinde  bulunan  degirmen  ve un
fabrikalarindan toplanan bugday numuneleri
ogutilerek unda; aflatoksin (AFB1, AFB2, AFGy,
AFG2) ve OTA varligt arastirilmis ve elde edilen
sonugclar Cizelge 4de verilmistir.

Bugdaylarinin Mikotoksin

CGalismada LOQ degerinin tizerinde tespit edilen
tim Ornekler, pozitif olarak degerlendirilmistir.

Buna gore toplam 29 un numunesinde test edilen
aflatoksinler (AFs) icerisinde, AFBy (%44.8) en
yaygin goOriinen mikotoksin olarak saptanmig,
bunu swasiyla, AFGp  (%27.6) ve AFB»
(%13.8)’nin takip ettigi gorilmistir (Cizelge 4).
Analiz edilen bugday Orneklerinde AFG»’ye
rastlanmamustir. Calismada AFB; konsantrasyonu
ortalama 0.246 pg/kg (0.136-0.484 pg/kg) olarak
belirlenmis (Cizelge 4) olup, LOQ degeri ile
Avrupa Komisyonu maksimum limit degerleri
arasinda  (0.104-2.000 pg/kg) 13 bugday unu
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orneginde (%044.8) AFB; tespit edilmistir (Cizelge
5). Calismada Avrupa Komisyonu (European
Commission, 2006a) ve Turk Gida Kodeksi
(Anonymous, 2011)ne goére tahil tahil
drinlerinde AFB1 maksimum limit degerinin (2
ug/kg) ustinde herhangi bir Ornek tespit

ve

edilmemistir. D6rt bugday ununda AFB» (0.090-
0.190 ug/kg), 8 numunede ise AFG; (0.216-0.540
pg/kg) saptanmustir. Analiz edilen 6rnekler AFB;
yoniinden RASFF bildirimlerinde tespit edilen
dizeyletle (Cizelge 1) kiyaslandiginda, oldukca
disiik bulunmustur.

Cizelge 4. Bugday unu 6rneklerinde tespit edilen AFs ve OTA duzeyleri
Table 4. AFs and O'LA concentration in wheat flour samples
Konsantrasyon (ug/kg)

Mikotoksin Pozitif Orneka n (%) Concentration
Mycotoxin Positive samples n Ortalamab Deger Araligic
Mean Range
AFB; 13 (44.8) 0.246 0.136-0.484
AFB» 4 (13.8) 0.135 0.090-0.190
AFGy 8 (27.6) 0.354 0.216-0.540
AFG: Tim 6rneklerde AFG2 degerleri <LOQ olarak tespit edilmigtir
OTA 24 (82.8) 17.785 0.174-137.880

(®) Pozitif 6rnek: Tayin limiti (LOQ) degetlerinin (AFBy i¢in 0.104 ug/kg, AFB; icin 0.079 ug/kg, AFG; i¢in 0.202 pg/kg, AFG2
icin 0.124 pg/kg ve OTA icin 0.166 pg/kg) ustiinde kalan 6rnek sayist

(°) Pozitif 6rneklerin ortalama konsantrasyon degetleri

(¢) Porzitif 6rneklerin minimum ve maksimum degetleri

(2) Positive samples: The samples which are over the limit of guantification (LOQ); 0.104 ug/ kg for AFB;; 0.079 g/ kg for AFBy, 0.202 ug/ kg
Jor AFG;, 0.124 g/ kg for AFG2 and 0.166 ug/ kg for OTA

(*) Average concentration of positive samples

() Min. and max. valnes of positive samples

Cizelge 5. Bugday unu 6rneklerinde AFs ve OTA dagiimu
Table 5. Distribution of AFs and O'TA in wheat flour samples
Orneklerin mikotoksin dagilimi n (%)

Mikotoksin g )
Mcotoxin Samples’ distribution of mycotoxin n

J <LOD: LOD-LOQ"  LOQ-Limitt  LimitRASFFe  >RASFFe
AFB, 16 (55.2) - 13 (44.8) - -
AFB» 14 (48.3) 11 (37.9) 4 (13.8)4 - -
AFGy 15 (51.7) 6 (20.7) 8 (27.6)4 - -
AFG; 22 (75.9) 7 (24.1) - - -
OTA 5(17.2) - 19 (65.6) 2 (6.9) 3 (10.3)

() Mikotoksinlerin LOD ve LOQ degerleri Cizelge 2’de verilmistir

() Avrupa Komisyonu (EC, 2006) ve TGK “Bulasanlar Yénetmeligi'ne (Anonim, 2011) gére, tahil ve tahil iirtinlerinde AFB
maksimum limit degeri 2 pug/kg oldugu bildirilmistir. Yénetmelikte, OTA maksimum limit degerinin islenmemis tahillarda 5
ng/kg, islenmis tahil ve tahil triinlerinde ise 3 pg/kg oldugu bildirilmistir.

(9 Yasal diizenlemeler ile AFB, ve AFG; i¢in maksimum limit degeri belitflenmemistir. Dolayisiyla bu siitunda anilan
mikotoksinler icin >LOQ 6rnek sayist verilmistir.

(¢) RASEF sisteminde bildirimi yapilan AFB; ve OTA mikotoksinlerinin ortalama duzeyleri Cizelge 1’de verilmistir.

(%) LOD and 1.OQ values of mycotoxins are given in Table 2

() According to European Commission (EC, 2006) and Turkish Food Codex: (Anonymons, 2011) “Contaminants Regulation™, the maximum
permitted levels of AFBy is 2 g/ kg for all cereals and products derived from cereals, including processed cereal products. In the regulation, it is stated
that the OTA maxcinmm limit value is 5 ug | kg in unprocessed cereals and 3 ug | kg in processed cereal products and cereals intended for direct
buman consumption.

(@) There is no set up maximum permitted levels for AFB; and AFGy by EU regulations in all cereals and products derived from cereals. Therefore,
the number of samples are given as >1.OQ for both mycotoxins.

() The average levels of AFB; and O'T'A mycotoxins reported in the RASEE system are given in Table 1.
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Bakirct (2014) calismasinda 21’1 bugday ve bugday
temelli Griinler olmak tizere toplam 24 adet tahil
driniinde yapmis oldugu aflatoksin analiz
sonuglarinin, 6l¢im limitlerinin altinda oldugunu
bildirmistir. Bir baska arastirmada, Turkiye’nin
farklt bolgelerinden toplanan 41 adet bugday
numunesinde toplam AF duzeyi 10.4-643.5 ng/kg
arasinda  belitlenmistir  (Giray vd., 2007).
Aragtirmacilar bu degerlerin Turkiye’de TAF icin
izin verilen limit degerin altinda olmasina ragmen,
test edilen Orneklerin %59’unun aflatoksin ile
kontamine oldugunu rapor etmislerdir. Calismada
ayrica, AFB1, AFB,, AFG1 ve AFG: i¢in pozitif
ornek orant sirastyla, %42, %12, %37 ve %12
olarak bildirilmistir (Giray vd., 2007). ELISA
yontemi kullanilarak yapilan bir diger ¢alismada,
Trakyanin 7 farkli bolgesinden toplanan 100
bugday unu numunesinin %45’ inde TAF (0.05-
14.01 pg/kg; ortalama: 0.79 pg/kg), %20’sinde
AFB; (ortalama: 0.48 ng/kg) ve %81’inde OTA
(2.07 pg/kg) tespit edilmistir (Aydin vd., 2008).
Bu 6rneklerin %2’sinde hem TAF hem de AFB4
diizeyleri TGK ve Avrupa Komisyonu tarafindan
bildirilen sinir degetlerinin (sirastyla; 4 ve 2 pg/kg)
tizerinde oldugu rapor edilmistir.

Cizelge 4 incelendiginde, analiz edilen 6rnekler
arasinda en yaygin mikotoksinin %82.8’lik oranla
(24/29) OTA oldugu gorilmektedir. Pozitif
olarak nitelendirilen numunelerin OTA diizeyleri,
0.174-137.880 ng/kg araliginda tespit edilmis,
ortalama deger ise 17.785 pg/kg olarak
belirlenmistir (Cizelge 4). Test edilen 6rneklerin
19’unda, diger bir ifadeyle %065.6’sinda OTA
degerleri, LOQ ile limit degerleri arasinda tespit
edilmistir (Cizelge 5). Bes numunede ise, Avrupa
Komisyonu (European Commission, 2006a) ve
Turk Gida Kodeksi (Anonymous, 2011)’ne gore
islenmemis tahillar icin OTA en yiksek sinir
degeri olan 5 pg/kg’in ustinde saptanmustir. Bu
orneklerin %10.3’4; on yillik dénemde (2009-
2018 yillar1 arasinda) RASFF bildirimlerinde tespit
edilen OTA dizeylerinin ortalamasindan da
yiksek bulunmustur (Cizelge 5).

Karag6zli ve Karapinar (2000), asurelik bugday,
mustr, mistt unu, yulaf gevregi, yulaf ezmesi, yulaf
unu ve miusliden olusan toplam 100 adet gida
orneginde OTA taramasi yapmis ve analiz edilen

orneklerin  %4’inde OTA (0.27-9.84 pg/kg
arasinda) belitlemislerdir. Trakya bdlgesinde
yapilan bir arastirmada, toplanan 100 bugday unu
numunesinin %28’inde OTA’nin izin verilen limit
degerinden yliksek bulundugu rapor edilmistir
(Aydin vd., 2008). Ancak arastirmada her ne kadar
bugday unu ile calisildigt bildirilmis olsa da, elde
edilen bulgular Tirk Gida Kodeksi Bulasanlar
Yoénetmeligi'nde islenmemis tahillar icin belirtilen
st limit degeri (5 pg/kg) ile degil; islenmis tahil
ve tahil Urtinleri icin verilen Ust limit degeri (3
pg/kg) ile kiyaslanmistir. Dolayistyla, ¢alismada
bildirilen yaklasik itic bugday unu o6rneginden
birinde OTA varliginin tespit edilmis olmas: bu
duruma bagl olabilir. Bir diger arastirmada, analiz
edilen 25 adet misir ve musir bazl driinlerde
17.79-126.2 pg/kg dizeyinde, 34 adet bugday ve
bugday temelli Urtinlerde ise, 2.02-3.56 pg/kg
dizeyinde OTA tespit etmistir (Bakirci, 2014).
Calismada tahil ve tahil bazli Griinlerin %6’sinda
OTA tespit edilirken, toplam analizi yapilan 67
Ornegin %3’tnin Tiurk Gida Kodeksi’ne gore
belitlenen kabul edilebilir siurlarin  Gstiinde
oldugu rapor edilmistir.

Literatiir incelendiginde, tlkemizde tahil ve
firncilk  drinlerinde  OTA’nin - hem  saglik
acisindan hem de ticari olarak 6nemli bir problem
oldugu agtk¢a gbrillmektedir. Bu arastirmada elde
edilen veriler, gecmis yillardan gintmiize OTA
kaynakli bu problemin stregeldigini acikca ortaya
koymaktadir.

SONUC

Arastirmanin ilk asamasinda tahil ve firincilik
triinlerinde mikotoksin riski hakkinda genel bir
durum degetlendirmesi yapmak amaciyla, 2009-
2018 ydlarin1  kapsayan dénemde RASFF
sistemine Uye tim tlkelerden gelen bildirimler
dikkate alinarak, yillara gére aflatoksin ve OTA
dizeyleri incelenmistir. Elde edilen bulgular
degerlendirildiginde, yillar igerisinde bildirimi
yapilan AFBi, TAF ve OTA diizeyleri her ne
kadar farklilik gbstermis olsa da, son yillarda bu
mikotoksinlerin tahil ve firincilik Granleri icin hala
yiksek bir risk teskil ettigi acikca goriilmektedir.

Calismanin ikinci asamasinda ise, Hatay 1li merkez
(Antakya) ve ¢evre ilcelerde bulunan degirmen ve
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un  fabrikalarindan  toplanan  bugdaylarda
aflatoksin ve OTA varhigr arastirilmis, bulgular
hem yasal smrlamalar ile hem de RASFF

bildirimlerinde  tespit edilen dlzeyler ile
kiyaslanmistir.  Analiz  edilen 29  bugday
numunesinde  AFB;  degerlerinin;  Avrupa

Komisyonu (European Commission, 2006a) ve
Tirk Gida Kodeksi Bulaganlar Yoénetmeligine
(Anonymous, 2011) gére, tahil ve tahillardan
tretilmis trinlerdeki maksimum limit degerinin
altinda  kaldigi tespit edilmistit. Bu bugday
numunelerinin  5’inde ise, OTA duzeylerinin
yukarida anilan her iki yoénetmelik tarafindan
bilditilen maksimum limit degerini (5 pg/kg) astigt
belirlenmistir. Elde edilen bulgular 2009-2018
yillar1 arasinda tahid ve finincilik Grtinlerinde
yapilan RASFF bildirimlerinde tespit edilen OTA
diizeylerinin maksimum degerlerinin ortalamast
(80.73 ng/kg) ile kiyaslandiginda 3 bugday
orneginde  (%10.3) bu degerin  tzerinde
bulundugu tespit edilmistir. Ozetle, arastirma
sonuglari degerlendirildiginde, bugday
numunelerinde OTA’nin primer olarak saglik
acisindan dahasi ticari olarak 6nemli bir problem
oldugu agtkea gérilmektedir.

Firincilik drtinlerinde OTA tespitinin en 6nemli
nedenlerinden biri, hammadde olarak kullanilan
tahillarin  bu mikotoksin ile bulagt halinde
olmasidir.  Firincihk  drtnlerinin - pisirilmesi
esnasinda OTA diizeyinin sadece beste bir
oraninda  azaldigi, bir diger ifadeyle, bu
mikotoksinin son urtinde dikkate deger bir
diizeyde kaldigr g6z Oniinde bulundurulursa,
tarladan-sofraya tahillarin muhafaza kosullarinin
iyilestirilmesi ve gerekli denetimlerin arttirilmast
6nem arz ectmektedir. Ayrica, konuyla ilgili
treticiler, tahil isletmeleri ve tiiketici farkindaligin
arttirmaya yonelik ¢alismalar yurttilmelidir.

CIKAR CATISMASI BEYANI
Yazarlar, ¢ikar catismast olmadigini beyan eder.

YAZAR KATKILARI

AS, makalenin metodoloji, bicimsel analiz,
yazma—orijinal taslak ve gorsellestirmesine katk:
sunmugtur. MTM, kavramsallastirma, metodoloji,
bicimsel analiz, yazma-—orijinal taslak, yazma—
inceleme ve duzenleme, gorsellestirme ve

damigman olarak katki saglamugtir. Yazarlar

makalenin son halini okudu ve onaylad.
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