oMANIYE &) OKU Fen Bilimleri Enstitiisii Dergisi OKU Journal of The Institute of Science and

O %, 5(3): 1393-1406, 2022

k4
3
=
Z
=.
=
=

g

\_‘;v.

{5‘5

Technology, 5(3): 1393-1406, 2022

Osmaniye Korkut Ata Universitesi | Osmaniye Korkut Ata University B
Fen Bilimleri Enstitiisi Journal of The Institute of Science
Dergisi and Technology s

DERGISH

JOURNAL of NATURAL

Bp://bidD csmantye.edu tr

Cukurova ve Dogu Akdeniz Bolgesi’nde Satisa Sunulan Kirmuzi Pul Biber ve Kuru
Incirler’de Aflatoksin B; ve Toplam Aflatoksin (B1,B,,G1,G,) I¢eriginin Yiiksek Performans
Siv1 Kromatografi Yontemi ile Belirlenmesi

Fatma HEPSAGY, ibrahim HAYOGLU?

'Osmaniye Korkut Ata Universitesi, Kadirli Uygulamali Bilimler Fakiiltesi, Gida Teknolojisi Programi, 80760 Osmaniye
2Harran Universitesi, Ziraat Fakiiltesi Gida Miihendisligi Bolimii, 63040 Sanlurfa

'https://orcid.org/0000-0002-3688-4106
*https://orcid.org/0000-0002-6358-8302

*Sorumlu yazar: fatmahepsag@osmaniye.edu.tr

Arastirma Makalesi

(074

Makale Tarihgesi:

Gelis tarihi: 29.12.2021

Kabul tarihi: 18.05.2022

Online Yayimlanma: 12.12.2022

Anahtar Kelimeler:
Kuru incir

Kirmizi pul biber
AFB;

AFB,

AFG;

AFG,

Toplam AF

Aflatoksinler; kiifler tarafindan iiretilen ve diger organizmalara zararlar verebilen
toksik karakterli ikincil metabolitlerdir. Bu arastirmada, Adana ili’nden 8’er adet,
kirmiz1 pul biber ve kuru incir, Mersin ili’nden 9’ar adet ve Osmaniye ili’nden
8’er adet oOrnekler, kiigiik oOlgekli ciftcilerden, perakende magazalardan ve
siipermarketlerden temin edilmistir. Kirmizi pul biber ve kuru incir 6rneklerinin
aflatoksin B; (AFB,), aflatoksin B, (AFB,), aflatoksin G; (AFG,), aflatoksin G,
(AFG,) ve toplam aflatoksin (AF) icerikleri incelenmistir. AF miktarlarini 6lgmek
icin floresans dedektdrlii (HPLC-FLD) HPLC kullanilmistir. Belirlenebilir en
diisiik tespit limiti (LOD) 0,1 ile 0,42 png kg ™', tayin limiti (LOQ) ise 0,11 ile
0,45 ug kg ' arasinda degismistir. Yirmi bes adet kuru incir 6rneginin %44’iinde
(11 adet) toplam AF tespit edilmistir. AF'lerin konsantrasyonlar1 0,10 ile 0,19
ug kg ! arasinda saptanmugtir. AFB; incir drneklerinin %36’sinda (9 adet), AFG;
%24’inde (6 adet) tespit edilmistir. Kirmizi pul biber 6rneklerinin %28’inin (7
adet) AFB; agisindan standartlara uymadigi tespit edilmistir. Biber 6rneklerin
%16’sinda (4 adet) toplam AF tespit edilmistir.  Aflatoksin tespit edilen
orneklerin degerleri “Gida Maddelerindeki Bulasanlarin Maksimum Limitleri
Hakkinda Teblig (2011/28157)” ile belirlenmis olan yasal degerlerin lizerindedir.

Determination of Aflatoxin B1 and Total Aflatoxin (B1,B2,G1,G2) Content in Red Peppers and
Dried Figs Sold in Cukurova and the Eastern Mediterranean Region by High Performance Liquid

Chromatography Method
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Aflatoxins are toxic secondary metabolites produced by molds that can harm
other organisms. In this research, 8 samples each from Adana, red chili peppers
and dried figs, 9 each from Mersin and 8 samples from Osmaniye were obtained
from small-scale farmers, retail stores and supermarkets. Aflatoxin B; (AFB),
aflatoxin B, (AFB,), aflatoxin G; (AFG,), aflatoxin G, (AFG,) and total aflatoxin
(AF) contents of red chili pepper and dried fig samples were investigated. HPLC
with fluorescence detector (HPLC-FLD) was used to measure AF amounts. The
lowest detectable limit of detection (LOD) ranged from 0.1 to 0.42 ug kg ', and
the limit of detection (LOQ) ranged from 0.11 to 0.45 pg kg ™. Total AF was
detected in 44% (11 samples) of 25 dried fig samples. Concentrations of AFs
ranged from 0.10 to 0.19 pg kg ~'. AFB1 was detected in 36% (9 specimens) and
AFG; in 24% (6 specimens). It was determined that 28% (7 pieces) of red chili
pepper samples did not comply with the standards in terms of AFB;. Total AF
was detected in 16% (4 pieces) of pepper samples. The values of the samples in
which aflatoxin was detected are above the legal values determined by the
“Communiqué on Maximum Limits of Contaminants in Foodstuffs
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(2011/28157)”.

To Cite: Hepsag F., Hayoglu I. Cukurova ve Dogu Akdeniz Bolgesi’'nde Satisa Sunulan Kirmizi Pul Biber ve Kuru
Incirler’de Aflatoksin B; ve Toplam Aflatoksin (B;,B,,G1,G,) Igeriginin Yiiksek Performans Sivi Kromatografi Yontemi ile
Belirlenmesi. Osmaniye Korkut Ata Universitesi Fen Bilimleri Enstitiisii Dergisi 2022; 5(3): 1393-1406.

1. Giris

Kurutulmus {irtinler ile ilgili dnemli sorunlardan biri kiif kontaminasyonudur. Kiif kontaminasyonu;
insan sagligi, gida giivenligi ve ekonomik ac¢idan 6nem tegkil eder. Kurutulmus meyveler ve baharatlar
yetistirilme durumlari, isleme O&zellikleri ve depolama siireglerindeki hassasiyet acisindan kiif
gelisimine ve toksin olusumuna agik ve aym zamanda uygun iriinlerdir (Peter ve Cotty, 2017).
Meyvelerin kurutularak muhafaza edilmesi kronolojik olarak eski ¢aglardan beri kullanilan 6nemli ve
giincelligini kaybetmeyen gida saklama ydntemlerinden biri olmakla birlikte yetersiz kurutma ve
uygun olmayan depolama kosullari, kurutulmus meyvelerde kiif gelisimine ve aflatoksin olusumuna
neden olabilmektedir.

Kirmiz1 biber, Solanaceae familyasina ait olan Capsicum annuum L. tiiriine dahil bir sebzedir. Kirmiz1
pul biber lilkemizin; Kahramanmaras, Gaziantep, Adiyaman, Sanliurfa ve Hatay bolgelerinde yogun
olarak tretilen, ekonomik potansiyeli yiiksek, ©nemli ihra¢ firiinlerimiz arasindadir. Modern
yontemlerle ve bazen de geleneksel yontemlerle hijyenik olmayan kosullarda ve kontrolsiiz sekilde
kurutulup 6giitiilmesiyle elde edilen kirmiz1 pul biber tiim diinyada oldugu gibi {ilkemizde de baharat
olarak yaygm bir sekilde kullanilmaktadir. Fiziksel 6zelligi bakimindan son iiriiniin rengi, mikrobiyal
Ozelligi bakimindan da aflatoksin igerigi kurutulmus kirmizi pul biber agisindan iki Gnemli
parametredir (Duman ve ark., 2003). Kuru incir ise Ficus carica domestica L. tiirline giren agag¢larin
olgun meyvelerinin hasat edildikten sonra mekanik yada agik havada giines altinda kurutulmasiyla
elde edilir. Incir iilkemizin Akdeniz kiy1 bdlgelerinde, I¢ Anadolu’da yetisen ekonomik potansiyele
sahip 6nemli ihrag iiriinlerimizdendir (Akova, 2009). Incir yiiksek oranda seker icerigi, hasat ve hasat
sonrast kosullar nedeniyle kiif ve mikotoksin olusumunun goriilebildigi bir {irlindiir (Karbancioglu ve
Heperkan, 2008). Toksik kiif kontaminasyonu kirmizi pul biberde tarlada, incir ig¢inde kurutma
esnasinda baglar ve sonraki asamalarda devam eder. Geleneksel olarak giineste kurutma, kurutma
isleminin yavasligi, iklim kosullarina bagli olarak, kiiflerin gelisimi, toksin iiretimi, besin kayiplarinin
artmast ve ¢ogalmasi nedeniyle meyve biitiinliiglinii olumsuz yonde etkileyebilir. Nitekim incir ve
kirmizi pul biber, bu tiir iiriinlerde ekonomik, saglik ve glivenlik agisindan en 6nemli risk olan
toksijenik kiifler ve bu kiiflerin mikotoksinleri ag¢isindan yiiksek riskli triinler olarak kabul
edilmektedir (Babalis ve Belessiotis, 2004). Genellikle kiifler 25°C’de %80 bagil nemde iyi gelisirler
(Cemeroglu ve Ozkan, 2004). Aflatoksinler, Aspergillus, Fusarium ve Penicillium cinsi kiifler
tarafindan olusturulan bir grup bilesikler olup iki gruba ayrilirlar. Difurokumarosiklopentanon serisi
AFB;1, AFB,, AFB,a, AFM;, AFM,, AFM,4 ve aflatoksikoldiir. Diger grup difurokumarolakton serisi
AFG;, AFG,, AFG;,a, AFGM;, AFGM,, AFGM;, ve AFB;’diir. Aflatoksin By, By, Gy, G, ve M; dogal

1394



floresan verirler. Aflatoksin B; ve B, 365nm dalga boyunda UV altinda mavi floresan G; ve G, yesil
floresan verirler (Artik, 2007; inan ve ark., 2007; Sabuncuoglu ve ark., 2008). Giiniimiizde gida
giivenligi kavrami biiyiik 6nem tasimakla birlikte gidalardaki toksik maddelerde, gerekli kriterlere
dikkat edilmediginde tarladan sofraya gida giivenligini olumsuz etkilemektedir. Toksinler, enfeksiyon
ve zehirlenmeye (intoksikasyon) neden oldugu i¢in saglik agisindan biiyiik 6nem tagimaktadir (Blesa
ve ark., 2004). Yapilan ¢esitli ¢alismalar aflatoksinin karsinojenik, genotoksik, teratojenik, bagisiklik
sistemini baskilayict ve nefrotoksik oOzellikte oldugunu gostermektedir (Magan ve Olsen, 2004).
Incelenen ¢alismalar, meyvelerin kurutulmasi sirasinda basta hammadde segimine ve kurutma islemine
gereken 6zenin gosterilmesinin 6nemini ortaya ¢ikarmustir. Bu sayede saglik iizerine olumsuz etkileri
olan toksinlerin varliginin 6niine gegilebilecegi diistiniilmektedir (Council for Agricultural Science and
Technology Mycotoxins, 2003).

Bu ¢alisma ile amacimiz; Akdeniz bolgesinde satisa sunulan kuru incir ve kirmizi pul biberlerin
aflatoksin iceriklerini belirlemek, standartlar ile karsilastirmak ve gida giivenligi agisindan

degerlendirmektir.

2. Materyal ve Metot

Calismada kullanilan kuru incir; 2018 tarihinde iiretilmis iiriinler olup Aydin, Manisa ve Izmir’den ve
kirmiz1 pul biber 6rnekleri ise Sanliurfa, Kahramanmaras ve Adiyaman’da 2018 tarihinde tiretilmis
iiriinler olup, 2019 Mart ayinda Adana Ili'nden 8’er adet, Mersin Ili’nden 9’ar adet ve Osmaniye
Ili'nden 8’er adet seklinde temin edilmistir. Perakende magazalardan ve siipermarketlerden 100 g ve
250 gr olan kapali ambalajlardan 1kg olacak sekilde satin alinmistir. Analizler iki ay kadar siirmiis

olup 6rnekler analiz siirecine kadar 4°C’de depolanmugtir.

2.1. Aflatoksin Analizi

Tiim orneklerde aflatoksin analizi, AOAC’ nin 999.07 nolu metoduna gore Yiiksek Performansli Sivi
Kromatografisi (HPLC) kullanilarak yapilmigtir (AOAC, 2000). Yontem, analiz  numunesinin,
metanol/su solvent karisimiyla ekstraksiyonu, Aflatoksin B;, B, Gi, G,’ye spesifik monoklonal
antikorlar igeren immuno affinite kolonla temizleme, kolon sonrasi elektrokimyasal brom
tirevlendirme ve floresan dedektorlii ters faz likit kromotografi ile Aflatoksin B,, B, G;, G, ’nin tayin
edilmesi ilkesine dayanmaktadir. Metodun uygulanmasi; nNumunenin hazirlanmasi, ekstraksiyon,
ekstrakt seyreltme, kolon kromotografisi, HPLC’ye enjeksiyon, sonucun degerlendirilmesi ve

hesaplanmasi agamalarindan olusmustur.

2.2. Analiz icin gerekli alet-ekipman ve aksesuarlar

Ekstraksiyon i¢in 1 L'lik paslanmaz celik bir kap iceren bir Waring blendir (Waring Products Co.,
Torrington, Connecticut, ABD), vorteks (girdap karistirma yapabilen) (DRAGONLAB), 1sitmali
manyetik karistirict (100-1000 rpm devir araligi, 0-110 °C 1sitma araligir olan) (DRAGONLAB),
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vakum pompasi ve manifoldu (SCHMALZ, EVE-TR X), maksimum basing 4 bar, vakum 230, derin
dondurucu (-23) — (-10) °C arasinda g¢alisan, HPLC cihaz1 (Agilent 1100), floresan dedektor,
termostatli kolon firini, otomatik 6rnekleyici, izokritik pompa, vacuum degasser, HPLC kolonu (C—
18) aflatoksin By, B2, G1, G2’yi diger biitiin piklerden ve birbirinden ayirabilen, kobracell ve baglanti
hortumlari, elektrokimyasal olarak olusturulan bromla tiirevlendirme sistemi, akim kaynagi
(kobracell’e akim vererek tlirevlendirme yapilmasim saglayan, maksimum 100pA), cam microfiber
filtre kagidi, AflaTest® immiinoafinite kolonlar1 (IAC'ler, iriin kodu: 12022) Vicam®'dan
(Watertown, MA, ABD) kullanilmgtir.

2.3. Kullamlan Kimyasallar ve Hazirlanisi

Coziiciiler olarak Metil alkol (MeOH), asetonitril (ACN) (Sigma-Aldrich, St. Louis, MO, ABD))
HPLC safliginda, potasyum bromiir (KBr, Merck Darmstadt, Almanya) analitik saflikta kullanilmistir.
4 Molar HNO; ¢ozeltisi hazirlanmistir, hazir olarak alman 6 ml’lik 1 pug ml™' sertifikali mix
standarttan (stok standart) (R-Biopharm Rhone) ara stok standartlar1 hazirlanmstir. 10 ppb’lik 25 ml
ara stok hazirlamak i¢in stok standart’tan 25 ml’lik renkli balon jojeye otomatik pipetle 1 ml alinip
MeOH ile 25 ml’ye tamamlanmigstir. Ara stoktan 0.1 ppb, 0,2 ppb, 0,4 ppb, 1,2 ppb, 2 ppb, 4 ppb,

5ppb’lik 10’ar ml ¢aligsma standartlar1 hazirlanmigtir.

HPLC Mobil Faz Hazirlanmasi: Saf su/ACN/MeOH (60/20/30 v/v/v) karisim hazirlanmigtir.
Cozeltinin 1 litresine elektrokimyasal tiirevlendirme igin 120 mg KBr ve 350 pl 4 mol HNOj ilave
edilmistir.

HPLC sartlari: Dalga Boyu: Ex: 360 nm; Em: 430 nm, Sicaklik: 25 °C, Pompa Akis Hizi: 1 ml/dk,
Basing: ...<300 bar, Enjeksiyon Hacmi : 100 pl’dir.

2.4. Cihazin standartlar ile kalibrasyonu

Her bir aflatoksin i¢in en az bes ayr1 noktadan olusan bir kalibrasyon egrisi ¢izilmistir. Kalibrasyon

enjekte edilmistir. Her analizde kalibrasyon egrisi bir standart enjeksiyonu ile kontrol edilmistir.

2.5. Geri kazanim

Konsantrasyonu belirli aflatoksin standardi, yillik kalibrasyonu yapilmis HPLC cihazina verilerek
standart maddenin piki elde edilmisti. Numune hazirlanarak ayni programla HPLC cihazina
verilmistir, yine ayni numunenin igerisine belirli miktarda standart eklenerek ayni yontemle numune
hazirlanmis ayni programla HPLC cihazina verilmistir. Her pike karsilik gelen alanlar belirlenip,
standart eklenmis numunenin alanindan numune alani ¢ikarilarak, orjinal standartin alan1 belirlenmis
olup bu alanlara karsilik gelen konsantrasyonlar hesaplanmuistir.

Geri kazanmim (%) = %R = [(CF - CU) / CA] x 100
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CF: Standart eklenmis kor 6rnek 6lglim sonucu, CU: Standart eklenmemis kor 6rnek 6lglim sonucu,

CA: Eklenen standart miktari.

2.6. Ekstraksiyon ve seyreltme

25 g ogiitiilmiis numune blender kabina aktarilmistir. Blender kabina 125 ml metanol:su (87,.5:37,.5)
ve 5 g NaCl ilave edilmistir. Blender kabimnin kapagi kapatilip yiiksek hizda 2 dk siire ile
karistirilmistir. Ekstrakt kaba filtre kagidindan gegirilmistir. Elde edilen filtratin 15 ml’si meziire
aktarilmis, tizerine 30 ml ultra saf su ilave edilip iyice karistirilmigtir. Son olarak, Karisim cam

mikrofiber filtreden gegirilip, filtrat elde edilmistir.

2.7. Kolon kromatografisi

15 ml numune ekstrakti immuni affinite kolonundan (IAK) 1-2 damla/saniye hizla gegirilmistir.
Ekstrakttan sonra kolondan 2-3 ml hava gegirilmistir (kolondan her yeni soliisyon veya hava
gecirileceginde, siringa kolondan ayrilmis ve piston bu durumda cikarildiktan sonra siringa kolona
tekrar takilmigtir). Numune ekstrakti kolondan tamamen gegtikten sonra kolondan 20 ml ultra saf su 1-
2 damla/saniye hizla gegirilip, ardindan tekrar 2-3 ml hava gegirilmistir. Tekrar, kolondan 1-2
damla/saniye hizla 1 ml metanol (HPLC Grade) gegirilmistir. Eluat temiz  bir vialde toplanmustir.
Yine 2-3 ml hava gegirilerek kolonda metanol kalmamasi saglanmistir. Son kez kolondan 1 ml ultra
saf su gecirilmistir. Tiip karistiricida karistirilmigtir. Siiziintii 1.5ml’lik viale alinip HPLC cihazina

analiz yapmak tizere verilmistir (HPLC’ye 100 pl enjekte ettirilmistir).

2.8. Sonucun degerlendirilmesi ve hesaplanmasi

Seyreltme faktorii hesaplanirken, 25 g 6rnek 125 ml’ ye seyreltilip karigimdan 15 ml alinmigtir. Bu
durumda 15 ml’de 1 g 6rnek vardir. Filtratin 15 ml’si temiz bir meziire aktarilip, meziire 30 ml ultra
saf su ilave edilip iyice karistirilmistir. Ekstrakt, cam mikrofiber filtre kagidindan gegirilip, filtrat
temiz bir meziirde toplanmustir. 15 ml numune ekstraktt IAK’na alimip 2. siiziintiiye alimrken 1/3
oraninda tekrar seyreltme yapildigi i¢in bu durumda 15 ml’de 1 g 6rnek vardir. 1 g 6rnek, 1 ml
metanol ve 1 ml saf su ile seyreltilmistir. Sonugta 1 g 6rnek 2 kat olarak seyreltilmistir. Burada
seyreltme faktorii 2’dir. Cihaza seyreltme faktorii yazilip, ¢ikan pikin integrasyonu aliarak sonug ppb

olarak hesaplanmustir.

3. Bulgular ve Tartiyma
3.1. Tayin limiti ve ol¢iim limiti

Tayin limiti (LOD) ve oOl¢iim limiti (LOQ) calismasi i¢in cihazda okunabilen en diisiik

konsantrasyonlarin en az 3 kati1 konsantrasyonda (0,1 ppb) c¢alisma standard1 hazirlanarak sekiz kez
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Agilent 1100 HPLC cihazmna enjekte edilmistir. LOD ve LOQ asagidaki formiile gére hesaplanmis
(Thompson, 2000), sonuglar Tablo 1°de 6zetlenmistir.
Tayin limiti (LOD) = ORT + (3 x SD), Ol¢iim limiti (LOQ) = ORT + (10 x SD)

ORT: Ortalama konsantrasyon, SD: Standart sapma

Tablo 1. Aflatoksin analiz metoduna ait performans sonuglari.

Analiz No Aflatoksin  Aflatoksin Aflatoksin Aflatoksin  Toplam Aflatoksin

Bi(ppb) B2(ppb) Ga(ppb) Ga(ppb) (B1+B,+G1+Gy) (ppb)
1 0,103 0,102 0,101 0,102 0,408
2 0,100 0,100 0,101 0,103 0,404
3 0,101 0,100 0,101 0,101 0,402
4 0,101 0,101 0,100 0,101 0,402
5 0,101 0,102 0,100 0,108 0,411
6 0,102 0,102 0,100 0,103 0,407
7 0,102 0,102 0,102 0,105 0,411
8 0,101 0,101 0,104 0,095 0,401
ORT 0,101 0,101 0,101 0,102 0,406
SD 0,001 0,001 0,001 0,004 0,004
LOD 0,104 0,104 0,105 0,113 0,418
LOQ 0,111 0,110 0,115 0,140 0,446

LOD (Limit of Detection): Tespit limiti
LOQ (Limit of Quantification): Tayin limiti

3.2. Lineer ol¢ciim arahg:

Lineer 6l¢iim araligin1 belirlemek i¢in 5 farkli konsantrasyonda standartlar hazirlanarak, elde edilen
sonuglar kullanilarak kalibrasyon egrileri cizilmistir. Aflatoksin standartlarina ait kalibrasyon
egrilerine ait grafikler Sekil 1, Sekil 2, Sekil 3 ve Sekil 4 ‘de verilmistir.

Aflatoksin B, i¢in korelasyon katsayisi (r%)= 0,9999

[ ] AFLB1, FLD1A
[ ] Area=5.72919041*Amt +0.1041926
Area | Rel. Res%(1): 3.932
20 -
15 -
10-
5 * 1
0 ‘ Corpelation; 0.999?8
0 2 Amount[ppb]

Sekil 1. Aflatoksin B, standardina ait kalibrasyon egri grafigi.
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Aflatoksin B, i¢in korelasyon katsayist (r*)= 0,9998

.| AFLB2,FLD1A
| ] Area=9.45700804*Amt +0.0703595
Area {Rel. Res%(1): -10.182
10 -
8-
6-
4-
2 é 1
0 f porrglation: 0.99984
0 0.‘5 ]‘. Amount[ppb]

Sekil 2. Aflatoksin B, standardina ait kalibrasyon egri grafigi.

Aflatoksin G; icin korelasyon katsayisi (r?)= 0,9999

] AFLGL, FLD1A
] Area= 3.54632985*Amt +0.0669923
Area 7Rel. Res%(1): -4.547
125
10-
75-
5-
25 é 1
0- ‘  Correlation: 0.99995
0 2 Amount[ppb]

Sekil 3. Aflatoksin G; standardina ait kalibrasyon egri grafigi.

Aflatoksin G, igin korelasyon katsayisi (r?)= 0,9994

[ ] AFLG2, FLD1A
[ ] Area=3.74105681*Amt +0.0651977
Area - Rel. Res%(1): -3.432
4-
3-
2-
1-
0 f ‘ porrglati?n: 0‘.999‘41 ‘
0 0.5 1 Amount[ppb]

Sekil 4. Aflatoksin G, standardina ait kalibrasyon egri grafigi.
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Kuru incir 6rneklerine ait aflatoksin sonuglart Tablo 2’de verilmistir.

Tablo 2. Kuru incir drneklerinin aflatoksin igerikleri (ppb).

Ornek No  Aflatoksin  Aflatoksin  Aflatoksin  Aflatoksin ~ Toplam Aflatoksin
B1(ppb) B2(ppb) Ga(ppb) Ga(ppb) (B1+B2+G1+Gy) (ppb)

1 4,53 1,80 3,45 0,32 10,10
2 3,65 1,16 3,47 0,22 8,50
3 11,01 1,72 4,21 0,24 17,18
4 8,06 1,19 5,12 0,31 14,68
5 6,52 1,50 4,52 0,41 12,95
6 7,02 1,61 5,41 0,37 14,41
7 3,13 1,01 2,12 0,41 7,57
8 4,10 1,87 2,32 0,23 8,52
9 4,58 1,54 5,41 0,24 11,77
10 12,56 1,24 5,65 0,36 19,81
11 11,23 1,74 5,14 0,47 18,58
12 9,63 1,63 4,98 0,45 16,69
13 4,23 1,54 2,31 0,29 8,37
14 3,54 1,98 2,12 0,28 7,92
15 7,56 1,86 4,24 0,31 13,97
16 9,89 1,54 5,87 0,32 17,62
17 4,87 1,69 2,65 0,25 9,46
18 3,65 1,87 1,41 0,35 7,28
19 3,54 1,78 3,25 0,32 8,89
20 3,52 1,94 2,17 0,31 7,94
21 4,54 1,61 3,18 0,41 9,74
22 2,58 1,69 3,57 0,41 8,25
23 3,41 1,54 3,41 0,43 8,79
24 3,51 1,96 4,12 0,39 9,98
25 2,41 1,94 1,96 0,29 6,60
Min 2,41 1,16 1,96 0,22 6,60
Max 12,56 1,08 5,87 0,47 19,81
Ort 5,47 3,38 3,60 0,34 11,26

"’Gida Maddelerindeki Bulasanlarin Maksimum Limitleri Hakkinda Teblig (2011/28157)" ile
belirlenmis olan yasal degerlere baktigimizda kuru incir i¢in yasal smir AFB 1 i¢in 5 pgkg ™', toplam
AF (B;+B,+G1+G;) icin 10 pg kg™ dir. Tablo 2 ‘de goriildiigii gibi 25 adet kuru incir 6rneginin 11
tanesinde (%44’iinde) toplam aflatoksin tespit edilmistir. Toplam AF'lerin konsantrasyonlar1 10,.10 ile
19,81 pg kg " arasinda belirlenmistir. 25 adet kuru incir drneginin %36’sinda (9 adet) AFB; tespit
edilmistir. AFB; ‘lerin konsantrasyonlar1 6,52 ile 12,56 pg kg™ arasinda degismistir. AFG1 ise
numunelerin %24’iinde (6 adet) bulunmustur. Toplam AFG;'lerin konsantrasyonlar1 5,12 ile 5,87
ng kg™ arasinda degismistir.  Aflatoksin tespit edilen Grneklerin degerleri "“Gida Maddelerindeki
Bulasanlarin Maksimum Limitleri Hakkinda Teblig (2011/28157)" ile belirlenmis olan yasal
degerlerin lizerindedir. Kabak (2016), yaptigi ¢calismada 130 incir numunesinin % 12,3’{inde (16 adet)
AF tespit etmistir. AF'lerin konsantrasyonlart 0,1 ile 28,2 pg kg™ arasinda degismistir. Dort AF
tiiriiniin ~ timii  saptanirken, en sik meydana gelen AF'ler0,1 ilea 12,5 pugkg™ arasinda

degisirken AFB; (% 12,3), AFB, 0,2 ila 10,72 pg kg ~' kadar degisen seviyelerde, %6,9 olarak tespit
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edilmigtir. AFG; ii¢ numunede (%2,3) ve AFG; ile sadece bir 6rnekte (%0,8) bulunmustur. Analitik
sonuclara gore, alti kuru incir 6rnegi AFB; 20 pg kg' Avrupa Birligi (AB) iiye iilkelerinde
aflatoksinlerin yasal limitlerinden (AB MRL degeri) daha yiiksek seviyede tespit edilmistir. AB MRL
degerlerine baktigimizda kuru incir i¢in yasal smir AFB; i¢in 6 ug kg™' , toplam AF (B1+B,+G,+G, )
icin 10 pg kg™ dir. Bircan ve ark., (2008), HPLC yontemini kullanarak AF'lerin varligi igin
Tiirkiye'den AB'ye ihracat i¢in toplam 4917 adet kuru incir 6rnegini analiz etmistir. Kurutulmus incir
orneklerinin %32'sinde, toplam AF'ler 10 ila 260 pg kg” arasinda tespit edilmistir. Benzer bir
calismada, Toplam AF'nin kontaminasyonu, i¢ piyasada satilan, toplam 219 kuru incir numunesinin %
47,5’sinde, ihracata yonelik olanlarda 2461 kuru incirin %23,.6’sinda maksimum 10 ilea 278 pug kg™
oraninda tespit edilmistir ( Bircan ve Kog, 2012 ). Mimoune ve ark., (2018), Cezayir’den toplanmig
112 adet incir, yer fistig1 ve badem &rneklerinde aflatoksin B; (AFB;), B, (AFB,), G; (AFG;) ve G,
(AFG,) 'nin olusumu, kolon sonrasi floresan tespiti ile baglanmis yiiksek performansli sivi
kromatografisine (HPLC) dayanan hassas bir yontemle belirlemistir. Analitik sonuglar, 28 fistik
numunesi, 16 badem numunesi ve 26 kuru incir numunesi tespit edilebilir AF seviyeleri icerdigini
gdstermistir. 69 drnekte (%61,6) toplam AFB; maksimum 174 ug kg™'a kadar tespit edilmistir. AFB,,
12 6mekte (%10,7) bulunmus ve 0,18 ilea 193 ug kg™ arasinda degismistir. 7 ornek, AF
konsantrasyonlart bakimindan diisiik bulunmustur. 11 fistik ve 14 kurutulmus incir érnegi AFB; i¢in
Avrupa maksimum sinirlarini agsmaistir.

Incirde uygun olmayan depolama sartlari, hasat ve kurutmanin uzun siirmesi aflatoksin olusumu igin
en Onemli durumlardir. Kuru incirin geleneksel iiretim teknigi ve meyve yapisi gere§i ostiol
acikligmin bulunmasindan dolay1 iiretiminde iyi tarim uygulamalar1i uygulansa dahi genellikle
aflatoksin olusumu engellenememektedir. Boyle durumlarda aflatoksinli incirlerin igletme
kosullarinda segilerek ayiklanmasi gerekmektedir. Meyve yiizeyinde veya igerisinde olusan
aflatoksinin ¢esitli yontemler ile pargalanmasi (detoksifikasyon) incir meyvesi i¢in g¢ogunlukla
miimkiin olmamakla beraber diinyada ve iilkemizde yasak bir uygulamadir. Kuru incirde yapilan
caligmalarda en ¢ok tespit edilen mikotoksinler AF’ler ve OTA’dir. Bir ¢ok meyveye gore, incirler
daha yiiksek miktarda AFB; i¢cermektedir (Heperkan, 2006). Kuru incirde AF’ler, OTA, fumonisin
(Karbancioglu-Giiler ve Heperkan, 2008) ve patulin (Karaca ve Nas, 2006) gibi mikotoksinlerin
oldugunu gosteren bir ¢ok calismalar vardir. Yapilan arastirmalar sonucunda karanlik oda sartlarinda
secilen incirlerin yaklasik %0,6-1,2’sinde 151ma yapan meyve oldugu ortaya konulmus olup bunlarin
ayiklanmasi inciri giivenli bir besin kaynagi haline getirmektedir. Aflatoksin bulunsa dahi belirli
limitlerle izin verilen gidalar diinyada ve iilkemizde vardir. Incir ve kirmizi pul biberde bu sinr
degerler genellikle AFB; icin 5ppb, toplam AF ig¢in 10ppb’dir. Sonug¢ olarak incirde aflatoksin
bulunma riski gilinliik diyetimizde ¢ok fazla yer alan tahil, hububat ve hazir gidalardaki aflatoksin

riskine gore daha diisiik seviyelerdedir.
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Tablo 3. Kirmiz1 pul biber 6rneklerinin aflatoksin igerikleri (ppb).

Ornek No  Aflatoksin  Aflatoksin  Aflatoksin  Aflatoksin ~ Toplam Aflatoksin
B1(ppb) B2(ppb) Gy(ppb) G2(ppb) (B1+B2+G1+G;) (ppb)

1 453 110 - = 5,63
2 365 e e e 3,65
3 5,01 122 e e 6,23
4 4,06 119 e e 5,25
5 3,52 120 e e 4,72
6 720072 —— 7,02
7 3,13 024 e e 3,37
8 4,10 013 e e 4,23
9 4,58 014 e e 4,72
10 12,76 024 e e 12,08
11 11,23 112 e e 12,35
12 9,63 121 e e 10,84
13 423 e e 4,23
14 3,54 07— 3,68
15 4,56 110 e e 5,66
16 9,89  eem e 9,89
17 8,87 121 e e 10,08
18 3,65 015 e e 3,80
19 2,54 018 e e 2,72
20 3,52 0 3,73
21 4,54 0 <7 4,86
22 7211 — 2,58
23 3,41 0 3,62
24 4,52 032 e e 4,84
25 2,21 034 e 2,75
Min 2,21 013 - 2,72
Max 12,76 122 e e 12,35
Ort 5,25 048 e e 5,70

------ Tespit edilemedi veya LOQ degerinin altindadir.

Kirmiz1 biberlerde, AFB; ve toplam aflatoksin i¢in izin verilen degerin Tiirk Gida Kodeksi Bulaganlar
Yonetmeligi (TGK, 2011) ve Avrupa Birligi gida mevzuatinda (EU, no 165/2010) sirasiyla 5 ppb ve
10 ppb oldugu bildirilmektedir (Anonymous, 2010; Anonim, 2011). Tablo 3’de gorildiigi gibi,
kirmizi biber 6rneklerinin %28’ (7 adet) AFB; acisindan standartlara uymadigi tespit edilmistir.
Analiz edilen 6rneklerin toplam AF acisindan %16’s1 (4 adet) disinda yasal limitleri asmadigi
belirlenmistir. Sonuglara gére, genelde kirmizi pul biber 6rneklerinin aflatoksin igeriklerinin ¢ok
diisiik oldugu goriilmektedir. Orneklerden bazilarmin tespit limitinin {izerinde ¢ikmasi, kullamlan taze
biber ¢esit, kalitesi ve igerdigi su aktivitesi, kurutma sicakligi, proses ortami ve iklim kosullarindan
kaynaklandig1 tahmin edilmektedir. Ayrica iiretim zamanlarinin ve kurutma siiresinin farkli olmasi bu
farkliliklarin olugsmasinda etkili oldugu disiiniilmektedir. Kontrollii sartlarda iretilen kirmizi
biberlerde aflatoksin igeriklerin ¢ok diisiik oldugu belirtilmektedir (Marin ve ark., 2009).

Zahra ve ark., (2018) Pakistan’daki kirmiz1 biber, karabiber, incir ve kuru kayisidan olusan toplam 90

ornegi incelenmis ve ince tabaka kromatografisi (TLC) kullanilarak analiz etmistir. Orneklerin
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%26’sinda (24 adet) aflatoksin B; tespit edilmistir. Elde edilen sonuglar, kirmiz1 biber 23,99-97,42 ug
kg™ arasinda, karabiber 47,68-75,78 pg kg™, incir 6,72-14,43 pg kg™, incir ise 10-13,2 ug kg™ arasinda
tespit edilmistir. Kuzukiran ve ark., (2018) tarafindan &6giitiilmiis 45 adet kirmiz1 toz biberlerde
toplam aflatoksin (AF) icerigi incelenmistir. Toplanan 6rneklerden %51,12'sinin AF'ler ile kirlenmis
oldugu bulunmus, ancak yalnizca % 28,.89'unun maksimum kalint1 limitleri iizerinde AF igerdigi
tespit edilmistir. Ardig ve ark., (2008) tarafindan 75 kirmizi biber 6rneginde aflatoksin taramasi
yapilmis ve Orneklerin %14,7’sinin AFB; agisindan standartlara uymadigi tesbit edilmistir.
Hindistan'da kirmizi biberlerin %18'inin MRL'nin iizerinde AF igerdigi tespit edilmistir (Reddy ve
ark., 2001). Sanlurfa'da satilan kirmizi biberlerde %31 oraninda MRL'nin iizerinde AF igerdigi tespit
edilmistir (Karaaslan ve Arslangray, 2015).

Avrupa Birligi'ndeki toplam aflatoksinlerin (B;+B,+G;+G,) yasal sinir1, 165/2010 / AB Komisyon
Tiiziigine gore 10g kg''dir. Macaristan’da kirmizi biberlerde yapilan bir cahismada, 22 adet
numunenin 2'si aflatoksin By ile kirlenmis, her ikisi de yasal limitin altinda tespit edilmistir (4,33 +
1,06 ve 3,44 £ 1,11 g kg") (Helga ve ark., 2018). Peter ve Cotty (2017) tarafindan Amerika Birlesik
Devletleri'nde ve Nijerya’da piyasadan toplanan chili biberlerde AFB; arastirilmistir. Amerikada 169
adet chili biber 6rneginin %64’tiinde, Nijerya’da 55 adet chili biberlerin %93'inde AFB; tespit
edilmistir. Amerikada’ki kirli 6rnekler 20 pg kg™ ila 94,9 ug kg™ arasinda, Nijerya’daki kirli rnekler
maksimum 156 pg kg AFB; icerdigi tespit edilmistir. Igbal ve ark., (2017) tarafindan Pakistan
restoranlarinda bulunan 312 adet tam yagh biber, biber tozu, ezilmis kirmizi biber ve aci
biber sosu numuneleri aflatoksin (AF) ve okratoksin A yoniinden arastirilmigtir. 312 6rnekten 176'mnin
(%56,4) AF'lerle pozitif oldugunu ve 312 6rnegin 126’sinin (%40,4) OTA ile kontamine oldugunu
bulmuslardir. Toplam ortalama, toplam AF 12,50+1,91 pg kg™, toplam ortalama OTA diizeyi 16,68 +
2,58 ug kg?, LOD ile 120,9 pg kg™ arasinda tespit edilmistir.

Biberlerde genel olarak aflatoksin goriilme sikligi ve seviyeleri yiiksektir. Ciinkii kirmizi biber
iiretiminde, kullanilan taze biberlerin su igeriginin yiiksek olmasi sebebiyle ve karakteristik rengini
elde etmek i¢in uzun kurutma siireleri uygulanmaktadir. Aflatoksin olusumunda kurutma siiresinin de
onemli bir etken oldugu ve bu siirenin uzamasina bagli olarak aflatoksin olusumunun da arttigi
belirtilmektedir (Cho ve ark., 2008). Bu durumda tiiketiciler i¢in ciddi saglik tehlikeleri
olusturabilmektedir.

Ozellikle kirmizi pul biberin dogal yada suni olarak kurutulmasi sirasinda, biberlerin sicakligmin
yiikseltilmesi ve bdylece kurutma igleminin daha etkin ve hizli gergeklesmesinin de su aktivitesinin
hizli diismesinde ve aflatoksin gelisimini engellemede etkili oldugu bildirilmektedir (Atasoy ve ark.,

2016).
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4. Sonug¢

Sonug olarak, kuru incir 6meklerimizin %44’tinde (11 adet), toplam AF, %36’sinda (9 adet numune)
AFB;, %24’iinde (6 adet) AFG; tespit edilmistir. Toplam AF'lerin konsantrasyonlar1 10,10 ile 19,81
ug kg ' arasinda, AFB;‘lerin konsantrasyonlart 6,52 ile 12,56 pgkg ' arasinda AFG;'lerin
konsantrasyonlari 5,12 ile 5,87 pg kg™ arasinda degismistir. Kirmiz1 biber 6rneklerinin %28’i (7 adet)
AFB,, %16’s1 (4 adet) toplam AF acisindan standartlara uymadig: tespit edilmistir. Biber 6rneklerinin,
toplam AF agisindan %16’s1 (4 adet) disinda yasal limitleri asmadigi belirlenmistir.

Tarimsal gelismelerin daha iyi uygulandigi giinimiiz diinyasinda geleneksel olarak genelde giineste
kurutma yonteminin neden oldugu aflatoksin ve diger mikotoksin igeren iirlinler, tiiketicilerde ciddi
saglik sorunlarina neden olmakta, iiriinlerde yasal limitlerin iizerinde degerlerin tespit edilmesi halinde
de iireticiler i¢in de biiyiik ekonomik kayiplar ortaya ¢ikmaktadir. Ticari olarak da satilan kurutulmus
meyvelerin, ve baharatlarin uygun olmayan sartlarda depolanmasi asamalarindada kiif geligsimi ve
dolayisiyla aflatoksin olusumu s6z konusudur. Mikotoksin riskinin Onlenmesinde en bastan
uygulanmasi gerekli en iyi strateji, gidalarin iiretimden tiiketime kadar toksin bulagsmasi muhtemel
iiretim asamalarinda 6zellikle nem kontrolii yapilmali, iyi tarim uygulamalarimin (GTP) ve iyi iiretim
tekniklerinin kullanilmas1 (GMP), gidalarin aflatoksin yoniinden analitik yontemlerle analizleri
yapilarak, yiiksek aflatoksin i¢eren gidalarin tiiketilmesine izin verilmemesidir. Ayrica mikotoksinlere
rastlanilan gida maddelerinin besin kaynagi olarak kullanilmasinin ve ticari anlamda alinip
satilmasinin yasal diizenlemeler ile devlet tarafindan diizenlenip, gerekli kontrollerin daha sik yapilip,
izlenmesi gereklidir. Bu ¢aligmada oldugu gibi diger bircok calismada, kurutulmus meyvelerde ve
baharatlarda saglik {izerine toksik etkilere sahip olan aflatoksin varliginin arastirilmasi ile insan saglig
icin risk olusturacak diizeyde toksin igerip icermediginin belirlenmesinin literatiire katki saglayacagi

diistiniilmektedir.

Cikar Catismasi Beyani

Makale yazarlar1 herhangi bir ¢ikar ¢atigmasi olmadigimi beyan ederler.

Arastirmaci Katki Orami Beyan Ozeti

Yazarlar makaleye esit oranda katki saglamis oldugunu beyan ederler.
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