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Hizh Yiyecek Olarak Tiiketilen Uriinlerin Ambalaj Malzemelerinde Agir Metal Tayini ve Metot Validasyonu

Murat KILICY
One Cikanlar: OZET:
*  Element analizi Antalya ilinde hizli yiyecek olarak tiiketilen gidalarin paketlenmesi i¢in kullanilan renkli ve renksiz
+ ICPMS

plastik ile renkli kagit kokenli 20 adet ambalaj malzemelerinde bulunmasindan siiphe duyulan agir
metallerin konsantrasyonlarinin belirlenmesi i¢in bir Perkin Elmer ICP Kiitle Dedektorlii Elan DRC-e
(ICP-MS) model sistem kullanilarak analiz edilmigtir. Uygulanan 6n hazirlik ve cihaz metotlarinin

*  Metot dogrulama

Anahtar Kelimeler:

*  Hizli tiiketilen yiyecek giivenirlik ¢aligmalari ile analiz sirasinda karsilasilan sorunlar ve ¢oziimleri ele almarak literatiire katki
« Metot validasyonu sunmas:t hedeflenmistir. Gida ambalaji  olarak kullanllan bu materyallerin  biinyelerinde
* ICP-MS barmdirdiklarindan giiphe duyulan As, Pb, Cd, Cr, Cu ve Ni elementlerinin konsantrasyon tayin
*  Gida ambalaji caligsmalarinda kullanilmak iizere matrikse spike yontemi ile geri kazanim ¢aligmalar1 yapilmustir. Ayrica

yontem performansi dogrusallik agisindan degerlendirilmistir. Algilama ve niceleme smir1, dogruluk,
geri kazanim kesinlik verilerinin elde edilmesi ve yontemi dogrulamak i¢in (Enviro Mat Drinking Water)
Sertifikali Referans Maddenin (SRM) konsantrasyonu igin elde edilen geri kazanim sonuglari
kullanilmustir. Seffaf olarak kullanilan plastik ambalaj tirtinlerinde boyali olan {iriinlere gére daha diisiik
konsantrasyonlar tespit edilmistir. Izlenen tiim izotoplar igin kalibrasyon grafikleri 0,9996'dan daha iyi
bir korelasyon katsayisina sahip oldugu tespit edilmistir. Arastirilan tiim elementler i¢in yontem saptama
limitleri 0.08 ve 0.15 pg/L araliginda bulunmustur. Toplanan numuneler ii¢ gruba ayrilarak Anova testi
uygulanmustir. Elde edilen veriler degerlendirildiginde g¢alisilan numunelerin renkli olmasindan ¢ok
ambalaj materyalinin daha Onemli oldugu sonucuna varilmigtir. Numune konsantrasyonlari
incelendiginde ise As ve Ni elementlerine rastlamlmamgtir. Renkli polipropilen numunelerde Cr ve Pb
konsantrasyonlari, renksiz numunelere gore daha yiiksek konsantrasyonlarda oldugu tespit edilmistir.
Caligilan numunelerde Cd, Cr ve Pb konsantrasyonlarinin kirlilik kaynagmin {irinlerde kullanilan
pigmentlerin dnemli bilegenler olarak eklenmesi ile ilgili olabilecegi sonucuna varilmustir.

Validation Methods and Analysis Heavy Metals in Packaging Materials of Fast Food Products

Highlights: ABSTRACT:
*  Element analysis It was analyzed using a Perkin Elmer ICP Elan with Mass Detector Elan DRC-e (ICP-MS) model system
* ICP-MS

to determine the concentrations of heavy metals suspected to be present in 20 packaging materials of
colored and colorless plastic and colored paper origin used for the packaging of fast food consumed in
Antalya province. It is aimed to contribute to the literature by addressing the problems and solutions

* Method validation

%d encountered during the analysis with the reliability studies of the applied preparation and device
«  Method validation methods. Recovery studies were carried out with matrix spike method to be used in concentration
« ICP-MS determination studies of As, Pb, Cd, Cr, Cu and Ni elements, which are suspected to be contained in
+  Food packaging products used as food packaging. In addition, method performance was evaluated in terms of linearity.

The recovery results obtained for the (Enviro Mat Drinking Water) Certified Reference Substance
(SRM) concentration were used to obtain detection and quantification limit, accuracy, recovery precision
data and validate the method. Lower concentrations were determined in the plastic packaging products
used as transparent compared to the dyed products. Calibration plots for all monitored isotopes were
found to have a correlation coefficient better than 0.9996. Method detection limits for all investigated
elements were found in the range of 0.08 and 0.15 pg/L. The collected samples were divided into three
groups and the Anova test was applied. When the data obtained were evaluated, it was concluded that the
packaging material was more important than the color of the studied samples. When the sample
concentrations were examined, As and Ni elements were not found. Cr and Pb concentrations in colored
polypropylene samples were found to be higher than in colorless samples. It was concluded that the
concentrations of Cd, Cr and Pb in the studied samples may be related to the addition of the source of
pollution as important components in the pigments used in the products.
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GIRIS

Gida ambalajlarinda polimer bazli iirlinler gida pazarinda bulunan yiiksek tiiketime sahip en
onemli gida ambalaj malzemeleridir. Gida ambalaji ve paketleme {iriinii olarak kullanilan plastik
kokenli malzemelerde gidalara gecen toksik bilesenlerin konsantrasyonlarinin belirlenmesi, gida
mevzuatlarina uygunlugunun kontrol edilmesi, gida giivenligi acisindan igeriginin belirlenmesi ve
kalitesinin test edilmesi insan saglig1 agisindan da biiyiik dnem arz etmektedir. icecek ve gida igeren
ambalaj TUriinli olarak kullanilan plastik {rlinlerin - kimyasal igeriginin gelistirilen proses
caligmalarindan kaynaklanan ve ¢ok farkli islevleri olan kimyasal katkilarin gida emniyeti ile insan
sagligina ve ¢evreye karsi biiyiik bir risk olusturabilir. Toksikolojik etkiye neden olan bilesimlerden
Oonemli bir bilesen grubu da agir metallerdir (Conti, 1997). Gida kontaminasyonu siireclerine dahil olan
kaynaklar arasinda en 6nemli olanlar1 sirasi ile su sekilde siralanmistir. Cevresel kontaminasyona bagl
olarak harici ¢ig gida kontaminasyonu, Hammaddelerin islenecekleri fabrikaya tasinmasi,
depolanmasi, 6n 1sitma, dezenfeksiyon, temizleme ve sterilizasyon adimlarini iceren gida sartlandirma
islemleri, Firinda veya reaktorde yiiksek sicaklikta kaynatma, pisirme, firinlama, kizartma veya diger
bilesenlerle birlestirme yoluyla 1sitma asamalari, Gida ambalajinin kendisi, Ambalajli gidalarin
tasinmas1 ve Ambalajli gidalarin depolanmasi ve dagitimi ile ilgili parametreler her adimla ilgili
problemler ve gida i¢in ortaya c¢ikan Kkirleticiler olarak gosterilmektedir, konu ile ilgili literatiir
caligmalar1 incelendiginde, Petrol bazli polimerlerin yaygin kullanimi ile ilgili bir ¢calismada c¢evre
kirliligine nedenleri arastirilmistir (Madhavan-Nampoothiri ve ark., 2010; Saleem ve ark., 2018). Ana
icerigi hidratli magnezyum silikat (Mgs[SisO10] (OH)2) olan Talk (Magnezyum silikat) {izerine yapilan
arastirmalarda kursun, kadmiyum, krom, arsenik, antimon, bakir, ¢inko, manganez, nikel, molibden,
kobalt ve lityum igerdigini bildirmislerdir (Jin-Feng ve ark., 2019).

Gida endiistrisi, gida ambalajlarinin tiretimi i¢in biiylik miktarda seliilozik elyaf kullanmaktadir.
Gida ambalaji olarak veya tek kullanimlik plastik tiriinlerde gidaya go¢ eden kimyasallara etki eden
faktorler arasinda ambalajlanan gidanin 6zelliklerinin biiyiik etkisi bulunmaktadir. Ambalajdan gidaya
kimyasal olarak ayrilma islemine go¢ denir. Gog, daha kii¢iikk boyutlu molekiiller ve iyonlar i¢in
gecerlidir (<1000 Da). Bir maddenin go¢ etme derecesi ambalaj malzemesinin ve gidanin (6rnegin yag
icerigi) fizikokimyasal ozelliklerine ve ayrica depolama sicakligina ve siiresine baglhdir. Yag icerigi
yiiksek gidalar, sulu gidalara gore lipofilik maddelerle daha fazla kontamine olma egiliminde olacaktir.
Gida miktartyla orantili olarak ambalaj boyutu da 6nemlidir, ¢ilinkii daha kiiciik boyutlu ambalajlar
daha biiyiikk bir ylizey/hacim oranna sahiptir, bu da gidanin orantili olarak daha yiiksek
kontaminasyonu anlamina gelir (Muncke ve ark., 2017). Ayrica diinya genelinde online ticaretin
gelismesi 1le COVID-19 pandemi siiresince hastalar, saglik personeli ve diinyanin dort bir yanindaki
insanlar evde yasam stireci uzadigi icin giinliik olarak biiylik miktarlarda paket yemek tiiketmislerdir
(Zhao ve ark., 2020). Paket yemek siparisi ve teslimati hizla artis gostermistir ve gida ambalajlarinda
kullanilan kimyasallar potansiyel bir insan maruziyeti kaynagi haline gelmistir (Tong ve ark., 2020).
Genellikle kullanilan plastik gida kaplar1 i¢in, hammaddeler polietilen tereftalat (PET), yiiksek
yogunluklu polietilen, polivinil kloriir, diisiik yogunluklu polietilen, polipropilen, polistiren ve
poliolefindir. Ozellikle polipropilen sicak dolum icin daha uygun oldugundan dolayr yaygin
kullanilmaktadir (Lau ve Wong, 2000; Pilevar ve ark., 2019). Plastikler petrol hammaddelerinden
tiiretilmistir ve karmasik {iretim siireci sirasinda iirlinlere bazi1 kimyasallar eklenmis olabilme thtimali
bulunmaktadir (Marsh ve Bugusu, 2007; Geueke ve ark., 2018). Ambalajlarda toksik element olarak
degerlendirilen Kobalt (Co), Kadmiyum (Cd) ve Krom (Cr) genellikle pigment olarak
kullanilmaktadir. Ayrica, Cr ve Antimon trioksit (Sb203) genellikle polivinil kloriir (PVC), polietilen
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(PE), polipropilen (PP) ve diger belirtilmemis plastikler gibi plastiklerin iiretiminde katalizor olarak
kullanilmaktadir. Geri doniistiiriilmiis plastikler ve geri doniistiiriilmiis kagit dahil olmak {izere geri
dontstiirilmiis malzemeler, gida kaplarinin imalatinda yaygin olarak kullanilmaktadir (Linzner ve
Salhofer, 2014). Ornegin, baz1 metal tuzlar1 genellikle 1s1 stabilizatdrleri olarak kullanilmaktadir.
Kobalt bilesikleri, korozyona ve yiiksek sicakliga karsi direnci arttirdigi igin tercih edilebilir
(Kovochich ve ark., 2021). Ayrica Mangan (Mn) ve Nikel (Ni) gibi elementler plastiklerde biyosit
olarak kullanilabilir (Prunier ve ark., 2019). Kursun (Pb) ve Cd bilesikleri ise stabilizator ve
antioksidan olarak kullanilan ana maddelerdir. Antimon (Sh) ve Cr gibi elementler ise genellikle
plastik sentez isleminde katalizor olarak kullanilir (Bach ve ark., 2012; Prunier ve ark., 2019). Ek
olarak, geri doniistiiriilmiis malzemeler daha 6nce imalat ve kullanim sirasinda metallerle kirlenmis
olabilir (Cooper ve ark., 2011; Gu ve ark., 2017).

Bu konuda yine yapilan bazi arastirmalar incelendiginde gida ambalajlarinda ¢ok simifli
metallerin yaygin oldugu bildirilmistir (Romao ve ark., 2010; Bach ve ark., 2012; Eriksen ve ark.,
2018). PET kaplarda Cr, Co ve Mn 0.1-27 ng/g arasinda tespit edildigini rapor etmislerdir (Westerhoff
ve ark., 2008). Pet kaplarda yiiksek konsantrasyonlarda (170-300 pg/g) Sb bulundugunu belirtmistir
(Bach ve ark., 2012). Hizl1 yiyecek sektoriinde hizmet veren firmalarin kaplarinin boyali kaplamasinda
yiiksek seviyelerde Cd tespit edildigi bildirilmistir (Negev ve ark., 2018). Bu veriler dogrultusunda
metaller belirli kosullar altinda ambalajlardan ve kaplardan salinabilir. Daha da onemlisi, kaplar
genellikle gida ile dogrudan temas ettiginden, metallerin kaplardan ayrilmasi ambalajdan daha kolay
hale gelebilir. Tipik olarak, Cd hizli yiyecek kaplarinin boyali kaplamasinda bulundugunu ve {irline
gecebilecegi belirtilmistir (Negev ve ark., 2018). PET sisedeki Sb'nin bir kismi1 suya salinabilir oldugu
konusunda bildirim bulunmaktadir (Welle ve ark., 2011). Literatiir ¢alismalar1 incelendiginde yine
gida ile temas eden malzemelerden metal gecisi ve ilgili saglik riskleri artan bir endise kaynagi
olmustur. Ozellikle diisiik gelirli iilkelerde ise kontrolsiiz depolama olumsuz sorunlara yol agmaktadir.
Bu metalik ambalajlarin neden olabilecegi sizint1 suyu nedeniyle ylizey ve yeralt1 suyu kirliligi gibi
cevresel sorunlara sebep olabilmektedir. Sizint1 suyu, agir metaller gibi kirleticileri en yakin nehre ve
dolayisiyla su ekosistemine tasiyabilir (Periathamby ve ark., 2020). Bu sebeplerden dolay1 6zellikle
son yillarda iilkemizde ve Avrupa iilkelerinde plastik kullaniminin saglik agisindan zararlari tartigsma
konusu olmaktadir. Avrupa devletleri plastik siseleri ve diger atiklarinin %93’linli ayristirdigini, ayrica
geri doniistiiriilemeyen plastik tiretiminin durdurulmasini istediklerini ve geri doniisiim konularinda
alternatif arayislarda olduklarini bildirmiglerdir (European Commission, 2014).

Bu calismada Antalya ilinde tiiketilen hizli yiyecek olarak adlandirilan gida iiriinlerinin
paketlenmesi i¢in kullanilan plastik kokenli boyali ve boyasiz ambalaj {irtinleri ile boyali kagit
ambalajlarin 6zellikle turizm kokenli yaz aylarinda artan niifus ile orantili olarak yiiksek miktarda
tikketildigi Ongoriilmektedir. Yapilan bu ¢alisma ile insan saglin1 yakindan ilgilendiren gida
ambalajlarinin igerisinde bulunmasindan siiphe duyulan agir metallerin tayini i¢in giivenilir ve dogru
sonuclara ulasilmasi hedeflenmistir. Bu sebeple geri doniistiiriilmiis malzemelerden elde edilen ve
genellikle islenmemis malzemelere gore daha yiiksek konsantrasyonlarda metal igerdigi diisliniilen
gida ambalajlarinin  kullanilmadan Once element igeriginin metot validasyon c¢alismalart ile
belirlenebilmesi hedeflenmistir. Uygulanan metot ile 6rneklerde ¢oziinmiis agir metalleri (As, Pb, Cd,
Cr, Cu ve Ni) ICP-MS cihazi ile (ug/L) diizeyinde spektroskopik metodu ile tespit etmektir.

MATERYAL VE METOT

Numune ve geri kazanim galismalar1 sirasinda kullanilan yiiksek saflikta kimyasallar ve
kullanilan analitik cihazlar Cizelge 1°de verilmistir. Yiiksek saflikta asitlerin tercih edilmesi 6zellikle
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suprapur saflikta olmalari kontaminasyon etkisinin tespit edilecek element konsantrasyonlarina ¢ok
diisiik degerlerde sahip olduklari igin tercih edilmistir.

Cizelge 1. Kullanilan kimyasallar ve cihazlar

Kimyasal/Sarf adx Formiilii/Kimyasal Bilgisi Markasi

Nitrik asit %65 HNO;3 (v/v) Suprapur Merck (Darmstadt, Almanya)
Hidroklorik asit %40 HCI (v/v) Suprapur Merck (Darmstadt, Almanya)
Hidroflorik asit %40 HF(v/v) Suprapur Merck (Darmstadt, Almanya)
Mix-3 Element standart: (10mg/L) SAs, 208pp 111C(, 63Cy, 52Cr ve®Ni Perkin Elmer, ABD

Multi Element Internal Standart (10 Bi, In, Li, Sc, Th, Y Perkin Elmer, ABD
g/mL)

Sertifikali Referans Madde (SRM) EnviroMAT-Drinking Water-Low SRM (SCP SCIENCE, Quebec, Kanada)
Cihaz Ad1 Kullamildig1 Analiz Markasi

ICP-MS Elementel bilesen tayininde kullanilmistir. Perkin Elmer Elan DRC-e, ABD
Mikrodalga Yakma Sistemi Orneklerin yakilma isleminde kullanilmustir. Milestone ETHOS One, Italya
Etliv Kurutma igleminde kullanilmigtir Niive NC500 (Ankara, Tiirkiye)
Hassas Terazi Ornek tartimlari igin kullanilmustir. Mettler Toledo

Kalibrasyon Prosediirleri

ICP-MS cihaz ireticisinin talimatlarina gore performans testleri ve tune parametreleri
yapilandirilmistir. ICP-MS cihazi bos halde ¢alisirken %2 HNO3 ile aspire edilmistir. Plazmanin
1sinmasi igin ¢alismaya baslanmadan 6nce 10 dakika boyunca birakilmis ve sistemin %2 HNOs ile
yikanmasi saglanmistir. Cihazin stabilitesi, spesifik ayar ¢oziimii ¢alistirilarak ve tiim analitler icin
mutlak sinyallerin goreli standart sapmasinin %5'ten fazla olmadig1 dogrulanarak yapilmasi gereken
tune ve dogrulama g¢alismalari kontrol edilmistir. Kalibrasyon noktalar1 (ICP-MS multi-element
kalibrasyon standart mix-3) ve ara c¢ozeltisinden hazirlanmistir. Kalibrasyon standart ¢ozeltileri
+4°C’de tutulmustur. Tim kalibrasyon parametreleri ve performans testleri igin tekrarlanan
analizlerden elde edilen kiitle konsantrasyonlari, bilinen referans degerlerine gore +%10 iginde elde
edilmistir (Assessment C 2017).

Kalibrasyon ve Yikama Korii

Kalibrasyon egrisi olustururken kullanilmistir. Kalibrasyon ¢ozeltilerinin son hacmindeki ayni
cins asitler kullanilarak hazirlanmistir (HNO3, HCI, HF, Deiyonize Su). Yikama korii ise ornek ve geri
kazanim calismalarinda siirekli olarak, cihazda girisimlerin olmamas1 ve bir sonraki numune ¢aligsmasi
icin temizlik agisindan %5°lik yikama asidi (HNOs3) olarak hazirlanmistir.

Matriks Hazirlanmasi
Ug farkli gida ambalaj paketi 6rneklerinden kiiciik parcaciklar halinde teflon makas kullanilarak
kesilmis ve matriks elde edilmistir. Bu matriks geri kazanim ¢alismalarinda kullanilmistir.

Numunelerin Analize Hazirlanmasi

20 farkli 6rnekleme olarak toplanan 7 adet renksiz ve 5 adet renkli plastik ambalaj ile 8 adet
boyali plastik kagit analiz edilmistir. Her bir 6rnek 0.5 g olarak tartilmistir. Uzerine 6 mL derisik
HNOs, 2 mL HCI ve 0.2 mL HF ilave edilmistir. Tiim 6rneklere uygulanacak belirli bir sicaklik-
basing kombinasyonuna dayanan 15 dakika i¢inde oda sicakligindan 170 °C’ye dogrusal olarak, ikinci
adimda ise sicaklik 30 dakikada lineer olarak 210 °C’ye yiikseltilen ve 20 dakikada 70 °C’ye set edilen
bir mikro dalga cihazi kullanilarak yakma islemi uygulanmistir. Tamamen yanmasi saglanan ornekler
25 mL’lik balon jojelere alinmuis, iizeri deiyonize su (18.2 MQ/cm) ile tamamlanmistir. 50 kat
seyreltme orani, cihaz okumasi ile elde edilen konsantrasyon degerlerine ilave edilerek numune
sonuglar1 degerlendirilmistir. Cam ve polipropilen malzemeler ikinci kez kullanilmadan 6nce %5°lik
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nitrik asit ile bir gece yikamaya birakilmistir. Daha sonra saf su ile durulanarak kurutulmus ve yeniden
kullanilmistir.  Ornek konsantrasyon sonuglari  “Esitlik 1.°de gosterilen formiil kullanilarak
hesaplanmistir. Elde edilen veriler Cizelge 6’da gosterilmistir.

Ckons.= CX (V/ M) (D)

C konsantrasyon degeri; Ornek igerisinde bulunan gercek konsantrasyon degerini,

C degeri; Cihaz okumasi ile elde edilen pg/L cinsinden konsantrasyon degerini,
V degeri; 6rnegin yakma sonucu tamamlandigi son hacmi (mL),

M degeri ise drnegin ilk tartim miktarini (g) cinsinden ifade etmektedir.

Metot Validasyonu
Matrikse spike yontemi ile geri kazanim ¢alismalari

Geri kazanim caligsmalar1 i¢in hazirlanan matriks 6rneginden 0.5 g tartilarak, iizerine 6 mL
derisik HNO3, 2 mL HCI ve 0.2 mL HF ilave edilmistir. Daha sonra aranan analitleri igeren mix-3
standart (10 ug/mL) ve elde edilen ara stoktan (1 ug/mL) son hacim konsantrasyon degerleri 2-25 ve
50 pg/L olacak sekilde her bir konsantrasyon i¢in on tekrarli olacak sekilde ¢alisilmistir (Skrzydlewska
ve Balcerzak, 2004). Bu karisimlarin hazirlandigi mikrodalga kaplart 6 saat boyunca karistiric
tizerinde bekletilmis ve +4°C’ de buzdolabina alinmistir. Uygulanan bu yontemle matriks izerine
uygulanan standart ve asit ¢ozeltilerinin tamamen birbiri ile karismasi saglanmistir. Daha sonra
uygulanacak belirli bir sicaklik- basin¢ kombinasyonuna dayanan 15 dakika i¢inde oda sicakligindan
170 °C’ye dogrusal olarak, ikinci adimda ise sicaklik 30 dakikada lineer olarak 210 °C’ye yiikseltilen
ve 20 dakikada 70 °C’ye set edilen bir mikrodalga yakma programi belirlenmistir. Tamamen yanmasi
saglanan Ornekler 25 mL’lik balon jojelere alinmig, iizeri deiyonize su (18.2 MQ/cm) ile
tamamlanmistir. Her bir analitik ¢alisma igin 6n hazirlik metoduna bagl kalarak en az ti¢ 6rnek korii
hazirlanmistir. Hazirlanan geri kazanim 6rnekleri ICP-MS cihazinda ti¢ tekrarli olarak ol¢lilmistiir.
Elde edilen sonuglardan LOD, LOQ ve %RSD degerleri belirlendi ve sonuglar Cizelge 2 ve 3’te
gosterilmistir (Kilig ve Kilig, 2019). Geri kazanim ve numune c¢aligmalarinda kullanilan asitlerin
(HNOs, HCI, HF) igerisinde hedeflenen element konsantrasyonlarinin varliginin tespiti i¢in mikro
dalga cihaz metoduna bagli kalarak yakilmis ve blank olarak hazirlanmistir. Ayn1 mikro dalga yakma
metodu kullanilarak 0.5 g matriks tartilmis tizerine 6 mL derisik HNOs, 2 mL HCI ve 0.2 mL HF ilave
edilmis matriks igerisinde bulunan element konsantrasyonlar1 belirlenmesi i¢in matriks+blank kori
hazirlanmistir. Mix-3 element standardi (10 pg/mL) ve ara stok standardi kullanilarak 2-5-10-25- 50-
100- 200 pg/L olacak sekilde kalibrasyon standartlar1 hazirlanmis ve her bir element i¢in kalibrasyon
grafikleri elde edilmistir. Konsantrasyon tespit ¢aligmalari ilk olarak blank daha sonra matriks+blank
analiz edilerek baslanmistir. Ardindan en diisiik konsantrasyon degerinden baslanarak kalibrasyon
standartlari, son olarak hazirlanan geri kazanim ¢aligmalari uygulanmigtir. Bos sinyaller ve matriks’
den gelen sinyaller kalibrasyon standartlar1 sinyallerinden ¢ikarilmis ve her bir elementin pikine dogru
sekilde atandigindan emin olmak icin kiitle spektrumlar1 kontrol edilmistir. Geri kazanim ¢alismalar1
sonucu elde edilen veriler degerlendirilerek 6rnek analizine geg¢ilmis ve tiim calismalar ayni giin
igerisinde tekrar edilmistir (Kilic ve Kilic., 2019). Ertesi giin planlanan c¢alismalar i¢in 6ncesinde
cihaza ait tune parametreleri, kalibrasyon grafigi ve geri kazanim g¢aligmalar1 tekrar edilmistir. Daha
sonra Ornek ¢alismasina baslanmistir. Her bes 6rnek degerlendirilmesinden sonra Kalite kontrol (QC)
noktalart (5-25 pg/mL) ve SRM caligsmalari tekrar edilmis cihaz performansi analiz boyunca kontrol
altinda tutulmustur. Takip edilen konsantrasyon ve performans parametrelerinde kayip oldugu
goriildiigiinde tiim test ve kalibrasyon caligmalari tekrar edilmistir. Nebulizer ve tubing tikanikligi,

torch, spray chamber ve siringa kirliligi numune sonuglarina olumsuz etki ettigi goriilmiis bu yilizden
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kullanilan tubinglerin yipranmasi ve tikanmasi, oto analizor cihazina ait siringa ve tubinglerin
tikanikligr veya kirliligi konsantrasyon sonuglarina olumsuz etkilere sebep oldugu i¢in temin edilen
sarf malzemeler ilk kez bu ¢alisma i¢in kullanilmistir. Ayrica plazma gazinin stabilitesi 6nemli oldugu
icin yiiksek saflikta (%99.999) argon gazi tercih edilmistir. Plazma gazindaki salinimin 6rnekler
tizerinde konsantrasyon degisikligine sebep verebildigi tespit edilmistir. Béyle olumsuzluklar g6z
oniinde bulunduruldugunda ve Orneklerde ¢oklu element takibi yapildiginda karsilagilabilecek
sorunlarin tespit edilebilmesi igin her bes numuneden sonra sertifikali referans madde ve internal
standart takibi yapilmistir. Bu islemlerin analiz esnasinda karsilasilan sorun veya sorunlarin habercisi
olarak gorev yaptiklari tespit edilmistir (Kilig ve ark., 2022).

Metot validasyonu parametreleri

Metot validasyonu kisaca bir analitik gereksinimi tanimlama ve incelenen metodun uygulamanin
gerektirdigi ile uyumlu olup olmadigini teyit etme siireci olarak tanimlanabilir. Metot validasyonu
sirasinda genellikle degerlendirilen performans parametreleri sunlardir:

Segicilik, tespit limiti (LOD; Belirli bir giiven diizeyinde metot tarafindan tespit edilebilen en
diisiik analitin konsantrasyonu), tayin limiti (LOQ; Yontem performansinin test edildigi ve veri
kalitesinin amaglanan kullanimi i¢in kabul edilebilir oldugu tespit edilen en diisiik konsantrasyonu),
analitik hassasiyet, dogruluk, kesinlik ve Ol¢iim belirsizligi parametreleri bu kapsamda
belirlenmektedir (Yenisoy-Karakas, 2012). Ol¢iim aralig1 numunelere uygulanan aralifm belirlenmesi
i¢in, kalibrasyon egrisinde 6lgiilen analitin konsantrasyonu ve dedektdr yanitinin dogru orantili olarak
goriildiigii aralik olarak belirlenmistir. Standart egri, metoda ve matrikse bagli belirli sayida dl¢im
noktasi ile belirlenmistir. Egrinin olusturulmasi, miktar1 bilinen referans 6rnekle veya kor o6rnek icine
eklenmis analitin bilinen konsantrasyonu ile yapilmistir. Her bir 6l¢iim noktasinda en az ii¢ dl¢iim
calisilmistir (Kili¢ ve ark., 2022). Segicilik ise benzer davranisa sahip diger bilesenlerin miidahalesi
olmaksizin karisimlarda veya matrikslerde belirli analitleri belirlemek i¢in yontemin ne Ol¢iide
kullanilabilecegi anlamima gelir (Kilic ve ark., 2015). Bu baglamda metot validasyonu, yapilmasi
planlanan caligmalar, analiz metodunun dogru olarak uygulanabilirligini saglamak, dogru olarak
kullanildigin1 gostermek ve Ol¢clim sonuglarimin dogruluk ve kesinlik degerlerini ortaya koymak
amactyla ¢alisilmistir. Bu calismalarin sonunda bir belirsizlik veya hata tespit edildiginde sirasi ile
cihaz tune parametre testleri, kalibrasyon noktalar1 ve geri kazanim c¢alismalari ile uygunluk testleri
cihaz iizerinde bulunan ve analiz esnasinda kullanilan tubing ve nebulizer gibi tikanikliklar kontrol
edilmis ve gerekli onlemler alinmistir. Geri kazanim c¢alismalarinda istenilen konsantrasyon
degerlerinin tespit edilememesi durumunda ise performans testleri, kalibrasyon noktalari ve tune
parametreleri yenilenmis, tiim karsilasilabilen sorunlar ¢éziimlendikten sonra kalibrasyon grafigi, geri
kazanim ¢alismalari tekrar edilmistir. Uygun sonuglarin tespit edilmesi ile kalibrasyon standartlari,
geri kazanim ¢alismalar1 ve numune g¢alismalar1 ayni giin igerisinde gergeklestirilmistir (Kilic ve ark.,
2022).

LOD ve LOQ

LOD veya yontem algilama limiti (MDL), "en diisiik belirli bir giiven diizeyinde metotla tespit
edilebilen analitin konsantrasyonu” olarak tarif edilir. LOQ veya Quantitation Limit, "ydntem
performansinin test edildigi ve veri kalitesinin amaglanan kullanim1 i¢in kabul edilebilir oldugu en
diisiik konsantrasyon" anlamina gelir. LOD, test numuneleriyle ayni denklemle hesaplanan sonuglar
kullanilarak tiim 6l¢tim prosediirii boyunca alinan numunelerin analizine dayanmalidir. Y6ntem tespit
limiti (LOD), en diisiik kalibrasyon seviyesi standardinin (2 pg L) on analizinden elde edilen standart
sapmanin 3 kati olarak tahmin edilmistir. Ol¢iim limiti (LOQ), en diisiik kalibrasyon seviyesi
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standardinin (2 pg L) on analizinin standart sapmasimin 10 kat1 Esitlik 2.” ve “Esitlik 3.” kullanilarak
hesaplanmistir. (Karakas 2012).

LOD =3x0a/S (2)
LOQ =10x0/S 3)
LOD = Tespit limiti (ng/L), LOQ = Miktar tayini limiti (ug/L), o = standart sapma, S = egim (ug /L)

Dogrusallik, calisma aralhigi ve hassasiyet

Kalibrasyon egrisi, 10 mg/L stok standart soliisyonundan 2-5-10-25-50-100 ve 200 pg/L
konsantrasyonlar1 hazirlanarak olusturulmustur. Izlenen izotoplarin tiimii i¢in kalibrasyon ¢izgileri, en
az 0.9996 veya daha iyi bir korelasyon katsayisina sahip oldugu tespit edilmis ve elde edilen sonuglar
Cizelge 2’de verilmistir. Yontemin 6zgilliigii/seciciligi, kesinlik ve tanimlanan kalibrasyon araliginda
standartlarin geri kazanimlar1 hesaplanmistir (Kilic ve ark., 2015). Spike yapilan ii¢ giiclendirme
seviyesinin Enviro MAT drinking water sertifikali referans madde (SRM) ve kalibrasyon standartlari
kullanilarak gerceklestirilmistir. Elde edilen ¢alismalar ile kalibrasyon caligsmalari ayni giin iginde
analiz edilmistir. Ortalama geri kazanim ve kesinlik (ortalama yiizde nispi standart sapma (RSD %)
verileri hesaplanarak Cizelge 3’de verilmistir.

Cizelge 2. Caligilan elementlerin yontem performans parametreleri

Element Regrasyon denklemi R? degerleri LOD (ug/L) LOQ (pg/L)
As y = 1360.3x + 250.04 0.9997 0.08 0.25
Cr y =8119.3x — 1140.4 0.9997 0.15 0.49
Pb y =11178x + 15983 0.9998 0.13 0.44
Cd y =2119.5x + 1297.8 0.9997 0.05 0.18
Cu y = 8070x — 2585.6 0.9999 0.12 0.40
Ni y = 258.4x + 4898.5 0.9996 0.09 0.31

Cizelge 3.Eklenmis numunelerdeki elementlerin geri kazanim degerleri (%) ve ortalama kesinlik
degerleri (% RSD)

Element Kalite Kontrol Kalite Kontrol Kalite Kontrol SRM %RSD
2pg/L 25ng/L 50pg/L (EnviroMAT Drinking Water)

G.K.+ Standart G.K.+ Standart G.K.+ Standart G.K.+ Standart Sapma

Sapma (N=10) Sapma (N=10) Sapma (N=10) (N=10)
As 101.94+0.03 100.09+0.16 100.20+0.23 101.94+0.03 0.10
Cr 103.56+0.05 100.96+0.64 98.42+0.12 100.60+0.44 0.27
Pb 103.22+0.04 101.04+0.63 101.83+0.58 99.94+0.08 0.41
Cd 96.18+0.02 97.87+0.18 100.91+0.48 99.40+0.26 0.24
Cu 104.93+0.04 102.61+0.61 100.84+0.05 99.34+3.76 0.32
Ni 97.63+0.03 100.29+0.39 100.46+1.01 100.53+0.97 0.48

ICP-MS Cihaz Metodu

Ornek ve geri kazanim analizlerine baslanmadan &nce ICP-MS cihaz yaziliminda bulunan
kalibrasyon testleri (Detektor Voltage, Mass Calibration, Dual Dedector, Lens Voltage, Auto Lens,
Nebulizer Gas Flow, ICP RF Power, X-Y Kkalibrasyonu ve Daily performance) iiretici firmanin
belirttigi soliisyonlar kullanilarak 6rnek calismasi oncesinde gerceklestirilmistir (ELAN 6100 Setup
solution Perkin Elmer Pure Plus, Auto lens, Dedektor voltage soliisyonlari, Mass calibration mix-
standart, Dual dedektor). Uygulanan performans test sonuglar1 yazilimda istenilen araliklarda tespit
edilerek basarili bir sekilde sonuglandirilmigtir. Cihazin stabilitesi, spesifik ayar ¢éziimii ¢alistirilarak
ve tiim analitler i¢in mutlak sinyallerinin goreli standart sapmasimin %35’ten fazla olmadig
dogrulanarak yapilmasi gereken tune ve dogrulama ¢aligsmalar1 gerceklestirilmistir. Tune degerlerinden

elde edilen veriler Cizelge 3’de verilmistir. Performans testleri sonuclandirildiktan sonra calisilan
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metot, cihaz parametreleri ile kalibrasyon standartlarinin uygulanmasi islemleri ile en iyi pik alam
verilerini elde etmek i¢in cihaz parametreleri ile degisiklik yapilarak tespit edilmistir. ICP-MS cihazina
ait metot parametreleri Cizelge 4’de verilmistir. Numunelerin konsantrasyonlarinin belirlenecegi cihaz
metodu sertifikali referans madde ve QC standartlarmmin takibi ile matrikse spike yontemi ile
hazirlanan geri kazanim c¢alismalarindan elde edilen veriler degerlendirilerek kullanimina karar
verilmistir. Kalibrasyon noktalar1 ti¢ tekrarli galisilmis tekrarlanabilirlik ve cihaz performansi takip
edilmistir. Nebulizer se¢imi diisiik konsantrasyonlarda daha hassas sonuglar alinabilen 0.5 mL
piiskiirtmeli hacme sahip olan tercih edilmistir. Numune ¢alismalar1 sirasinda konsantrasyonlari tespit
edilmesi istenen elementler gibi davranan kontaminasyonlar ile karsilanabilir. Ozellikle matrikse bagl
olarak As girisimleri gdzlenebilir (“°Ar + 3Cl — "°As) bu da numunelerimizde oldugundan daha fazla
konsantrasyon sonucu tespit edilmesini yol agar. Ozellikle klor tabanli miidahaleler oldugunda HCl ile
hazirlanan veya klor barindiran numunelerde daha sik karsilasilan ciddi bir sorundur ve *CI*®O,
OAr®Cl ve “ArPCl gibi girisimler gosterebilir. Boyle girisimler analit sinyalinin baskilanmas1 veya
arttirllmasiyla sonuglanan spektroskopik olmayan miidahaleler veya matris etkileri olarak da
goriilebilir, numune girisi sirasinda plazmada, arayiizde ve kiitle spektrometresinde tiiretilebilir. Bu
durum 6rnek konsantrasyonlarina etki edecektir. Metot validasyonu calismalar1 ile bu olumsuzluklar
takip edilmistir. Sertifikali referans madde ve konsantrasyonu belirli standartlarin (QC; Kalite kontrol
testi) takibinin yapilmasi sorunlarin tespit edilmesi i¢in gerekli parametrelerdir.

Cizelge 3.Performans test sonuglari

Analit 12C 24Mg 78Ar2 115|n lAOCe 208Pb 238U
Mass (AMU) 12.00 23.985 75.93 114.904 139.905 207.997 238.050
Measured(AMU) 12.025 24.025 75.975 114.875 139.925 207.975 238.025
Oxides and Doubly Charged lons Parameter Specification Result
CeO/Ce <3% %2
Ba**/Ba <3% %2.4
Sensivitity and Background Parameter Result
Mg >50.000 cps/10 ppb 64.512
15N >250.000 cps/10 ppb 298.518
238y >200.000 cps/10 ppb 400.345

Cizelge 4.ICP-MS cihaz parametreleri

Spektrometre Elan DRC-e (Perkin Elmer SCIEX. Norwalk. CT. USA)
Ornek girisi ScottSprayChamber

RF giicii 1100

Skimmercone Nikel

Samplercone Nikel

Gaz akis oram (L min™) Nebulizer gaz akisi: 0.89-Auxiliary gaz akisi:1.20- Plazma gaz akisi:16

Nebulizer Meinhard TQ plusQuartz 0.5 ml
Tarama modu Pik sekmesi

Analitik kiitleler Standart mod”As 2%8Ph 11Cd 52Cr 53Cu ®©Ni
Tarama okuma sayisi 20

Okuma tekrar sayis1 3

Tekrar sayisi 3

Oto ornekleyici
Bekleme siiresi
Ornek yikama
Erteleme

CETAX ASX-520
50
Zaman (50) hiz (+/- rpm)-48
Zaman (15) hiz (+/- rpm)-20

Numunedeki toplam ¢6ziinmiis katilarin yliksek konsantrasyonlari, verimli koni delik ¢apini ve
dolayisiyla iyon iletimini azaltan ekstraksiyon veya konilerin her ikisi lizerinde tuz birikintilerine yol

1858



Murat KILIC 13(3), 1851-1864, 2023
Hizh Yiyecek Olarak Tiiketilen Uriinlerin Ambalaj Malzemelerinde Agir Metal Tayini ve Metot Validasyonu

acar ve numunenin tamaminin detektdre gitmesi engellenebilir. Na, K, Li, Ca ve Mg gibi elementler
coklu element analizi i¢in kullanilan plazma bdlgesindeki uyarilmis iyon ve atom tiirlerinin normal
dagilimini bozar. Girigim etkileri, ICP ile kiitle spektrometresinin 6rnekleme konileri arasindaki arayiiz
bolgesinde de meydana gelir. Yiiksek tuzun varligi, deligin tikanmasina neden olarak degisken bir
hassasiyet degisikligine neden olabilir. Organik c¢oziiciiler aerosol iiretimi ve tasima sistemlerine
miidahale eder, plazma sogutmasi nedeniyle plazma dayamikliligini azaltir, plazma iyonlagmasini
degistirir ve kullanilan torch ile MS arayiiziinde karbon biriktirir (Brenner, 2010). Onceki bir
numunedeki temel izotoplar, yeni bir numunede Olgiilen sinyallere katkida bulunabilir. Numune
alicida, konilerde numune birikmesinden veya torch ve piiskiirtme odasinda numune birikmesinden
kaynakli kontaminasyonlar olabilir. Nebulizer tikanikligi, torch, sislestirici ve siringa kirliligi numune
sonuglarma olumsuz etki edebilir, kullanilan tubinglerin yipranmasi, ttkanmasi veya kirliligi olumsuz
etkilere sebep verebilir. Plazma gazindaki salinim 6rnekler iizerinde konsantrasyon degisikligine sebep
verebilir. Boyle olumsuzluklar géz oniinde bulunduruldugunda ve 6rneklerde ¢oklu element takibi
yapildiginda karsilasilabilecek sorunlarin takibi i¢in her bes numuneden sonra sertifikali referans
madde takibi ve internal standart takibi ¢ok Onem arz etmektedir (Kili¢ ve ark., 2022). Calisma
esnasinda karsilasilan konsantrasyon degerlerinde diisiis veya farkli bir sorun tespit edildiginde,
tubingler kontrol edilmistir. Kacak veya tikanma olabilme ihtimaline karsi testleri yapilmistir.
Tubingler takili olduklari nebulizer ve internal standart aparatindan c¢ikarilarak bagimsiz olarak
peristaltik pompa yardimi ile yikama ¢ozeltisi ¢ektirilmis ve akis hizlar1 kontrol edilmistir. Tubing
kontroliinden sonra nebulizer tikaniklig1 arastirilmis, tasima gazi olarak kullanilan argon gazinin akisi
ve hizi.-, nebulizer akisi i¢in sistemin yazilimi lizerinden kontrol edilmistir. Daha sonra 6rnekleyici
konilerin tikaniklik ve delik c¢aplari kontrol edilerek degisiklikleri yapilmistir. Kullanilan sarf
malzemelerde sorun tespit edilerek degisim yapildi ise kullanilan cihaza ait performans tune
parametreleri tekrar edilmistir. Cihaz yaziliminda istenilen tune degerlerinin elde edilmesi
saglanmistir. Daha sonra kalibrasyon ve metot validasyon calismalar1 tekrar edilmistir. Performans
parametreleri ile ilgili bir sorun tespit edildiginde ise gerekli olan dedektor sarf malzemeleri
degistirilmistir (Auto lens, Shadow stop vb.).

Istatistik Analizi

Ornekler renksiz, renkli plastik ambalaj ve renkli ambalaj kagidi olmak iizere 3 gruba ayrilmstir.
Cizelge 5. Istatistik analiz sonuglar

Element Ambalaj Cinsi N Ortalama Standart
Sapma
Renksiz plastik ambalaj 7 36.3 +18.02
Pb* Renkli plastik ambalaj 5 75.6 +18.52
Renkli ambalaj kagidi 8 176.1 +128.8°
Renksiz plastik ambalaj 7 23.9 +12.12
Cd* Renkli plastik ambalaj 5 55.1 +20.22
Renkli ambalaj kagidi 8 1141 £75.4°
Renksiz plastik ambalaj 7 17.9 +11.4
Cr Renkli plastik ambalaj 5 29.9 +11.1
Renkli ambalaj kagidi 8 42.7 +28.6
Renksiz plastik ambalaj 7 1.2 +1.6
Cu Renkli plastik ambalaj 5 9.3 +3.7
Renkli ambalaj kagidi 8 17.6 +19.7

* p<0.05
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Anova testi (varyans analizi) sonucu ornekler arasinda farkin Pb ve Cd igin 6nemli oldugu
(p<0.05), Cr ve Cu i¢in ise Onemli olmadig1 sonucuna varilmistir. Elde edilen veriler
degerlendirildiginde g¢alisilan numunelerin renkli olmasindan ¢ok ambalaj materyalinin daha 6nemli
oldugu sonucuna varilmistir. Tespit edilen ortalama ve standart sapma degerleri Cizelge 5’de
verilmistir. Tespit edilen elementlerin kirlilik kaynaklar1 agagidaki boliimlerde tartigiimistir.

BULGULAR VE TARTISMA

Bu caligmada elde edilen veriler gida {irlinlerinde kullanilan renkli plastik ve renkli kagit
ambalajlarinda metallerin yaygin oldugu bilgisini dogrulamistir. Boyasiz ve seffaf goriiniimlii plastik
kokenli ambalaj iiriinlerinde "°As, 2%Pb, 1Cd, 2Cr, ®Cu, ®Ni konsantrasyonlar1 kabul edilebilir
yonetmelik limitlerin altinda tespit edilmistir. Kursun ve krom konsantrasyonlarina boyali ambalaj
kagit kokenli etiketleri olan ve boyali plastik ambalaj tirinlerinde rastlanilmistir (Cizelge 6). Fiyat
aralig1 ve renk farkliligina gore se¢ilen numune kaplar1 ve ambalajlamada kullanilan iiriinlerde metal
konsantrasyonlar1 incelendiginde As, Pb, Cd, Cr, Cu ve Ni elementlerinin farkli malzemeler
kullanilarak yapilmis numuneler arasinda 6nemli 6lgiide farklilik gosterdigi tespit edilmistir (p<0.05).
Numune sonuglarina uygulanan anova testi (varyans analizi) sonuglarina gore en yiiksek bu oran renkli
ambalaj kagitlarinda Cd ve Pb konsantrasyonlar1 i¢in sdylenebilir. As ve Ni element konsantrasyon
degerleri <LOD olarak tespit edilmistir (Cizelge 6). Bu yapilan g¢alismada renkli polipropilen
numunelerde Cr ve Pb konsantrasyonlari renksiz numunelere gore daha yiiksek konsantrasyonlarda
oldugu tespit edilmistir. Elde edilen sonuglar literatiir galismalar ile karsilastirildiginda Cd, Cr ve Pb
gibi agir metallerin genellikle pigmentlerde 6nemli bilesenler olarak eklenmesi ile ilgili olabilir
(Eriksen ve ark., 2018; Prunier ve ark.,, 2019). Normal olarak polistiren kaplar, yiiksek
konsantrasyonlarda metal iceren geri doniistiiriilmiis plastik artiklarindan elde edilmis olmalarinda
otiirii polistiren numuneler bu farkliliklar: ortaya ¢ikarabilir (Dicastillo ve ark., 2020). Bazi metaller
kaplar i¢in hammaddelerin yenilenmesi sirasinda muhtemelen kasitli veya kasitsiz olarak eklenmis
olabilir (Bentayeb ve ark., 2007; Cao ve ark., 2019). Literatiir ¢alismalar1 incelendiginde Cin'den gelen
popiiler gida kaplarinda Cd, Cr, Pb, Sb, Mn, Ni ve Co elementlerinin arastirildig1 bir ¢alismada bu
metallerin konsantrasyonlarinin, gida ile temas eden diger malzemelerde bildirilen konsantrasyonlara
kiyasla orta diizeyde oldugunu gordiiklerini. Orneklenen kaplardaki metal konsantrasyonlarinimn
malzeme tiirline gore onemli Olgiide farklilik gosterdigini ve genlesmis polistiren iriinlerde daha
yiiksek Cd, Pb, Sb, Mn ve Co konsantrasyonlar1 gdzlendigini metal konsantrasyonlar1 malzeme tipine,
fiyatina ve kaplarin rengine gore degisiklik gdsterdigini, metallerin potansiyel salinimi belirlenmis ve
genlestirilmis polistiren ve polipropilen kaplara gore bazi kagit numunelerinde Cd, Pb, Sb, Ni ve
Co'nun daha yiiksek salinim oranlar1 gozlemlediklerini bildirmislerdir. Hizli gida kaplarinda bu bes
metale maruziyetten kaynaklanan toplam kanserojen olmayan riskler diisitk oranda bulunurken, metal
alimindan kaynaklanan toplam kanserojen riskler, belirli maruz kalma siklig1 ve salim senaryosu
altinda kabul edilemez seviyede olduklarini bildirmislerdir (Yu ve ark.,2022). Farkli bir bakis agisi ile
gida ambalajlarinin ¢evresel yonleri hakkindaki insanlarin bilgilerinin yetersiz oldugunu, tiiketici
egitimi ve bilgilendirmesi kolaylagtirilarak gelistirilmeli ve ¢ocuklara simdiden ¢evre ile ilgili bu
konularin 6gretmek gerektigini, ambalaj malzemelerinin ¢esitliligi, farkli muamele gérmeleri ve ¢evre
tizerindeki etkileri hakkinda bilgi ve farkindaligi artirilmasi hakkinda rapor sunmuslardir (Otto ve
ark.,2021). Bir bagka calismada ise polilaktik asit (PLA) yemek tabaginda aliiminyum, baryum,
kalsiyum, demir, magnezyum, titanyum ve ¢inko metal elementlerinin tespit edildigini bildirmislerdir
(Jin-Feng ve ark.,2019).
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Cizelge 6.Plastik kap 6rneklerinde konsantrasyon sonuglart (ug/L) (n=3)

Ornek As Pb Cd Cr Cu Ni
Renksiz plastik ambalaj <LOD 48.6 26.2 32.3 <LOD <LOD
Renksiz plastik ambalaj <LOD 56.4 38.7 28.7 <LOD <LOD
Renksiz plastik ambalaj <LOD 27.3 14.6 9.2 25 <LOD
Renksiz plastik ambalaj <LOD 32.1 27.3 134 1.9 <LOD
Renksiz plastik ambalaj <LOD 24.7 19.5 11.7 3.8 <LOD
Renksiz plastik ambalaj <LOD 56.3 36.3 27.4 <LOD <LOD
Renksiz plastik ambalaj <LOD 8.7 4.4 2.7 <LOD <LOD
Renkli ambalaj kagidi <LOD 450.3 287.5 107.6 49 <LOD
Renkli plastik ambalaj <LOD 68.8 45.4 32.8 11.7 <LOD
Renkli plastik ambalaj <LOD 96.5 53.8 234 8.5 <LOD
Renkli ambalaj kagidi <LOD 104.3 88.6 30.9 6.3 <LOD
Renkli ambalaj kagidi <LOD 127.2 79.4 26.7 <LOD <LOD
Renkli ambalaj kagidi <LOD 59.6 32.1 19.8 <LOD <LOD
Renkli plastik ambalaj <LOD 48.8 27.8 14.2 5.7 <LOD
Renkli ambalaj kagidi <LOD 112.4 94.6 215 3.8 <LOD
Renkli ambalaj kagidi <LOD 109.3 89.7 36.3 12.4 <LOD
Renkli ambalaj kagidi <LOD 281.7 113.5 48.2 43.8 <LOD
Renkli ambalaj kagidi <LOD 163.9 127.3 50.6 25.8 <LOD
Renkli plastik ambalaj <LOD 88.6 79.9 36.8 14.3 <LOD
Renkli plastik ambalaj <LOD 75.4 68.4 42.1 6.3 <LOD
SONUC

Bu baglamda gida ambalaji olarak kullanilan {iriinlerde siiphe edilen elementlerin
konsantrasyonlarinin belirlenmesi i¢in yapilan 6n hazirlik ¢alismasi i¢in uygulanan yontem basarili
olmustur. Dogrusallik c¢alismalar1 sonucglarina gore tiim element izotoplarinin beklenen sonuglari
%99.34 ile %101.94 araliginda tespit edilmistir. Geri kazanim yiizdesinin kabul kriterleri %80 ile
%120 arasinda olmalidir, ancak kabul edilebilir geri kazanim, konsantrasyonun ve analizin amacinin
bir fonksiyonu oldugundan, geri kazanim deneyleri sirasinda kullanilan konsantrasyona bagli olarak
daha az kat1 geri kazanim sinirlarina izin verir. Ornegin, > 1 pg/kg ve <10 pg/kg konsantrasyonlar igin
%60-120 arasinda ve > 100 pg/kg konsantrasyonlar i¢in %80-110 arasinda kabul edilebilir bir geri
kazanim siir1 6nerilmektedir (Commission JFWCA, Organization WH (1992). Bu ¢alismada 20 farkl
orneklerde farkli kimyasal yapiya sahip olan (Polyethleneterephtlate (PET), Polystyrene (PS),
Polypropylene (PP), Polyvinilchloride (PVC), Polyethlene (PE)) numunelerde As, Pb, Cd, Cr, Cu ve
Ni elementlerinin konsantrasyonlariin belirlenmesi i¢in gergeklestirilmistir. Bulgular gida ile temas
eden malzemelerdeki agir metaller hakkindaki kaygilarimizi gelistirmekte ve saglik risk yonetimi
onlemlerinin planlanmasinda faydali olacak bilgiler saglamaktadir. Renkli plastik ambalaj ve kagit
tirtinlerine sarili gidalar tiikketilmesinde kullanilan bu malzemelerin insan sagligi agisindan metallere
maruz kalma dozlar nispeten diisiik seviyede kalmaktadir. Metal konsantrasyonlar1 malzeme tipine,
fiyatina ve kaplarin rengine gore degisim gostermistir. En yiiksek kursun ve kadmiyum orani yazili ve
baski boyali plastik kokenli gida ambalaj malzemesinde tespit edilmistir. Bu elementlerin diger
ornekler arasinda yiliksek konsantrasyon degerine sahip olmast kullanilan pigmentlerden
kaynaklanabilir. Hizli yiyecek iriinlerini paketlemek i¢in kullanilan malzeme tiirleri, diger gida
tiriinlerini paketlemek i¢in kullanilanlarla benzer 6zellik gosterse de gida ile temas etme durumlari
oldukga farklilik gosterebilir. Atistirmalik yiyecekler, yliksek bir ambalaj kullanimiyla (ambalajin
genis ylizey alan1 / gida kiitlesi orani1) karakterize edilebilir. Hizli tiiketilen gidalarin paketlendigi
ambalajlar1 ile temas siireleri genellikle kisa olmasina ragmen, bu yiyeceklerin ¢ogu sicak olarak
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tilketildiginden migrasyon (go¢) olayr daha hizli gerceklesmektedir. Ayrica tiiketicilerin yeme
aligkanliklar1 hazir gidalara yoneldigi icin hem atigtirmalik hem de paket gida tiiketimi artmaktadir.
Siklikla kullanilan gida ambalaj malzemelerinin ¢evreye olan katkisi, tilketim sikligi ve geri
dontstiirebilir olmasi konularinda toplumun daha fazla bilinglendirilmesi gerektigi diisiiniilmektedir.

Tesekkiir
Akdeniz Universitesi Gida Giivenligi ve Tarmmsal Arastirmalar Merkezi Miidiirliigii'ne
desteklerinden dolay1 tesekkiir ederim.

Cikar Catismasi
Yazara ait herhangi bir ¢ikar ¢catismasi bulunmamaktadir.
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