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Ö Z E T  

Yasal olmamasına rağmen gıdalarda renklendirme amacıyla kullanıldığı bilinen azo boyar maddesi olan Sudan I’in, kendine 
has floresans özelliği kullanılarak çeşitli baharatlarda tayini için basit bir spektroflorimetrik yöntem geliştirildi. Önerilen 

yöntem gerçek numune olarak yerel üreticilerden temin edilen pul biber, sumak ve kimyon numunelerine Sudan I ilavesinden 

sonra uygulandı. Ekleme-geri kazanım sonuçları ile yöntemin doğruluğu gösterildi. Pul biber, sumak ve kimyon için geri 
kazanım değerleri %96,6 ile %97,6 arasında bulundu. Ölçümler modifiye edilmiş bir standart ekleme yöntemi kullanılarak 

gerçekleştirildi. Tespit sınırları pul biber, sumak ve kimyon için sırasıyla; 1,0 mg/L, 0,2 mg/L ve 0,3 mg/L olarak bulundu. 

Önerilen yöntem, pul biber, sumak ve kimyon gibi baharatlardaki Sudan I miktarını belirlemek için literatürdeki yöntemlere 
göre basit, çevreci ve düşük maliyetli bir yöntemdir. 

EN A Simple spectrofluorimetric method to determine Sudan I dye in spices 
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A B S T R A C T  

A simple spectrofluorimetric method was developed to determine Sudan I, a banned food dye, in various spices by using its 

intrinsic fluorescence property. The proposed method was used in the determination of red pepper, sumac and cumin samples 
to which were added Sudan I dye after being supplied from the local sources. The accuracy of method has been shown by the 

spike and recovery experiments.  The recovery values for red pepper, sumac and cumin found to be acceptable from 96.6% to 

97.6%. Measurements were carried out by using the modified standard addition method. Detection limits were 1.0, 0.2 and 0.3 
mg/L for red pepper, sumac and cumin, respectively. The presented method is simple, green and cost-effective for determination 

of Sudan I content of spices. 

1. Giriş 

Sudan boyaları I-IV tekstil ve kozmetik ürünlerinde kullanılan 

sentetik azo boyalardır. Olası kanserojen etkileri nedeniyle gıdalarda 

kullanılmaya uygun olmamasına rağmen, çeşitli gıda maddelerinin 

renk yoğunluğunu arttırmak için halen kullanılmaktadırlar [1-3]. 

Avrupa Birliği’nde ve diğer birçok ülkede yiyeceklerde kullanımı 

kanunen yasaklanmıştır [4]. Buna rağmen birçok ülkede yapılan 

kontrollerde bu boyaların halen çeşitli gıda maddelerinde katkı 

maddesi olarak kullanıldığı tespit edilmektedir.  

Sudan boyaları arasında Sudan I (1-fenilazo-2-naftol), başta köri 

ve toz biber olmak üzere çeşitli baharatları renklendirmek için en sık 

kullanılan boyadır [5-8]. Baharatlarda Sudan I'i tayin etmek için pek 

çok yöntem literatürde verilmiştir. Bunlar genel olarak elektro-

kimyasal [7,9,10], plazmon rezonans ışık saçılımı (PRLS) [11], 

yüzey-artırılmış raman saçılım (SERS) spektroskopisi [12], yüksek 

performanslı sıvı kromatografisi (HPLC) tekniği [13], fourier-

dönüşümlü kızılötesi spektroskopisi (FTIR) [14] ve enzim-bağlı 

iminosorbent tayini (ELISA) [15,16] tekniklerine dayalı 

yöntemlerdir. Sıvı kromatografik yöntemlere dayalı olanlar 

literatürde en çok rastlanan yöntemlerdir [13, 17-19]. Bunlar arasında 

son zamanlarda yüksek performanslı sıvı kromatografisi-morötesi-

görünür bölge spektrometrisinden (HPLC-UV-Vis) başka ultra 

performanslı sıvı kromatografisi-kütle spektroskopisi/kütle spek-

troskopisi (UPLC-MS/MS), ultra performanslı sıvı kromatografisi-

elektron sprey iyonlaştırma-kütle spektroskopisi/kütle spektros-

kopisi (UPLC-ESI-MS/MS), sıvı kromatografisi-elektron sprey 

iyonlaştırma-uçuş süresi-kütle spektroskopisi (LC-ESI-TOF-MS) 

gibi daha karmaşık ve pahalı sistemlerin kullanıldığı dikkat 

çekmektedir [20-23]. Bahsedilen yöntemler çok hassas olmakla 

birlikte, yapılan analizler ekonomik değildir ve zaman alıcıdır. Sudan 

I’i HPLC ile tayin etme basamağından önce farklı şekillerde 

uygulanan katı-sıvı ekstraksiyonuna ihtiyaç duyulduğu da görül-

mektedir. Bu amaçla genellikle moleküler baskılanmış katı faz 

ekstraksiyon malzemeleri ve iyonik sıvılar gibi sıvı faz ekstraksiyon 

çözücüleri kullanılarak veya jel geçirgenlik kromatografisi (GPC) ve 

iminoafinite kromatografisi gibi başka cihazların kullanıldığı 

tekniklerle numune ön temizleme işlemine tabi tutulmaktadır [24-31]. 

Bu nedenle tayin işlemi uzamakta ve ekonomik olmamaktadır. Daha 

basit katı faz ekstraksiyonuna dayanan ve numuneden Sudan I’in 

ekstraksiyonu için sadece yaygın organik çözücülerin kullanıldığı 

ayırma işlemlerinde ise genellikle aseton, asetonitril, n-hekzan ve 

metanol gibi toksik ekstraksiyon çözücülerinin kullanıldığı 

görülmektedir [13,14, 32-41]. Sonuç olarak Sudan boyalarının basit, 

hızlı, çevreci ve ekonomik olarak tayinine imkan veren yeni analitik 

tayin yöntemlerinin geliştirilmesi hala önem arz eden bir konudur. 

Baharatlarda etkin renk elde etmek için Sudan I’in yaklaşık 100 ile 

1000 mg/kg konsantrasyon aralığında kullanılması gerektiğinden [13, 

14] bu konsantrasyonlardaki Sudan I’i tayin edebilen basit ve ucuz 

metotların geliştirilmesi bahsedilen boyanın baharatlardaki 

kullanımlarının tespiti açısından yeterli olacaktır.  
Moleküler floresans spektroskopisi kullanılan molekülün 

floresans özelliğine bağlı olarak yüksek hassasiyete sahip metotların 

geliştirilmesine imkan sunar. Sudan I'in baharatlarda tespiti için 

floresans ölçümüne dayanan sınırlı sayıda çalışma vardır [42-46]. 
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Ancak, bu yöntemlerde literatürdeki diğer çoğu yöntemde olduğu gibi 

analitle etkileşecek bir reaktif kullanımı söz konusudur. Huang ve 

arkadaşları Sudan I’i belirlemek için Cu(II)-kalsein kompleksinin 

kullanıldığı ligand değişim mekanizmasına dayanan çok düşük tespit 

sınırına sahip bir floresans metodunu bildirmişlerdir [42]. Chen ve 

arkadaşları çili tozu’nda Sudan I'i belirlemek için polietilenimin kaplı 

gümüş nanokümelerinin floresans prob olarak kullanımını önerirken 

[43], Ling ve arkadaşları yine polietilenimin kaplı bakır 

nanokümelerinin kullanımına dayanan bir yöntem önerilmişlerdir 

[45]. Fang ve arkadaşları ise zahmetli ve zaman alıcı sentez ve 

hazırlanma işlemi gerektiren bir nanomateryalin iç süzme etkisiyle 

floresans sönümüne dayanan metodu Sudan boyalarının tayini için 

bildirmişlerdir [44]. Tayin öncesinde ise uzun ve zaman alıcı ön 

işlemlerle boyanın etanol ortamına ekstraksiyonunu gerçekleştirmiş-

lerdir. Son zamanlarda Di Anibal ve diğerleri tarafından, baharatlarda 

Sudan I’in belirlenmesi için çok değişkenli sınıflandırma analizi 

yöntemi ile sonuçların değerlendirildiği bir senkronize floresans 

ölçüm yöntemi önerilmiştir [46]. Ekstraksiyon çözücüsü olarak 

izopropil alkolün kullanıldığı bu yöntem Sudan I'in kendine has 

floresans özelliğine dayanmaktadır. Ancak yazarlar izopropil alkollü 

ekstraktlara Sudan I standardından ilave ederek tağşiş edilmiş 

numunelerin hazırlandığını bildirmişlerdir. Bu durum elde edilen geri 

kazanım sonuçlarının doğruluğuna şüphe düşürmektedir. Halbuki 

orijinal katı numunelere Sudan I’in eklenmesi daha geçerli bir 

yaklaşımdır. Bu yaklaşımla elde edilen geri kazanım sonuçları da 

daha anlamlıdır. Ayrıca yazarlar bu makalede önerdikleri yöntemin 

tespit sınırından ve doğrusal aralığından bahsetmemişlerdir [46]. 

Sunulan bu çalışmada, çeşitli baharatlarda Sudan I boyasını 

kantitatif tayin edebilmek için basit ve zaman almayan, boyanın 

kendine has floresans özelliğinin ölçülmesine dayalı yeni bir analitik 

metot geliştirilmesi amaçlanmıştır. Aynı zamanda önerilen yöntemin 

başka bir reaktif kullanılmayarak çevreci olması hedeflenmiştir. 

Muhtemel matriks etkisinin giderilmesi için, daha önce bazı metal 

katyonlarının spektroflorimetrik yöntemle tayininde kullanıldığımız 

modifiye edilmiş bir standart ekleme yönteminin kullanılması 

öngörülmüştür [47-50]. Geliştirilen yöntemin çeşitli baharatlarda 

Sudan I’in tayininde kullanılabileceği gösterilmek istenmiştir. 

2. Malzeme ve yöntem 

2.1. Cihazlar 
Floresans şiddetlerini ölçmek için bir PTI-QM4 spektroflorimetresi 

kullanıldı. Sudan I'in floresans emisyon spektrumları 1,0 nm slit 

genişliğinde 310-510 nm dalgaboyu aralığında kaydedildi. Sudan I 

ilave edilmiş numunelerin homojenize edilmesi için laboratuvar tipi 

bir parçalayıcı (Waring Commercial Laboraty Blender) ve 

numunelerin etanolik ekstraktlarını elde etmek için otomatik 

çalkalayıcı (Edmund Bühler GmbH KS-15) kullanıldı. Ultrasonik 

işlem için Bandelin Sonarex Dipitec model bir ultrasonik banyo, 

ekstraktları süzmek için selüloz asetat membranlar (Sartorius 

Minisart NML Germany) kullanıldı. 

2.2. Reaktifler 
Sudan I ilave edilmiş numunelerden boyanın ekstraksiyonunda 

spektroskopik saflıkta etanol (Merck) kullanıldı. Sudan I boyası 

Sigma Aldrich'ten satın alındı. Uygun miktarda katı boyanın etanolde 

çözünmesi ile 1000 mg/L'lik stok çözeltisi hazırlandı. Çalışma 

standart çözeltileri, bu stok çözeltinin etanolle uygun şekilde 

seyreltilmesi ile elde edildi. 

2.3. Numuneler 
Tağşiş edilmemiş pul biber, sumak ve kimyon numuneleri yerel 

kaynaklardan temin edilmiş, tağşişli numuneleri hazırlamak için ise 

bu numunelere Sudan I’in uygun miktarı ilave edilerek bir parçalayıcı 

ile homojenize edilmiştir. Boyanın etanolle ekstraksiyonu işlemi hem 

tağşiş edilmiş hem de tağşiş edilmemiş numunelere uygulanmıştır.  

5,0 g numune 100 mL etanol içinde 20 dakika 250 dev/dk.'da bir 

otomatik çalkalayıcıda çalkalandı. Bu işlemin ardından karışım 5 dk. 

ultrasonik banyoda tutuldu, 0,45 µm'lik membrandan süzüldü ve elde 

edilen süzüntüler numune çözeltileri olarak kullanıldı. 

2.4. Sudan I’in tayini için önerilen yöntem 
Önerilen yöntem, artan Sudan I konsantrasyonuyla boyanın floresans 

şiddetinde sönüm gözlenmesine dayanmaktadır. Numunelerin Sudan 

I içeriğini belirlemek için modifiye bir standart ekleme yöntemi 

kullanılmıştır. Floresans sönümüne dayalı bazı spektroflorimetrik 

tayin yöntemleri için benzer bir yaklaşım daha önceden kullanılmıştır 

[47-50]. Ancak Sudan I’in tayini için bu çalışmada matriks 

benzeştirilmesi ve standart ilave etme yöntemi birarada uygulanmış 

olup mevcut bilgilerimize göre Sudan boyalarının tayini için böyle bir 

kalibrasyon yöntemi literatürde daha önceden kullanılmamıştır. 

Bunun için bir seri tüpe önce numune matriksine bağlı olarak 

sabit hacimde standart Sudan I çözeltisi ve 500 μL tağşiş edilmemiş 

numune ekstraktı kondu. Ardından, birinci tüp hariç diğer tüplere 

tağşiş edilmiş numune ekstraktından aynı hacimlerde ilave edildi. 

Sonra üçüncü tüpten başlayarak diğer tüplere artan konsantrasyonda 

olacak şekilde standart Sudan I çözeltisinden uygun hacimlerde 

ilaveler yapıldı. Tüm tüplerin son hacimleri etanolle 1 mL'ye 

tamamlandı. Tüm çözeltilerin floresans şiddetleri uygun dalga boyu 

ile uyarılarak maksimum emisyonun olduğu dalga boyunda ölçüldü. 

Eşitlik 1’den Sudan I konsantrasyonu hesaplandı. 

Cx=
F0-F1

m
                 (1) 

Eşitlik 1’de Cx; tüplerdeki numunenin Sudan I konsantrasyonudur. F0 

ve F1, sırasıyla birinci ve ikinci tüplerin floresans şiddetleridir. m, 

modifiye standart ekleme grafiğinin eğimidir. Bu işlemde, F0 ve F1 

arasındaki fark, tüplerdeki numunenin Sudan I konsantrasyonuyla 

orantılıdır.  

3. Bulgular ve tartışma 

3.1. Sudan I’in floresans özelliklerinin belirlenmesi 
Şekil 1’de açık yapısı verilen Sudan I bileşiğinin floresans özellik 

gösterdiği bilinmektedir. Boyanın tayini için floresans ölçümüne 

dayanan birkaç spektroflorimetrik yöntem literatürde vardır [42-46]. 

Bu çalışmada öncelikle daha ucuz olmaları sebebiyle boyanın 

metanol ve etanoldeki çözeltilerinin floresans şiddetleri ölçülerek 

kalibrasyon grafikleri elde edilmeye çalışıldı. Yapılan ön denemeler-

de her iki çözücüyle de uygun doğrusal konsantrasyon aralıkları 

belirlendi. Bununla birlikte etanolün daha ucuz ve düşük toksisiteye 

sahip olması sebebiyle ekstraksiyon çözücüsü olarak kullanılmasına 

karar verildi. En yüksek floresans şiddetini elde etmek için 300 ile 

360 nm arasındaki çeşitli dalga boyları ile uyararak Sudan I’in 

etanoldeki çözeltisinin floresans spektrumları alındı. 300 nm dalga 

boylu ışınla uyarıldığında en yüksek floresans şiddetinin elde edildiği 

belirlendi. Bu nedenle ilk ölçümlerde uyarıcı dalga boyu olarak 300 

nm kullanıldı.  

0,3-50,0 mg/L konsantrasyon aralığında bir seri Sudan I çözeltisi 

hazırlandı ve 300 nm’de uyarılarak floresans spektrumları alındı. 

Şekil 2'de görüldüğü gibi, Sudan I konsantrasyonunun artmasıyla 

düzenli bir floresans sönümü gözlenmektedir. 330 nm’de floresans 

N
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Şekil 1. Sudan I boyası’nın yapısı. 
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Şekil 2. Sudan I'in artan konsantrasyonu ile emisyon spektrumundaki değişim. Konsantrasyon aralığı: 0,3-50,0 mg/L. Uyarıcı dalga boyu 300 nm. İç grafik: Artan 

konsantrasyonla 330 nm’deki floresans şiddetindeki değişim. 

 

şiddetlerinin değişiminden 0,3 ile 30,0 mg/L aralığında doğrusal bir 

kalibrasyon grafiği elde edildi. 30,0 mg/L’den sonra Beer 

kanunundan sapma gözlenmiştir (Şekil 2, iç grafik). 

3.2. Numune hazırlama ve ekstraksiyon işlemi 
Numune hazırlama aşamasında boyanın çözücü ortamına etkili 

ekstrakte edilmesi gerektiğinden bu basamak tayinin en önemli 

basamaklarındandır. Eğer bu aşamada boyanın bir kısmı katı 

numuneden çözücü ortamına alınamazsa çözeltinin floresans 

şiddetinin ölçümüne dayanan tayin aşamasında bulunacak geri 

kazanım değerleri düşük olacaktır. Böylece bulunan düşük geri 

kazanım değerleri aslında düşük ekstraksiyon veriminden 

kaynaklanacaktır. Bu nedenle orijinal katı numunelere analitin 

standart çözeltisinden ilave edildikten sonra ekstraksiyon işleminin 

uygulanması önerilecek metodun doğruluğu için daha güvenilir bir 

yaklaşımdır. Bu yaklaşımla Sudan boyalarının tayini için 

gerçekleştirilen birçok ekleme-geri kazanma çalışması literatürde 

mevcuttur. Ancak bu metotların çoğu pahalı sistemler olan 

kromatografik ölçüm cihazlarının kullanıldığı metotlardır [13]. Sudan 

I’in tayini için önerilen, floresans ölçümlerine dayanan yöntem sayısı 

literatürde çok azdır. Bu çalışmaların bazılarında Sudan I boyasının 

ilavesinin orijinal numunelere değil, ekstraksiyondan sonra elde 

edilen ekstraktlara uygulandığı görülmektedir [45,46]. Bazı 

çalışmalarda ise standart ilave etme işleminin nasıl yapıldığı açık 

olarak verilmemiştir [43]. Bu nedenle literatürde önerilen 

yöntemlerdeki geri kazanım değerleri tartışmaya açıktır. 

Literatürde uygulanan bu yaklaşımların kontrol edilmesi 

amacıyla önerilen çalışmada önce ekstraktlara Sudan I boyası ilave 

edilerek geri kazanım çalışması yapıldı. Bunun için normal standart 

ekleme yöntemi uygulandığında kabul edilebilir geri kazanımlar elde 

edildi. Ancak orijinal katı numunelere Sudan I ilave edilerek yapılan 

ölçümlerde standart ekleme yöntemi ile elde edilen geri kazanım 

değerlerinin yeterince yüksek olmadığı belirlendi. Böylece literatürde 

uygulanan, ekstraktlara Sudan I ilave etme işleminin uygun olmadığı 

belirlenmiş oldu. Bu nedenle orijinal katı numunelere Sudan I ilave 

edilerek ve deneysel kısımda ayrıntılı olarak anlatılan modifiye 

standart ekleme yöntemi kullanılarak geri kazanım çalışmaları 

yapıldı. Bu yöntemle Sudan I ilave edilmiş orijinal numunelerden 

kabul edilebilir % geri kazanım değerleri elde edildi.  

Önerilen çalışmada ekstraksiyon çözücüsü olarak etanol 

kullanılmıştır. Sudan I'i baharatlardan ekstrakte etmek için organik 

çözücüler ile katı-sıvı ekstraksiyon teknikleri literatürde yaygın 

olarak kullanılmıştır [13, 16, 18, 43, 45, 46]. Geri kazanım değer-

lerinin çözücüye ve matrikse bağlı olduğu bildirilmiştir. Bu  

amaçla literatürde en yaygın kullanılan çözücülerin asetonitril, 

aseton, n-hekzan, metanol, etanol ve izopropil alkol olduğu bilinmek-

tedir. Önerilen çalışmada ise, ucuzluğu, zararsızlığı ve Sudan I’i 

çözme kabiliyeti yüksek olması nedeniyle çözücü olarak etanol tercih 

edilmiştir. Böylece önerilen metodun sağlıklı, çevreci ve ekonomik 

olması hedeflenmiştir. 

3.3. Analitik performans 

Yukarıda bahsedilen sebeplerle bu çalışmada orijinal numunelere 

Sudan I boyası ilave edilerek geri kazanım ölçümleri yapıldı. Yapılan 

ölçümlerde önce Şekil 2, iç grafikteki doğrusal bölge kullanılarak dış 

kalibrasyonla numunelerdeki Sudan I'in tayini gerçekleştirilmeye 

çalışıldı. Ancak geri kazanımlar %95’ten düşük olduğu için normal 

standart ekleme yöntemi uygulandı. Bu kalibrasyon grafikleri ile de 

istenen sonuçlar elde edilemediğinden modifiye edilmiş bir standart 

ekleme yöntemi kullanıldı. 

Örnek olarak kimyon numunesindeki Sudan I’in tayini için 

hazırlanan çözeltilerin floresans spektrumları Şekil 3’te ve ilgili 

standart ekleme grafiği Şekil 4’te verilmiştir. Şekil 4’ten görüldüğü 

gibi numunedeki Sudan I konsantrasyonu ekstrapolasyonla da 

bulunabilir. Yardımcı Materyal’de her bir numune matriksi için 

hazırlanan çözeltiler şematik olarak, ayrıca pul biber ve sumak 

numunelerinde yapılan tayinler için spektrumlar ve kalibrasyon gra- 

fikleri verilmiştir (Figure S1-S7, SI).  Optimize edilmiş koşullar 

altında önerilen yöntem için analitik performans verileri Tablo 1'de  

sunulmuştur.  

 

Şekil 3. Kimyonda Sudan I tayini için kullanılan çözeltilerin floresans 

spektrumları (1,0 mg/L). 
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Şekil 4. Kimyonda Sudan I tayini için çizilen modifiye standart ekleme grafiği 

(1,0 mg/L). 

Tablo 1’den görüldüğü gibi uyarıcı dalga boyu, emisyon dalga 

boyu ve doğrusal aralık, örnek matriksine göre değişmektedir. Pul 

biber için, 330 nm'deki floresans şiddeti ile Sudan I konsantrasyonu 

arasındaki doğrusal ilişki 3,0-10,0 mg/L aralığında bulundu. 

Doğrusal aralık, sumak için 417 nm’de floresans şiddeti 

ölçümlerinde 0,5 ile10,0 mg/L arasında idi. Kimyon için ölçümlerin 

yapıldığı dalga boyu 465 nm, doğrusal aralık 1,0-12,0 mg/L 

arasındaydı. Kalibrasyon grafikleri için elde edilen korelasyon 

katsayısılarının (R2), özellikle sumak ve kimyon için ideal olduğu 

Tablo 1’den görülmektedir. Tablo 1’den ayrıca her bir numune 

matriksi için kullanılan sabit Sudan I konsantrasyonunun da matrikse 

bağlı olarak değiştiği görülmektedir. Bu durum daha önce bazı metal 

katyonlarının spektroflorimetrik yöntemle tayininde uygulanan 

modifiye standart ekleme yöntemlerindeki sonuçlarla uyumludur [47-

50].  

Son zamanlarda araştırma grubumuzun floresans ölçümlerine 

dayalı tayinlerde uyguladığı modifiye standart ekleme yöntemindeki 

kritik parametre, tüplerdeki çözeltilerin sabit Sudan I 

konsantrasyonunu optimize etmektir. Bu çalışmada da en uygun sabit 

Sudan I konsantrasyonunu belirlemek için, 0,5 ile 8,0 mg/L arasında 

değişen konsantrasyonlar denendi. Optimum sabit Sudan I 

konsantrasyonları pul biber, sumak ve kimyon için sırasıyla 3,0 mg/L, 

6,0 mg/L ve 5,0 mg/L olarak belirlendi. Geri kazanım çalışmalarında 

bağıl hataların % 5’in altında olduğu konsantrasyon optimum Sudan 

I konsantrasyonu olarak alındı. Tüm numune matriksleri için 

modifiye edilmiş standart ekleme yönteminde matriks benzeşmesini 

sağlamak için tağşiş edilmeyen numunenin etanolik ekstraktından her 

bir tüpe 0,5’er mL ilave edildi.  

Tablo 1. Sudan I’in tayini için önerilen yöntemin analitik performans verileri 

 Pul 

biber 
 Sumak  Kimyon 

Uyarıcı dalga boyu (nm) 300 350 400 

Emisyon dalga boyu (nm) 330 417 465 

Tespit sınırı (mg/L) 1,0 0,2 0,3 

Tayin sınırı (mg/L) 3,0 0,5 1,0 

Doğrusal aralık (mg/L) 3,0-10,0 0,5-10,0 1,0-12,0 

Sabit Sudan I konsantrasyonu 

(mg/L) 

3,0 6,0 5,0 

Tağşiş edilmemiş numune çözeltisi 

hacmi (mL) 

0,5 0,5 0,5 

Toplam hacim (mL) 1,0 1,0 1,0 

Çözücü etanol etanol etanol 

Ölçüm öncesi bekleme zamanı yok yok yok 

Korelasyon katsayısı (R2) 0,9975 0,9964 0,9956 

Gün içi kesinlik (% BSS, N=3) 3,1 4,3 2,2 

Günler arası kesinlik  

(% BSS, N=3) 

3,7 4,7 2,4 

Tablo 2. Sudan I’in çeşitli baharatlarda tayini (N = 3) 

Numune  
Eklenen 

(mg/L) 

Bulunan 

±%BSS (mg/L) 

Geri kazanım 

 (%) 

Pul biber 3,0 

4,0 

2,9 ± 3,1 

- 

97,6 

96,5 

Sumak 0,5 
0,6 

2,0 

0,5 ± 4, 
- 

- 

96,6 
97,4 

96,3 

Kimyon 1,0 

2,0 

4,0 

1,0 ± 2,2 

- 

- 

96,8 

97,5 

96,5 

- : Ölçüm yapılmadı. 

Tespit sınırı (LOD), analit içermeyen 11 adet tanık çözeltinin 

sinyalinin standart sapmasının üç katını kalibrasyon grafiğinin 

eğimine bölerek hesaplandı.  Tayin sınırı (LOQ) ise tespit sınırının üç 

katı olarak belirlendi. Metodun kesinliğini belirlemek amacıyla gün 

içinde ve günler arasında yapılan tayinlerin % Bağıl Standart Sapma 

(% BSS) değerleri her üç numune matriksi için 2,2-4,7 aralığında 

bulunmuştur (Tablo 1).  

 

Tablo 3. Önerilen metodun literatürdeki bazı metotlarla karşılaştırılması 

Metot Numune Reaktif Numune hazırlama ve ölçüm öncesi işlemler 
Doğrusal 

aralık (mg/L) 

LOD 

(mg/L) 
Ref. 

SF Pul biber, sumak, 

kimyon 

- Etanolle 20 dak, ekstraksiyon, 5 dak, 

ultrasonik işlem 

0,5-12 0,3-1,0 Önerilen 

metot 

SF Pul ve tütsülenmiş 

biber 

- İzoprolil alkolle 5 dak, çalkalama - - 46 

SF Çili tozu Cu(II)–kalsein kompleksi National Standard of the People’s Republic of 

China (2005) metoduna göre ön işlem 

0,0028-0,51 0,000052 42 

SF Çili tozu Polietilenimin kaplı 

gümüş nanokümeleri 

Etanolle ekstraksiyon, 5 dak, vortex, 30 dak, 

ultrasonic işlem, 10 dak, bekleme, 3 dak, 

santrifüj, PEI-AgNCs kullanımı 

0,0992-6,2 0,0027 43 

SF Acı çili tozu Polietilenimin kaplı bakır 

nanokümeleri 

National Standard of the People’s Republic of 

China (2005) metoduna göre ön işlem 

0,0248-7,44 0,0161 45 

HPLC-UV Çili tozu - Triton X-100 ile bulutlanma noktası 
ekstraksiyonu, aseton-su karışımı ile 

seyreltme  

- - 28 

ELİSA Baharat karışımı, 

köri, çili tozu 

HRP’ye konjuge edilmiş 

karboksi-Sudan I türevi 

15 dak, asetonitrille çalkalama, metanolle 

seyreltme, jel permeasyon ile temizleme 

işlemi  

- - 16 
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Yöntemin doğruluğu, pul biber için iki, sumak ve kimyon için üç 

konsantrasyon seviyesindeki örneklerinin analizi ile gösterildi. Tüm 

numuneler için yüksek % geri kazanım değerleri bulunmuştur (Tablo 

2). Tablo 2’den görüldüğü gibi metodun gün içi kesinliği pul biber 

için 3,0 mg/L, sumak için 0,5 mg/L ve kimyon için 1,0 mg/L Sudan I 

içeren üç paralel  numunenin analiz sonuçlarına dayanarak %BSS 

olarak hesaplandı. Sonuçlar, önerilen yöntemin yasaklı Sudan I 

boyasının baharatlarda tayini için uygulanabileceğini göstermektedir. 

Tablo 3 Sudan I’in çeşitli baharatlarda tayini için literatürde 

önerilen yöntemlerden bazılarını özetlemektedir. Tablo 3’te 

özetlenen yöntemler daha çok spektroflorimetrik yöntemler olup bu 

çalışmada önerilen yöntemle karşılaştırma imkanını vermektedir. 

Tablo 3’ten görüldüğü gibi literatürde bilinen yöntemlerin tayin 

sınırları önerilen yönteminkinden daha düşük olmakla birlikte çoğu 

tayin basamağından önce zahmetli ve zaman alıcı ön temizleme veya 

ekstraksiyon işlemlerine ihtiyaç duyar. Ayrıca yine çoğu bir kimyasal 

reaktifin kullanımına veya nanomateryalin hazırlanıp kullanılmasına 

dayalıdır. Bu nedenle zaman alıcı ve pahalı yöntemlerdir.  

4. Sonuç 

Sudan I'in tayini için önerilen yöntem herhangi bir reaktifin 

kullanımına ihtiyaç duymaz. Boyanın kendi floresans özelliğinin 

ölçümüne dayanır. Etanoldeki Sudan I çözeltisinin artan boya 

konsantrasyonu ile gözlenen düzenli floresans sönümünden 

yararlanılır. Bu nedenle literatürde bildirilen birçok reaktif ve 

malzemenin kullanıldığı yöntemlere göre avantajlıdır. Önerilen 

yöntem pul biber, sumak ve kimyon gibi baharatlarda uygulanabilir. 

Ölçümler basit ve hızlıdır. Ölçüm aşamasından önce hazırlanan 

çözeltilerin beklemesine gerek yoktur. Çözücü olarak ucuz, 

ulaşılabilir ve toksik olmayan etanol kullanılmıştır. Ölçüm öncesinde 

bir önderiştirme veya zenginleştirme işlemi uygulanmadan 

baharatlardaki Sudan I’in pratikte tespit edilmesine imkan verecek 

tayin sınırına sahiptir. Matriks benzeşmesi yapılarak uygulanan 

modifiye edilmiş bir standart ekleme yöntemi ile ortaya çıkan matriks 

etkileri giderilmiştir. Bu avantajlar önerilen metodu literatürde 

bildirilen birçok yöntemle karşılaştırıldığında zaman kazandırıcı, 

basit ve ekonomik yapmaktadır. 

SUPPORTING INFORMATION 

The supplementary material associated with this article is available 

on-line. 
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