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Insanlarda ve hayvanlarda kanserojenik etki ve daha bir¢ok saglik sorununa neden
olan Aflatoksinlerin; Tiirk Gida Kodeksi Bulaganlar Yonetmeliginde kabuklu yemisgler ve
bunlar1 igeren iiriinlerde bulunabilecek Aflatoksin B ile Aflatoksin Bi. B2, Gi ve G2
toplamlar1 i¢in maksimum kalinti limitleri belirtilmis olup yurt ici piyasa denetimleri ile
ithalat denetimlerinde bu degerler referans alinmaktadir. Bu c¢alisma ile denetim
mekanizmasi diginda kalma ihtimali yiiksek olan, hammadde kaynaginin ve iiretim
kosullarinin belli olmadigi, kiiglik 6l¢ekli olarak iiretilen, bazi kuruyemis ezmelerinin e-
ticaret kanallar1 iizerinden temin edip aflatoksin igeriginin maksimum kalint1 limit

diizeylerine uygunlugunun belirlenmesi amac¢lanmaistir.
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Bu calisma i¢in immunoaffinite kolonda tutulan aflatoksinler bromla tiirevlendirme
tinitesi (Kobracell), yiiksek performansli sivi kromatografisi ve florasan dedektor
(IAC+HPLC+KOBRACELL+FLD) kullanimini iceren AOAC 991:31 standart yontemi
kullanilarak miktar tespiti yapilmustir. Uriin analizlerine gegilmeden 6nce yontem cihaz ve
laboratuvar i¢in dogrulanmistir.

Sosyal medya hesaplar1 {lizerinden temin edilen ve yukarida bahsedildigi sekilde
hazirlanan findik, yer fistig1, antep fistig1, badem ve kaju ezmeleri incelenmistir. Calisilan
orneklerden 5 adet yer fistig1 Tiirk Gida Kodeksine gore uygun degilken findik, Antep
fistig1, badem ve kaju ezmesi 6rnekleri uygun olarak degerlendirilmistir.

Sonug¢ olarak kuruyemis ezmelerinin bazilarinin aflatoksin igeriginin Tiirk Gida

Kodeks’indeki maksimum kalint1 limit diizeylerinin tizerinde oldugu tespit edilmistir.

Anahtar Kelimeler: Aflatoksin, HPLC, Kodeks, Kabuklu Kuru Yemis Ezmesi
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Aflatoxins cause carcinogenic effects and many other health problems in humans and
animals. According to the Turkish Food Codex Regulation, maximum residue limits of
Aflatoxin B1 and total of Aflatoxin B1, B2, G1 and G2 on shelled nut and other some
products containing them are specified and these values are taken in controls of export and
import as reference.

In the study, it is aimed to determine the compatibility of to the maximum residue
limit levels of aflatoxin amount in some shelled nut paste. Through e-commerce channels,
the products were from small scale production sites that are likely to be out of the control
mechanism and raw material source and production conditions were unknown. For this
study, determination of aflatoxin amount was performed with using AOAC 991:31

standard method which includes the use of aflatoxins retained in the immunoaffinity
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column bromine derivatization unit (Kobracell), high performance liquid chromatography
and fluorescent detector (IAC + HPLC + KOBRACELL + FLD). The method was
validated for the device and laboratory before proceeding to product analysis.

Pastes of hazelnuts, peanuts, pistachios, almonds and cashew nuts were provided
from internet social media accounts. and it were determined aflatoxin amount of the pastes
as mentioned above the method. According to the results obtained from all samples, 5 of
peanuts are not suitable for Turkish Food Codex, while aflatoxin content of hazelnut,
pistachio, almond and cashew paste samples were measured under maximum residue limit
levels.

As aresult, it has been determined that the aflatoxin content of some of the nut pastes

are above the maximum residue limit levels in the Turkish Food Codex.

Keywords: Aflatoxin, HPLC, Codex, Shelled nut paste
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1. GENEL BIiLGIiLER

1.1. Giris

Organizmalar yasamlarini idame ettirebilmeleri ve nesillerinin  devamim
saglayabilmeleri i¢in enerjiye ve yapisal maddelere ihtiya¢ duyarlar. Bu gereksinimlerin
giderilmesi i¢in canlilarin ihtiya¢ duyduklari en temel maddeler besinlerdir. Ancak canlinin
cevresinde bulunan besin miktar1 sinirsiz degildir ve smirli miktarda besin de canlilar
arasinda rekabet olmasimin ana nedenidir. insanlar tarih boyunca her ne kadar barinma ve
giyinme gibi Onemli yasamsal miicadelelerde bulunsalar da bu miicadeleler temelde
beslenme odakli olmustur. Avci toplayict insanin yerlesik hayata ge¢cmesindeki
nedenlerden biri de siirekli ve yeterli gidaya ulasabilme kaygisidir. Gliniimiize
geldigimizde ise beslenme yeterli ve dengeli gidaya ulagsmaktan ziyade dogal, saglikli,
geleneksel gidaya ulasabilme kaygisina evrilmistir. Artik insanlar yerli tohumdan
iiretilmis, tatlandiricilar ve koruyucular gibi katki maddelerinden ari kiigiik dlgeklerde
geleneksel yontemler ile taze ve kiiciik Olgekli isletmelerde hazirlanan gidalara ulagsmak
istemektedir. Giinlimiizde gelisen lojistik aglar1 ile cografyaya bagl kalinmaksizin bu tiir
gidalara ulagmak kolaylagsmistir. Ayrica teknolojinin gelisimi ve teknolojiden
yararlanabilen kisi sayis1 arttikga ¢evrimici olarak yapilan aligveris hem ¢esitlilik hem de
zaman tasarrufu saglamasi acisindan tercih edilir olmustur.

Kiiresel diizeyde sanal aligverisin toplam perakende aligveris orani icindeki pay1
2016 yilinda %7.4 iken 2018 yilina gelindiginde bu oran artarak %8.8’e yiikselmigtir
(Saleh, 2019). Ulkemizde de durum kiiresel dlgekten cok farkli degildir. TUIK (2019)
verilerine gore Tiirkiye’de bir dnceki donemde %29.3 olarak gerceklesen internet alisverisi
orani 2018 Nisan ay1 ile 2019 Mart aylar1 arasini kapsayan donemde %34.1°¢e ylikselmistir.
Tiim internet aligverislerinin %27.4’(i ise gida maddeleri veya giinliik gereksinimler
yoniinde gerceklestirilmistir (TUIK, 2019). Bu oranlarin sadece pazaryeri olarak calisan
web sitelerini mi kapsadigi yoksa sosyal aglar iizerinden herhangi bir kayit olmaksizin
kaynagi belli olmayan gida maddelerinin ticaretini de mi igerdigi ile ilgili bir veriye
rastlanmamistir. Ancak Tirkiye Cumhuriyeti mevzuatlarina gore her tiirlii gida tretim,
toplu tiketim ve satis isletmelerinin 5996 sayili Kanun maddelerine uygun olarak
faaliyetlerini gerceklestirmesi zorunlulugu vardir. Yine tretilecek iiriine gore Tirk Gida

Kodeksine uygun {iiretim yapma zorunlulugu bulunmaktadir. Tiim tiretim, satis ve toplu



tiketim yerleri ise Gida Giivenligi Bilgi Sistemine kayit edilmektedir. Yapilan
denetimlerde mevzuata aykirilik tespit edildiginde yasal islem uygulanmaktadir.

Tiirk Gida Kodeksinde bahsi gegen iiriinlerin 6zelliklerine ve risk durumlarina gore
cesitli kriterlere sahip olmasi beklenir. Kullanilabilecek katki maddeleri; mikrobiyolojik
bulasi; agir metal, pestisit gibi kalintilar ile mikotoksin igerigi bu kriterlere 6rnek olarak
verilebilir.

Kuru yemigler tiim diinyada oldugu gibi Tiirkiye’de de esansiyel yag asitleri, vitamin
ve mineral igerikleri agisindan giinliik beslenmede genis bir kullanim alan1 bulmaktadir.
Gerek dogrudan tiiketim i¢in gerekse de diger gida iriinlerinin bilesiminde kuru yemisler
siklikla kullanilmaktadir. Firincilik {irtinleri, sekerlemeler, pestil-kome-cezerye gibi
alisilmis ve geleneksel iirlinlerden kahvaltilik gevrekler, granola, siiriilebilir kremalar,
atistirmalik barlar, kuruyemis siitleri gibi daha popiiler {riinlere kadar ¢ok farkli kullanim
alanlar1 bulunmaktadir.

Tiirk Gida Kodeksi Bulasanlar Yonetmeligi 1. Ek 2. Boliim mikotoksinlere ayrilmis
olup yer fistig1, badem, Antep fistig1, kayis1 ¢ekirdegi, findik, Brezilya findigi, diger sert
kabuklu meyveler, yagh tohumlar, kurutulmus meyveler, tahillar, misir, piring, baharatlar
ve bunlardan elde edilen {iriinlerin aflatoksin igerikleri agisindan maksimum kalinti
limitleri belirlenmistir (Tiirk Gida Kodeksi, 2011). Sanal ortamda satis1 yapilan kimi gida
maddeleri bu mevzuatlar1 karsilayan halihazirda reel kanallarda da satis1 yapilan tirtinler
olmakla birlikte Ozellikle sosyal aglardan satisi yapilan iirlinler denetim mekanizmasi

disinda kalabilmektedir.

1.2. Kuruyemisler

Kuruyemis, cesitli meyvelerin ve yagli tohumlarin firinda ya da giines altinda
kurutularak; tuz ile ya da sade sekilde kavrularak fazla nemin uzaklastirilmasi ve
rayihasinin degistirilmesi suretiyle elde edilen mamul maddedir. Kuruyemisler giinliik
beslenmede siklikla yer aldig1 gibi diger iirlinlerin ¢esnilendirilmesinde ya da iiretilmesinde
de kullanilmaktadir. Kuruyemisler kiymetli esansiyal yag asitleri, aminoasitler, vitamin,
mineral ve polisakkaritlerden olustugundan saglikli bir diyet i¢in ¢ok dnemlidir. Diinya
Saglik Orgiitii 16 Subat 2018 tarihinde yayinladigi habere gore asir1 kilo ve obezite ile
miicadelede meyve, sebze, baklagiller, kepekli tahillar ve kuruyemis tiiketimini arttirmanin

Oonemine deginmistir (WHO, 2018).



Tiim Kuruyemis Sanayici ve Is Adamlar1 Derneginin (TUKSIAD) 2014 yilinda
yayimladig1 sektor raporunda bazi kuruyemis kalemleri i¢in miktar ve ciro bazindan pazar
biliytikligii Tablo 1.1.’de verilmistir. Bu tablodan da anlagilacag: lizere Tiirkiye’de yillik

olarak tiiketilen kuruyemis miktar olarak kaydadegerdir.

Tablo 1.1. Kuruyemis sektorii i¢ pazar biiyiikliigii-2013 (TUKSIAD, 2014)

Uriinler Miktar (kg) Ciro (TL)
Yer fistig1 90.000.000 450.000.000
Findik 65.000.000 975.000.000
Antep fistig1 45.000.000 900.000.000
Ceviz 45.000.000 1.125.000.000
Badem 35.000.000 875.000.000
Kaju 10.000.000 180.000.000
Diger 15.000.000 150.000.000

1.2.1. Findik

Betulaceae (Husgiller) familyasina ait olan Findik, Corylus L. cinsi igerisinde yer
almakta olup diinyada 25’ten fazla tiir ile temsil edilmektedir (Polat, 2014). Tiirkiye i¢in
ekonomik agidan &nemli bir bitkidir. Uretim miktarlarina gére en ¢ok Tiirkiye, Italya,
Amerika, Giircistan, Azerbaycan ve Ispanya gibi 1liman iklimin hakim oldugu kuzey yarim
kiirede yetigmektedir. Tiirkiye 2008 ile 2018 yillar1 arasindaki iiretim ortalamalari g6z
oniline alindiginda diinya findik iiretiminde yaklagik %70’lik bir paya sahiptir (Tiirkiye
Cumhuriyeti Ticaret Bakanligi, 2019).

Findik hasat olgunluguna yetistigi cografya, rakim ve tliriine bagl olarak agustos-
eyliil aylarinda erisir. Hasat isleminden sonra genellikle toprak iistiinde ve giines altinda
kurutulur. Kavuz kismi ayrilir. Kabuklu taneler bir sonraki isleme kadar jiit ¢uvallarda ya
da dokme olarak depolarda bekletilir. Depo kosullarinin kontrolsiiz olusu, ilk kurutma
isleminin uygun ve yeterli yapilmayisi, doga kosullarina acik olmasi funguslarin findik
iistiinde gelisebilecegi uygun ortami saglar. Bu durum ekonomik kayiplarla birlikte
mikotoksin tehlikesini beraberinde getirir. Findikta en yaygin rastlanan ve Tiirk Gida

Kodeksinde bulasi limitleri agik¢a belirtilmis olan mikotoksin aflatoksinlerdir.



Findigin bilesimine bakilacak olursa %10-24 protein, %50-73 yag, %10-22
karbonhidrat ve %]1-3 seliiloz karsimiza ¢ikar ve 100 g findik 634 kcal enerji vererek
yetiskin bir insanin giinliikk enerji ihtiyacinin yaklasik %25’ini karsilar (Simsek ve
Aslantag, 1999). Findik, protein yapi tasi olan aminoasit c¢esitliligi acisindan oldukga
zengindir. Izoldsin, histidin, metionin, triptofan, 16sin, valin, lisin, fenilalanin ve treonin
gibi esansiyel aminoasitleri de icermesiyle dikkat ¢ekmektedir. Bununla birlikte friiktoz,
glukoz, sukroz, myo-inositol, rafinoz, stakiyoz gibi sekerleri ve organik asitlerden de
oksalik, maleik, mallik, laktik ve asetik asitleri igermektedir (Alasalvar vd., 2003).

Findik doymus yag icermezken tekli doymamis yag asitlerinden palmitoleik, oleik ve
coklu doymamis yag asitlerinden linoleik, iki esansiyel yag asitinden biri olan linolenik
asitleri icermektedir. Bu kompozisyona bakildiginda zeytinyagi ile benzerligi
goriilmektedir (Simsek ve Aslantas, 1999). Gerek vitamin gerekse de mineral igerigi
acisindan olduk¢a zengindir. Findik ozellikle E vitamini igerigi bakimindan &nemli
olmakla birlikte B grubu vitaminlerden B, (tiamin). B> (riboflavin). B (piridoksin), niasin,
biyotin, C vitamini (askorbik asit) ve pantotenik asit igermektedir.  Viicutta pek cok
fonksiyonda gorev alan ¢ok sayida minerali igermekte olup. Bunlardan bazilar1 kalsiyum,
demir, magnezyum, fosfor, potasyum, sodyum, c¢inko, bakir ve manganez olarak
siralanabilir. Ozellikle serbest radikal olusumunu 6nleyerek hiicre zarlarmni koruyan, kanser

ve kalp ve kan damarlarinin hastaligi riskini azaltan selenyumu icermektedir (Alasalvar

vd., 2003).

1.2.2. Yer Fistig1

Yer fistig1 (Arachis hypogaea L.) Leguminosae familyasina ve Papillionacea alt
familyasina ait tek yillik (Ozdemir vd., 2003; Sharma, ve Bhatnagar-Mathur, 2006) Giiney
Amerika'ya 6zgii bir baklagil olmakla birlikte, giinlimiizde 40 ° Kuzey ve 40 ° Giiney
enlemleri arasinda kalan alt1 kitada c¢esitli ortamlarda yetistiriciligi yapilan yagl tohumlu
bir bitkidir (Sharma, ve Bhatnagar-Mathur, 2006). Diinya yer fistig1 liretiminde ilk sirada
yaklasik % 32 ile Cin daha sonra sirasiyla Hindistan, Nijerya, Sudan, Amerika Birlesik
Devletleri ve Myanmar yer almaktadir (Kadiroglu, 2018). Tirkiye’de yapilan yer fistig1
iretimi bunun ¢ok daha gerisinde kalarak %0.43 olmustur (FAO, 2019).

Yer fistiginin ekimi mayis ayinda yapilir ve bunu takip eden 140 ila-160. giinler
arasinda hasatina baglanilmaktadir. Yer fistig1 meyvesi saptan uzayarak topragin 5-10 cm

derinligine kadar ulasabilen ginefor denen yapilarda gelisir (Kadiroglu, 2018). Haliyle



toprak mikrobiyotasi ile oldukca bulasmis olarak hasat edilir. Hasat edildiginde %40-50
olan meyve rutubeti harman ve kurutma asamalariyla %10’a diistiriilmektedir. Bu islem
yaklasik 10 giin siirmekte ve yaygin olarak toprak iistlinde dogal ortam sartlarinda
yapilmaktadir. Depo sartlart %65-70 gibi uygun nispi nemde degilse yer fistig1 rutubeti
artar ve zaten istiinde barindirdig1r funguslarin caligsabilecegi uygun sartlar1 saglar. Bu
durum sadece tane kayiplarma degil mikotoksin (aflatoksinler) riskine de sebep olur
(Kadiroglu, 2008).

Yer fistig1 yiiksek yag igerigi (%44-56) disiiniildiigiinde yaglik olarak yetistirilen
bitkiler arasindadir. Bunun yaninda %20-25 protein, %18 karbonhidrat barindirir. 100
gram yer fistig1 600 kcal enerji vermektedir. Yag igeriginin yaklasik %80 kadart doymamis
yag asitlerinden olusur. Linoleik ve linolenik yag asiti icerigi de oldukca zengindir.
Glutamik asit, aspartik asit ve arjinin amino asitlerince zenginken, kiikiirtce zengin
aminoasitlerden fakirdir. Yagda eriyen vitaminlerden A ve E vitaminleri hem besleyicilik
hem de antioksidan Ozelliklerinden Otiirii {iriiniin oksidasyonu engellemesi acisindan
koruyucu olarak énemlidir. Bu vitaminlerin yaninda B ve K vitaminlerini de barindirir.
Potasyum, kalsiyum, magnezyum, fosfor, kiikiirt, ¢inko ve demir mineralleri bulundurur

(Kadiroglu, 2018).

1.2.3. Antep Fistig1

Antep fistig1 (Pistacia vera L.) Anacardiaceae (sakizagacigiller) familyasindan yagh
ve kabuklu bir yemis cesididir. Giinlimiizde kuzey ve giiney yarim kiirede 30-45°
paralellerde yazlar1 sicak ve kurak kiglar1 nispeten soguk gecen bdlgelerinde yetisir
(Karaca vd., 1995) Unlii botanik¢i ve genetik¢i Nikolai Ivanovich Vavilov ¢alismalarina
gore Antep fistiginin gen merkezi olarak Gilineybati Asya’yi isaret etmistir (Onay vd.,
2012). Giiniimiizde ise Asya, Avrupa, Amerika, Avustralya kitalarinda az ya da cok
yetistirilmektedir. 2018 yil1 verilerine gore diinya Antep fistig1 iiretiminde s6z sahibi olan
iilkelerin baginda % 16 ile iran gelmektedir ve bunu sirastyla Suriye ve Amerika Birlesik
Devletleri takip etmektedir. Tiirkiye ise % 7 ile dordiincii sirada yer almaktadir (FAO,
2019).

Antep fistig1 hasadi yetistirildigi bolgenin iklim ve rakim 6zelliklerine gére agustos
ortasi ile eylill ortasi arasinda yapilir. Hasat agaclardan elle fistik salkimlarinin beraber
koparilmasi seklinde yapilir. Hasat zamani1 geldiginde dig kabuk sert kabuktan kolayca

ayrilir hale gelir ve kimi sert kabuk kendiliginden ¢itlar. Bu asamada meyve rutubeti %40-



50 civarindadir. Toplanan meyveler rutubeti % 3-5 seviyesine diisiiriiliinceye kadar sergi
yerlerinde gilines etkisiyle kurutulur. Hasarli meyveler hasattan 6nce sergi sirasinda ve
isleme asamalarinda funguslarca bulasabilir. Eger depo sartlar1 uygun, rutubet orani % 50-
60 seviyesinde degilse funguslar cogalmaya devam ederler; {iriin kalite kayiplar1 yaninda
aflatoksin mikotoksinleri de olusur (Kibar ve Oztiirk, 2008).

Antep fistig1 100 gramda yaklasik 600 kcal enerji vermektedir. Diger kabuklu
yemislerde oldugu gibi toplam yag icerigi oldukc¢a fazladir (% 45). Toplam yag asiti
iceriginin %87’si doymamis yag asitlerinden olusur. Bunun da % 50’den fazlasini oleik
asit olusturur. Coklu doymamis yag asitlerinden linoleik asit (omega-6) icerigi de oldukca
onemlidir. Protein oran1 Antep fistiginda yaklasik % 21°dir. En ¢ok bulunan amino asitler
ise glutamik asit, arjinin, aspartik asit, serin ve valindir. Bunlarin yaninda izoldsin, 16sin,
metiyonin gibi bir¢ok esansiyel amino asitleri de icermektedir. Antep fistiginin karbohidrat
oran1 % 28 olmasina ragmen diger kabuklu yemislere oranla diyet lifi acisindan daha
zengindir. Antep fistigi kabuklu yemislerde oldugu gibi bir¢ok minerali bulundurur.
Magnezyum, kalsiyum, potasyum bakimindan zenginken sodyumca fakirdir. Selenyum ve
folik asidi ise eser miktarlarda igerirler. Yag icerigi zengin bir yemis olan Antep fistg1
yagda eriyen vitaminlerden A, K ve E vitaminlerinin iyi bir kaynagidir. Bunun yaninda
suda eriyen vitaminlerden tiamin, riboflavin, niasin, pantotenik asit ve piridoksin gibi B

grubu vitaminleri barindirir(Caglar vd., 2017).

1.2.4. Badem

Taksonomideki ismi Prunus dulcis Mill. olan badem; kiraz, erik, kusburnu ve seftali
gibi bitkilerin de igerisinde yer aldig1 Rosaceae familyasina ait olan bir bitki tiirtidiir ve sert
kabuklu bir meyveye sahiptir. Badem 20-40° giiney ile 30-44° kuzey enlemlerinde yetigir.
Giiniimiizde Iran, Suriye, Filistin gibi Ortadogu iilkelerinin yani1 sira Yunanistan, Ispanya,
Italya gibi Avrupa iilkelerinde ve Kuzey Afrika ile Kuzey Amerika’da yetistirilmektedir
(Javaid vd., 2019). 2018 yil1 verilerine gore diinya badem iiretiminin %58’ini Amerika
Birlesik Devletleri gerceklestirirken bunu sirasiyla Ispanya, Fas, Iran, Italya izlemektedir.
Tiirkiye’deki iiretim ise diinyadaki tim {iretimin ancak %3’iinii olusturmaktadir (FAO,
2019).

Badem hasadi bolge iklim kosullarina ve bitkinin tiirline gére temmuzda baglar ve
eyliile kadar devam eder. Badem hasat olgunluguna geldiginde dis yesil kabugu renk

degistirir ve sert kabuktan ayrilmaya baslar. Hasat tercihen el ile silkeleyerek, daha geng



dallardan ise teloskobik ¢ubuklarla vurmak suretiyle yapilir. Kavlamis dis kabuklar patoz
ile ayrilir ve sert kabuklu bademler i¢ rutubeti % 8 oluncaya degin kurutulur. Kurutma
islemi dogrudan giines altinda degil hava akiminin iyi oldugu ortamda yapilir. Kurutulmus
kabuklu badem yine havadar depolarda saklanmalidir (Kibar ve Oztiirk, 2008).

Badem 100 graminda 570 kcal enerji vermektedir. Besleyici icerigi incelenecek
olursa %50 yag, %25 protein, %4 karbohidrat igerdigi goriiliir. Yag asidi kompozisyonuna
bakildiginda yaklagik %88’inin doymamis yag asitlerinden olustugu goriiliir. Doymamis
yag asidi kompozisyonu diger sert kabuklu yemislerle benzer olarak oleik ve linoleik
asitlerden meydana gelmektedir (Moayedi vd., 2010). Badem protein igerigi bakimindan
bitkisel proteinler arasinda 6nemlidir. Badem temel olarak aspartik asit, 10sin, ve glutamik
asit amino asitlerini igermektedir (Calixto vd., 1981). Potasyum, magnezyum, demir, fosfor
ve kalsiyum bademde en ¢ok bulunan minerallerdir. Bunun yaninda manganez, bakir ve
¢inko da igerirken sodyumdan kisitli beslenenler diisliniildiigiinde sodyum oraninin diigiik
olmasi iirlin lehine bir avantajdir. Vitamin igerigine gelinecek olursa yag icerigi zengin
olan diger yemislerde oldugu gibi antioksidan fonksiyonunu da yerine getiren E vitamini
one c¢ikmaktadir. Bunun disinda tiamin, niasin, riboflavin gibi suda ¢dziinen B grubu

vitaminleri de igermektedir (Sudhakar vd., 2018).

1.2.5. Kaju

Sistematikte Anacardiaceae familyast igerisinde yer alan kaju (Anacardium
occidentale) tropik iklimlerde yetisen tohumlar1 kuruyemis olarak kullanilan agag
bitkisidir. Ik kez 16. yy’da portekizli gezginler tarafindan Brezilya’da kesfedilmis ve
giiniimiizde yetisen diger cografyalara bu sekilde yayilmistir (Salvi vd., 2019). Yagish ve
rutubetli olan Ekvator kusaginda yaygin olarak yetistirilir. Kaju iiretimi en ¢cok %44 ile
Vietnam’da yapilirken; bu tilkeyi Hindistan, Fildisi Sahilleri, Benin, Filipinler gibi tilkeler
takip etmektedir. Yetistirilmesindeki iklim ihtiyaclarindan otiirii kaju tarimi Tiirkiye’de
yapilamamaktadir ve i¢ piyasa kaju ihtiyac1 ithalat ile karsilanmaktadir (FAO, 2019).

Kaju ekvator cevresinde kuzey ve giiney yarim kiirede yetisebilmektedir. Kuzey
yarim kiirede subat ile mayis aylar1 arasinda hasat yapilirken giiney yarim kiirede eyliil ve
aralik aylari arasinda hasat edilir. Kaju aslinda meyvenin icinde gelisen sert karakterdeki
tohumun igidir. Hasat zamanm geldiginde meyveler toplanir ve tohum kisimlar1 ayrilir.
Meyvesi; regel, meyve suyu, sarap yapimi gibi bir¢cok alanda degerlendirilirken tohum

kism1 ¢ogunlukla elle olmak iizere kabugundan ayrilir. Yagda kavurma, dogrudan buharli



kavurma, kurutma ve agik tavada kurutma yontemlerinden biri kullanilarak kaju taneleri
zarlarindan uzaklastirilmak suretiyle beyazlatilir. Amacina gore tuzlanir, ¢cesnilendirilir ya
da sade sekilde piyasaya sunulabilir (Minh vd., 2019). Bu islemler ¢ogunlukla yiiksek is
giicli gerektiren iglemlerdir. Giiniimiizde dahi kaju eldesinde tam otomasyonlu sistemlerin
kullanimi oldukga azdir. Isleme sartlarinin teknolojiden uzak olusu, iiretimin gergeklestigi
iilkelerin iklim, gelismislik ve biling seviyeleri, uygunsuz depo sartlar1 kaju mikolojisinde
rastlanan Aspergillus flavus ve Aspergillus parasiticus tlrlerinin aflatoksin sentezini
kaginilmaz yapmaktadir (Acevedo vd., 2011).

100 g kaju tiiketildiginde 553 kcal enerji vermektedir. Temel icerigine baktigimizda
%4 ham lif , %14 karbonhidrat, %28 protein ve %40 yagdan olustugu goriiliir. Yagin
%751 tekli ve ¢coklu doymamis yag asitlerinden olugsmaktadir. En yaygin yag asiti linoleik
asittir. Mineral igerigi incelendiginde kalsiyum, sodyum, potasyum, fosfor ve demir 6ne
cikmaktadir. Vitamin icerigine bakacak olursak E ve A vitaminlerinin yaninda B, B2, B3

ve K vitamini igerdigi goriiliir (Okonkwo ve Ozoude, 2015).

1.3. Mikotoksinler

Filamentli mikrofunguslar tiim organizmalarin yasamsal faaliyetlerini 6nemli
derecede etkileyen basta sicaklik, nem, pH gibi ¢evresel faktorlerin ekstrem durumlari ile
cok farkli 6zellikte besi yerleri igerisinde faaliyet gosterebilen Myceteae (mantar) aleminde
yer alan mikroorganizmalardir. Yasam dongiileri sirasinda hiicre disina salgiladiklar
enzimlerle ihtiyag duyduklar1 maddeleri biiyiik molekiilleri pargalamak suretiyle
olustururken bu siire zarfinda ikincil metabolitleri de olustururlar. Bu metabolitlere
antibiyotikler, alkoller ve ¢esitli fenolik bilesikler gibi faydali olanlarin yani sira insan,
hayvan ve bitki sagligini tehlikeye sokan serbest radikal bilesikler 6rnek verilebilir. Saglik
agisindan tehlike olusturan bu bilesiklere ise mikotoksin denilmektedir. Mikotoksin
Yunanca kokenli mantar (mykes) kelimesi ile latince kokenli zehir (toxicum)
kelimelerinden tiiretilmistir (Aiko ve Mehta, 2015). Mikotoksinler siralanan metabolitler
arasinda halk sagligini olumsuz etkiledigi bilinen en eski ve yaygin bulasanlardandir.

Aspergillus, Penicillium, Fusarium ve Alternaria cinslerine ait 100’den fazla kif tiirii
tarafindan {retilen 400°lin iizerinde mikotoksin kesfedilmistir (Giirhayta ve Cagindi,
2015). Farkh tiirler farkli mikotoksinleri iiretebildigi gibi ayni1 mikotoksin farkli tiirler

tarafindan da tretilebilmektedir. En yaygin mikotoksinler Tablo 1.2°de gosterilmistir.



Tablo 1.2. Baslica mikotoksin {ireten cinsler ve iirettikleri mikotoksinler (Yikilmaz, 2007)

Fungus Cinsi Uretilen Mikotoksinler

Aflatoksinler (Af Bi. B2, Gi. G2 Mi. Mz B, G, Ba),
Aspergillus Aspertoksin, Sitrinin, Sterigmatosistin, Okratoksin A, Patulin,
Penisilikasit

Sitrinin, Okratoksin A, Streoviridin, Rubratoksin, Rubratoksin B,
Patulin, Penisilikasit, P-R (Pen. requeforti)-toksin, Luteosikrin,

Penicillium Izlanditoksin, Ksantosilin-X, Siklopiazonikasit, ~Sitromisetin,
Rugulosin, Ksantomegnin, Rugulovasin A, Rugulovasin B,
Verrukulotoksin, Emodin.

Zearalenon, Trikotosenler, Deoksinivalenol, Nivalenon,
Fusarium Diasetoksisirpenol, T-2. HT-2. Tremortin, Fusarin-C, Fumonisin
B1. Moniliformin

Alternaria Alternariol, Alternariolmono-metil-eter, Altertoksin, Tenuazonik

Mikotoksinler tarimsal iiriinlerde ciddi ekonomik kayiplara neden oldugu gibi insan
ve hayvanlar iizerinde akut ya da kronik saglik sorunlari dogurabilmektedir. Ornegin
Okratoksin ~ A’nin  lipit peroksidasyonu artirici, genotoksik, immunosupresif,
hepatonefrotoksik oldugu bulunmustur. Trikotosenler (T-2 Toksin, Deoksinivalenol vb.)
ise immunosupresif, nefrotoksik, karsinojenik, teratojenik etkiler gosterebilmektedir
(Atasaray Sabuncuoglu vd.,, 2008). Tarih yazinlarinda mikotoksin maruziyetleri ile ilgili
¢ok sayida olaya rastlamak miimkiindiir. Ornegin 1942 ile 1947 yillar1 arasinda kalan 5
yillik donemde Sibiryada trikotesenlerle kirlenmis tahillardan kaynaklt ATA (alimentary
toxic aleukie) hastaligir niifusun %10’luk kisminin 6liimiine neden olmustur. Mikotoksin
tiretimine nem, sicaklik, su aktivitesi, dane hasar1 gibi fiziksel faktorler; gida maddesinin
kimyasal kompozisyonu, pH gibi kimyasal faktorler; kiif susunun toksin {iretme yetenegi,
ortamin flora ve faunasi gibi biyolojik kosullar etki etmektedir (Sert, 1985). Mikotoksinler,
bahse konu {iriin iistiinde dogrudan olusmasiyla, bulasik tiriinler kullanilarak yapilan bagka
tiriinlere gecmesiyle ya da toksince bulasmis tirlinlerin tiiketimi sonrasi viicuda alinan
toksinin et, siit, anne siitii, yumurta gibi doku ve organlara tasinmasiyla (carry-over) maruz

kaliabilir (Tunail, 2000).



1.3.1. Aflatoksinler

Diinyada her yil hasat edilen tarim iriinlerinin %25’inin imha edilecek derecede
bozulmasina sebep olan Aspergillus cinsi kiifler yasam evrelerinde toksik ikincil
metabolitleri iiretirler. Diinya Saglik Orgiitii Uluslararas1 Kanser Arastirmalar1 Ajansinin
yayimladigi insan i¢in kanserojen risklerin degerlendirilmesine dair ¢calismada aflatoksinler
1. kategoride kanserojen maddeler arasina dahil edilmistir (IARC, 2002). Dogal olarak
olusan bir genotoksin oldugundan Gida Katki Maddeleri Komitesi (JECFA) tiiketim dozu
ile ilgili bir diizenleme yapmazken maruziyetin miimkiin oldugunca sinirlandirilmasini
onermektedir. Yine de olumsuz bir etki gézlenmemesi i¢in glinlik maruziyetin 0.75 pg/kg
diizeyini agsmamasi gerektigi onerilmistir (Bricknell, 2015).

Aflatoksinler en yaygin olarak Aspergillus flavus ve Aspergillus parasiticus tirleri
tarafindan tretilirken bunun yaninda Aspergillus nomius ve Aspergillus tamarii tiirleri de
aflotoksinlerin tiretiminden sorumlu olabilmektedir.

En sik rastlanilan aflatoksin ¢esitleri B1, B2, G1, G2 ve aflatoksin B; ve B2 ile bulasmis
yemlerle beslenmis hayvanlarin siitlerinde bulunan M; ve M> olmakla birlikte benzer
yapilarda daha pek cok aflatoksin kesfedilmistir (Girgin vd., 2001). Sekil 1.1°de en yaygin

aflatoksin tiirleri goriilmektedir.
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Sekil 1.1. En 6nemli aflatoksinlerin kimyasal yapilari (Awache, 2019)

Aflatoksin sentez kabiliyeti olan suglarin ortamda olmasi her zaman toksin
sentezleyebilecekleri anlamina gelmez. Toksin iiretimi; sicaklik, nem, mikroorganizma
yiki, zararh faaliyeti, ortam gazi bilesimi gibi ¢evresel faktorler yaninda su aktivitesi,
icerik vb. gibi lirtin 6zelliklerine bagli olarak yapilir. Aflatoksin tliretimi en uygun %70
nem ve 24 ila 35°C arasindaki sicakliklarda olmaktadir (Kiraz, 2016).

Aflatoksinler 362 nm’de ultraviyole 151k altinda 1s1ma  yapmaktadir.
Difurokumarosiklopentanon grubunda yer alan Bi, B>, Mi ve M; ultraviyole 151k altinda
425 nm’de mavi renkte florasan verirken; difurokumarolakto grubunda yer alan Gi, G> ise
ultraviyole 151k altinda 450 nm’de yesil renk florasan vermektedir (Ozkaya ve Temiz,

2003). Bu 6zelliklerinden faydalanilarak aflatoksinlerin tayini yapilir.
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Aflatoksin B ¢esitli reaksiyonlarla karacigerde cesitli metabolitlerin olusmasina
neden olur. Bunlar arasinda giiclii reaktif etkili epoksid metabolitleri de vardir. Bu reaktif
bilesik hiicredeki makro molekiillerle (protein, RNA, ve DNA gibi) kovalent bag
kurmaktadir. Ornegin aflatoksin Bi’in epoksid bilesigi DNA’daki guanin gruplar ile
baglanarak G-C baglantisinin arasina girer ve heliks yapiyr bozar. Bu durum DNA
hasarlaria ve kanser hiicrelerinin olusmasina neden olur (Onur vd., 2009).

Mutajenik, kanserojenik etkiler aflatoksinlerin viicutta uzun siire birikimi sonucu
goriilebilen kronik zararlanidir. Cok ytliksek miktarda aflatoksin maruziyetiyle kendini
gosteren akciger 0demi, kalp yetmezligi, karaciger nekrozu gibi sekillerde ortaya c¢ikan
akut etkilesimlere de literatiirde rastlanilmistir. Ornegin 1974 yilinda Hindistanda
kontamine musir tiiketen 320 kisiden 80’inin yasamim yitirdigi kaydedilmistir. Akut
maruziyetlerde aflatoksin B; konsantrasyonu 200 ppb diizeyine kadar ¢ikabilmektedir
(Ozkaya ve Temiz, 2003).

Tiim bu zararlart sebebiyle c¢esitli gidalarda en ¢ok bulunabilecek aflatoksin
miktarlan {ilkelerin kendi mevzuatlarinda diizenlenmis olup bu miktarlar ayn1 zamanda
iilkeler aras1 gida ticaretinin denetim kriterlerinden birini teskil etmektedir. Ornegin
Avrupa Topluluklart Komisyonunca 2001 yilindaki 466/2001 numarali diizenlemesiyle
direkt insan tiiketimine sunulan yer fistig1, diger yemisler ve kuru meyveler icin aflatoksin
Biicin 2 pg/kg, toplam aflatoksin i¢in 4 pg/kg limitini belirlemistir (CEC, 2001). ABD ise
tiim gidalar icin toplam aflatoksin 20 pg/kg limitini belirlemistir. Cin, misir ve yer fistig1
icin 20 pg/kg; Japonya tiim gidalar i¢cin 10 pg/kg; Malezya ise 35 ug/kg toplam aflatoksin
limitini belirlemistir. Rusya ise tiim gidalar i¢in Aflatoksin B miktarin1 5 pg/kg olarak
belirlemistir (FAO, 2004).

Mikotoksin analizlerinde birkag¢ farkli tespit metodu bulunmaktadir. Bu yontemlerin
kimisiyle sadece kalitatif sonug alinabiliyorken bazilar1 da kantitatif sonug verebilmektedir.
Analiz asamasina gecilmeden once metodun belirledigi sekilde analit ekstrakte edilir ve
ekstrakt temizlenir. Mikotoksin analizinde kalitatif ya da kantitatif ince tabaka
kromatografisi, yliksek basingli sivi kromatografisi (HPLC), enzim bagli immunesorbent
deneyi (ELISA) secilebilmektedir. Yiiksek basingli sivi kromatografisi ince tabaka
kromatografisi (TLC) ile kiyaslanacak olursa baz istiinliikler goze ¢carpar. HPLC’de analit
yer ¢ekimi etkisiyle degil de kontrollii bir basingla hareket ettirildiginden analit ¢ok daha

hizli ayrilir. Ayrica ugucu zararli gazlar az kullanilir ya da ayristirilabilir. HPLC
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yonteminde karisim bilesenleri ayrilir, tanimlanir ve Olgiiliir. Bu anlamda kantitatif

sonuglar1 da hassas ve giivenilir bir sekilde vermektedir (Var ve vd., 2004).

1.4. Kromatografi

Analiz edilecek numuneler i¢inde ¢ok ¢esitli analitleri barindirir. Her bir analitin
ekstraksiyonunun ayr1 ayri yapilmasi ¢cogu zaman miimkiin degildir. Tam da burada
kromatografilerin ayni anda bir¢ok analiti nitel ve nicel olarak ayirabilme yetenekleri 6ne
cikmaktadir.

1906 yilinda adsorpsiyon kromatografisi alaninda 6nemli gelismeler yapan Rus bilim
insan1 Mikhail Semenovich Tswett kromatografi ismini ilk kez kullanmistir. Endiistri
cagiyla birlikte kromatografilerdeki gelismeler devam etmistir. Giiniimiizde yaygin
kullanilan HPLC ise Csaba Hovath ekibiyle birlikte giiniimiizdeki formuna kavusmustur
(Yalgin, 2012).

Kromatografi prensibi, hareketli faz esliginde verilen numunenin gecis esnasinda
sabit fazda tutulma siiresinin analitik olarak islenmesine dayanir. Kromatografiler
uygulama bi¢imine, ayrilma mekanizmalarina, faz tiplerine gore smiflandirilabilir. Bu
calismada kullanilan kolon kromatografisi yiiksek basingli sivi kromatografisi (HPLC)’dir.

Analit ya da analitler kolondan gecerken sabit fazda bir siire alikonulur. Kolon
c¢ikisina ulasan analit miktar1 ve alikonma siiresi dedektor ile algilanir. Dedektorde edinilen
veri bir bilgisayar yazilimi yardimiyla grafige islenir. Bu grafikler kromatogram olarak

isimlendirilir.

1.4.1. Yiiksek Performansh Sivi Kromatografisi (HPLC)

Numune analiz edilmeden 6nce temsil edilen numunenin bilinmesi ve kromatogrami
etkileyebilecek kirliliklerden uzaklastirilmak {izere bir dizi islemden gecirilmesi gereklidir.
Kullanilacak yonteme gore degismekle birlikte bu islemler; 6rnekleme, homojenizasyon,
tartim, ekstraksiyon, filtrasyon, immiinoafinite kolonunda temizleme (clean up), diliisyon
seklinde siralanabilir. Bu asamalardan hepsi bir arada kullanilabildigi gibi ihtiyag duyulan
bazilar1 da tercih edilebilir. Clean up asamasinda kullanilan kolonlar tespit edilmeye
caligilan analite 6zel monoklonal antikorlar (sadece bir antijenik belirleyiciye karsi
reaksiyon gosteren antikor) igermektedir (Akdemir, 2008). Bu islemler sonunda HPLC’de

giivenilir bir sekilde ¢alisilabilecek saflikta ve konsantrasyonda 6rnek hazirlanmis olunur.
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Analiz edilen numune calisilmadan 6nce cihazin yazilim kismina basing, numune
enjeksiyon miktari, sulandirma faktorii (dilisyon), analiz siiresi, hattan gegecek
soliisyonlarin akis hiz1 ve dogal olarak basinci, optik emisyonla ilgili bilgiler iglenir. Cihaz
benzer analitleri igceren farkli konsantrasyonlarda hazirlanan standartlar ya da numuneler
kullanilarak kalibre edilir. Seri okutmalarla bir kalibrasyon egrisi olusturulur. Olusturulan
kalibrasyon egrisi ile analitin hangi siirede cihaz kolonundan gectigi, okutulan farkli
konsantrasyonlarin piklerinin alan biiytikliikleri ile bu alanlar arasindaki korelasyon
iligkisine dair veriye ulasilir. Sonraki okumalarda elde edilen sonuclar, kalibrasyon verileri
ile kiyaslama suretiyle elde edilir.

HPLC cihazlar1 farkli kisimlardan meydana gelir. Farkli analizlerde farkli
polaritelere sahip cam siselerde ya da celik kaplarda kimyasallarin birarada tutuldugu
tastyici kisim, degasser iinitesinin hemen yakinina yerlestirilir. Boylece hassas olan basing
degisimlerini 6nlemek; kilcal borularin akisinin diizenli saglanmasi i¢in analizde kullanilan
¢oziicliler hem filtre edilir hem de igerisinde ¢oziinmiis gazlar uzaklastirilir. Numune ve
hareketli fazin sistem boyunca hareket ettirilmesi pompa ile saglanir. Enjektor
(autosampler) istenilen numunelerin istenilen hacimde otomatik olarak vakumlanarak
sisteme verilmesinde gorevlidir (Eser ve Sepici Dingel, 2018). Numune i¢indeki farkli
analitler kolon i¢inde bulunan sabit fazi da olusturan dolgu maddelerine tutunma
yetenegine gore ayirt edilir. Dolgu maddeleri ¢esitli olsa da en yaygin kullanilanlar silika,
polimer ve metaloksit esasli olanlaridir (Baykara, 2008). Sabit fazi1 olusturan cihaz
kolonlarinin tekdiize bir sicaklikta muhafazasini kolon firmi saglar. Cogu organik
bilesikler UV 15181 absorbe eder. Bu 6zellikten yararlanilarak kolondan ¢ikan analit bir UV
1s1¢1na maruz birakilir. Sonraki asamada ise bir UV dedektdrle emilen bu 15181in emisyonu
Olciiliir. Istma analit konsantrsyonu ile dogru orantilidir. Gelis zamanina karsi bir grafik
yardimiyla 6l¢lim goriiniir hale getirilir ve analitik olarak hesaplanir.

HPLC gida sektdrii yaninda biyokimya, adli tip, ¢evre, endiistri, ilag, biyokimya gibi

bir¢ok alanda ve konuda faydalanilan bir analiz cihazidir.

1.4.2. Validasyon/ Verifikasyon ve Ol¢iim Belirsizligi

Validasyon ve verifikasyon kavramlar1 birbirinden oldukga farkli tanimlari temsil
eder. Validasyon (gecerli kilma) yeni olusturulan bir metodun ¢esitli performans
kriterlerine uygunlugunu arastirirken verifikasyon (dogrulama) ise validasyonu yapilmis ve

dokiimante edilmis, bir¢ok laboratuvar tarafindan halihazirda kullanilan bir metodun yeni
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bir laboratuvar i¢in belirlenen performans kriterlerini sagladiginin teyidi i¢in yapilir. Eger
sifirdan bir metot olusturuluyorsa dogruluk (accuraty), kesinlik (precision), oOzgiilliik
(specifity), tespit limiti (LOD), tayin limiti (LOQ), saglamlik (ruggedness), dogrusallik
(linearity) ve aralik (range) performans kriterlerinin hepsi ¢alisiimalidir. Validasyon, tek
bir laboratuvarda yapilabilecegi gibi laboratuvarlar arasi ¢alisma ile de gerceklestirilebilir.
Bir¢ok laboratuvar rutin olarak validasyon calismalari yapilmis ve dokiimante edilmis
metotlar1 kullandigindan, laboratuvarlarinda rutin kullanimdan 6nce sadece verifikasyon
parametrelerini ¢aligmaktadir. Bu parametreler; kesinlik (tekrarlanabilirlik ve tekrar
tiretilebilirlik), dogruluk (gerceklik) ve tespit limitidir.

Laboratuvar sonuglari ok farkli parametreden etkilenir. Ornegin ayni drnegi calisan
farklh analistlerin, cihazlarin verdigi sonuglar arasinda fark oldugu gibi tek analist ve tek
cihaz ile yapilan tekrarli caligmalar arasinda bile farkliliklar goriilmektedir. Bu
farkliliklarin istatistiki olarak belirli oranlarda kalmasi beklenir. Olgiim belirsizligi ise
Olciim sonucunun gercek degerden ne kadar farkli olabilecegini gosteren ve Olgiilen

bliytikliik ile degerin iliskilendirilebildigi bir parametredir (Magnusson vd., 2012).

1.5.  Onceki Calismalar

Bilim diinyasinin mikotoksine ilgisi ilk toplu insan ve hayvan maruziyetleriyle ayni
zamanlarda baslamistir. Ozellikle savas ve kitlik zamanlarinda tarim iiriinlerinin uygun
sekilde hasat edilip depolanamayisi ya da iklim sartlariin kiifler i¢in uygun oldugu
yillarda iretilmig tarim {riinlerini tiilketen insanlarin ve hayvanlarin mikotoksin
maruziyetleri rapor edilmistir. Ornegin 1960 yilinda Ingiltere’de aflatoksin kaynakli
Turkey X hastaligi 100000°den fazla hindinin Sliimiine neden olarak gosterilmistir (Girgin
vd., 2001). Bu olay mikotoksin arastirmalari konusunda ciddi ¢ikis noktasi olmustur.
Hastaligin yemlik fistiklardan kaynaklandigi anlagilmistir (Blount, 1961). Bunu sirasiyla
ayni y1l yem ile kiif arasindaki iliskinin kesfi, 1962 yilinda aflatoksinin isimlendirilmesi ve
kristal formunun izolasyonu ile B ve G formunun ayristirilmasi izlemistir (Yunus vd.,
2011). Tirkiye i¢in aflatoksin sorunu 1967 yilindan baslayarak cesitli zamanlarda sert
kabuklu meyve ve kuru meyve ihracatinda yasanan aksakliklarla bilinir olmustur. 1988
yilina gelindiginde ise s6z konusu iiriinlerin ihracati timden durdurulmustur (Kiraz, 2016).

Gida ve Yem Hizli Alarm Sistemi (RASSF) portali Subat 2020 itibari ile yayimlanan
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verilere bakildiginda aflatoksin konusunda c¢esitli tarihlerde yapilan ihracatlarla ilgili
islemler agikca goriilmektedir.

Tiirkiye’de aflatoksin iizerine piyasa arastirmasi c¢alismalart cesitli tezlere ve
makalelere konu olmaktadir. Bu arastirmalarda 6zellikle aflatoksin agisindan riskli gidalar
olan sert kabuklu meyveler, kuru meyveler, baharatlar, misir ve hayvan yemleri ile siit ve
stit iirtinleri degerlendirilmistir.

Erzurum ilinde bazi satis yerlerinden toplanan yer fistig1, Antep fistig1 ve badem
numunelerinde aflatoksin varlig: ile ilgili ¢alisma yapilmis tim numunelerin yaklasik
%30’unda aflatoksin Bi’e rastlanirken bunlardan tek bir yer fistig1 numunesi Tirk Gida
Kodeksinin belirledigi degerin tistiinde kalmistir (Glirses ve Erdogan, 2003).

Yapilan bir ¢aligmada ise Istanbul ve Giineydogu Anadolu Bélgesindeki bir
isletmeden temin edilen Antep fistiklar1 okratoksin ve aflatoksin varligi yoniinden
incelenmistir. Toplam aflatoksin yoniinden tiim numunelerin yaklasik %74’iinde cesitli
diizeylerde toksine rastlanmistir. Bulast olmus numunelerden ikisi yasal sinirlarin iistiinde
kalmistir (Sedefoglu, 2013).

Arslangray (2015) hazirladig tez ¢alismasinda Sanliurfa’dan temin edilen ambalajh
30 adet ve ambalajsiz 15 adet pul biber 6rneginin aflatoksin igerigini arastirmistir. Buna
gore toplam 45 numuneden 42 tanesinde aflatoksine rastlanirken 16 tanesinin yasal
mevzuata aykiri olacak sekilde yiiksek konsantrasyonda aflatoksin B; igerdigi tespit
edilmistir. Mevzuata aykir1 olan pul biberlerden 6 tanesi ambalajli 10 tanesi de ambalajsiz
olanlarda tespit edilmisti. Ayni ¢alismada toprak ve beton zeminde kurutulan 6rneklerden
toprakta kurutulan 10 tanesinin hepsinde, betonda kurutulan 10 tanesinin 4’{inde
aflatoksine rastlanmustir.

Karaman ilindeki semt pazarlarindan ve marketlerden ¢esitli mevsimlerde kuru
meyve, baharat, misir, badem, findik, fistik, peynir ve ekmek numuneleri aflatoksin
icerigini belirlemek iizere toplanmistir. Alinan numunelerden %88,9’unda aflatoksine
rastlanirken, sadece bazi kirmizi biber drneklerinde yasal sinirlarin {izerinde aflatoksin
tespit edilmistir (Karapinar, 2013).

Hepsag (2018) tarafindan yapilan caligmada dort farkli firmadan temin edilen
yerfisigt ezmesi numuneleri baz1 fiziksel, kimyasal Ozellikler ile aflatoksin agisindan
incelenmistir. Alinan dort 6rnekte de aflatoksin B1 ve B> bulasisinin oldugu ancak sadece 1
yer fistig1 ezmesinin Tirk Gida Kodeksi Bulaganlar Tebligine aykiri oldugu tespit

edilmistir.
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Bir baska caligmada ise bebek mamalarindaki tehlikeyi gozler oniine sermektedir.
Tiirkiye piyasasinda yer alan ¢esitli bebek mamalar1 ve devam formiillerinin %87 sinde

aflatoksin B bulunduguna dikkat ¢ekmekilmektedir (Gokgay vd., 2012).

1.6. Cahsmanin Amaci

Hizli yasam, gelisen teknoloji ve lojistik aglari ile saglikli, lezzetli ve dogal iiriinlerle
beslenme istegi online aligveris seklini her gegen giin artirmaktadir. Ancak bu alan ¢ogu
zaman denetim otoritelerinin ulasamadigi, kontrol dis1 kalan bir alan oldugu i¢in halk
sagligini ne denli etkiledigi konusunda tereddiitleri dogurmaktadir. Bu tez ¢alismasi ile
sosyal aglar iizerinden satis yapan hesaplardan temin edilen findik, yer fisti§i, Antep
fistig1, badem ve kaju ezmelerinin aflatoksin igeriklerinin belirlenerek denetim dis1 kalan

bu ticaret alaninda varsa toksin maruziyetinin ortaya ¢ikarilmas: amaglanmaktadir.

1.7. Cahsmanin Kapsami

Aflatoksinin maksimum kalint1 limiti, Tlirk Gida Kodeksi Bulasanlar Y onetmeligi ile
acikca diizenlenmistir. Bu mevzuat Tiirkiye’de tretilen, ithal edilen ve halka arzi1 yapilan
tlim triinleri baglamaktadir. Ancak sosyal aglar lizerinde satis1 yapilan tirtinlerle ilgili 6zel
bir diizenleme yapilmamistir ve rutin denetim faaliyeti digsinda kalma ihtimali yiiksektir.
Bu c¢alisma, kullanilacak cihaza yonelik verifikasyon ve Olgiim belirsizligi ile internet
aligverisi  kosullarinda temin edilen {riinlerin aflatoksin igeriinin belirlenmesini

kapsamaktadir.
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2.  YAPILAN CALISMALAR
2.1. Kullanilan Cihazlar ve Kimyasallar

2.1.1. Kullanilan Cihazlar

Yiiksek basingli s1vi kromatografisi (HPLC)(Shimadzu/Prominence)
Florasan dedektdr (FLD)(Shimadzu/RF-20A)

e Pompa (LC-20AT)

e Kolon firmi (CTO-10AS)

e (Gaz alma tinitesi (DGU-20A5)

e Otomatik ornekleyici (SIL-20A)

e Elektrokimyasal tiirevlendirme hiicresi (Kobra-Cell)
e Hasas Terazi (Sartorius CP32025)(0.01g hassasiyette)
e Parcalayict (Waring HGB2WTS3)

e Girdap karistirict (Ika Vortex-Genius3)

e Ultra Saf Su Cihaz1 (Millipore Direct Q 8 UV )

2.1.2. Kullanilan Kimyasallar ve Diger Malzemeler

e Metanol (CH30OH) (minimum %99.9 saflikta):Merck

o Asetonitril (C2H3N) (minimum %99.9 saflikta):Merck

e Sodyum Klortir (NaCl): Merck

e Potasyum Bromiir (KBr)( %99.5 saflikta): Sigma Aldrich
e Nitrik Asit (HNO3): 4M

e Immunoafinite Kolon:Romer

o Aflatoksin standarti:Supelco CRM46304 (Sekil 2.1.)

o Kalitatif filtre kagidi (gbzenel biiyiikliigii 8um): Whatman
e Cam elyaf filtre kagidi (gézenek biiytiklii 0.7 um)
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Sekil 2.1. Kullanilan standart referans madde bilgileri

2.2. Orneklerin Temin Edilmesi

Bu ¢alisma icin Instagram iizerinden satis yapan 15 adet hesaptan toplam 27 adet
findik, yer fisti31, Antep fistig1 ve kaju ezmesi numunesi ¢evrimigi aligveris yoluyla temin
edilmis ve kargo ile analiz yapilan adrese ulastirilmistir. Numune temininde gelisiglizel bir
yol izlenmistir. Numunelerin temin edildigi hesaplar takipgi sayisi, liretilen iiriin ¢esitliligi,
ev Olgeginde ve yasal denetim disinda kaldig: diisiiniilen, isletme kayit belgesi olmayan

hesaplardir.

2.3. Numunelerin Hazirlanmasi

Temin edilen tiim numuneler ezme formunda oldugundan 6n Ggiitme isleminden
gecirilmemistir. Mikotoksinler iirlinlerde heterojen bir dagilim yapmadigindan her numune

homojenize edilmistir.

2.4. Aflatoksin Analizi

Numunelerin aflatoksin analizleri i¢in AOAC’nin resmi metodu olan 991:31

(Aflatoxins in Corn, Raw Peanuts and Peanut Butter) kullanilmistir. Ancak ¢alismada daha
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iyl bir aflatoksin Bi ve G sinyali alabilmek i¢in Kobra cell kullanildigindan HPLC ve
tiirevlendirme islemi icin AOAC 999.07 metodu tercih edilmistir.

2.4.1. Ekstraksiyon

AOAC 991:31 ve TS EN 12955 yontemlerinde oldugu gibi pargalayici igcine 25.0000
g homojenize edilmis ornek ve 5.0000 g analitik saflikta sodyum kloriir tartilarak
ekstraksiyon i¢in %70 konsantrasyonunda hazirlanan metanol+su ¢o6zeltisinden 125 ml
ilave edildi. Karistim 2 dk yiiksek devirde karistirildi ve whatman-2 filtre kagidi
yerlestirilmis huni yardimiyla siiziildii. Stiziintlintin 15 mI’si ile 30 ml saf su karistirildi ve
cam elyafl filtre kagidindan ikinci bir siizme islemi gergeklestirilir (AOAC, 2013; TS EN
12955).

2.4.2. immunoaffinite Kolon

Cam filtreden gecirilerek elde edilen berrak siiziintiinin 15 ml’si ucuna
immunoaffinite kolon yerlestirilmis enjektore aktarilir ve hava basinci yardimiyla

kolondan ge¢meye zorlanir (AOAC, 2013).

2.4.3. Geri Alma ve Dilisyon

Kolonda tutulan analitlerin ayrilmasi i¢in ucuna Olgiilii balon yerlestirilmis
immunoafinite kolona 1 ml metanol konulur ve yer c¢ekimi etkisiyle balona ge¢mesi
saglanir. Balon icerigi saf su ile ¢izgisine tamamlanir ve karisim girdap karigtiriciyla

karistirilir. Son olarak ekstrakte edilmis ve seyreltilmis analit viale alinir (AOAC, 2013).

2.4.4. Kromatografi

Aflatoksin igeriginin belirlenmesi i¢in yiiksek basingli sivi kromatografi (HPLC)
tercih edilmistir. Numuneler c¢alisilmadan Once cihaz kalibre edilmis ve verifikasyon

caligmalar1 tamamlanmistir (AOAC, 2008).

2.4.4.1. HPLC Sartlan

e Kolon firini sicakligi: 22.0°C
e FLD dedektor dalga boyu: Ex.360 nm; Em.430 nm
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e LC pompa akis hizi: ImL/dk
e LC kolon : C18 (25cm*4.6mm; Sum)

2.4.4.2. HPLC Reaktifleri

e LC mobil faz: Su/asetonitril/metanol karisimi hacmen 6/2/3 oraninda karistirilir
ve karisimin her litresi i¢in 350 uL 4 M nitrik asit ve 120 mg potasyum bromdiir ilave
edilir ve eritilir.

e Aflatoksin standart soliisyonu: Supelco marka CRM46304 aflatoksin karigimi
kullanildi. Ara stok c¢ozeltisi hazirlamak i¢in standardin 1 ml’si 10 ml’lik Sl¢ii
balonuna alindi ve balon Ol¢ii ¢izgisine %100’liikk metanol ile tamamlandi.
Kalibrasyon standart ¢ozeltileri i¢in ara stok ¢ozeltisinden alinan 90 pL 2.5 mL’lik
balona alind1 ve {izerine 910 pL metanol ve 1500 pL saf su eklenerek ol¢iilii balon

cizgisine tamamlandi.

2.4.4.3. Hesaplama ve Sonuclarin Verilmesi

Analiz sonucunda elde edilen degerler TGK Bulasanlar Yonetmeliginde de verildigi
gibi pg/kg cinsinden ve sonuglar virgiilden sonra ii¢c hane olarak verilecektir. Yapilan
verifikasyon caligmalarina gore ulasilan Olgtim limiti (LOQ) degerinin altinda olan
sonuglar ‘tespit edilebilir limitin altinda (TELA) olarak degerlendirilecektir.

Sonuglar HPLC’nin yazilim kismima enjeksiyon hacmi ve sulandirma orani
girildiginden ayrica hesaplama yapilmayacak; cihaz sonuglart dogrudan kullanilacaktir.

Sulandirma orani asagidaki esitlikle hesaplanir.

Eks.Sol.Mik.(ml) Siiziintii+Su(ml) Enj.i¢in Son Hacim(ml) 1

Num.Mik.(g) AlSiz.Mik.(ml)  Afn.Kolon.Ge¢.Hac.(ml)  Enj.Edilen Hac.(ml)

Sul. Oran1 =

125mL 15SmL  2.5mL 1

= * * *

25gr SmL I5SmL  0.lmL

2.4.5. Kalibrasyon ve Lineerlik

Cihaz kalibrasyonu i¢in aflatoksin standartt (CRM46304) kullanilmistir. Ara stok
coOzeltisi seyreltilerek hazirlanan kalibrasyon standarti renkli viallere alindi. Bes farkli

konsantrasyonda olacak sekilde farkli hacimlerde cihaza enjekte edilen standart {i¢ paralel
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halinde analize alindi. Tablo 2.1°de HPLC’ye enjekte edilen hacimlere karsilik gelen analit

konsantrasyonlar1 verilmistir.

Tablo 2.1. Kalibrasyon i¢in cihaza enjekte edilen miktarlar

No HPLC’ye Verilen Hacim(ul) B1 (ng) B2 (ng) Gi(ng) G2 (ng)

1 20 0.073 0.023 0.063 0.020
2 40 0.147 0.046 0.127 0.040
3 60 0.220 0.069 0.190 0.060
4 80 0.292 0.092 0.253 0.081
5 100 0.367 0.115 0.317 0.101

2.4.6. Verifikasyon

Verifikasyon calismasi i¢in kesinlik (tekrarlanabilirlik ve tekrar iiretilebilirlik (ara
kesinlik)), dogruluk (gerceklik) ve tespit-Ol¢iim limiti (LOD-LOQ) parametreleri
incelenmistir.

Yapilan bu tez calismasinda kesinlik parametresi i¢in LOQ, orta ve yiiksek seviye
icerecek sekilde temiz numune aflatoksin standardi ilave edilerek kirletildi.
Tekrarlanabilirlik parametresi i¢in kisa zaman araliklarinda alt1 tekrarli ¢alisma yapildi.
Tekrar iiretilebilirlik parametresi i¢in ise uzun zaman periyotlarinda alti farkli zamanda
calisma gerceklestirildi. Gergeklik parametresi ise yine kér numunenin LOQ, orta ve
yliksek diizeylerde kirletilmesi suretiyle geri kazanim ¢alismasi yapilarak tespit edilmistir.

Tespit limiti ¢alismasi i¢in kor yer fistigi numunesine cihazin anlamli ve kararh
Olgebilecegi en kiiciik konsantrasyonda kirletme yapilmis ve bu ¢aligma 10 tekerriir olacak
sekilde tekrarlanmistir. Elde edilen sonuglarin standart sapmalar1 hesaplanmistir. Standart
sapmanin 3 kati tespit limiti 10 kat1 ise dlglim limiti olarak belirlenmistir (Magnusson ve
Ornemark, 2014).

Kesinlik c¢aligmasi, 6l¢iim sonuglarinin birbirine yakinligi ile 6l¢iim sonuglarinin
ortalamasi ¢evresindeki dagilimi hakkinda bilgi verir (Taylor, 1997). Kesinlik ¢calismasinin
parametrelerinden olan tekrarlanabilirlik ¢aligsmast i¢in kor oldugu tespit edilen yer fistig
ezmesi Ornegi 0.17 pg/kg, 12.5 ng/kg ve 25.0 ng/kg diizeyinde toplam aflatoksin i¢erecek
sekilde kirletildi ve ayn1 giin i¢cinde 6 tekrarli calisildi. Bir diger kesinlik parametresi olan
tekrar iretilebilirlik (ara kesinlik) i¢in aymi oranlarda Kkirletilen yer fistig1 ezmesi

numuneleri 6 farkli glin, uzun zaman periyotlarinda ¢alisildi. Her iki ¢alisma da iki analist
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tarafindan ayr1 ayr1 tekrarlandi. Calismadan elde edilen veriler ile ortalama, standart
sapma, rolatif standart sapma ve % rolatif standart sapma, RSDpeol, Horrat ve Horwitz
degerleri MS Exel ile hesaplanmistir. Horwitz esitliginden hesaplanan rolatif standart
sapma oranlar tekrarlanabilirlik ve tekrar iretilebilirlik i¢cin Tablo 2.2 ve Tablo 2.3’ten
yararlanarak calisilan konsantrasyon seviyesine karsi bulunabilmektedir. Kesinlik
degerlendirmesi HorRat oranina gore yapilir. Tekrarlanabilirlik ve tekarar iiretilebilirlik
icin HorRat oraninin 2’den kiigiik olmasi beklenir (Stroka vd., 2003). Kimi kaynaklar
uygun bir kesinligin gostergesi olarak tekrarlanabilirlik i¢in 0.3 ile 1.3 aralig: ile tekrar
iretilebilirlik i¢in 0.5 ile 2 araligindaki oranlar1 kabul etmekte ve ¢ok diisiik degerlerin
calismanin bagimsizligi konusunda siipheli oldugunu sdylemektedir. Ancak gliniimiiz
teknolojisinde ¢ok daha hassas calisilabilmektedir ve 0.3’ten diisiik HorRat degerleri her
zaman ¢aligsmanin bagimsizlig1 hakkinda sorun olduguna kanit olmamaktadir.

HorRat hesaplamasinda asagida yer alan esitliklerden yararlanilarak MS Exel

kullanilarak hesaplamalar yapilmistir.

s

RSD-2 (22)
S

0 -

%oRSD =z * 100 (2.3)

C_ [(SFxdfy)+(S3xdfy)+--+(SExdfy)
Sblrleslk_\/ df, +df, +-+df, (24)
~_|(RSD%xdfy)+(RSD5*df,)+-+(RSDZ *dfy)
RSDblrleslk_J df +df, +-+dfy (25)
_ %RSD

HorRat= %PRSD (2.6)

%PRSD=2 * €015 2.7)

Bu esitlikte;

RSD: Rolatif standart sapma

% RSD:  Bagil rolatif standart sapma
%PRSD: Horwitz esitliginden hesaplanan rolatif standart sapma

X: Analiz sonu¢ ortalamasi

S: Standart sapma

df: Serbestlik derecesi (df=n-1; n: ¢aligma say1s1)
C: Kiitle fraksiyonu
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Tablo 2.2. Tekrarlanabilirlik Horwitz esitliginden hesaplanan rélatif standart sapma tablosu
(GTHB, 2018)

Konsatrasyon, C Kiitle Farksiyonu ( C) Tekrarlanabilirlik (PRSDy)
%100 1.0 %1
%10 0.1 %1.5
%1 0.01 %2
%0.1 0.001 %3
%0.01 0.0001 %4
10 pg/g (ppm) 0.00001 %6
1 ng/g 0.000001 %38
10 pg/kg (ppb) 0.0000001 %15

Tablo 2.3. Tekrar firetilebilirlik Horwitz esitliginden hesaplanan rolatif standart sapma
tablosu (GTHB, 2018)

Konsatrasyon, C Kiitle Farksiyonu ( C) Tekrarlanabilirlik (PRSDR)

%100 1.0 %2

%10 0.1 %3

%1 0.01 %4

%0.1 0.001 %6
%0.01 0.0001 %38

10 pg/g (ppm) 0.00001 %11

1 ng/g 0.000001 %16
10 pg/kg (ppb) 0.0000001 %32

Dogruluk (gergeklik) bir 6l¢iim sonucunun referans degere yakinliginin gostergesidir
(NMKL, 2009). Bu parametre belli konsantrasyonlarda kirletilen kdr numunelerin geri
alma oranlarinin bulunmasiyla hesaplanir. Gergeklik c¢alismasi; tekrar iretilebilirlik
caligmasi sirasinda elde edilen geri alma sonuglarindan hesaplanmaktadir. Bu ¢alisma iki

farkli analist tarafindan tekrarlanmustir.

%GK=—2"%_ 100 2.8)

~ xkirletilmis
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Bu esitlikte;

%GK: Geri Kazanim Oran

X: Kirletilmemis 6rneklerle yapilan analiz sonuglari ortalamasi

X Kirletilmis 6rneklerle yapilan analiz sonuglar1 ortalamasi
Xiirletilmis: ~ Kirletmek i¢in kullanilan analit miktar1 (eklenen konsantrasyonlar)

Geri kazanimin degerlendirilmesinde analit konsantrasyonuna karsi beklenen geri
kazanim oranlar1 tablosundaki degerlere bakilir ve uygunlugu kotrol edilir. Tablo 2.4’te

analit konsantrasyonuna kars1 geri kazanim tablosu goriilmektedir.

Tablo 2.4. Bir analit konsantrasyonuna gore beklenen geri kazanim oranlar1 (AOAC, 2016)

Gercek

. o .. . . .
Analit (%) Kiitle Fraksiyonu ( C) Birim Geri Kazamm (%)
100 1 %100
98-102
10 107! %10
1 102 %1 97-103
0.1 103 9%0.1 95-105
0.01 10 100 ppm (mg/kg) 90-107
0.001 10° 10 ppm (mg/kg)
0.0001 10 1 ppm (mg/kg) 80-110
0.00001 107 100 ppb (ng/kg)
0.000001 10°® 10 ppb (ng/kg) 60-115
0.0000001 10° 1 ppb (pg/kg) 40-120

Verifikasyon caligmasiyla birlikte yapilan bu calisma i¢in genisletilmis Olgiim
belirsizligi de hesaplanmistir. Olgiim belirsizligi; Eurachem’in 2014 yilinda yayimladig
kilavuzda olglim sonucu ile Olgiilen biiyiikliikk arasindaki iliskinin dagilimi olarak
tanimlanir. Belirsizlik sonucuna etkisi olan tiim faktorlerin bilesimidir. Olgiilen
biiyilikliigiin tanimi, 6rnekleme, 6rnegin depolanmasi, hazirlamasi, kalibrasyon, analiz ve
veri toplama kimyasal analizlerde sistematik hatanin tipik nedenleri arasinda siralanabilir
(Magnusson ve Ellison, 2008). Belirsizliklerin bir kismi1 validasyon/verifikasyon
caligmalar sirasinda elde edilen veriler kullanilarak hesaplanirken (A tipi belirsizlikler) bir
kismi ise kullanilan alet/ekipman/kimyasallarla beraber gelen sertifikalardan hazir

hesaplanmis sekliyle alinir (B tipi belirsizlik). Tiim bu belirsizlik kaynaklarindan gelen

25



degerler nihai belirsizlik icin birlestirilmelidir. Ancak cam malzemeler, pipet vb.
laboratuvar ekipman ve cihazlarindan gelen belirsizlikler diger belirsizlik kaynaklarindan
gelen degerlerle karsilastirildiginda ihmal edilebilecek kadar kiigiik kaldigindan nihai
belirsizlige dahil edilmeyebilir (Magnusson ve Ornemark, 2014). Yapilan bu calismada ise
Olctim belirsizligi hesabinda cihaz kalibrasyonu, kesinlik (tekrarlanabilirlik ve ara

kesinlik), dogruluk (ger¢eklik) verileri gbz oniine alinmustir.
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3. BULGULAR

3.1. Verifikasyon Sonuclan

3.1.1. Kalibrasyon ve Dogrusallik

Verifikasyon c¢alismasinin ilk basamagi cihaz kalibrasyonu ve dogrusallik
kontrolleridir. Bu amagla 5 farkli konsantrasyon diizeyi belirlendi. Bu diizeylerden en

distigli tayin limiti diizeyinde se¢ildi. 4 farkli analit i¢in yapilan 3 paralel ¢alismanin

konsantrasyonlara karsilik gelen ortalama alan miktarlar1 Tablo 3.1°de goriilmektedir.

Tablo 3.1. Konsantrasyon ve karsilik gelen alan degerleri

Konsantrasyon
Diizeyleri
Konsantrasyon
B
Alan B
Konsantrasyon
B
Alan B;
Konsantrasyon
G
Alan G,
Konsantrasyon
G2
Alan G;

0.073 462772 0.023 214318 0.063 233217 0.020 78099
0.147 897796 0.046 423057 0.127 461159 0.040 153523
0.220 1321368 0.069 626855 0.190 684551 0.060 228827
0.294 1749174 0.092 833924 0.253 908017 0.080 303271
0.363 2160946 0.115 1031537 0.317 1123721 0.101 376751

whn A W N =

Konsantrasyonlara karsilik gelen hesaplanmis alan biiyiikliikleri incelendiginde
konsantrasyonla orantili olarak alan biiytikliiklerinin de degistigi goriilmektedir.

Seri okutmalar sonunda olusturulan grafiklerin tiim analitler i¢in dogrusalliklar
asagidaki Sekil 3.1.-3.4’te goriilmektedir. Korelasyon katsayis1 cihaz tarafindan
hesaplanmaktadir. Korelasyon katsayisinin (r) 0.99’dan biiyilik olmasi kalibrasyon egrisinin

dogrusalligina isaret etmektedir.
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Sekil 3.1. Lineerlik aralig1 ¢aligsmas1 (Aflatoksin B)
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Sekil 3.2. Lineerlik aralig1 calismasi (Aflatoksin B»)

1200000

1000000

800000

600000

Alan

400000

200000

0 0,05 0,1 0,15 0,2 0,25 0,3 0,35

Konsantrasyon

Sekil 3.3. Lineerlik araligi ¢alismasi (Aflatoksin Gy)
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Sekil 3.4. Lineerlik aralig1 ¢aligmasi (Aflatoksin G2)

Cihaz sinyali ve analit konsantrasyonu arasindaki iliski incelenerek korelasyon
katsayist (r) ile de dogrusallik hakkinda yorum yapilabilir. Cihaz kalibrasyonunda
korelasyon katsayisi (r) degerinin 0.99°dan biiylik olmasi kalibrasyon egrisinin
dogrusalligini gosterir. Yapilan bu ¢alismada 5 farkli konsantrasyonda 3 paralelli okutma
sonucunda cihaza hesaplatilan korelasyon katsayisi (r) degerleri incelendiginde tiim
analitler (aflatoksin B aflatoksin By, aflatoksin Gi. aflatoksin G2) i¢in 0.99°dan biiyiik
oldugu goriilmektedir. Analitlere karsilik gelen korelasyon katsayilari ise tablo 3.2.°de
verilmistir.

Bu bilgiler 1s181nda bu cihaz ve calisilan analit konsantrasyonlar1 i¢in kalibrasyon

egrisi dogrusaldir ve yapilan kalibrasyon ¢aligmasi uygundur.

Tablo 3.2. Analitlere karsilik gelen korelasyon katsayilari

Aflatoksin B1 Aflatoksin B2 Aflatoksin Gi Aflatoksin G2

Korelasyon
0.9999934 0.9999856 0.9999594 0.9999849
Katsayisi (1)

3.1.2. Tayin Limiti - Ol¢iim Limiti

Tayin / 6l¢lim limitinin tespiti icin 1. diizey stok ¢ozeltisinden alinan 17ul’lik hacim
ile kor oldugu belirlenen yer fistig1 ezmesi numunesi kirletildi. Ilave edilen bu hacim ile

aflatoksin G i¢in 0.088 pg/kg, aflatoksin G2 i¢in 0.024 pg/kg, aflatoksin B> icin 0.024
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ng/kg ve aflatoksin B icin 0.082 pg/kg olmasi beklendi. 10 tekrarli yapilan g¢alisma
sonuglarindan faydalanilarak standart sapma hesaplandi. Standart sapmanin 3 kati1 tayin
limiti, 10 kati1 ise Ol¢iim limiti olarak belirlendi. Tablo 3.3’te OGl¢iim sonuglart ve

tayin/6l¢iim limitleri goriilmektedir.

Tablo 3.3. Tayin limiti ve 6l¢lim limiti ¢caligmalari

pg/’kg Aflatoksin G2 Aflatoksin G1 Aflatoksin B2 Aflatoksin B: Toplam
1 0.010 0.050 0.020 0.060 0.130
2 0.020 0.070 0.020 0.070 0.180
3 0.020 0.070 0.020 0.080 0.190
4 0.020 0.060 0.020 0.060 0.160
5 0.020 0.070 0.020 0.070 0.180
6 0.020 0.070 0.020 0.080 0.180
7 0.020 0.050 0.020 0.070 0.150
8 0.020 0.050 0.020 0.070 0.140
9 0.020 0.060 0.020 0.070 0.160
10 0.020 0.070 0.020 0.070 0.170
Gergek Deger 0.020 0.060 0.020 0.070 0.170
Ortalama p 0.020 0.060 0.020 0.070 0.170
Standart Sapma 0.002 0.008 0.003 0.007 0.020
LOD 0.007 0.023 0.009 0.021 0.061
LOQ 0.023 0.076 0.029 0.071 0.202

Elde edilen veriler ile standart sapma hesaplanmistir. Standart sapmanin 3 kati
hesaplanarak LOD degeri aflatoksin Bi, aflatoksin B», aflatoksin G; ve aflatoksin G2 i¢in
sirastyla 0.021 pg/kg, 0.009 ng/kg, 0.023 ng/kg ve 0.007 ng/kg olarak belirlenmistir. LOQ
degeri olarak da standart sapmanin 10 kati hesaplanarak aflatoksin Bi, aflatoksin B2,
aflatoksin G; ve aflatoksin G i¢in sirasiyla 0.071 pg/kg, 0.029 ug/kg, 0.076 ng/kg ve
0.023 pg/kg sonuglarina ulasilmistir. Tespit limitinin bu derece diisilk olmast bu cihazla

yeterince hassas calisilabilecegini gostermektedir.

3.1.3. Kesinlik Calismasi

3.1.3.1. Tekrarlanabilirlik

Kesinlik caligmasi igin yapilan tekrarlanabilirlik ¢alismasi kor yer fistig1 ezmesi

numunesi LOQ/orta/yiiksek konsantrasyonlarda kirletilmek suretiyle ayni giin i¢inde 6
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tekrarli olacak sekilde 2 analist tarafindan calisildi. Tablo 3.4.-3.8’de ¢alisma sonugclar1 ve
hesaplanan parametreler goriilmektedir.

Tekrarlanabilirlik ¢alismasinin kabul edilebilir hassasiyette ¢alisilip ¢alisiimadigi ise
Horrat degeri ile degerlendirilmistir. 2.6. numarali denklikten yararlanilarak elde edilen
HorRat degerleri tiim diizeyler i¢in 2’den kiicliktiir. Bu ¢alismanin yeterli hassasiyette
calisildigini gostermektedir (Stroka vd., 2003).

Aflatoksin By analiti i¢in hesaplanan %RSD: degeri Horwitz esitliginden hesaplanan
teorik RSD; Tablo 3.4.’te goriildiigii lizere karsilastirilmistir. 1. analistin LOQ diizeyinde
yaptig1 tekrarlanabilirlik ¢alismasina gore 3,889<23,618; orta seviye icin yapilan
tekrarlanabilirlik ¢alismasina gore 3,910<12,450, yiiksek diizey igin ise 1,137<11,200
olarak; 2. analistin gergeklestirdigi c¢aligmalara bakildiginda ise LOQ diizeyi igin
7,223<23,618, orta diizey i¢in 2,274<12,450, yiksek diizey i¢in 1,137<11,220
degerlendirmesi yapilmistir. Bu sonuglara gore %RSD<%HRSD; oldugundan her iki
analist i¢in ve ¢alisilan tiim diizeyler i¢in paralel calismalar arasinda istatistiki anlamda
fark bulunmazken tekrarlanabilirlikleri uygundur. Analistlerin birbirleri ile olan uyumunu
karsilastirmak icin ise LOQ, orta ve yiiksek diizeyler i¢in ayr1 ayr1 hesaplanan %RSDipool
ile %HRSD, karsilastirilmistir. LOQ diizeyi i¢in 5,901<23,618, orta diizey igin
3,148<12,450, yiiksek diizey i¢in 1,472<11,220 sonuglar1 goéz oniline alindiginda tiim
diizeyler i¢cin  %RSDipool <%0HRSD; oldugu goriilmektedir. Bu durumda kisiler arasindaki

tekrarlanabilirlik ¢alismast uyumludur.
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Tablo 3.4. Yer fistig1 tekrarlanabilirlik ¢caligmasi (Aflatoksin Bi)

LOQ ORTA YUKSEK
Sira No 1. 2. 1. 2. 1. 2.
1 0.064  0.063 4.52 4.100  9.510 9.160
2 0.070  0.057 4.32 4.090  9.630 9.250
3 0.070  0.068 4.28 3.990 9.140 9.370
4 0.069  0.066 4.33 4.110  9.220 9.340
5 0.069 0.07 4.26 4280  9.290 9.450
6 0.072  0.068 4.000 4.110 9.230 9.40
Ortalama 0.069  0.065 4.285 4.113 9.337 9.328
Standart Sapma 0.003  0.005 0.168 0.094 0.191 0.106
%RSD; 3.889  7.223 3910 2274 2.043 1.137
%HRSD: 23.618 23.618 12.450 12.450 11.220 11.220
n-1 5 5 5 5 5 5
Tekrarlanabilirlik kontrolii Dogru  Dogru Dogru Dogru Dogru Dogru
Tekrarlanabilirlik limiti(f(6)=4) 0.011  0.019 0.670 0374 0.763 0.424
Xmax-Xmin 0.008  0.013 0.52 0.29 049  0.29
Tekrarlanabilirlik limit uygunluk kontroldi (1) Dogru  Dogru Dogru Dogru Dogru Dogru
Horrat 0.164 0305 0313 0.182 0.182 0.101
Tekrarlanabilirlik limiti(f(12)=4.6) 0.019 0.724 0.677
max-min 0.015 0.530 0.490
Analizciler arasi tekrarlanabilirlik limiti uygunlugu Uygun Uygun Uygun
Gergek deger 0.070 5.000 10.000
Birlesik standart sapma 0.004 0.157 0.147
%RSD: pool 5.901 3.148 1.472
%HRSD: 23.618 12.450 11.220
Genel tekrarlanabilirlik kontroli Uygun Uygun Uygun

Aflatoksin B; analiti i¢in hesaplanan %RSD; degeri Horwitz esitliginden hesaplanan
teorik RSD; Tablo 3.5.’te goriildiigii lizere karsilastirilmistir. 1. analistin LOQ diizeyinde
yaptig1 tekrarlanabilirlik ¢alismasina gore 8,666<20,176; orta seviye i¢in yapilan
tekrarlanabilirlik ¢alismasma gore 2,339<15,327, yiiksek diizey icin ise 2,253<13,814
olarak; 2. analistin gergeklestirdigi c¢aligmalara bakildiginda ise LOQ diizeyi igin
2,252<20,176, orta diizey icin 3,027<15,327, yiiksek diizey i¢in 1,543<13,814
degerlendirmesi yapilmistir. Bu sonuglara gore 9%RSD<%HRSD; oldugundan her iki
analist i¢in ve ¢alisilan tiim diizeyler i¢in paralel ¢alismalar arasinda istatistiki anlamda
fark bulunmazken tekrarlanabilirlikleri uygundur. Analistlerin birbirleri ile olan uyumunu
karsilastirmak icin ise LOQ, orta ve yiiksek diizeyler i¢in ayr1 ayr1 hesaplanan %RSDipool
ile %HRSD, karsilastirillmistir. LOQ diizeyi i¢in 6,337<20,176, orta diizey igin
3,067<15,327, yiiksek diizey icin 2,626<13,814 sonuglar1 géz Oniine alindiginda tiim
diizeyler icin  %RSDipooi<%HRSD; oldugu goriilmektedir. Bu durumda kisiler arasindaki

tekrarlanabilirlik ¢alismas1 uyumludur.
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Tablo 3.5. Yer fistig1 tekrarlanabilirlik ¢caligmasi (Aflatoksin B»)

LOQ ORTA YUKSEK
Sira No 1. 2. 1. 2. 1. 2.
1 0.019 0.016  1.400 1.330 3.000 2.800
2 0.015 0.016 1.350 1.280 3.060  2.890
3 0.018 0.016 1320 1.330 2.890  2.900
4 0.017 0.016 1.350 1.300 2.950 2.870
5 0.017 0.017 1.340 1.370 2.930 2.930
6 0.019 0.016 1.310 1.260 2.890  2.900
Ortalama 0.018 0.016 1345 1.312 2953 2.882
Standart Sapma 0.002  0.000 0.031 0.040 0.067 0.044
%RSD; 8.666 2525 2339 3.027 2253 1.543
%HRSD: 20.176  20.176  15.327 15.327 13.814 13.814
n-1 5 5 5 5 5 5
Tekrarlanabilirlik kontrolii Dogru  Dogru  Dogru Dogru Dogru  Dogru
Tekrarlanabilirlik limiti(f(6)=4) 0.006  0.002  0.126 0.159 0.266  0.178
Xmax-Xmin 0.004  0.001 0.09 0.11 0.17 0.13
Tekrarlanabilirlik limit uygunluk kontrolii (1) Dogru  Dogru Dogru Dogru Dogru  Dogru
Horrat 0.303  0.088 0.152 0.197 0.230  0.158
Tekrarlanabilirlik limiti(f(12)=4.6) 0.006 0.176 0.302
max-min 0.004 0.140 0.260
Analizciler arasi tekrarlanabilirlik limiti uygunlugu Uygun Uygun Uygun
Gergek deger 0.020 1.250 2.500
Birlesik standart sapma 0.001 0.038 0.066
%RSDy pool 6.337 3.067 2.626
%HRSD; 20.176 15.327 13.814
Genel tekrarlanabilirlik kontroli Uygun Uygun Uygun

Aflatoksin G analiti i¢in hesaplanan %RSD; degeri Horwitz esitliginden hesaplanan
teorik RSD; Tablo 3.6.’da goriildiigli iizere karsilastirilmistir. 1. analistin LOQ diizeyinde
yaptig1 tekrarlanabilirlik ¢alismasina gore 9,255<24,170; orta seviye i¢in yapilan
tekrarlanabilirlik ¢alismasma gore 1,146<12,450, yiiksek diizey icin ise 2,150<11,220
olarak; 2. analistin gergeklestirdigi caligmalara bakildiginda ise LOQ diizeyi igin
10,210<24,17, orta diizey i¢in 3,251<12,450, yiiksek diizey icin 2,133<11,220
degerlendirmesi yapilmistir. Bu sonuglara gore 9%RSD<%HRSD; oldugundan her iki
analist i¢in ve ¢alisilan tiim diizeyler i¢in paralel ¢aligmalar arasinda istatistiki anlamda
fark bulunmazken tekrarlanabilirlikleri uygundur. Analistlerin birbirleri ile olan uyumunu
karsilastirmak icin ise LOQ, orta ve yiiksek diizeyler i¢in ayr1 ayr1 hesaplanan %RSDipool
ile %HRSD, karsilagtirilmistir. LOQ diizeyi icin 6,322<24,170, orta diizey igin
2,114<12,450, yiiksek diizey igin 2,210<11,220 sonuglart géz Oniine alindiginda tiim
diizeyler icin  %RSDipooi<%HRSD; oldugu goriilmektedir. Bu durumda kisiler arasindaki

tekrarlanabilirlik ¢alismas1 uyumludur.
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Tablo 3.6. Yer fistig1 tekrarlanabilirlik calismas1 (Aflatoksin Gi)

LOQ ORTA YUKSEK
Sira No 1. 2. 1. 2. 1. 2.
1 0.048 0.037 4.260 4.100 9.900 9.770
2 0.039 0.042 4.250 4.060 10.120 9.290
3 0.040 0.040 4.210 4.040 9.600 9.720
4 0.040  0.039 4.250 4.140 9.760  9.610
5 0.037 0.048 4.210 4.400 9.660  9.360
6 0.042  0.037 4.130 4.070 9.570  9.720
Ortalama 0.041 0.041 4.218 4.135 9.768  9.578
Standart Sapma 0.004 0.004 0.048 0.134 0.210 0.204
%RSD; 9.255 10210 1.146 3.251 2.150 2.133
%HRSD; 24.170 24.170 12.450 12.450 11.220 11.220
n-1 5 5 5 5 5 5
Tekrarlanabilirlik kontroli Uygun Uygun Uygun Uygun Uygun Uygun
Tekrarlanabilirlik limiti(f(6)=4) 0.015 0.017 0.193 0.538 0.840 0.817
Xmax-Xmin 0.011  0.011  0.13 036  0.55 0.48
Tekrarlanabilirlik limit uygunluk kontrolii (1) Dogru Dogru Dogru Dogru Dogru Dogru
Horrat 0.382 0.421 0.092 0.261 0.220 0.218
Tekrarlanabilirlik limiti(f(12)=4.6) 0.017 0.486 1.017
max-min 0.011 0.360 0.830
Analizciler arasi tekrarlanabilirlik limiti uygunlugu Uygun Uygun Uygun
Gergek deger 0.060 5.000 10.000
Birlesik standart sapma 0.004 0.106 0.221
%RSD:r pool 6.322 2.114 2.210
%HRSD; 24.170 12.450 11.220
Genel tekrarlanabilirlik kontrolii Uygun Uygun Uygun

Aflatoksin G analiti i¢in hesaplanan %RSD; degeri Horwitz esitliginden hesaplanan
teorik RSD; Tablo 3.7.’da goriildiigli iizere karsilastirilmistir. 1. analistin LOQ diizeyinde
yaptig1 tekrarlanabilirlik caligmasina gore 25,435<28,500; orta seviye icin yapilan
tekrarlanabilirlik ¢alismasmna gore 3,637<15,327, yiikksek diizey igin ise 2,665<13,814
olarak; 2. analistin gergeklestirdigi c¢aligmalara bakildiginda ise LOQ diizeyi igin
18,631<28,500, orta diizey icin 2,141<15,327, yiiksek diizey i¢in 2,506<13,814
degerlendirmesi yapilmistir. Bu sonuglara gore %RSD<%HRSD; oldugundan her iki
analist i¢in ve ¢alisilan tiim diizeyler i¢in paralel caligmalar arasinda istatistiki anlamda
fark bulunmazken tekrarlanabilirlikleri uygundur. Analistlerin birbirleri ile olan uyumunu
karsilastirmak icin ise LOQ, orta ve yiiksek diizeyler i¢in ayr1 ayr1 hesaplanan %RSDipool
ile %HRSD; karsilastirilmistir. LOQ diizeyi i¢in 22,797<28,500, orta diizey igin
2,901<15,327, yiiksek diizey ic¢in 3,289<13,814 sonuglart gdz Oniine alindiginda tiim
diizeyler icin  %RSDipooi<%HRSD; oldugu goriilmektedir. Bu durumda kisiler arasindaki

tekrarlanabilirlik ¢alismas1 uyumludur.
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Tablo 3.7. Yer fistig1 tekrarlanabilirlik calismas1 (Aflatoksin G2)

LOQ ORTA YUKSEK
Sira No 1. 2. 1. 2. 1. 2.
1 0.018 0.019 1.150  1.080 2.610 2.370
2 0.029 0.012 1.110  1.020 2.680 2.480
3 0.017 0.013 1.040 1.070 2.500 2.460
4 0.018 0.012 1.080  1.050 2.530 2.450
5 0.017 0.014 1.110  1.070 2.540 2.560
6 0.016  0.015 1.060  1.040 2.520 2.440
Ortalama 0.019 0.014 1.092  1.0550 2.563 2.4600
Standart Sapma 0.005  0.003 0.040 0.023 0.068 0.062
%RSD: 25435 18.631 3.637 2.141 2.665 2.506
%HRSD; 28.500 28.500 15.327 15.327 13.814 13.814
n-1 5 5 5 5 5 5
Tekrarlanabilirlik kontroli Uygun Uygun  Uygun Uygun Uygun Uygun
Tekrarlanabilirlik limiti(f(6)=4) 0.020 0.011 0.159  0.090 0.273 0.247
Xnax-Xmin 0.013  0.007 0.11 0.06 0.18 0.19
Tekrarlanabilirlik limit uygunluk kontrolii (1) Dogru Dogru  Dogru Dogru Dogru Dogru
Horrat 0.890 0.652  0.237 0.139 0.385 0.362
Tekrarlanabilirlik limiti(f(12)=4.6) 0.021 0.167 0.378
max-min 0.017 0.130 0.310
Analizciler arasi tekrarlanabilirlik limiti uygunlugu Uygun Uygun Uygun
Gergek deger 0.020 1.250 2.500
Birlesik standart sapma 0.005 0.036 0.082
%RSD: pool 22.797 2.901 3.289
%HRSD; 28.500 15.327 13.814
Genel tekrarlanabilirlik kontrolii Uygun Uygun Uygun

Toplam aflatoksin Gz analiti i¢in hesaplanan %RSD: degeri Horwitz esitliginden

hesaplanan teorik RSD; Tablo 3.8.’de goriildiigii iizere karsilastirilmistir. 1. analistin LOQ
diizeyinde yaptig1 tekrarlanabilirlik ¢alismasina gore 3,777<20,675; orta seviye igin
yapilan tekrarlanabilirlik ¢aligmasina gore 2,323<10,851, yiiksek diizey icin ise
2,129<9,779 olarak; 2. analistin gerceklestirdigi ¢aligmalara bakildiginda ise LOQ diizeyi
icin 5,442<20,675, orta diizey icin 2,438<10,851, yiiksek diizey i¢in 2,183<9,779
degerlendirmesi yapilmistir. Bu sonuglara gore 9%RSD<%HRSD; oldugundan her iki
analist i¢in ve ¢alisilan tiim diizeyler icin paralel ¢aligmalar arasinda istatistiki anlamda
fark bulunmazken tekrarlanabilirlikleri uygundur. Analistlerin birbirleri ile olan uyumunu
karsilastirmak icin ise LOQ, orta ve yiiksek diizeyler icin ayr1 ayr1 hesaplanan %RSDipool
ile %HRSD, karsilagtirlmigtir. LOQ diizeyi icin 4,222<20,674, orta diizey igin
2,349<10,851, yiiksek diizey icin 2,125<9,779 sonuglari goz oniline alindiginda tiim
diizeyler icin  %RSDipooi<%HRSD; oldugu goriilmektedir. Bu durumda kisiler arasindaki

tekrarlanabilirlik ¢alismas1 uyumludur.
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Tekrarlanabilirlik kosullarinda yapilan c¢alismalarda hem her bir analistin kendi
yaptig1 caligmalarin hem de analistler arasindaki calismalarin tutarliliginin kontroliinde
tekrarlanabilirlik limiti (r) hesaplanmis ve en yiiksek deger ile en diisiik deger arasindaki
fark ile kiyaslanmigtir. Bu kiyaslamada (r) degerinin biiylik olmas1 beklenir (TS 5822-6.
2003). Yapilan bu calismada Tablo 3.4., 3.5., 3.6., 3.7. ve 3.8.°de goriildiigi gibi
Aflatoksin Bi, B2, Gi, G2, ve toplam aflatoksin yoniinden her iki analist tarafindan
gerceklestirilen ¢alismalarda en yiliksek ve en diisiik sonuglar arasindaki fark
tekrarlanabilirlik limiti (r)’den diisiik oldugundan ¢alisma tutarli oldugu anlasilmistir.

Tekrarlanabilirlik calismasinda farkli konsantrasyonlarin kendi iginde istatistiki
olarak ortalamadan anlamli derecede uzaklasip uzaklagsmadigini saptamak icin tek yonlii F

testi MS Excel veri ¢ozlimlemesi ile yapilmistir.

Tablo 3.8. Yer fistig1 tekrarlanabilirlik ¢aligsmasi (Toplam Aflatoksin)

LOQ ORTA YUKSEK
Sira No 1 2 1 2 1 2
1 0.150 0.140 11.270 10.610 25.020 24.740
2 0.140 0.130 11.030 10.450 25.480 23.520
3 0.150 0.140 10.850 10.430 24.130 24.620
4 0.140 0.130 11.000 10.600 24.460 24.430
5 0.140 0.150 10.910 11.120 24.420 23.730
6 0.150 0.140 10.500 10.480 24.210 24.700
Ortalama 0.145 0.138 10.927 10.615 24.620 24.290
Standart Sapma 0.005 0.008 0.254 0.259 0.524 0.530
%RSD; 3.777 5442 2323 2438 2129 2.183
%HRSD: 20.675 20.674 10.851 10.851 9.779 9.779
n-1 5 5 5 5 5 5
Tekrarlanabilirlik kontrolii Uygun Uygun Uygun Uygun Uygun Uygun
Tekrarlanabilirlik limiti(f(6)=4) 0.022 0.030 1.015 1.035 2.096 2.121
X max~Xmin 0.01 0.02 0.77 0.69 1.35 1.22
Tekrarlanabilirlik limit uygunluk kontrolii (1) Uygun Uygun Uygun Uygun Uygun Uygun
Horrat 0.182 0.263 0.151 0.159 0307 0.315
Tekrarlanabilirlik limiti(f(12)=4.6) 0.033 1.351 2.444
max-min 0.020 0.840 1.960
Analizciler arasi tekrarlanabilirlik limiti uygunlugu Uygun Uygun Uygun
Gergek deger 0.170 12.500 25.000
Birlesik standart sapma 0.007 0.294 0.531
%RSDr pool 4.222 2.349 2.125
%HRSD: 20.674 10.851 9.779
Genel tekrarlanabilirlik kontroli Uygun Uygun Uygun

Tablo 3.9’da test sonuglar1 goriilmektedir. Firix degerleri her iki analist ve tiim calisma
diizeyleri i¢in Fhesap degerlerinden biiyiik oldugundan analitik ortalamaya goére anlamli bir

farklilik gostermedigine isaret etmektedir.
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Tablo 3.9. Yer fistig1 tekrarlanabilirlik F testi sonuglari.

Yer Fistig F Test Sonuclar:

Numunesi LOQ Seviyesi Orta Seviye Yiiksek Seviye
Fhesap Frritik Fhesap Fritik Fhesap Fritik
Aflatoksin B 3.093 5.050 3.210 5.050 3.232 5.050
Aflatoksin B» 3.800 5.050 1.876 5.050 2.240 5.050
Aflatoksin G 1.188 5.050 4.733 5.050 1.057 5.050
Aflatoksin G 3.411 5.050 3.092 5.050 1.228 5.050
Toplam 1.889 5.050 1.040 5.050 1.023 5.050

3.1.3.2. Ara Kesinlik (Tekrar Uretilebilirlik)

Kesinlik caligmasinin bir diger parametresi olan tekrar iiretilebilirlik ¢alismasi i¢in
kor yer fisti§1 ezmesi numunesi LOQ/orta/yiiksek konsantrasyonlarda kirletilmis ve farkli 6
giinde olacak sekilde 2 analist tarafindan calisilmistir. Tablo 3.10-3.14’te tekrar
tiretilebilirlik analiz sonuglari ile hesaplanan parametreler goriilmektedir.

Tekrar tiretilebilirlik ¢alismasinin kabul edilebilir hassasiyette calisilip ¢alisilmadigi
ise Horrat degeri ile degerlendirilmistir. 2.6. numarali denklikten yararlanilarak elde edilen
HorRat degerleri tiim diizeyler i¢in 2’den kiiciiktiir. Bu deger calismanin yeterli
hassasiyette calisildigin1 gostermektedir (Stroka vd., 2003).

Aflatoksin By analiti i¢in hesaplanan %RSDr degeri Horwitz esitliginden hesaplanan
teorik RSDr Tablo 3.10.’da goriildiigi tizere karsilagtirilmistir. 1. analistin LOQ diizeyinde
yaptig1 tekrar iiretilebilirlik ¢alismasina gore 12,619<20,723; orta seviye i¢in yapilan tekrar
iiretilebilirlik calismasina gore 3,705<15,364, yiiksek diizey i¢in ise 4,350<6,923 olarak; 2.
analistin gerceklestirdigi ¢alismalara bakildiginda ise LOQ diizeyi i¢in 5,977<23,618, orta
diizey i¢in 1,787<15,364, yiiksek diizey i¢in 3,381<6,923 degerlendirmesi yapilmistir. Bu
sonuglara gore %RSDr<%HRSDRr oldugundan her iki analist icin ve ¢alisilan tiim
diizeyler i¢in paralel calismalar arasinda istatistiki anlamda fark bulunmazken tekrar
tiretilebilirlikleri uygundur. Analistlerin birbirleri ile olan uyumunu karsilastirmak igin ise
LOQ, orta ve yiiksek diizeyler i¢in ayr1 ayr1 hesaplanan %RSDgpool ile %HRSDr
karsilastirilmistir. LOQ diizeyi icin 1,239<20,723, orta diizey i¢in 3,418<15,364, yiiksek
diizey i¢in 4,764<6,923 sonuglar1 géz oniine alindiginda tiim diizeyler i¢in  %RSDgrpool
<%HRSDRr oldugu goriilmektedir. Bu durumda kisiler arasindaki tekrar iiretilebilirlik
caligmas1 uyumludur. Tekrar tretilebilirlik kosullarinda yapilan ¢alismalarda hem her bir

analistin kendi yaptig1 caligmalarin hem de analistler arasindaki ¢alismalarin tutarliliginin
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kontroliinde tekrar tiretilebilirlik limiti (R) hesaplanmis ve en yliksek deger ile en diislik
deger arasindaki fark ile kiyaslanmistir. Bu kiyaslamada (R) degerinin biiyilk olmasi

beklenir (TS 5822-6. 2003).

Tablo 3.10. Yer fistig1 1stik ezmesi tekrar iiretilebilirlik calismasi (Aflatoksin Bi)

LOQ ORTA YUKSEK
Sira No 1 2 1 2 1 2
1.Giin 0.078 0.068 4260 4.030 9.080 8.530
2.Giin 0.062 0.062 4420  4.100 9.200 8.990
3.Giin 0.059 0.059 4.040 4.130 8.570 8.60
4.Giin 0.058 0.059 4.090 3940 8.710 8.540
5 Giin 0.060 0.061 4230 4.120 8.510 8.540
6.Giin 0.057 0.058 4.020 4.030 8.180 8.080
Ortalama 0.062 0.061 4.177 4.058 8.708 8.547
Standart Sapma 0.008 0.004 0.155 0.073 0379 0.289
%RSDg 12.619 5977 3.705 1.787 4.350 3.381
%HRSDg 20.723  20.723 15364 15364 6.923 6.923
n-1 5 5 5 5 5 5
Tekrarlanabilirlik kontrolii Uygun  Uygun  Uygun Uygun Uygun Uygu
Tekrarlanabilirlik limiti(f(6)=4) 0.031 0.015 0.619 0290 1.515 1.156
X mae-Xomin 0.021 0.010 0.400 0.190 1.020 0.910
Tekrar tretilebilirlik limit uygunluk kontroli Uygun Uygun Uygun Uygun Uygun Uygu
H(Ol?r)at 0.609 0.288 0.241 0.116 0.628 0.411188
Tekrar tiretilebilirlik limiti(f(2)=2.8) 0.024 0.478 1.334
max-min 0.001 0.118 0.162
Analizciler arasi tekrar iiretilebilirlik limiti uygunlugu Uygun Uygun Uygun
Gercek deger 0.700 5.000 10.000
Birlesik standart sapma 0.009 0.171 0.476
%RSDR pool 1.239 3.418 4.764
%HRSDr 20.723 15.364 6.923
Genel tekrar tiretilebilirlik kontrolii Uygun Uygun Uygun

Tablo 3.10. incelendiginde 1. Analist i¢cin LOQ, orta ve yiiksek diizeyler i¢in
strastyla 0,031>0,021, 0,619>0,400, 1,515>1,020 iken 2. analist i¢in ise 0,015>0,010,
0,290>0,190, 1,156>0,910 sonucuna ulasildigindan her bir analistin yaptig1 ¢alismalarin

farki kendi iginde tutarlidir. Analistlerin yaptigi ¢alismalarin birbirleri ile olan uyumuna
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bakildiginda LOQ, orta ve yiiksek diizeyler i¢in 0.024>0,001, 0,478>0,118, 1,334>0,162
sonucuna ulasilmistir. Tim diizeyler i¢in R>(max-min) oldugundan analistlerin yaptigi
caligmalarin aralarindaki farkin da birbiri ile uyumlu oldugu tespit edilmistir.

Aflatoksin Bs analiti i¢in hesaplanan %RSDr degeri Horwitz esitliginden hesaplanan
teorik RSDr Tablo 3.11.°de goriildiigii lizere karsilastirilmistir. 1. analistin LOQ diizeyinde
yaptig1 tekrar Uretilebilirlik ¢alismasina gore 15,575< 28,162; orta seviye i¢in yapilan
calismaya gore 2,913<21,702, yiiksek diizey icin ise 2,479<6,923 olarak; 2. analistin
gerceklestirdigi calismalara bakildiginda ise LOQ diizeyi i¢in 5,075<28,162, orta diizey
icin 1,344<21,702, yiiksek diizey icin 2,602<6,923 degerlendirmesi yapilmistir. Bu
sonuclara gore %RSDr<%HRSDr oldugundan her iki analist i¢in ve calisilan tiim
diizeyler i¢cin paralel calismalar arasinda istatistiki anlamda fark bulunmazken tekrar
tiretilebilirlikleri uygundur. Analistlerin birbirleri ile olan uyumunu karsilagtirmak i¢in ise
LOQ, orta ve yliksek diizeyler igin ayr1 ayri hesaplanan %RSDgrpoor ile %HRSDr
karsilastirilmistir. LOQ diizeyi i¢in 10,820<28,162, orta diizey icin 3,331<21,702, yiiksek
diizey i¢in 3,953<6,923 sonuglart g6z Oniine alindiginda tiim diizeyler igin
%RSDRrpooi<%HRSDRr oldugu goriilmektedir. Bu durumda kisiler arasindaki tekrar
tiretilebilirlik ¢alismast uyumludur.

Yapilan her bir ¢calismanin digerleri ile olan uyumlulugunu anlamak i¢in tablo 3.11.
incelendiginde 1. analist i¢in LOQ, orta ve yiiksek diizeyler i¢in sirastyla 0,009>0,006,
0,151>0,110, 0,276>0,160 iken 2. analist i¢in ise 0,003>0,002 0,070>0,050, 0,283>0,170
sonucuna ulasildigindan her bir analistin yaptig1 ¢alismalarin farkliliklar1 kendi i¢inde
tutarlidir. Analistlerin yaptig1 ¢aligsmalarin birbirleri ile olan uyumuna bakildiginda LOQ,
orta ve yiksek diizeyler icin 0.007>0,001, 0,117>0,007, 0,277>0,073 sonucuna
ulasilmigtir. Tiim diizeyler i¢in R>(max-min) oldugundan analistlerin yaptig1 calismalarin

aralarindaki farkin da birbiri ile uyumlu oldugu tespit edilmistir.
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Tablo 3.11. Yer fistig1 ezmesi tekrar Uretilebilirlik ¢alismasi (Aflatoksin B»)

LOQ ORTA YUKSEK
Sira No 1 2 1 2 1 2
1.Giin 0.019  0.016 1.340 1320 2.880 2.660
2.Giin 0.014  0.015 1.290 1.270 2.870 2.790
3.Giin 0.014 0.014 1.230 1.310 2.720 2.620
4.Giin 0.013  0.015 1.290 1.300 2.740 2.680
5.Giin 0.013  0.015 1.310 1.310 2.750 2.770
6.Giin 0.014  0.014 1.320 1.310 2.770 2.770
Ortalama 0.015 0.015 1.297 1303 2.788 2.715
Standart Sapma 0.002  0.001 0.038 0.018 0.069 0.071
%RSDg 15.575 5.075 2913 1.344 2479 2.602
%HRSDR 28.162 28.162 21.702 21.702 6.923 6.923
n-1 5 5 5 5 5 5
Tekrarlanabilirlik kontrolii Uygun Uygun Uygun Uygun Uygun Uygun
Tekrarlanabilirlik limiti(f(6)=4) 0.009 0.003 0.151  0.070 0.276  0.283
Xina-Xomin 0.006  0.002 0.11 0.05 0.16 0.17
Tekrar iiretilebilirlik limit uygunluk kontrolii ~ Uygun  Uygun Uygun Uygun Uygun Uygun
R
H(orrit 0.553  0.180  0.134 0.062 0.358 0.376
Tekrar iiretilebilirlik limiti(f(2)=2.8) 0.007 0.117 0.277
max-min 0.000 0.007 0.073
Analizciler arasi tekrar iiretilebilirlik limiti Uygun Uygun Uygun
uygunlugu
Gergek deger 0.022 1.250 2.500
Birlesik standart sapma 0.002 0.042 0.099
%RSDR pool 10.820 3.331 3.953
%HRSDr 28.162 21.702 6.923
Genel tekrar iiretilebilirlik kontrolii Uygun Uygun Uygun

Aflatoksin G analiti i¢in hesaplanan %RSDr degeri Horwitz esitliginden hesaplanan
teorik RSDr Tablo 3.12°da goriildiigii lizere karsilastirilmistir. 1. analistin LOQ diizeyinde
yaptig1 tekrar iretilebilirlik calismasina gore 8,863< 24,227; orta seviye i¢in yapilan
calismaya gore 3,768<17,627, yiiksek diizey icin ise 5,879<7,943 olarak; 2. analistin
gerceklestirdigi calismalara bakildiginda ise LOQ diizeyi icin 18,643<24,227, orta diizey
icin 12,205<17,627, yiiksek diizey i¢in 3,937<7,943 degerlendirmesi yapilmistir. Bu
sonuclara gore %RSDr<%HRSDRr oldugundan her iki analist i¢in ve calisilan tiim
diizeyler i¢in paralel calismalar arasinda istatistiki anlamda fark bulunmazken tekrar
tiretilebilirlikleri uygundur. Analistlerin birbirleri ile olan uyumunu karsilagtirmak i¢in ise

LOQ, orta ve yiiksek diizeyler icin ayr1 ayri hesaplanan %RSDgpoor 1le %HRSDgr
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karsilagtirilmistir. LOQ diizeyi i¢in 18,592<24,227, orta diizey i¢in 3,501<17,627, yiiksek
diizey i¢in 6,108<7,943 sonuglart g6z Oniine alindiginda tim diizeyler igin
%RSDgrpooi<%HRSDRr oldugu goriilmektedir. Bu durumda kisiler arasindaki tekrar
tiretilebilirlik ¢alismasi uyumludur.

Tablo 3.12. incelendiginde tekrar iiretilebilirlik limiti (R) ve (max-min)
karsilagtirmalar1 1. analist igin LOQ, orta ve yiiksek diizeyler i¢in sirastyla 0,018>0,010,
0,603>0,360, 2,038>1,260 iken 2. analist i¢in ise 0,041>0,027 0,356>0,250, 1,348>0,870
sonucuna ulagilmigtir. Tiim diizeyler i¢cin R>(max-min) oldugundan her bir analistin
yaptig1 caligmalarin fark: kendi i¢inde tutarhidir. Analistlerin yaptig1 ¢alismalarin birbirleri
ile olan uyumuna bakildiginda yine tekrar iretilebilirlik limiti (R) ve (max-min)
karsilastirilmis ve LOQ, orta ve yiksek diizeyler icin 0.031>0,004, 0,490>0,032,
1,710>0,110 sonucuna ulagilmistir. Tim diizeyler i¢in R>(max-min) oldugundan
analistlerin yaptig1 c¢aligmalar1 aralarindaki fark da birbiri ile uyumlu olarak tespit

edilmistir.
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Tablo 3.12. Yer fistig1 ezmesi tekrar liretilebilirlik ¢calismasi (Aflatoksin Gi)

LOQ ORTA YUKSEK
Sira No 1 2 1 2 1 2
1.Giin 0.047 0.045 4.180 4.060 9.330 8.670
2.Giin 0.056 0.06 4.160 4.080 9.170 8.950
3.Giin 0.057 0.046 3.850 4.060 8.560  8.60
4.Giin 0.048 0.05 3.820 3.860 8.690 8.810
5.Giin 0.047 0.072 3.980 4.110 8.070 8.230
6.Giin 0.052 0.055 4.020 4.030 8&.180 8.080
Ortalama 0.051 0.055 4.002 4.033 8.667 8.557
Standart Sapma 0.005 0.010 0.151 0.089 0.510 0.337
%RSDg 8.863 18.643 3.768 2.205 5.879 3.937
%HRSDR 24227 24227 17.627 17.627 7.943  7.943
n-1 5 5 5 5 5 5
Tekrarlanabilirlik kontrolii Uygun Uygun Uygun Uygun Uygun Uygun
Tekrarlanabilirlik limiti(f(6)=4) 0.018 0.041 0.603 0.356 2.038 1.348
Xina-Xomin 0.010 0.027 0.360 0.250 1.260 0.870
Tekrar iiretilebilirlik limit uygunluk kontrolii (R) ~ Uygun Uygun Uygun Uygun Uygun Uygun
Horrat 0.366 0.769 0.214 0.125 0.740 0.496
Tekrar tiretilebilirlik limiti(f(2)=2.8) 0.031 0.490 1.710
max-min 0.004 0.032 0.110
Analizciler arasi tekrar iiretilebilirlik limiti uygunlugu Uygun Uygun Uygun
Gergek deger 0.060 5.000 10.000
Birlesik standart sapma 0.011 0.175 0.611
%RSDR pool 18.592 3.501 6.108
%HRSDr 24.227 17.627 7.943
Genel tekrar tiretilebilirlik kontrolii Uygun Uygun Uygun

Aflatoksin G analiti i¢in hesaplanan %RSDr degeri Horwitz esitliginden hesaplanan
teorik RSDr Tablo 3.13.’da goriildiigii lizere karsilastirilmistir. 1. analistin LOQ diizeyinde
yaptig1 tekrar iretilebilirlik caligmasina gore 14,556<40,353; orta seviye icin yapilan
calismaya gore 3,069<15,364, yiiksek diizey icin ise 3,944<6,923 olarak; 2. analistin
gerceklestirdigi ¢aligmalara bakildiginda ise LOQ diizeyi icin 21,222<40,353, orta diizey
icin 2,435<15,364, yiiksek diizey icin 2,422<6,923 degerlendirmesi yapilmistir. Bu
sonuclara gore %RSDr<%HRSDr oldugundan her iki analist i¢in ve c¢alisilan tiim
diizeyler i¢in paralel calismalar arasinda istatistiki anlamda fark bulunmazken tekrar
tiretilebilirlikleri uygundur. Analistlerin birbirleri ile olan uyumunu karsilagtirmak igin ise
LOQ, orta ve yliksek diizeyler icin ayr1 ayri hesaplanan %RSDgrpoot ile %HRSDgr
karsilastirilmistir. LOQ diizeyi i¢in 31,038<40,353, orta diizey icin 3,200<15,364, yiiksek
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diizey i¢in 4,129<6,923 sonuglar1 géz Oniine alindiginda tiim diizeyler i¢in  %RSDRrpool
<%HRSDRr oldugu goriilmektedir. Bu durumda kisiler arasindaki tekrar {iretilebilirlik
caligsmast uyumludur. Tablo 3.13. incelendiginde tekrar iretilebilirlik limiti (R) ile (max-
min) karsilastirnlmigtir. 1. analist i¢in LOQ, orta ve yiiksek diizeyler i¢in sirastyla
0,014>0,009, 0,125>0,088, 0,354>0,220 iken 2. analist i¢in ise 0,021>0,015, 0,100>0,065,
0,213>0,150 sonucuna ulasildigindan her bir analistin yaptig1 ¢alismalarin farki kendi
icinde tutarlidir. Analistlerin yaptig1 caligmalarin birbirleri ile olan uyumuna bakildiginda
LOQ, orta ve yiiksek diizeyler i¢in 0.017>0,010, 0,112>0,008, 0,289>0,042 sonucuna
ulasilmigtir. Tiim diizeyler i¢in R>(max-min) oldugundan analistlerin yaptig1 calismalarin

aralarindaki farkin da birbiri ile uyumlu oldugu tespit edilmistir.

Tablo 3.13. Yer fistig1 ezmesi tekrar tiretilebilirlik ¢alismasi (Aflatoksin G2)

LOQ ORTA YUKSEK
Sira No 1 2 1 2 1 2
1.Giin 0.017 0.015 1.068 1.065 2.390 2.160
2.Giin 0.025 0.024 1.000 1.030 2.310 2.290
3.Giin 0.026 0.030 1.010 1.040 2.200 2.210
4.Giin 0.026 0.025 0.980 1.000 2.180 2.140
5.Giin 0.025 0.028 1.040 1.020 2.200 2.220
6.Giin 0.023 0.024 1.010 1.000 2.170 2.180
Ortalama 0.024 0.024 1.018 1.026 2.242 2.200
Standart Sapma 0.003 0.005 0.031 0.025 0.088 0.053
%RSDgr 14.55 21.222 3.069 2.435 3.944 2422
%HRSDx 40.35 40.353 15.36 15.364 6.923 6.923
n-1 5 5 5 5 5 5
Tekrarlanabilirlik kontrolii Uygu Uygun Uygun Uygun Uygun Uygun
Tekrarlanabilirlik limiti(f(6)=4) 0.014 0.021 0.125 0.100 0.354 0.213
Xinax-Ximin 0.009 0.015 0.088 0.065 022 0.15
Tekrar tiretilebilirlik limit uygunluk kontrolii Uygu Uygun Uygun Uygun Uygun Uygun
(R) n
Horrat 0.361 0.526 0.200 0.159 0.570 0.350
Tekrar tretilebilirlik limiti(f(2)=2.8) 0.017 0.112 0.289
max-min 0.001 0.008 0.042
Analizciler arasi tekrar tiretilebilirlik limiti uygunlugu Uygun Uygun Uygun
Gergek deger 0.020 1.250 2.500
Birlesik standart sapma 0.006 0.040 0.103
%RSDR pool 31.038 3.200 4.129
%HRSDgr 40.353 15.364 6.923
Genel tekrar iiretilebilirlik kontrolii Uygun Uygun Uygun
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Toplam aflatoksin analiti i¢in hesaplanan %RSDr degeri Horwitz esitliginden
hesaplanan teorik RSDr Tablo 3.14.’te goriildiigii izere karsilastirilmistir. 1. analistin LOQ
diizeyinde yaptig1 tekrar iretilebilirlik ¢alismasina gore 3,534<20,723; orta seviye i¢in
yapilan tekrar iiretilebilirlik c¢aligmasina gore 3,347<15,364, yiliksek diizey igin ise
5,027<6,923 olarak; 2. analistin gerceklestirdigi calismalara bakildiginda ise LOQ diizeyi
icin 10,621<20,723, orta diizey i¢in 2,298<15,364, yiliksek diizey icin 3,773<6,923
degerlendirmesi yapilmistir. Bu sonuglara gére %RSDr<%HRSDr oldugundan her iki
analist i¢in ve calisilan tiim diizeyler icin paralel caligsmalar arasinda istatistiki anlamda
fark bulunmazken tekrar {iretilebilirlikleri uygundur. Analistlerin birbirleri ile olan
uyumunu karsilagtirmak tizere LOQ, orta ve yiiksek diizeyler icin ayri ayri hesaplanan
%RSDgrpool 1le %9HRSDr karsilagtirilmigtir. LOQ diizeyi icin 10,189<20,723, orta diizey
icin 3,387<15,364, yiiksek diizey i¢in 5,569<6,923 sonuclar1 géz Oniine alindiginda tiim
diizeyler i¢in  %RSDgrpooi<%HRSDR oldugu goriilmektedir. Bu durumda kisiler arasindaki
tekrar tiretilebilirlik ¢alismasi uyumludur.

Tablo 3.14. incelendiginde tekrar iiretilebilirlik Imit kontrolii 1. analist icin LOQ,
orta ve yiiksek diizeylerde sirasiyla 0,022>0,010, 1,399>0,740, 4,489>2,85 iken 2. analist
icin ise 0,066>0,040, 0,954>0,55, 3,296>2,580 sonucuna ulasildigindan her bir analistin
yaptig1 ¢aligmalarin farki kendi i¢inde tutarlidir. Analistlerin yaptig1 ¢alismalarin birbirleri
ile olan uyumuna bakildiginda LOQ, orta ve yiiksek diizeyler icin 0.048>0,0001,
1,186>0,072, 3,898>0,478 sonucuna ulasilmistir. Tim diizeyler ig¢in R>(max-min)
oldugundan analistlerin yapti§1 ¢alismalarin aralarindaki farkin da birbiri ile uyumlu

oldugu tespit edilmistir.
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Tablo 3.14. Yer fisti§1 ezmesi tekrar tliretilebilirlik ¢alismasi (Toplam Aflatoksin)

LOQ ORTA YUKSEK
Sira No 1 2 1 2 1 2
1.Giin 0.160 0.140 10.840 10.480 23.690 22.01
2.Giin 0.160 0.170 10.870 10.540 23.550 23.04
3.Giin 0.160 0.150 10.130 10.540 22.040 21.96
4.Giin 0.150 0.140 10.180 10.140 22.320 21.8
5.Giin 0.150 0.180 10.560 10.570 21.520 21.77
6.Giin 0.150 0.150 10.140 10.020 20.840 20.46
Ortalama 0.155 0.155 10.453 10.382 22.327 21.840
Standart Sapma 0.005 0.016 0.350 0.239 1.122 0.824
%RSDgr 3.534 10.601 3.347 2.298 5.027 3.773
%HRSDr 20.723 20.723 15.364 15.364 6.923 6.923
n-1 5 5 5 5 5 5
Tekrarlanabilirlik kontrolii Uygun Uygun Uygun Uygun Uygun Uygun
Tekrarlanabilirlik limiti(f(6)=4) 0.022 0.066 1.399 0.954 4.489 3.296
K max-Xmin 0.01 0.04 074 055 285 2.58
Tekrar tretilebilirlik limit uygunluk kontroli Uygun Uygun Uygun Uygun Uygun Uygun
R
éorrzu 0.171 0.512 0.218 0.150 0.726 0.545
Tekrar tiretilebilirlik limiti(f(2)=2.8) 0.048 1.186 3.898
max-min 0.000 0.072 0.487
Analizciler arasi tekrar iiretilebilirlik limiti uygunlugu Uygun Uygun Uygun
Gergek deger 0.170 12.500 25.000
Birlesik standart sapma 0.017 0.423 1.392
%RSDR pool 10.189 3.387 5.569
%HRSDg 20.723 15.364 6.923
Genel tekrar tiretilebilirlik kontrolii Uygun Uygun Uygun

Tekrar Tretilebilirlik c¢alismalarinin hassasiyetinin degerlendirmesi i¢in HorRat

esitliginden faydalanilmigtir. Tablo 3.10. 3.11. 3.12. 3.13. 3.14’de ulasilan HorRat

degerleri incelendiginde tiim degerlerin 2’den kiigiik oldugu goriilmektedir.

Tekrar tretilebilirlik ¢alismasinda farkli konsantrasyonlarin kendi iginde istatistiki

olarak ortalamadan anlamli derecede uzaklasip uzaklasmadigini saptamak icin F testi MS

Excel veri ¢oziimlemesi ile yapilmistir. Tablo 3.15te test sonuglar1 goriilmektedir.
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Tablo 3.15. Yer fistig1 ezmesi tekrar tiretilebilirlik F testi sonuglari

F Test Sonuclari

LOQ Seviyesi Orta Seviye Yiiksek Seviye
FHesap Frritik FHesap Fritik FHesap Frritik
Aflatoksin B 4.628 5.050 4.555 5.050 1.718 5.050
Aflatoksin B, 0.163 5.050 4.652 5.050 1.045 5.050
Aflatoksin G, 5.050 5.050 2.876 5.050 2.287 5.050
Aflatoksin G; 2.248 5.050 1.564 5.050 2.752 5.050
Toplam Aflatoksin 4.765 5.050 2.151 5.050 1.856 5.050

3.1.4. Dogruluk

Dogruluk kontrolii icin tekrarlanabilirlik c¢aligmasindaki geri alma degerleri
kullanilabilecegi gibi bagimsiz ¢alisma da tercih edilebilinir. Bunun i¢in kor yer fistigi
ezmesi numunesi LOQ/orta/yliksek konsantrasyonlarda kirletilmek suretiyle 6 tekrarli
olacak sekilde 2 analist tarafindan ¢alisildi. Calismada ilk olarak geri alma oranlar
AOAC’nin 2016 yilinda yayimladig1 analit konsantrasyonuna gore beklenen geri kazanim
oranlar1 tablosuyla karsilastirmak suretiyle degerlendirildi. Sonug¢ olarak c¢alisilan tiim
analitler i¢in tiim diizeyler uygun olarak degerlendirilmistir. Tablo 3.16-3.20’de calisma
sonuclari ve hesaplanan parametreler goriilmektedir.

Gergeklik parametresi olarak da kullanilan dogruluk calismasinda analistler ve
tekrarlar arasinda istatistiki bir fark olup olmadigini anlayabilmek i¢in yapilan T testi
sonuglarinda tiim analitler igin thesap<tiritik olmast beklenir. Dogruluk calismasi 6 tekrarl
olarak gerceklestirildiginden df(36)=35 serbestlik derecesinde %95 giiven araliginda tirisik
degeri 2,030 olarak t testi tablosundan bulunmustur. thesap degeri ise asagidaki 3.1. numarali
esitlikten faydalanilarak hesaplanmistir. 3.16-3.20 no’lu tablolarda goriildiigii lizere thesap
ile twiik degerleri karsilastirilmis ve tiim analitler icin uygun olarak degerlendirilmistir.

Yani tekrarlar arasindaki fark istatistiki degil rastlantisaldir.

_ %GK/100
Thesap_ 1-— S/—\/ﬁ (.3.1)
Bu esitlikte;
%GK: % Geri Kazanim
S: Standart sapma
n: Caligma sayisi
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Verifikasyon c¢alismasi sonucunda Olgiim belirsizligi  hesaplanmistir. Calisma
sonuglart siireg boyunca bir¢ok etmenden etkilenebilmektedir. Ortam sartlari, analist
aliskanliklari, cihaz  etkisi  gibi  sebeplerle tekrarli  analizlerde farkliliklar
gozlenebilmektedir. Ancak bu degisimin farkli zamanlarda yapilan g¢alismalari, farkli
konsantrasyonlari, farkli matrisleri, farkli analistleri de temsil edecek sekilde ve giivenilir
bir aralikta verilmesi gerekir. Sonug ile birlikte ifade edilen bu aralik; analizin giivenilirligi
ve sonuclarin dogrulugu icin &nemlidir. Olgiim belirsizligi hesabinda kalibrasyon,
tekrarlanabilirlik, ara kesinlik ve geri kazanim ¢alismalar1 sirasinda elde edilen verilerden
hesaplanan degerler kullanilmistir.

Belirsizlik aflatoksin Bi, B2, Gi ve G igin ayri ayri hesaplanmistir. Belirsizlik %95
giiven araliginda k=2 katsayist kullanilarak genisletilmis belirsizlik olarak hesaplanmustir.
Tablo 3.21- 3.24’de kullanilan belirsizlik kaynaklarina tekabiil eden belirsizlik degerleri ile
genisletilmis belirsiz degerleri goriilmektedir. Belirsizlik miktar1 asagidaki formiil

kullanilarak sonuca yansitilmaktadir.

OB= C+C*UG (3.1)

Bu esitlikte;

OB:  Olgiim belirsizligi
C: Analiz sonucu
UG:  Genisletilmis belirsizlik (k=2. %95 giiven araliginda)

Tablo 3.21. Yer fisti§1 ezmesi genel belirsizligi (Aflatoksin B1)

Belirsizlik bileseni Deger Standart Relatif Standart  Genisletilmis

Kalibrasyon 0.22 0.002 0.009
Tekrarlanabilirlik 1 0.028 0.028
Tekraruretilebilirlik 1 0.024 0.024
Gerceklik 0.911 0.011 0.012
Birlesik Belirsizlik 0.040 0.080

Tablo 3.22. Yer fistig1 ezmesi genel belirsizligi (Aflatoksin B»)

Belirsizlik bileseni Deger Standart Relatif Standart  Genisletilmis
Kalibrasyon 0.07 0.0003 0.004
Tekrarlanabilirlik 1 0.031 0.031
Tekrartretilebilirlik 1 0.049 0.049
Gerceklik 1.024 0.024 0.023
Birlesik Belirsizlik 0.062 0.124
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Tablo 3.23. Yer fistig1 ezmesi genel belirsizligi (Aflatoksin Gi)

Belirsizlik bileseni Deger Standart Relatif Standart  Genisletilmis

belirsizlik u(X) Belirsizlik Belirsizlik
Kalibrasyon 0.19 0.020 0.127
Tekrarlanabilirlik 1 0.029 0.029
Tekrariiretilebilirlik 1 0.088 0.088
Gergeklik 0.827 0.021 0.025
Birlesik Belirsizlik 0.160 0.320

Tablo 3.24. Yer fistig1 ezmesi genel belirsizligi (Aflatoksin G2)

Belirsizlik bileseni Deger Standart Relatif Standart  Genisletilmis

belirsizlik u(X) Belirsizlik Belirsizlik
Kalibrasyon 0.06 0.001 0.019
Tekrarlanabilirlik 1 0.095 0.095
Tekrariiretilebilirlik 1 0.106 0.106
Gergeklik 0.882 0.018 0.021
Birlesik Belirsizlik 0.145 0.290

3.2. Kuruyemis Numunelerini Aflotoksin i¢erikleri

Cesitli Instagram hesaplarindan satin alian 15 adet yer fistig1 ezmesi, 9 adet findik
ezmesi, birer adet badem, Antep fistig1 ve kaju ezmesi numuneleri tiger tekerriir olacak
sekilde c¢alisildi. Calismalar sonucu elde edilen kromatogramlar Ek Sekil 7.1. - 6.81.’de
goriilmektedir. Ortalamalar ve standart sapmalari ile numunelere ait aflatoksin B ile
aflatoksin B1, B2, Gi ve G2 toplamlarinin sonuglari tablo 3.25 ve 3.26°da goriilmektedir.
Aflatoksin Bji¢in 0,07 ug/kg ve toplam aflatoksin i¢in 0,20 pg/kg olan tespit limitinin
altindaki degerler i¢in ortalama sonuglar tespit edilebilir limitin altinda (TELA) seklinde
ifade edilecektir.
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Tablo 3.25. Numune aflatoksin B; sonuglari

Aflatoksin B,
Numune Numune
Kodu Cesidi 1. Tekerriir 2. Tekerriir 3. Tekerriir  Ortalama Standart
Sapma

1 Yer Fistigi 0.411 0.428 0.429 0.423 0.010
2 Yer Fistigi 5.097 5.841 7.868 6.269 1.434
3 Yer Fistigi 1.842 1.725 1.66 1.742 0.092
4 Yer Fistigi 0.028 0.027 0.046 0.337 0.011
5 Findik 0.005 0.017 0.006 TELA 0.007
6 Findik 0.015 0.013 0.051 TELA 0.021
7 Yer Fistigi 46.371 44.163 38.202 42912 4.226
8 Badem 0.098 0 0 TELA 0.057
9 Antep Fistig1 0.043 0 0 TELA 0.025
10 Yer Fistigi 7.889 9.274 9.451 8.871 0.855
11 Yer Fistigi 0.857 0.762 0.884 0.834 0.064
12 Yer Fistigi 0.005 0 0 TELA 0.003
13 Yer Fistig1 0.033 0 0 TELA 0.019
14 Yer Fistig1 0 0 0 TELA 0
15 Findik 0 0 0 TELA 0
16 Yer Fistig1 0 0 0.093 TELA 0.054
17 Yer Fistigi 0.645 0.500 0.614 0.586 0.764
18 Findik 0.025 0.020 0.038 TELA 0.009
19 Findik 0 0 0 TELA 0
20 Findik 0.054 0.036 0.032 TELA 0.012
21 Kaju 0 0 0.006 TELA 0.004
22 Yer Fisti8i 0.551 0.502 0.542 0.532 0.026
23 Findik 0.013 0.011 0.013 TELA 0.001
24 Yer Fistig 30.945 33.69 31.632 32.089 1.428
25 Findik 0 0 0 TELA 0
26 Yer Fistigi 9.231 7.616 9.956 8.934 1.198
27 Findik 0 0 0 TELA 0
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Tablo 3.26. Numune toplam aflatoksin sonuglari

Toplam Aflatoksin
Numune Numune
Kodu Cesidi 1. . 2. Tekerriir 3. Tekerriir Ortalama Standart
Tekerriir Sapma
1 Yer Fistigt  .483 0.497 0.489 0.490 0.007
2 Yer Fistigi 6398 7.355 9.850 7.868 1.782
3 Yer Fistig 2.646 2.455 2.360 2.487 0.146
4 Yer Fistigt 035 0.033 0.051 TELA 0.010
5 Findik 0.005 0.017 0.006 TELA 0.007
6 Findik 0.019 0.013 0.078 TELA 0.036
7 Yer Fistigt 57311 54.418 46.185 52.638 5.773
8 Badem 0.119 0.000 0.000 TELA 0.069
9  Antep Fistigi (073 0.024 0.018 TELA 0.030
10 Yer Fistigi 12268 14.392 14.725 13.795 1.333
11 Yer Fistigt 1 049 0.937 1.073 1.020 0.073
12 Yer Fistigi - ,023 0.015 0.020 TELA 0.004
13 YerFisugt 0,042 0.000 0.014 TELA 0.021
14 YerFisugt 0,000 0.022 0.000 TELA 0.013
15 Findik 0.000 0.000 0.000 TELA 0.000
16 YerFisugt 0,000 0.000 0.093 TELA 0.054
17 YerFisugt 0732 0.568 0.697 0.666 0.086
18 Findik 0.030 0.028 0.044 TELA 0.009
19 Findik 0.000 0.000 0.007 TELA 0.004
20 Findik 0.077 0.040 0.054 TELA 0.019
21 Kaju 0.000 0.000 0.006 TELA 0.003
22 YerFisugt 647 0.591 0.636 0.625 0.030
23 Findik 0.013 0.011 0.013 TELA 0.001
24 YerFisugt 37520 40.856 38.274 38.883 1.749
25 Findik 0.000 0.000 0.000 TELA 0.000
26 Yer Fistigt 10231 7.845 11.541 9.872 1.874
27 Findik 0.000 0.000 0.000 TELA 0.000

Her ne kadar aflatoksin analitleri ayr1 ayri verifikasyon ve Ol¢iim belirsizligi

raporunda yer bulsa da 6zellikle yemislerde sonug verilirken ¢esitli iilkelerde oldugu gibi

Tiirkiye’de de aflatoksin B; ve aflatoksin Bi, B2, Gi ve G2 toplamlart (toplam aflatoksin)

sonu¢ raporunda yer bulur. Bu sebepten calismada da sonuglar sadece aflatoksin B; ve

toplam aflatoksin seklinde verilmistir.
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Sekil 3.1. olusturulurken yerfistiklar1 YF, findiklar F, antepfistigi AF, badem B, kaju
K olarak kodlandi. Her 6rnek i¢in 6rnegin YF1, YF2 gibi kod verilerek calisilan 27
ornek sekle yerlestirildi. Aflatoksinlerin oldukca karmasik o6zelliklerinden Otiirii yapilan
analizin sistematik varyasyonunu elde etmek ve goriintillemek i¢in ¢cok degiskenli analiz
yontemi yerfistig1, findik, antep fistig1, kaju ve badem arasinda ayrim tespit edebilmek icin
yapildi.  Temel bilesenler analizi (PCA), analizler hakkinda aralarindaki iliskileri
kesfetmek i¢in kullanilan en popiiler yontemdir. Hem degiskenleri hem de gozlemleri
icerirken, bunlar ile ilgili bilgileri saglar ve tim degiskenlerin ayni anda kullanilarak
grafiksel olarak analiz edilmesine yardim eder. Cerez gruplarinin PCA analizinde, PC1 ve
PC2 eksenleri kiimiilatif varyansin % 100 inii temsil etti (sirasiyla% 99.94 ve % 0.06).
Yani elde edilen verilerin % 100’likk kism1 agiklanmis oldu. Elde edilen analiz gruplari,
Sekil 3.1.'deki skor grafiginde (renkli dairelerde) gosterildigi gibi kismen gruplar
olusturdu. Elde edilen sonuglar grafigin dért alaninda yayilim gosterdi. Ornekler arasindaki
ayrim, analizi yapilan etkenlerin miktarlarina bagli olarak farklilik gosterdi. PCA
analizinde Aflatoksin B; ve Toplam Aflatoksin arasinda 0.999 gibi giicli pozitif
korelasyon tespit edildi. Yani AFB; miktar1 artik¢a toplam AFL miktar1 da artmaktadir.

Grafikte YF2 orneginin AFBI sonu¢lari TGK Bulasanlar Yonetmeligine uygun
olmadig1 ancak TAFL yo6niinden uygun oldugu tespit edildi. YF5, YF6, YF16, YF17 nolu
orneklerin ise TGK Bulasanlar Yonetmeligine hem AFB1 hem de TAFL agisindan
uygun olmadig1 goriildii. Yapilan bu ¢alismada findik, badem, kaju 6rneklerinin bulasanlar
yonetmeligine uygun oldugu tespit edildi. Temin edilen 6rnekler gbz Oniine alindiginda
piyasada en fazla yerfistig1 {riinlerinin satildigi anlasilmaktadir. Toplam 27 adet
numunenin 5 adeti TGK Bulasanlar Yonetmeligine uygun ¢ikmamistir. Bu durum internet
iizerinden satilan bu bigimdeki trtinleri % 18.5 oraninda kodekse uygun olmadigina isaret
etmektedir. Yerfistig1 ornekleri i¢in yapilan caligmalar kendi i¢cinde degerlendirildiginde
ise  %33.33 gibi yiliksek oranda 6rnegin TGK Bulasanlar YOnetmeligince izin verilen

limitlerin {istiinde oldugu tespit edilmistir.
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4. TARTISMA

Calismaya AOAC’nin 991:31 (Misir, Cig Yer Fistig1 ve Yer Fistig1 Yagindaki
Aflatoksinler) numarali standart metodunun calisilan laboratuvarda ve cihaz ig¢in
uygunlugunu tespit etmek adina verifikasyon c¢alismalar1 yapilarak baslandi. Cihaz
kalibrasyonu i¢in standart aflatoksin karigim ¢ozeltisi kullanilirken diger tiim caligsmalar
icin (tespit-Ol¢iim limiti, geri kazanim, tekrarlanabilirlik ve ara kesinlik) temiz yer fistig1
numunesinin kirletilmesiyle elde edilen numuneler anliz edilmistir.

Cihaz kalibrasyonu i¢in 5 farkli konsantrasyon 3 tekrarli olacak sekilde okutuldu ve
tiim analitler i¢in varyasyon katsayis1 1 ile 0.99 arasinda bulundu. Hem grafikten hem de
varyasyon katsayis1 degerinden anlasildig1 tizere ¢alismanin lineer oldugu ortaya konuldu.

Cihazin giivenli ve tutarli verebildigi analiz sonucunu yakalayabilmek adina kor
numune aflatoksin B 0.07pg/kg; toplam aflatoksin 0.20 pg/kg olacak sekilde standart
cozeltiyle kirletildi ve tekrarli caligmalar sonunda elde edilen standart sapmadan
faydalanilarak algilama sinir1 (LOD) aflatoksin Biigin 0.021 ug/kg, aflatoksin B i¢in 0.09
ng/kg, aflatoksin Gj igin 0.023 pg/kg, aflatoksin Gz i¢in 0.07 pg/kg ve toplam aflatoksin
icin 0.061 pg/kg iken tayin sinir (LOQ) ) aflatoksin Biicin 0.071 pg/kg, aflatoksin Bz icin
0.029 ng/kg, aflatoksin Gi i¢in 0.076 ug/kg, aflatoksin Gz i¢in 0.023 pg/kg ve toplam
aflatoksin i¢in 0.202 pg/kg olarak belirlenmistir. Tayin sinirinin altindaki degerler her ne
kadar zaman zaman cihaz tarafindan algilansa da giivenli ve tutarli degildir. Tayin limitinin
altindaki sonuglar Tiirkiye mevzuatinda tespit edilebilir limitin altinda (TELA) olarak
raporlanmaktadir. Calisilan yemislerin aflatoksin igeriginin Tiirk Gida Kodeksi ile diger
tilke mevzuatlarinda izin verilen limitleri géz Oniine alindiginda belirlenen tayin limiti
oldukca distiktiir. Ayrica cihazin ¢ok kiigiik bulasilar1 yakalayabilecek kadar hassas
oldugu sonucuna da varilmstir.

Tekrarlanabilirlik ¢alismasi icin LOQ, orta ve yiiksek diizeylerde kirletilen kor
numune alt1 tekrarli okutuldu ve tiim analitler i¢in RSD; degerleri hesaplandi. Horwitz
esitliginden hesaplanan RSD: (orik tiim diizeyler, analistler ve analitler i¢gin RSD: ‘den
biiylik oldugunda ¢alismanin tekrarlanabilirlik parametr

Tekrar {tretilebilirlik (ara kesinlik) LOQ, orta ve yliksek diizeyde kor yer fistigi
ezmesi numunesi kirletildi. Iki analist tarafindan alti farkli giinde yapilan analiz

verilerinden yararlanilarak hesaplanan RSDr degeri tiim analitler i¢in horwitz esitliginden



hesaplanan PRSDr degerinden kiigiik oldugundan yer fisti§i ezmesi numunesinin LOQ,
orta ve yiiksek calisilan diizeyleri i¢in tekrar iiretilebilirlik kontrolii uygundur.

Geri alma ¢alismasi i¢in kirletilen kor orneklerden iki analist tarafindan alt1 tekrarl
calisma yapilmigtir. Calisma sonunda aflatoksin B i¢in %91.087, aflatoksin B> i¢in
%102.378, Gi i¢in %82.728, G2 icin %88.222 ve toplan aflatoksin i¢in %89.107 geri
kazanim sonuclar1 elde edilmistir. Ulasilan sonuglar, analit konsantrasyonuna gore
beklenen geri kazanim oranlar1 tablosundaki degerlerle karsilastirilmistir. Sonug olarak
verifikasyon ¢alismasinin geri kazanim performansi uygun olarak degerlendirilmistir.

Internet alisverisi ile temin edilen yer fistig1, findik, Antep fist1i§1, badem ve kaju
ezmeleri verifikasyonu yapilan yonteme gore calisilmistir. Arastirmada kullanilan
numunelerden aflatoksin B acgisindan 10 adet tespit limitinin istiinde iken toplam
aflatoksin agisindan ise yine 10 adet numune tespit limitinin {stiinde olarak tespit
edilmigtir. Tespit limitinin istiindeki tiim sonuglar yer fistiklarindan elde edilen
sonuclardir. Tespit limitinin {istiinde olan sonuglardan 7. 10. ve 24. 6rnekler aflatoksin B;
ve toplam aflatoksin agisindan TGK Bulasanlar YoOnetmeliginde verilen limitlere
aykiriyken 2. ve 26. numuneler sadece aflatoksin Bi agisindan limitlere uymamaktadir.
Kodekse aykirt numunelerin izin verilen limitlerin katbekat iistiinde olmasi ayrica dikkati
cekmektedir. Zira secilen numuneler tiiketim aliskanliklart dikkate alindiginda ¢ok farkli
tiiketici profiline ve tiiketim sikligina isaret emektedir. Toksisitesi bu denli yiiksek
tirtinlerin gilinliik olarak diizenli tiikketiminin akut ve kronik rahatsizliklara sebep olabilecegi
bir ¢ok aragtirmanin konusu olmustur. Ayrica ¢alisilan 15 yer fistigindan 5 tanesinin yani
%33.33 gibi yiiksek oranda, izin verilen limitlerin Ustiinde sonu¢ vermesi giivensizligi
artirmaktadir. Elde edilen bu sonuglara sebep olarak yer fistiginin yetisme ve hasat
sirasinda toprakla iliskili olmas1 da goz Oniline alinmalidir. Ancak 4, 12, 13, 14 ve 16
numarali yer fistig1r numunelerinin sonuglart incelendiginde sonuglarin tespit limitinin
altinda oldugu ve bu sonuglarin tiim yer fistig1 sonug¢larinin %33,33’linli olusturduguna
dikkat edilmelidir. Sonuglarin iicte ikisinin kesin sinirlarda kutuplasmasi saskinlik yarattig
gibi benzer kosullarda yetisen yer fistiklarinin muhtemelen hasat, isleme, depolama vb.
asamalardaki tercihlerin mamiillerin giivenilir iiriin ya da zararli iiriin olma potansiyeline
ne kadar etki edebilecegini de akla getirmektedir.

Calisilan findik ezmesi numune sonuglarindan higbiri tespit limitinin {istiinde
degildir. Bu sekilde aflatoksin agisindan findik ezmesi ornekleri gilivenlidir. Tirkiye

bilindigi tlizere findik iiretimi konusunda yillardir diinyada ilk siradadir ve ihracatgi
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konumundadir. Findik iiretimi ve islemesi konusundaki tecriibe her gegen yil artmakta;
mevcut isletmelerin modernizasyonu yaninda modern isletmelerin faaliyete gegmesi iiriin
kalitesini iyilestirmektedir. Onceki senelerde ihracat konusunda yasanan sorunlardan ve
RASFF (hizli alarm sistemi) siirecleri ile bildirilen olumsuzluklardan edinilen deneyimler,
genel stireci iyilestirmesi konusunda fayda gostermektedir. Zira 2005 yilindan bu yana
toplam findik ihracat miktarlar yaklasik %30 artarken RASFF bildirimleri incelendiginde
yillara gore bildirim sayilarinda 6nemli farklar olusmamistir (RASFF, 2020). Ancak bu
olumlu geligmeler tiim tarim triinleri gibi findik kalitesinin de iklim kosullarina ne derece
bagli oldugunu unutturmamalidir.

Incelenen tek Antep fisti§i numunesinin sonucu tespit limitinin altinda kalmistir.
Tiirkiye’de Antep fistig1 tikketim aligskanliklari incelenecek olursa ¢erez olarak tiiketiminin
yaninda serbetli tatlilar ve pastacilik ile sekerleme {riinlerinin bir girdisi oldugu goriiliir.
Siirtilebilir ezme olarak kullanimi ise ¢ok daha azdir. Her ne kadar yapilan bu ¢alismada
herhangi bir olumsuzluga rastlanmamis olsa da Aspergillus cinsi kiifler hasattan son iiriine
kadar bir¢cok {iiretim asamasinda izole edilebilmektedir. Ayrica RASFF bildirimleri
incelendiginde durumun ciddiyeti daha iyi anlagilmaktadir. Ekonomik getirisi yiiksek,
kullanim alanlar1 ¢esitli ve talebin her gecen yil arttig1 goz Oniine alindiginda yasa dis1
yollarla gelebilecek iiriindeki tehlikler de goz ardi edilmemelidir. Antep fistig1 ezmelerinin
aflatoksin kalitesi {izerine fikir sahibi olunabilmesi i¢in daha ¢ok numuneyle calisilip daha
genis bir piyasa taramasi yapilmasi yerinde olacaktir.

Incelenen drneklerden bir digeri olan badem ezmesi aflatoksin analiz sonucu tespit
limitinin altinda kalmistir. Bademin de tipki1 Antep fistig1 gibi sekerleme, unlu mamiiller
vb. mamiil maddelerin hammaddesi olarak ve ¢erez olarak kullanim1 yaygindir. Siiriilebilir
ezme olarak kullanim ise ¢ok daha yeni bir alternatiftir. 2000-2019 yillarin1 kapsayan
TUIK verilerine gore kisi basina badem tiiketimi 1.4 kg’a ulasmustir (TUIK, 2020). Uretim
miktariin  yaklasgtk iki katina ¢ikmasmna ragmen talep ancak ithalat ile
karsilanabilmektedir. Bahsedilen zaman araliginda ithalat yaklasik 10 kat artmistir. Bu
veriler 1g18inda badem her gegen zaman sofralarimizda saglikli bir alternatif olarak daha
cok yer bulmaktadir. 2018 yilinda yapilan bir ¢aligmada incelenen 80 adet kabuksuz badem
orneginin %15 inde tespit limitinin {istiinde aflatoksin tespit edilmistir (Kanik, 2018). Uriin
ozellikleri ve diger sert kabuklu meyvelerle olan benzerliginden 6tiiri hem yerli tirtinlerin
hem de ithal iriinlerin mikotoksin kalitesi agisindan yeterli kontrollerinin yapilmasi

Onemlidir.
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Cok sik olmasa da siiriilebilir kuru yemis ezmeleri arasinda kaju ezmesine de
rastlanmaktadir. Kaju tiretimi Tiirkiye iklim sartlar1 bitki isteklerini karsilamamasindan
otlirli yapilmayan {iriinler arasindadir. Buna ragmen hem lezzet hem de besleyici igerigi
anlaminda diyette yer bulmaktadir. Calisilan Ornekler arasinda yer alan kaju ezmesi
aflatoksin analiz sonucu tespit limitinin altinda gozlenmektedir. Ezmede kullanilan
kajularin %100’ ithaldir ve glimriikte kontrolleri yapilarak {ilke smirlarina
girebilmektedir. Tiirkiye sinir komsu iilkeleri arasinda kaju iiretiminin yapilmayis1 kayit
dis1 girig ihtimalini azaltmaktadir. Kontrollii hammadde temini aflatoksin agisindan temiz
mamiil Uriinleri saglamaktadir. Her ne kadar kontrollii hammadde girisi saglansa da
giimriik islemlerinden sonraki uygunsuz isleme ve depolama sartlar1 kiiflerin bulasip
metabolit olusturma ihtimalini her zaman akla getirmelidir.

Her ne kadar calisilan 6rneklerden yaklasik %80°1 TGK Bulasanlar Yonetmeligine
ve diger bir¢ok iilke mevzuatina uygun olarak nitelenip ticaretine izin verilse de diizenli
kullanimda viicutta mikotoksin birikimine sebep olacaktir.

Avrupa Gida Bilim Komitesi (SCF) 1994 yilindan itibaren aflatoksinleri genotoksik
kanserojenler arasina dahil etmistir (EC SCF, 1994). Yani aflatoksinler yoniinden tamamen
temiz tiiketim yapilmiyorsa kanser riski her zaman olabilir. Komite bu riski sdyle
somutlagtirmistir: Her giin her 1 kg’lik viicut agirlig1 icin maruz kalinan aflatoksin miktari
1 nanogram dahi olsa karaciger kanseri riski hala vardir. Yine maruziyet {izerine yapilan
caligmada diisiik ve yiiksek tiiketim sikligr ile farkli toplam aflatoksin degerlerine gore
senaryolar gelistirilmistir. Sonug olarak 10 pg/kg diizeyinde izin verilen maksimum toplam
aflatoksin iceren yemislerin tiiketimini sik yapan Kkitle ig¢in toksin maruziyeti %41
artmaktadir (EFSA, 2007). Bahsedilen calisma bazi Avrupa iilkelerinin tliketim
aligkanliklar iizerine kurgulanmistir. Tirkiye gibi kuru yemislerin yaygin ve sik¢a

tiikketildigi iilkelerde maruziyetin olumsuz yonde degisebilecegi goz ardi edilmemelidir.
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5.  SONUC VE ONERILER

e Yapilan bu ¢alisma sosyal aglar iizerinden satis yapan hesaplarca imal edilmis kuru
yemis ezmelerindeki aflatoksin riskleri ile ilgili prototip niteliginde bir piyasa
arastirmasidir. Ezme disinda kuruyemislerin daha bircok iiriin eldesinde
kullanildig1 g6z oniline alindiginda diger triinlerdedi aflatoksin ya da mikotoksin
icerigi de arastirilmalidir.

e Sosyal aglardan temin edilebilecek ornekler ¢esitli olmasina ragmen 6rnek sayisiy1
imkanlar 6l¢iisiinde 26 adet belirlenmistir. . Calisilan 6rnkelerden 5 adet yer fistig1
Tiirk Gida Kodeksine gore uygun degilken findik, Antep fistigi, badem ve kaju
ezmesi Ornekleri uygun olarak degerlendirilmistir

e Tiiketim sikligina dikkat edilecek olursa daha ¢ok ornekle kapsamli bir ¢alisma
yapilmasi yerinde olacaktir.

e (Ceside gore liriin sayisinin belirlenmesinde ise en yaygin satis1 yapilan iiriinlerden
daha fazla sayida calisilmistir. Tiim kuruyemislerin beraberce calisilmasi yaninda
her bir gesit i¢in ayr1 bir ¢alismanin planlanmasi daha spesifik sonuglara ulagmakta
yardimc1 olacaktir.

e Birka¢ kuruyemis ¢esidinin beraber c¢aligilmasi aflatoksin olusumuna iirtin ¢esidinin
ne oranda etkili oldugu ile ilgili fikir verecegi gibi yetistirme, hasat, isleme ve
depolama konusundaki farkliliklarin etkisini de gozler 6niine serebilecektir.

e (alisilan orneklerin tiretiminde kullanilan hammaddenin hasat zamani, depolama
kosullari, depolama siiresi vb. sartlarin aflatoksin gelismesine ne oranda etki
edecegi sonraki caligsmalar i¢in aragtirma konusu olabilir.

e Hammadde ozellikleri ile mamul madde ozellikleri arasinda tespit edilecek
benzerlikler ya da farklar isleme kosullarinin aflatoksin miktarina ne kadar etki
edecegi konusunda bilgi vereceginden sonraki caligmalarda arastirmasi
onerilmektedir.

e Ayrica bu tip riskli iirlinlerin ticaretinin yapildig1 bdylesine genis ve kontrolsiiz bir
alanda yasal denetimlerin artiritlmas1 gerekliligi ortaya ¢ikmaktadir.

Kiifler glinlik yasamimizin her aninda bizimle olmaya devam edecek. Kiifleri dost
ya da diisman olarak se¢mek ise tamamen topraktan sofraya kadar olan iiretim siirecini

nasil yonettigimizle ilgili bir se¢imdir.
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] 4 Aflatoksin B1 Target Detector & -C 9398 0.07344 0.148¢
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0.050+
0.025+
0.000 —— -
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LC Postrun Analysis (Admin) - [LC Data Analysis - TC-7-2_5.Icd]
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ﬂ Chromatoram Yiew
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Max Intensity : 550,911

[Method File]
fidik1-Boihaz lom

{Detector A:Ex360nm Em:430nm Time Inten. j
500 [Gample Name]
e [Sample (D]
30 |
] [Acquired by]
204 Admin
. i
4 D ate Aequired]
100 é 18201 11:46:32
1 ¥ — Yy ¥
U_''"'|""|""|""|'"'|""|""JT‘|J'I" |"'|'T"|""§‘[Sﬁmplewne1
00 fo 20 30 40 50 60 70 80 80 100 ma Unknown
v Mexintensiy:ssggt1  (Descipton]
oo Detector AEx:360nm, Em:430nm Time Inten. j
5004
4 i
3004
200
1004 H
] &
0 1 [ d b i :‘
"JT‘"'|""|""|""|""|""|'¢' J1\|JI‘|J1}JT‘|E1
0.0 10 210 3.0 410 50 6.0 70 8.0 90 10.0 min
B Calbration Curve View ‘| Compound Table View £l View [ Edit
L Conc. - 10 Name Type Channel Ret. Time Conc.1 Conc.2
0 100_' 1 Aflatoksin G2 |Target Detector A-C 6.070 0.02018 0.040:
] 2 Aflatoksin G1 | Target Detector 4-C 1273 0.06336 01261
3 Aflatoksin B2 |Target Detector A-C 8.120 0.02304 0.046(
] 4 Aflatoksin B1  |Target Detector A-C 9.898 0.07344 0.148¢
0.07
0.050+
0.025
0.000 —_— M
2500004z [ [« |\ Param's {Resuits £ GroupParam's £Grof « »
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LC Postrun Analysis (Admin) - [LC Data Analysis - TC-7-3_6.lcd] - O
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ﬂ Chromatagram Yiew
v Max Intensiy - 478,212 miﬂhgglﬁlel o
SDD_.D‘EtEdUI'AZEXZ?:‘E[II‘II‘I‘I,EI‘I‘IZ43[|I‘II‘I1 Time Inten. j '
] [5amnple: W ame]
400+ TC-7-3
] Sample D
00 o [ample: 0]
200 [Acquired byl
] dudmin
1004 j [Date Acquired]
] 2 1982019 11:58:10
] il b ol il
L : . : : . 0 T N M - E‘ [Sample: Type]
00 10 20 3 40 s 60 70 80 90 100 mn Unknown
v Maxhntensiy : 479212 (0escipton]
JDetector A:Ex:360nm Em:430nm Time Inten. j
5004
0]
30+ N
200
100 v
] &
0 b bl b ! :‘
JT&||||||J1\JT‘|J1\$|J1|\JT‘|El
0.0 1.0 20 30 40 50 6.0 70 8.0 3.0 10.0 min
g[ﬁalibration Curve View gcompound Table Yiew idView [@ Edt
"1 Conc. - 10 Name Type Channel Ret. Time Conc.1 Conc2 *
0 100_' 1 Aflatoksin G2 |Target Detector A-C 6.070 0.02018 0.040:
o 2 Aflatoksin G1 | Target Detector & -C 1273 0.06336 01261
3 Aflatoksin B2 |Target Detector & -C 8.120 0.02304 0.045(
i 4 Aflatoksin B1 Target Detector A-C 9358 0.07344 0.1456¢
0.075+
0.0504
0.025+
0,000 e v
200Area || <[ ]\Param's {Resuits £ GroupParam's £Grof ¢ )
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LC Postrun Analysis (Admin) - [LC Data Analysis - TC-8-1_7.lcd] - O
8] %]
Mo |wls|as

ﬂ Chromatagram Yiew
. [Method File]
my/ : Max ntensity - 1757 i1 Bohazom
| Time nten. ﬂ
075 [Sample M ame]
] TC-81
0.50+ J [Sample 101
0.25] [Acquired by]
] Admin
0.00+ j [Date Acquired)
1 198.20191209.47
] &
0.2+ G [Sarple Type]
00 10 20 30 40 S0 &0 70 80 90 100 mn koo
v Waxlensty: 1737 (Descipton]
2-“‘_ Detector AEx:360nm Em430nm Time Inten. ﬂ
1 N
05
' 5
U.U—_ %
:||||||||||a
0o 1.0 20 30 410 50 6.0 70 a0 80 10.0 min
mEaIil:uratinn LCurve View gCompound Table Yiew LdView @ Edt
L Conc. - I0s Name Type Channel Ret. Time Conc.A Conc2 *
0 100__ 1 Aflatoksin G2 |Target Detector A-C 6070 0.02016 0.040:
o 2 Aflatoksin G1 |Target Detector &-C 1273 0.08336 0.126%
3 Aflatoksin B2 |Target Detector A-C 8.120 0.02304 0.048(
] 4 Aflatoksin B1 Target Detector A-C 9358 0.07344 0.145¢
0.075
0.0504
0.025
0.000 S -
20000Area [ | <[+ [\ Param's £Results £ GroupParam's fGro] ¢ )
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LC Postrun Analysis (Admin) - [LC Data Analysis - TC-8-2_8.lcd] - O
8] x|
|0 || ||

ﬂ Chromatagram Yiew

. Method File
my TR LS 2df £|d|k1-50ihazllcm
1.00{Detector AEx360nm Em:43inm Time nten. j i

[Sample Hame]
TC-82

[Sample 1D]
[cquired by]
Admin

[Date Acquired]
198209122124

=l
&
2l [Sample Type]

00 10 20 30 40 50 60 70 80 80 100 mn  Unknown

my Wax Intensity . 956 (Desciptior]

1Detector A:Ex:350nm Em:430nm Time Inten. ﬂ

ol  EN

00 10 20 30 40 50 60 70 80 90 100  mn

ﬂ Calbration Curve Yiew ﬂ Campaund Table tiew taView @ Edt
# Conc. - D% Name Type Channel Ret. Time Conc.1 Conc2 =
04 UIJ—- 1 Aflatoksin G2 | Target Detector A-C 6070 0.02016 0.040:
S 2 Aflatoksin G1  |Target Detector A-C 7273 0.08338 01267
3 Aflatoksin B2 |Target Detector A-C 8120 0.02304 0.048(
i 4 Aflatoksin B1 Target Detector A-C 5.898 0.07344 0.146¢
0.075
0.0504
0,025
0.000 ——— b
Sed [+ ]\ Param's £Resuls £ GroupParam's {Gro] 4 3
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LC Postrun Analysis (Admin) - [LC Data Analysis - TC-8-3_9.cd]
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ﬂ Chromatagram Yiew
v Max Intensty : 1,332 miﬁh%'imezllcm
0.0-{Detector A:Ex:380nm Em:430nm Time Infen. j '
] [Sampls Name]
TC-83
4 N [Sample D]
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: Admin
] j [Date Acquired]
0. 198.201912.33M
] &
] 2 [Sample Type]
L LA WAL LU PR L N L UL L AL N BN Unkriown
0.0 1.0 20 30 40 50 6.0 70 8.0 9.0 10.0 min
v Maxilensty: 1332 (Descipton]
1 5-{Detector A:Ex:350nm Em:430nm Time Inten. ﬂ
1.0
0
0 M
M %
] T T T T T T T T T T a
0o 1.0 20 30 40 50 6.0 70 &0 90 10.0 min
ﬂEaIibratinn Curve Yiew gCompound Table Yiew ioVien @ Edt
# Conc. - D% Name Type Channel Ret. Time Conc.1 Conc.2 +
01 UU—- 1 Aflatoksin G2 |Target Detector A-C 6.070 0.02018 0.040:
o 2 Aflatoksin G1 | Target Detector A-C 1273 0.06336 0.1267
3 Aflatoksin B2 |Target Detector - C 8.120 0.02304 0.048(
| 4 Aflatoksin B1 Target Detector A-C 9358 0.07344 0.145¢
0.075+
0.050
0.025+
0.000 —_— -
200004ea || «]v [\ Param's {Results £ GroupParams £Gro] ¢ )
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LC Postrun Analysis (Admin) - [LC Data Analysis - TC-9-1_10.cd]
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ﬂ Chromatagram Yiew
oy Max Intensty - 6,306 mi%h-%giﬁiezllcm
0.0-JDetector A:Ex:p80nm Em430nm Time Inten. j '
| [Sample Name]
TC51
-0.1—_ J [Sample 1D ]
22 [Acquired byl
1 Admin
| j [Date Acquired]
1.4 19.8.201912:44:38
1 &
] 2 [Sample Type]
S A e = e e
00 10 20 30 40 50 60 70 80 90 100 mn Onknown
v Maxbtensiy~ 6306  Desciton]
{Detector A:Fx:360nm Em:430nm Time Inten. j
5.0+
25+
K
0.0 ~ o — %
e L e L e B B =
0.0 1.0 20 30 40 50 6.0 70 8.0 3.0 10.0 min
gEaIibration Curve Yigw gEompound Table Yiew iaView [@ Edt
# o1 Conc. - 10 Name Type Channel Ret. Time Conc.1 Conc.z *
0 100_- 1 Aflatoksin G2 |Target Detector A-C 6.070 0.02018 0.040:
o 2 Aflatoksin G1 | Target Detector & -C 1273 0.06336 01267
3 Aflatoksin B2 |Target Detector A-C 8.120 0.02304 0.048(
] 4 Aflatoksin B1 Target Detector & -C 9398 0.07344 0.145¢
0.07
0.050+
0.025+
0.000 e v
200004rea | | « [ \Param's £Resuts £ GroupParam's £Gro] ¢/ b
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LC Postrun Analysis (Admin) - [LC Data Analysis - TC-9-2_11.lcd] - O B

-8 x|

ﬂ Chromatogram Yiew
: e
0.0-{Detector A:bx:p60nm,Em:430nm Time Inten. j )
| [Sample Name]
TC52
01 J [Sample D]
-0.2—- [Acquired by]
] Adrmin
] »|  [DateAcquied]
5] | s
&
) [Sample Type]
T T T T T T T

00 10 20 30 40 50 60 70 &0 90 100 mn  Unknown
oy Mextensiy: 6672 Desciton]
7.5-{Detector A:Ex:360nm Em:430nm Time Inten. j

5.0

2.5

0.0+

e il — ]

D|® |«

00 10 20 30 40 50 60 70 80 80 100  mn

ﬂ Callbration Curve Yiew ﬂ Compaund Table Yiew iView @ Edt
# 1 conc. - D% Name Type Channel Ret. Time Cone.1 Conc.2 +
0 100_’ 1 Aflatoksin G2 |Target Detector A-C 6.070 0.02016 0.040:
o 2 Aflatoksin G1  |Target Detector A-C 1273 0.06336 0.1267
3 Aflatoksin B2 |Target Detector A-C 8.120 0.02304 0.048(
] 4 Aflatoksin B1 Target Detector A-C 9.893 0.07344 0.148¢
0.075
0.0504
0.025
0.0 00— ———————r v
2000z || «[ v |\ Param's {Resuls £ GroupParam's £Gro] «/ b
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LC Postrun Analysis (Admin) - [LC Data Analysis - TC-9-3_12.lcd]

— O

- & x|

R '
v 5 1R
ﬂ Chromatogram Yiew
- Max Intensty - 7,003 miﬁhﬁﬂm "
0.00etector A 360nm Em:43lnm Time Infen. ﬂ '
i [Sample W ame]
21
] J [Sample 1D]
02 .
] [Acquired by]
E Admin
0.3 .
] j [Date Acquired]
] 1982019130751
04 Q
- | | | | | | | 2 [Sample Type]
00 10 20 30 40 S0 60 70 80 90 100 mn  rknon
v Mexitensiy: 7003 [Desciption]
75] Detector A:Ex:350nm Em:430nm Time Inten. ﬂ
5.4 J
25
K
] &
0.04 2
| T T T T T T T ‘lr T T T é
0.0 1.0 20 3.0 40 5.0 6.0 7.0 8.0 9.0 10.0 min
m Callbration Curve Yiew ﬂ Compound Table Yiew 4aView @ Edt
# cone. D% Name Type Channel Ret. Time Cone.1 Conc.2 *
0 100—- 1 Aflatoksin G2 |Target Detector A-C B.070 0.02016 0.0402
o 2 Aflatoksin G1  |Target Detector A-C 1273 0.08336 0.1267
3 Aflatoksin B2 |Target Detector A-C 8.120 0.02304 0.045(
] 4 Aflatoksin B1 Target Detector A-C 9358 0.07344 0.145¢
007
0.050-
0.025-
0.000 —_—— -
220000Area || <[+ [\ Param's {Resuls £ GroupParam's fGro] ¢ ;
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LC Postrun Analysis (Admin) - [LC Data Analysis - TC-10-1_13cd]
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v N 1R
i
ﬂ Chromatomram biew
v Max Intensity - 98,840 miﬁh%iiﬁii]mm
100-{Detector A:Ex:380nm Em:430nm Time Inten. ﬂ '
[5ample Mamg]
| TCA0
75
] J [Sample D]
50
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] Adrin
25—. j [Date Acquired]
a 1982019131529
Jd e b i A :‘
"= e —— i — i  — s = L)
0 10 20 30 40 50 60 70 &0 90 100 mn  Unknown
m Waxintensty: 9840 Descrption)
] Detector A:Ex;360nm Em:430nm Time Inten. j
100—_
755
51
25] j
&
i ¥ A i
U’-ﬁl....l....I....I’T‘.ﬂ‘...’T‘I’P..‘T‘.,....T..’T‘..,...’“. E‘
0.0 1.0 20 3.0 40 5.0 6.0 70 8.0 9.0 10.0 min
gEaIibration Curve Yiew gEompound Table Yiew diew @ Edt
U Conc. L D% Name Type Channel Ret. Time Conc.A Conc2 4
0 100_' 1 Aflatoksin G2 |Target Detector A-C 6.070 0.02016 0.0402
C 2 Aflatoksin G1 | Target Detector A-C 7273 0.06338 01287
3 Aflatoksin B2 |Target Detector A-C 8.120 0.02304 0.045(
i 4 Aflatoksin B1 Target Detector A-C 9.898 0.07344 0.146¢
0.075+
0.050+
0.025+
0.000 , M
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LC Postrun Analysis (Admin) - [LC Data Analysis - TC-10-2_14.|cd]
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|2 B ||| R
ﬂ Chromatagram Yiew
o [Method File]
my Wax Intensity : 115,788 X
IDetector A:Ex:380nm Em:430nm Time Inten. ﬂ hik1-dehalcm
] [Sarnple W ame]
e TC02
7 J [Sample D]
50 [Aequirad by)
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25‘: j [Date Acquired)
] a 1982019133107
] & NP — —_— ¥
) : | | | | | JPI [ | : i | T é [Sample Type]
00 1o 20 30 40 50 60 70 80 90 100 ma  Onknown
my Mexntensty 115768 lDeserton]

125_: Detector A:Ex:350nm Em:430nm Time Inten. ﬂ
1004
15, B
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] &
] i e e ol ¥ !
U_'""|""|""|""|'"'|""|"''JT‘ll'T"':JT{'|"''JT|"'J1\"|"!!\' d
0.0 1.0 20 30 40 50 6.0 7.0 &0 9.0 10.0 min
gtalibratinn Curve Yiew gtompound T able Yiew Ve @ Edt
# Cone. - 13 Name Type Channel Ret. Time Conc.1 Conc.2
0 1IJU—- 1 Aflatoksin G2 | Target Detector A-C 6.070 0.02016 0.0402
o 2 Aflatoksin G1 |Target Detector A-C 1273 0.08336 0.1267
3 Aflatoksin B2 |Target Detector A-C 8.120 0.02304 0.046C
] 4 Aflatoksin B1 Target Detector A-C 9 398 0.07344 0.145¢
0.075
0.050
0.025
0.000 — v
2600004rea (| <[ [\ Param's {Results £ GroupParam's £Gro] ¢ )
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LC Postrun Analysis (Admin) - [LC Data Analysis - TC-10-3_15.lcd]
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E Chromatogram Yiew

v Max Intensity - 117,592 mﬂ%iimezllcm
JDetector A:Ex:360nm Em:430nm Time Inten. j )
] Sample Name
100] et ]
?5_: J [Sample D]
5 [cquired by]
] Adrin
1 - ate Acquire
25 [Date Acquired)
] 2 1982019 13:42:46
u il — ¥
i : . . . . L G T ﬁ [Sample: Type]
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1004
7] N
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] K
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" T T T T T |1T‘ JT‘| — T J1\| - T . g
0.0 1.0 20 30 40 50 6.0 70 8.0 9.0 10.0 min
E Calibration Curve iew E Campoaund T atle Yiew 43View [ Edt
b Conc. - D% Name Type Channel Ret. Time Conc.1 Conc.2 *
0 100_' 1 Aflatoksin G2 |Target Detector A-C 6.070 0.02018 0.0402
o 2 Aflatoksin G1  |Target Detector A-C 1273 0.06336 0.1267
3 Aflatoksin B2 |Target Detector A-C 8.120 0.02304 0.045C
] 4 Aflatoksin B1 Target Detector A-C 9 398 0.07344 0.145¢
0.075+
0.0504
0.025+
0.000 ] v
2600004rea | [« [ [\ Param's {Results £ GroupParams £Grof « )
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LC Postrun Analysis (Admin) - [LC Data Analysis - TC-11-1_1lcd] - O

8] x|

ﬂ Chromatodram Yiew
. Methiod Fil
v Max Intensity - 10,771 }|d|i1 -%cihzaillcm
:DetecturA:Ex:S&Dnm,Em:430nm Time 4545 Inten. 11.184 j '
1007 [Sample MNarng]
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5] 0 [Sample I0]
Sy [Acquired by]
] Lidmin
25 j [Date Acquired]
] 2082019 10:38:14
gg_- ol ik i %
.'""|""|""|""|'"'|""|""|JT:"JT"|""|'T"|""@[SampleType]
0.0 10 20 30 40 50 6.0 70 a0 9.0 100 mn Urkriovin
v Maxintensty: 10771 [Descipton]
7Detector A'Ex:360nm,Em:430nm Time Inten. j
10.]
78] J
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24 M
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0.0 1.0 20 30 40 50 6.0 70 20 9.0 10.0 min
gcalihration Curve View mcompound Table Yiew View @ Edt
L Conc. - 0 Name Type Channel Ret. Time ConcA Conc2 =+
0 1DU—- 1 Aflatoksin G2 |Target Detector A-C 6.070 0.02016 0.040:
o 2 Aflatoksin G1  |Target Detector A-C 7273 0.06336 01267
3 Aflatoksin B2 |Target Detector A-C 8.120 0.02304 0.048(
] 4 Aflatoksin B1 Target Detector &4-C 9.893 0.07344 0.148¢
0.075
0.0504
0.025+
0.000 —— -
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LC Postrun Analysis (Admin) - [LC Data Analysis - TC-11-2_2.lcd]

- |8 x|

ﬂ Chromatogram Yiew

mw Max Itensty 9,457 mﬂ“_%ﬂiﬁii]m
JDetector A:Ex:360nm Em:430nm Time Inten. . )
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0.0 1.0 20 3.0 40 5.0 6.0 7.0 8.0 9.0 10.0 min
gEalibration Curve Yiew gcompound Table Yigw 4aView [ Edt
" Conc. - ID# Name Type Channel Ret. Time Conc.1 Conc.2 *
1 100—- 1 Aflatoksin G2 |Target Detector &-C B.070 0.02018 0.040:
o] 2 Aflatoksin G1 | Target Detector A-C 7273 0.06336 0.1281
3 Aflatoksin B2 |Target Detector &4-C 8.120 0.02304 0.048(
] 4 Aflatoksin B1 | Target Detector A-C 9.398 0.07344 0.148¢
0.07
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0.000 — v
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LC Postrun Analysis (Admin) - [LC Data Analysis - TC-11-3_3.lcd]
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ﬂ Chromatagram Yiew
. Method Fil
v Max Intensty : 10,436 }Id% _gcih':zllcm
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0.0 1.0 20 3.0 40 50 6.0 7.0 8.0 9.0 10.0 min
gEalibration Curve Yiew gEnmpound Table Yiew idView @ Edt
# 1 Cone. - 13 Name Type Channel Ret. Time Conc.1 Conc.2 *
0 1|JU—- 1 Aflatoksin G2 | Target Detector A-C 6.070 0.02016 0.040:
o 2 Aflatoksin G1 | Target Detector & -C 1273 0.06336 01267
3 Aflatoksin B2 |Target Detector A-C 8.120 0.02304 0.045(
| 4 Aflatoksin B1 | Target Detector A-C 9.898 0.07344 0.146¢
0.075
0.050
0.025
0.000 R v
200004ea o (| «]» \Param's £Resuts £ GroupParam's £ Grof | 3
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LC Postrun Analysis (Admin) - [LC Data Analysis - TC-12-1_4.lcd] - 00
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mv Max Intensty - 1,668 }|d|k1-50ihaz]|cm
IDetector AEx:pE0nm Em430nm Time Inten. ﬂ )
015 [Sample Name]
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