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OZET

BAZI SEBZE VE BAHARATLARDA AGIR METAL DUZEYLERI
YUKSEK LISANS TEZI
ECE AKYOL
PAMUKKALE UNIiVERSITESI FEN BILIMLERI ENSTITUSU

KiMYA ANABILIM DALI
(TEZ DANISMANI: DOC.DR. AYSEN HOL)
DENIZLI, MAYIS - 2018

Bu calismada kurutulmus bazi gida ve baharat orneklerinde agir metal
tayini yapilmigtir. Fe, Cu, Mn, Zn, Cr ve Ni alevli atomik absorpsiyon
spektrometrisi ile, Pb ve Cd ise grafit firinli atomik absorpsiyon spektrometrisi ile
tayin edilmistir.

Kuru gida ve baharatlar atomik absorpsiyon spektrometrisi ile analiz
edilmeden Once, Orneklerin c¢oziiniirlestirilmesinde asitle ¢Ozilniirlestirme ve
mikrodalga firin olmak tizere iki farkli ¢6ziiniirlestirme yontemi kullanilmigstir. Bu
iki ¢Oziiniirlestirme yontemi ile elde edilen sonuclar t-testi kullanilarak
karsilagtirilmistir.  Genel olarak mikrodalga ¢oziiniirlestirme yontemi ile
¢Oziiniirlestirilen Orneklerde agir metal icerikleri daha yiiksek bulunmustur.
Orneklerde metal igeriklerinin bagil standart sapma degerleri % 10’un altinda
bulunmustur.

ANAHTAR KELIMELER: Agr metal, kurutulmus gida, baharat, asitle
cOziinlirlestirme, mikrodalga ile c¢oziinlirlestirme, atomik absorpsiyon
spektrometrisi



ABSTRACT

HEAVY METAL LEVELS IN SOME VEGETABLE AND SPICES
MSC THESIS
ECE AKYOL
PAMUKKALE UNIVERSITY INSTITUTE OF SCIENCE

CHEMISTRY )
(SUPERVISOR: Assoc. Prof. Dr. AYSEN HOL)

DENIZLi, MAY 2018

In this study, heavy metal concentrations were investigated in some dried
food and spices. Fe, Cu, Mn, Zn, Cr and Ni were determined by flame atomic
absorption spectrometry, Pb and Cd were determined by graphite furnace atomic
absorption spectrometry.

Prior to the analysis of some dried food and spices with the flame atomic
absorption spectrometry two different digestion methods were used, which are
microwave oven and acid treatment in sample digestion. The results obtained by
these two digestion methods were compared by using t-test. It was found that
heavy metal concentrations were higher in the samples digested with microwave
oven. It was also found in the study that the relative standard deviations of the
metal contents are less than 10% in the determined samples.

KEYWORDS: Heavy metal, dried food, spices, acid digestion, microwave
digestion, Atomic Absorption Spectrometry
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ONSOZ

Yiiksek lisans tezi calismasi boyunca destegini ve ilgisini hi¢gbir zaman
eksik etmeyen, yardimlarimi fazlasiyla gordiigim ve en Onemlisi Analitik
Kimya’ya farkli agilardan bakmami saglayan Danisman Hocam Dog. Dr. Aysen
HOL’e sonsuz siikran, saygi ve tesekkiirlerimi sunarim.

Bu tez calismamda gii¢lerini ve enerjilerini her zaman arkamda hissettigim
Pamukkale Universitesi Kimya Boliimii hocalarina ¢ok tesekkiir ederim.

Ayrica bana yardim eden, giiler yiizlerini ve pozitif enerjilerini benden
higbir zaman eksik etmeyen Analitik Kimya Arasgtirma Laboratuvari’ndaki
arkadaslarima ¢ok tesekkiir ederim.

Calismami 2015 FBE 054 numarali proje ile finansal olarak destekledigi
icin Pamukkale Universitesi Bilimsel Arastirma Projeleri Koordinasyon Birimi’ne
ve yiliksek lisans Ogrenimim esnasinda yardimlarmi gordiigim Fen Bilimleri
Enstitiisii’ne tesekkiir ederim.

Bana maddi ve manevi tiim desteklerini veren, benim bugiinlere gelmemi
saglayan ve her zaman benim yanimda olan biricik aileme sonsuz tesekkiirlerimi
sunarim.



1. GIRIS

Giiniimiizde diinya niifusunun hizli artmasiyla gida kaynaklarinin en verimli
sekilde kullanilmasi zorunlu hale gelmistir. Bu konuda da gidalarin uzun siire
tilketilmesi i¢in dayanikliliklarinin arttirilmasi 6nem kazanmaktadir. Son donemlerde
dogalliktan 6diin vermeden, taze liriine en yakin Ozellikte iiriin muhafazasi tiiketici
tercihlerinde 6ne ¢ikmaktadir. Insanlarin yiizyillardir gidalarda kullandiklar1 koruma
yontemi, gidanin nemini dislirerek mikrobiyolojik bozulmanin oniine geg¢meyi

saglayan ‘kurutma’dir.

Sebze ve meyvelerin kurutularak korunmasinda daha ¢ok giineste kurutma
yaygindir (Ratti, 2001 ve Cemeroglu, 2004). Kurutma gida maddesindeki nemin
uzaklastirilmasidir. Boylece gidanin nem seviyesi mikroorganizma gelisimini
engelleyecek seviyeye diigiiriillmektedir (Demirci, 2010). Bu 6zellikleriyle kurutma
¢ok ¢esitli tirtinler i¢in en kolay ve genel gida koruma yontemidir ve pazarlara etkili
bir segenek olmustur. Kurutulmus gidalar diger yontemlerle dayandirilanlardan farkli
olarak besin Ogeleri bakimindan yogunlagtirilmig bir nitelik kazanmistir. Ayrica
kurutma bir¢cok yonteme gore daha ucuz bir yontem olup; daha az iscilik, daha az
ekip, Uriinlerin depolanmasi ve tasinmasinda da daha az masraf gerekmektedir.
Kurutulmus gidalar ya kurutulmus olarak tiiketilmekte ya da hazir ¢orba, hazir

yemek ve hazir bebek mamasi gibi farkli alanlarda da kullanilmaktadir (Ozay ve dig.,
1993).

Teknolojinin gelismesi ile birlikte agir metallerin ticari ve endistriyel
kullanimi gitgide artmaktadir. Cevreye yayilan agir metaller, canlilar igin 6nemli
olan hava, su ve topragin kirlenmesine neden olmaktadir. Cevresel doniisiim
icerisinde gida maddelerine bulagan agir metaller, gida zinciri yoluyla insan
viicuduna ulagmaktadir. Agir metaller belli konsantrasyonlarda alindiginda
faydaliyken, bunu asan konsantrasyonlarda aldiginda canlinin biyolojik yapisinda

ciddi tahribatlara yol agmaktadir. Bu nedenle agir metal tayinleri olduk¢a dnemlidir.

Ozellikle metallerin insan saghg {iizerinde olan etkilerinin ortaya

konulmasiyla birlikte, belirli bir dozun tizerine ¢ikildiginda saglik agisindan tehlike

1



olusturabilecek kursun, kadmiyum, krom, arsenik ve civa gibi toksik metallerle,
demir, bakir, ¢inko, magnezyum, mangan, potasyum, sodyum gibi metallerin
gidalardaki diizeylerinin belirlenmesi yoluna gidilmis ve yasal simirlamalar

olusturulmustur (Sajit, 2003).

WHO ve FAO kontaminantlar iizerine 1srarla durmakta ve bu konuda bir seri
calismalar yapmaktadirlar. Ozellikle agir metal iyonlar1, bunlarin gidalarla bulasmasi
ve ginliik tolere edilebilir sinirlarin tizerine ¢ikildiginda sorun olusturmasi, bu
orgiitlerin iizerinde durdugu oncelikli konulardir. FAO ve WHO’nun ortaklasa
kurmus olduklar1 ve diinya standartlarin1 olusturmaya yonelik ¢alismalarin yapildigi
Kodeks Alimentarius Komisyonu (CAC), belirli gidalarda agir metaller igin limit
degerlerin ve bazi iilkelerin kendilerine 6zgli maksimum degerlerin belirlenmesine

yonelik ¢aligmalarini halen siirdirmektedirler (Yiizbasi, 2001).

Atomik absorpsiyon spektroskopisi(AAS) seciciligi ve basitligi nedeniyle en
¢ok kullanilan yontemlerden biridir. AAS farmakolojik, atmosferik, jeolojik,
biyolojik, cam, ¢imento ve yag sediment orneklerindeki eser element analizlerinde

sturekli kullanilmaktadir.

Bu calismada kurutulmus bazi gida ve baharatlarda agir metal tayini
yapilmigtir. Bunun igin, yas yakma ve mikrodalga yontemleriyle elde edilen
cozeltiler AAS ile analiz edilmis ve elde edilen degerler, ulusal ve uluslararasi bazi
otorite kurum ya da kisilere gore gidalarda miisaade edilebilen bazi elementlerin iist

konsantrasyon degerleri ile karsilastirilmistir.
Calisilan triinlerin Latince isimleri Tablo 1.1° de verilmistir.

Tablo 1.1: Analiz edilen gida ve baharat 6rneklerinin Latince isimleri

Calisilan 6rnek Latince ad1

Domates Solanum lycopersicum
Patlican Solanum melongena
Biber Capsicum

Nane Mentha

Kekik Thymus vulgaris
Fasulye Phaseolus vulgaris



Tablo 1.1-Devami: Analiz edilen gida ve baharat 6rneklerinin Latince isimleri

Calisilan 6rnek

Latince ad1

Kirmizi biber
Tar¢in
Pulbiber
Hindistan cevizi
Bamya
Mahlep
Zerdecal
Zencefil
Keten tohumu
Sumak
Yenibahar

Yaban mersini

Capsicum annuum
Cinnamomum

Rubrum piperis carnium
Cocos nucifera
Abelmoschus esculentus
Prunus mahaleb
Curcuma longa L.
Zingibar officinale Roscoe
Linum usitatissimum
Rhus Coriaria L.
Pimenta dioica L

Vaccinium myrtillus

1.1 Tezin Amaci

Agir metal birikimi ve sebep oldugu saglik sorunlarinin onlenmesi icin
gidalarda agir metal tayini olduk¢a 6nemlidir. Bu nedenle bu tez calismasinda, yas
yakma ve mikrodalga yontemleri ile ¢oziiniirlestirilen bazi kurutulmus gida ve
baharat 6rneklerindeki agir metal iceriklerinin AAS ile belirlenmesi amaclanmistir.
Gida orneklerinde bulunan metal konsantrasyonlarinin, Tirk Gida Koteksi’ne gore
gidalarda izin verilen sinir degerleri ile karsilastirilmas: ve bdylelikle halk saglig

i¢in tehdit olusturup olusturmadiginin belirlenmesi hedeflenmistir.

Ayrica analitik kimyada bir yontem ne kadar giivenilir, dogru ve kesinse o
kadar kaliteli bir yontemdir. Bunun yaninda yontemin pratik, kolay, hizli, ekonomik
ve ¢evreye duyarliligr gibi bir takim nitelikleri de kaliteyi belirler. Yontem kaliteliyse
daha ¢ok tercih edilir ve daha verimli ¢alismalar yapilir. Bu tez calismasinda, yas
yakma ve mikrodalga ile ¢Oziiniirlestirme yontemleri ile elde edilen sonuglar
arasinda fark olup olmadiginin tespiti icin t ve F testleri yapilmistir. Iki farkli ¢6zme
tekniginin giivenirliklerini karsilagtirarak hangi yontemin daha giivenilir, dogru ve

kesin sonuglar verdigi tespit edilmeye c¢aligilmistir.



2. KURUTULMUS GIDALAR VE BU GIDALARA
BULASAN BAZI AGIR METALLER

2.1  Genel Bilgiler

Kurutma, gidanin nem miktarin1 belli seviyeye disiirerek giday1
mikroorganizmalardan koruma islemidir. Kurutma islemi en ¢ok giines altinda agik
alanda yapilmaktadir. Fakat her iirlin i¢in her zaman bu yontem uygun olmamaktadir.
Ayrica agik alanlarda kurutma; toz, is, kurum, yagis, gaz emisyonlari ve bocek gibi
cesitli olumsuzluklardan dolay:r hijyenik kosullar saglamamaktadir. Bu nedenle
giinlimiizde endiistriyel olarak yapay kurutucularla kurutma islemi yapilmaktadir.
Ozellikle sebze kurutmada bu tip kurutucular tercih edilmektedir. Bu tip
kurutucularin dezavantaji maliyetinin yiiksek olmasi ve bazi iiriinlerde istenilen

rengin olusmamasidir.

Son yillarda 6zellikle sebzelerde endiistriyel tipi kurutma tretim siiregleriyle

tiretim ¢esitliligi artmistir. Buna en iyi 6rnek hazir ¢orbalardir.

Hazir olarak tiiketilenler kuru meyveler olurken tiiketilmeden 6nce haglama,

1sitma, pisirme gibi rehidre edilerek tiiketilenler kuru sebzelerdir.

Kurutulan meyveler erik, muz, seftali, ayva, elma, incCir, kayisi, iiziim, kiraz
ve dut, kurutulmus sebzeler de domates, patlican, fasulye, havug, kabak, sogan ve
sarimsaktir. Ulkemizde ihracat ve ithalatta en gok gelir getiren kurutulmus gidalar

lizlim, incir, kayisi, domates, biber ve patlicandir.

2.2 Kuru Uriinler ve Su AKktivitesi

Gidalarin =~ bozulmast  6zellikle — mikrobiyolojik  yolla  olmaktadir.
Mikroorganizmalarin bir gidanin bozulmasma neden olmasi i¢in ortamda yeterli
miktarda su olmasi gerekir. Kurutma islemiyle suyun biiyiik kisminin uzaklagmasi

mikroorganizmalarin olugsmasina engel olur (Aguilera ve Arias, 1992). Gidanin sahip
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oldugu ve mikroorganizmalar tarafindan kullanilan su miktarina su aktivitesi (ay)
denir. Gidalarin mikrobiyolojik kararliligi bununla 6lgiiliir (Mossel, 1975). Gidanin
su aktivitesi 0,90-1,00 araliginda oldugunda gida, nemli (gida nem bakimindan
yiiksek), 0,60-0,90 araliginda orta nemli, 0,60 ve daha diisiikse diisiik nemli olarak
adlandirilir. Orta nemli gidalar kendiliginden kararli, dogrudan tiiketilebilen
gidalardir ve bakteriyel gelismeyi 6nlemektedirler. Ancak kiif ve mantar gelismesine
acik gidalardir. Su aktivitesi 0,60’nin altina diistiigiinde herhangi bir mikrobiyolojik

faaliyet gézlenmemektedir.

Kuru meyveler 0,60-0,75 araliginda, kuru sebzeler 0,30-0,45 araliginda su
aktivitesi degeri alir. Kuru meyvelerdeki su aktivitesi degeri kiif ve mantar gelisimi
icin uygundur. Ancak mikrotoksinin olusmasi i¢in daha yiiksek su aktivitesi degerine
sahip olmasi1 gerekir. Bu yiizden orta nemli gidalar giivenilir kabul edilmektedir.
Mikroorganizmalarin gelisebildigi su aktivite degerleri ve bunlarin hangi gidalarda

oldugu Tablo 2.1°de gésterilmektedir (Weidenborner, 1999).

Tablo 2.1: Bazi gidalarin su aktivitesi degerleri ve bu degerde iireyebilen
mikroorganizmalar (Weidenbdrner, 1999).

aw Dagilimi aw Smnirlarmin Alt Sinirinda Gelismesi  Igerdigi Nem Orani
Engellenen Mikroorganizmalar Belirtilen Su Aktivitesi Ile
Dengede Olan Gidalar

1.00-0.95

0.95-0.91

0.91-0.87

Gram (-) ¢ubuklar, bakteri sporlari, bazi
kiifler, C. botulinum Tip E, P.
Fluorescens 0.97, Salmonella, E.coli,
Lactobacillus, B.cereus, B.megaterium,
C. botulinum Tip A, C. perfringens 0.95

Koklarin ¢ogu, laktobasiller, vejetatif
basil hiicreleri, bazi kifler, Vibro

parahaemolyticus, Enterobacter
aerogenes, C. botulinum Tip B,
Microbakterium 0.94, B.

Streathermophilus, Rhizopus nigricans
0.93, Rhodotorula 0.92

Mayalarin ¢ogu, Bacillus suptilis 0.90,
Streptococcus 0.89, Candida 0.88,
Debaryomyces 0.87

Pisirilmis sosisler,
ekmek ve yaklasik %40
sakkaroz ya da %7 tuz
iceren gidalar, taze
etler, taze sebze ve
meyveler, tavuk, balik,
peynirler

Salam, eski olgun peynir,
yaklasik %55 sakkaroz
iceren gidalar, %12 tuz
iceren gidalar, orta
olgunlukta peynirler,
kekler

Yaklasik %65 sakkaroz
iceren gidalar, %15 tuz
iceren gidalar, salam,
olgun peynirler (beyaz
peynir haric)



Tablo 2.1-Devamu: Bazi gidalarin su aktivitesi degerleri ve bu degerde iireyebilen
mikroorganizmalar (Weidenbdrner, 1999).

aw Dagilim aw Smirlarmin Alt Simirinda Gelismesi  Igerdigi Nem Orani
Engellenen Mikroorganizmalar Belirtilen Su Aktivitesi le
Dengede Olan Gidalar
0.87-0.80 Kiiflerin ~ ¢ogu,  S.aureus  0.86, 9%15-17 su iceren
Penicillum islandicum 0.83, gldalar’ un, piring’
P.expansum ve P. Patulum 0.81 baklagiller, sekerle

koyulagtirilmis iirtinler

0.80-0.75 Halofilik bakterilerin ¢ogu, Penicillum Yaklasik %26 tuz igeren
chrysogenum 0.79, A.flavus, A.niger, gidalar, acibadem
A.versicolor 0.78, A. ochraceus 0.77, kurabiyesi, recel ve

Halobacterium halobium 0.75 marmelatlar, melas ve
bazi kurutulmus
meyveler

0.75-0.65 Kserofilik  kiifler, Chrysosporium  9%10-13 su igeren
fastidium 0.69 hububat, ¢ikolatali
sekerler
0.65-0.60 Ozmofilik mayalar %15-20 su i¢eren kuru

meyveler, %8 su iceren
sekerlemeler ve
karemelalar

0.50-0.60 Higbir mikroorganizmanin %12 su i¢eren sehriye,
gelismesine izin vermeyen bdlge makarna, %10 su igeren
baharatlar

0.40 Hicbir ~ mikrobiyolojik  faaliyet %S5 su igeren yumurta
goriilmez tozu

0.30 %3-5 su igeren
biskiiviler, peksimet,
kizarmis ekmek

0.20 %2-3 su igeren siit tozu,
%5 su iceren
kurutulmus sebzeler,
%35 su iceren misir
gevregi, hububatlar

2.3  Yan Kurutulmus Gidalar

Meyve ve sebzeleri koruma yontemi olan kurutmayla ilgili son ¢aligmalarda

hammaddenin 06zelligini kaybetmeden yiiksek kalitede {irlinlerin elde edilmesi
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amaglanmistir. Bu amagla geleneksel koruma islemlerine alternatif olarak yeni
kombine yontemler gelistirilmistir ve gidanin orijinal halinin ¢ok az degistigi tirtinler
elde edilmistir (Leistner, 1985). Kurutulmus tiriinlerle ve yas iiriinlerle arasinda tat ve
doku bakimindan ¢ok az fark olan yar1 kurutulmus (orta nemli) tiriinlerin popiilerligi
son zamanlarda oldukg¢a artmustir. Yar1 kurutulmus gidalar, Gida ve Tarim Orgiitii
(FAO) tarafindan %25’den fazla neme sahip olan, rehidrasyon yapilmadan
tiikketilebilen gidalar olarak tanimlanmistir. Yar1 kurutulmus gidalar, tamamen kuru
olan sebze ve meyvelerin su ile rehidre edilerek nem miktarinin istenen seviyeye
getirilmesiyle elde edilir. Nem miktari istenen seviyeye diistiigiinde kurutma islemini

sonlandirmak tizere iki farkli iiretim prosesi uygulanmaktadir.

2.3.1 Kuru Uriinden Rehidrasyonla Yar1 Kurutulmus Uriin Elde Etme

Bu iiretim prosesinde gidanin kuru olarak korunmasi ve istendigi zaman
rehidrasyonu esastir. Bu da gidanin korunmasinda ve tasmmmasinda kolaylik
saglamaktadir. Gidanin bozulma riskini en aza indirmeyi amaglar. Buna 6rnek olarak
ABD’deki Patent Enstitiisiiniin kuru iiziimleri orta nemli haline getirmek ig¢in

belirledikleri iiretim prosesi verilir (Bruno ve Corinne, 1995).

2.3.2 Kurutmay: Yarida Kesip Yar1 Kurutulmus Uriin Elde Etme

Bu iiretim prosesinde, iiriiniin nem miktar1 istenen seviyeye geldiginde yani
tamamen kuru hale gelmeden kurutma islemine son verilerek yari kurutulmus (orta
nemli) iiriin elde edilir. Bu tip {irtinlerin korunmasi siirecinde gidanin kalitesini uzun
sire korumak i¢in antimikrobiyal koruyucular kullanilmasi, hava gecirmez
ambalajlarda paketlenmesi, hafif 1sitma veya mikrodalgayla sterilazasyon gibi farklh
islemler uygulanmasi gerekir. Tiiketici i¢in bu prosesinin avantaji gidanin herhangi
bir iglem yapilmadan dogrudan tiiketilebilecek durumda olmasidir. ABD Patent
Enstitlisii; su aktivitelerinin 0,5 ile 0,95 arasinda degistigi degerlerde ve
mikrobiyolojik bozulmay1 6nleyici katki kullanmadan, mikrobiyal olarak sabit olan
orta nemli sebze veya meyve tiretmek i¢in, kurutma aninda nem miktarinin %26 ile

%60 aras1 degere diisiiriilen sebze meyvelerin, islemler yapildiktan sonra oksijenden



yoksun veya oksijensiz ortamlarda depolanabilecegini bildirmistir (Lewis V. ve
Lewis D., 1992).

2.4  Gidalara Bulasan Agir Metaller

Teknolojinin siirekli gelisim halinde olmasiyla agir metallerin kullanim1 da
artmis ve bu da hava kirliligi, su kirliligi, toprak kirliligi ve ¢evre kirliligi gibi pek
¢ok sorunu beraberinde getirmistir. Bu durum canlilar i¢in tehlikeli bir hale gelmis ve
Ozellikle gidalar bundan fazlasiyla etkilenmistir. Gidalara bulasan bazi agir metaller

asagida ele alinmustir.

2.4.1 Bakir (Cu)

Insanlar i¢in viicut fonksiyonlar1 agisindan 6nemli olan bakir sag, derinin
esnek kisimlari, kemik ve bazi i¢ organlarin temel bilesenidir. Erigkin insanda
ortalama 50-120 mg arasinda bulunur. Aminoasitler, yag asitleri ve vitaminlerin
normal kosullar altinda metabolizmadaki reaksiyonlarinin temel 6gesidir. Demirin
fonksiyonlarini yerine getirmesinde aktivator roliinii iistlenir. Birgok enzim ve
proteinin yapisinda bulunur. Eksikliginde insanlarin ve hayvanlarin biiylimesinde
gecikme, solunum sistemi enfeksiyonlari, kemik erimesi, anemi, sa¢ ve deride renk

kayb1 gibi 6nemli saglik sorunlari olusur (Kahvecioglu ve dig., 2004).

24.2 Cinko (Zn)

Cinko hava, su ve toprakta dogal halde bulunan bir metaldir. Bir¢cok yiyecek
maddesi ve igilen su belirli konsantrasyonlarda ¢inko igermektedir. Cinko yiiklemesi
daha ¢ok madencilik, komiir ve atitk madde yakilmasi, demir-gelik isleme
sanayisinden kaynaklanmaktadir. Metalik ¢inkonun yarisindan fazlasi demir veya
celigi galvanizlemede kullanilmaktadir. Cinko oksit boya maddesi olarak
plastiklerde, kozmetiklerde, fotokopi ve duvar kagitlarinda, yazict miirekkeplerinde,
seramiklerde, kauguk sanayisinde ve giibrelerde kullanilmaktadir. Cinko oksit tibbi

ilaglarda, deri ve kas yaslanmalarin1 6nlemek i¢in de kullanilmaktadir (Cinar, 2008).
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Cinko viicuda alinmasi gereken miktardan daha az alinirsa istah kaybi, tat ve koku
duyularinda azalma, yaralarin iyilesmesinde gecikme, bagisiklik sisteminde
zayiflama, gencglerde biiyiime problemleri, deri problemleri ve daha da Onemlisi
bebeklerde dogum aninda ve sonrasinda saglik problemleri olusturmaktadir. Cinko
viicuda alinmast gereken miktardan daha fazla alinmasi halinde istah ve bagisiklik
sistem aktivitesinin azalmasi, yaralarin gec iyilesmesi, deride asir1 hassasiyetler,
kolestroliin yiikselmesi, karin agrisi, ishal ve Sindirim sistemi hastaliklarina yol agar

(Kahvecioglu ve dig., 2004).

2.4.3 Mangan (Mn)

Mangan yasam i¢in gerekli olup tahil ve ¢ay gibi gidada bulunan bir metaldir.
Demir-gelik fabrikalari, gii¢ santralleri, yakma firinlari ve maden yataklarinin
tozlarindan havaya karisir. Suya ve topraga karisimi dogal kaynaklardan, atiklarin
desarjiyla ve atmosferik tasinmayla olur. Nehir, gol ve yer alt1 sularinda dogal halde
bulunur. Sudaki bitkiler tarafindan bir miktar alinarak birikir. Genellikle karaciger,
bobrek ve pankreasta birikir (Caliskan, 2005).

2.4.4 Demir (Fe)

Demir diger metallere gore dogada yiiksek oranda bulunmasina ragmen
element halinde bulunmaz. Element haldeki demire sadece meteorlarin yapisinda
rastlanir. Dogada oksit, siilfiir ve karbonat bilesikleri halinde bulunur. Toprakta dogal
halde bulunan demir akarsular ile g6l ve denizlere tasinmaktadir. Endiistriyel
atiklarda kirli kaynaklar olusturmaktadir (Tuncay, 2007). Insanlar igin ozellikle
kirmizi kan hiicrelerindeki hemoglobinin yapisinda bulunmasi nedeniyle c¢ok

onemlidir (Alhas ve dig., 2009).

2.4.5 Kobalt (Co)

Dogada mineral olarak her yerde bulunur. Ancak insanlar genellikle Bj;

kaynaklariyla birlikte alirlar. Bunun i¢in en iyi kaynaklarin hayvansal gidalarin
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oldugu sdylenir. Hayvanlarda intestinal florada bakterileri tarafindan da sentezlenir
(Aksoy, 2000). Solunum yoluyla, igme sulariyla ve diyet yoluyla organizma
tarafindan almir. Fazla miktarda alinmasi soluk alip verme mekanizmasinin
bozulmasina, kalp biliyiimesi ve genislemesine, bobrek ve karaciger rahatsizliklarina,
siniis tasikardiye ve bagisiklik sistemini olumsuz yonde etkileyerek astim krizlerine

yol agacagi belirtilmistir (Bethesda, 1993).

2.4.6 Kursun (Pb)

Hava, su ve toprak yoluyla gidalara bulasir. Dogada serbest halde nadir olarak
bulunur. Daha ¢ok baska minerallerle bilesik halde bulunur. Giiniimiizde kullanim

alanlar1 cephane, otomobil sanayi ve boya endiistrisidir.

Kursun, kentlerde egzoz gazlariyla birlikte cevreye atilmaktadir. Kursunun
diger Onemli bulagsma kaynaklari da hava ve konserve kutularinda kullanilan

lehimlerdir (Bagdatlioglu, 2008).

2.4.7 Kadmiyum (Cd)

Dogada tek basma bulundugu minerali yoktur. Cinko metalinde ¢ok az
miktarda siilfiir ve karbonat bilesikleri halinde bulunur. Hemen hemen biitiin ¢inko

filizlerinde bulundugu icin ¢inko elde edilirken yan iirlin olarak olusur.

Kadmiyumun metal kaplarda ve alasimlarda korozyon Onleyici olarak, boya
maddesi iiretiminde, otomobil tekerleklerinde, motor yaglarinda ve bazi pestisitlerin
tretiminde kullanilmasi, bu elementin gidalara bulasmasinda kaynak teskil

etmektedir (Kilig, 2017).

2.4.8 Nikel (Ni)

Endiistri ve tip basta olmak tizere bircok sektoriin hammaddesidir. Madeni

paralardan otomotiv sektoriine kadar kullanim alan1 ¢ok genis bir metaldir. Teknoloji
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gelistikce bu metale olan talep artmaktadir. Beyaz peynir, sucuk, salam, ton baligi,
midye, ¢ikolatalar, meyve igerikli tatlilar, findik, fistik, badem, sekerli {iriinler, ¢ay,
kakao, alkollii igecekler, tahil ve kepek ekmekleri, fasulye, 1spanak, lahana,

maydanoz ve muz gibi gidalarda oldukga fazla miktarda bulunur (Url-1).

249 Krom (Cr)

Krom dogada saf halde bulunmaz; krom metali kromit cevherinden ya da
kromitle karisik bir demir cevherinden elde edilir. Celik iretiminde, alaGim
yapiminda, metal endiistrisinde, krom kaplamada ve paslanmay1 kontrol edici madde
olarak kullanilmaktadir. Ayn1 zamanda boya, tugla ve deri endiistrisi ile gida
koruyucu madde olarak kullanilmaktadir (Tuna, 2011). Esmer piring, tam bugday
unu, kepekli makarna gibi tahilli {iriinler, siyah ¢ay, kakao, bal, findik ve ceviz gibi

gidalarda ¢ok bulunur (Url-2).

2.5 Gidalarda Atomik Emisyon Spektrometresi ile Tayini Yapilan
Metaller

2.5.1 Sodyum (Na)

Sodyum yumusak ve kaygan bir metal olup alkali metaller grubuna aittir.
Dogal bilesiklerin (NaCl) i¢inde bol miktarda bulunur. Viicutta Onemli bir
mineraldir. Giinliik ihtiyag 4-6 g kadardir. Galaktozidaz, a-amilaz enzimlerinin

aktivatoridiir. 3,2 mg plazmada, 0,2 mg eritrositlerde bulunur.

Besinlerin  hiicre zarlarindan gegisine yardimci olarak hiicrelerin
beslenmesinde rol alir. Kas ve sinir saglig1 basta olmak tlizere genel viicut sagligini
korumak i¢in diizenli olarak sodyum iceren besinlerin tiiketilmesi hayati onem
tagimaktadir. Sodyum enzim islemleri ve kaslarin fonksiyonlarimi saglikli sekilde
yerine getirmeye yardimci olur. Kalp sagligindan glikoz emilimine kadar hayati
fonksiyonlara sahip sodyum, kisacasi, hiicresel aktivite ve sinir sistemi fonksiyonu

diizenlenmesi i¢in insan beslenmesinde 6nemli bir bilesendir. Asir1 terleme, giines

11



carpmasi veya adrenal yetmezligi durumunda bol miktarda sodyum tiiketilmelidir.
Sodyum eksikliginin asir1 miktarda olmasi ise ciddi saglik sorunlarina neden olur

(Url-3).

2.5.2 Magnezyum (Mg)

Yerkabugunda sekizinci ¢oklukta olan giimiis beyazliginda, ¢ok parlak bir
metaldir. Dogada serbest halde bulunmaz. Tabiatta daima bilesikleri halinde bulunur.

Bu 6nemli bilesiklerin sanayide ve tipta ¢esitli kullanim alanlar1 vardir.

Magnezyum viicudumuz igin hayati Onem tasiyan mineralden biridir.
Viicudumuzdaki yaklasik 20-28 gr magnezyumun %601 kemik ve dislerimizde, %

49'u kaslarimizda bulunur. Kanda ise toplam magnezyumun % 1'i bulunmaktadir.

Viicudumuzdaki 300 den fazla biyokimyasal reaksiyonda rolii vardir. Kas ve
sinir fonksiyonlarinin yiiriitiilmesi, kemik giicliiliigliniin saglanmasi, kalp ritminin
diizeninin saglanmasinda rolii biiyiiktiir. Magnezyum, sinir sisteminin asiri
duyarliligimmi azaltarak sakinlesmeye yardimci oldugu i¢in “Anti-stres Minerali” 31
olarak da bilinir. Kas ve sinir sisteminde etkinligi yoniinden kalsiyum ile arasinda bir
etkilesim vardir. Kalsiyum kasin kontraksiyonunu uyarirken, magnezyum kaslarin
dinlenmesinde etkindir. Enzimlerin harekete gegirilmesi ve kandaki sekerin enerjiye
doniistiiriilmesinde rol alir. Enerji {ireten reaksiyonlarda ko-faktdr oldugu i¢in enerji
aciga ¢ikarmada ¢ok 6nemli bir rol iistlenir. RNA sentezi ve DNA kopyalanmasinda
-yani hiicre tretiminde- magnezyuma ihtiyag duyulur. C vitamini, sodyum,
potasyum, kalsiyum ve fosfor gibi vitamin ve minerallerin daha etkili kullanilmas1
icin de gereklidir. Ayrica cildi diizgiinlestirir, sag1 giizellestirir, tirnaklar
kuvvetlendirir. Kemik ve dislerin yapisinda kalsiyum ve fosforla birlikte bulunur.
Viicut sivilarindaki magnezyum, osmotik basincin ve asit-baz dengesinin
saglanmasinda yardimcidir. Metabolizmada enzimlerin ¢aligmasi igin gereklidir.

Viicut 1s1sinin dengede tutulmasini saglar (Tosun, 2009).

Magnezyum eksikliginde sinirlilik, istah kaybi, depresyon, kas kramplar1 ve

kasilmalari, kalp ritminde bozulmalar, solukluk, uyusukluk gibi belirtiler goriilebilir.
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2.5.3 Kalsiyum (Ca)

Toprak alkaliler grubundan metalik bir elementtir. Metalik kalsiyum giimiis

gibi parlaktr.

Kalsiyumun %99’u kemiklerde ve dislerde, %1°i ise kanda bulunur. Kan
kalsiyum diizeyinin belli bir diizeyde olmasi oldukca énemlidir. Ciinkii kalsiyum,
enzimatik reaksiyonlar, hiicre membraninin yap1 ve fonksiyonu ve pihtilasmada
etkilidir. Kan kalsiyum diizeyi diisiik oldugunda beden bu 6nemli fonksiyonlari
yerine getirebilmek icin gereksinim duydugu kalsiyumu, kemik dokusundan alarak
osteoporoz gelisimine katkida bulunabilir. Bu nedenle yeterli miktarda kalsiyum

tilkketilmesi gerekmektedir (Kural, 2011).

Viicutta birgok fizyolojik fonksiyonu olan kalsiyumun yeterli miktarlarda
alinmamasi kemik ve dis hastaliklarina sebep olur. Ayrica kalsiyum siit {iriinlerinde

ve yesil sebzelerde de bol miktarda bulunur.

2.6  Gidalara Bulasan Bazi Agir Metallerin izin Verilen Maksimum

Limit Degerleri

Ulusal ve Uluslararasi bazi otorite kurum ya da kisilere gére miisaade edilen
bazi elementlerin iist konsantrasyon degerlerini ve bazi kisitlamalar1 Tablo 2.2°de

gosterilmektedir.

Tablo 2.2: Ulusal ve uluslararasi bazi otorite kurum ya da kisilere gore gidalarda
miisaade edilebilen bazi elementlerin {ist konsantrasyon degerleri ile bazi
sinirlamalar (mg/kg)

Element TGK Konsantrasyon Uluslararasi sinir degerler Kaynak/Yorum
Degeri Konsantrasyon

Cu 10 10,0 WHO/FAO

Zn 5-50 20,0 WHO/FAO

Co 0,2 - -

Fe 52 10-200 Toksik seviye,

Bitkiler i¢in:10-200,
insanlar: 200 mg/kg
(‘Yaman, 2006)

TGK: Tiirk Gida Koteksi
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Ayrica Tirk Gida Kodeksinin belirttigi gidalara bulasan kadmiyum (Cd) ve

kursun (Pb) metallerinin maksimum limit degerleri Tablo 2.3 ve 2.4°de verilmistir.

Tablo 2.3: Tiirk Gida Kodeksinin belirttigi gidalara bulasan kadmiyum (Cd)
metalinin maksimum limit degerleri

Maksimum limit

Gida Maddesi (me/ke yas agirlik)

KADMIYUM (Cd)
1. Sigir, koyun, domuz ve kanatlh eti (sakatatlar1 haric) 0,05
2. At eti (sakatat haric) 0,20
3. Sig1r, koyun, at, domuz ve kanatli hayvanlarin karacigeri 0,50
4. Sigir, koyun, at, domuz ve kanatli hayvanlarin bobregi 1,00
5. Balik eti 0,05
6. Asagidaki balik tiirlerinin etleri

— Hamsiler(Engraulis sp.), 0,10

— Torik (Sarda sarda),

— Karagoz (Diplodus vulgaris),

— Yilanbaligi (Anguilla anguilla),

— Kefal (Mugil labrosus labrosus),

— Istavrit (Trachurus sp.),

— Louvar veya luvar (Luvarus imperialis),

— Sardalya (Sardina pilchardus),

— Sardalya tiirleri (Sardinops sp.),

— Orkinos (Thunnus sp. ve Euthynnys sp., Katsuwonus

pelamis),
— Dilbaligi (Dicologoglossa cuneata)

7. Kiligbalig: (Xiphias gladius) eti 0,30
8. Kabuklular (yengec¢ etinin kahverengi kismi, istakoz ve benzeri

biiyiik kabuklularin (Nephropidae ve Palinuridae) bas ve gogiis 0,50

etleri haric)
9. Cift kabuklu yumusakgalar 1,00
10. Kafadan bacaklilar (i¢ organlar1 harig) 1,00
11. Tahillar (kepek, embriyo, bugday tanesi ve piring harig) 0,10
12. Kepek, embriyo, bugday tanesi ve piring 0,20
13. Soya fasulyesi 0,20

14. Sebzeler ve meyveler (yaprakli sebzeler, taze otlar, mantar, cam 0.05
fist1ig1, sapl sebzeler, koklii sebzeler ve patates haric) ’

15. Lifli sebzeler, taze otlar, kereviz ve kultiir mantari 0,20
16. Sapl sebzeler, kereviz hari¢ kokli sebzeler ve patates (patates 010
i¢in verilen limit soyulmus patatese uygulanir) ’
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Tablo 2.4: Tiirk Gida Kodeksinin belirttigi gidalara bulasan kursun(Pb)
metalinin maksimum limit degerleri

Gida Maddesi Maksimum limit

(mg/kg yas agirlik)

KURSUN (Pb)
1. Cig siit, 151l 1slem gormiis siit ve siit bazli tirtinlerin {iretiminde 0.02
kullanilan siit ’
2. Bebek formiilleri ve devam formiilleri 0,02
3. Sigir, koyun, domuz ve kanatli eti 0,10
4. Sigir, koyun, domuz ve kanatlilarin yenilebilir sakatatlar 0,50
5. Balik eti 0,30
6. Kabuklular (yengeg etinin kahverengi kismu, istakoz ve benzeri

biiyiik kabuklularin (Nephropidae ve Palinuridae) bas ve gogiis 0,50

etleri haric)
7. Cift kabuklu yumusakgalar 1,50
8. Kafadan bacaklilar (i¢ organlar1 harig) 1,00
9. Tahillar (karabugday dahil) ve baklagiller 0,20
10. Sebzeler (lahana ve benzeri sebzeler, yaprakli sebzeler, mantar

ve taze otlar hari¢) (patates i¢in limit soyulmus patatese 0,10
uygulanir)

11. Lahana ve benzeri sebzeler, yaprakli sebzeler, kiiltiir mantar 0,30
12. Meyveler (dutsu meyveler ve kii¢iik meyveler harig) 0,10
13. Dutsu meyveler ve kiiclik meyvele 0,20
14. Kat1 ve s1v1 yaglar (siit yagi dahil) 0,10
15. Meyve sulari, meyve suyu konsantresi ve meyve nektarlari 0,05
16. Saraplar (kopiikli sarap/sampanya dahil, likor sarabi harig), 0.20

elma, armut ve meyve saraplari

2.7 Gida Orneklerinde Metal Tayini Calismalari

Gidalarda agir metal diizeylerinin belirlenmesi olduk¢a 6nemlidir. Konu ile

ilgili yapilan ve literatiirde yer alan bazi ¢caligmalar agsagida verilmektedir.

Makedonski ve dig. (2017), Karadeniz'in kuzeydogu kiyilarindan toplanan ve
en fazla tiikketilen yedi Bulgar balik tiirlinlin yenilebilir kism1 ve solungagindaki Cd,
As, Hg, Pb, Zn ve Cu diizeylerini belirlemeye calismislardir. Mikrodalga ile
coziinlirlestirilen 6rneklerdeki analitler alevli ve grafit firnli AAS ile tayin edilmistir.
Caga balig1 ve tirsi baliginin kas dokularinda maksimum metal derisimleri Cu igin

1.40 mg kg™, Znigin 11 mg kg™ ve Pb i¢in 0.08 mg kg™ olarak bulunmustur.

Bazargani-Gilani ve Pajohi-Alamoti (2017), iran Hamedan sehrinde en ¢ok
kullanilan gida baharatlar1 ve tatlandiricilarinda agir metal kontaminasyonlarinin
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degerlendirilmesi icin yaptiklar1 calismada Zn, Cu, Fe, Ni, Mn, Cd ve Pb
derisimlerini alevli AAS ile belirlemislerdir. Tiim baharatlarda Zn, Cu, Fe, Ni ve Mn
derisimlerinin FAO/WHO standartlarina gore uygun besin aralifinda yer aldigi
goriilmiistiir. Fakat kurutulmus nane icerisindeki kursun icerigi (6.04+0.85mg kg™)
standart degerlerle karsilastirildiginda yiiksek bulunmustur. Bu egilimi tar¢in
(4.88+1.32), =zerdegal (2.05+0.63), karabiber (1.51+0.63), sumak (1.17+£1.08) ve
kirmizi biberin  (0.72+0.85) izledigi gorilmiistiir. Ayrica kadmiyum ortalama
derisimleri tim oOrneklerde diisiik bulunmus ve tiiketici i¢in tehdit olusturmadigi

belirtilmistir.

Stanci¢ ve dig. (2016), Hirvatistan’da Varazdin kent pazarinda satilan bazi
sebzelerde (kirmizi ve beyaz patates, sogan, havug, fasiilye, marul ve lahanada) As,
Cd, Cr, Cu, Hg, Mn, Ni, Pb, ve Zn derisimlerini belirlemislerdir. Analiz edilen 28
ornekten, iki kirmizi patates, iki adet kuru fasulye ve bir adet havu¢ numunesinde Pb
derigiminin  (%17.9) ve kirmizi patates Orneginde Cd derisiminin (%3.6)

yonetmeliklerde belirtilen maksimum seviyeleri agtig1 gozlemlenmistir.

Dagbas1 ve dig. (2015), kat1 faz ekstraksiyonu yontemi ve alevli atomik
absorpsiyon spektrometresiyle cesitli dogal su ve nar ¢icegi, organik armut, turp
yapragl, kuzu eti vb. gida orneklerinde Cd(IT) ve Pb(Il) tayin etmislerdir. Gida
orneklerinin neredeyse kadmiyum igermedigini, 0.13-1.12 pg g™ gibi diisiik

seviyelerde kursun icerdigini tespit etmislerdir.

Dghaim ve dig. (2015), Birlesik Arap Emirlikleri’nde yaygin olarak tiiketilen
maydanoz, feslegen, adagayi, keklikotu, nane, kekik ve sar1 papatyada agir metal
tayini yapmuslardir. Mikrodalga yontemi ile ¢oziintirlestirilen 6rneklerdeki Cd, Cu,
Pb, Fe ve Zn derisimlerini AAS ile belirlemislerdir. Orneklerdeki derisim araliklari
Cd i¢in <0.1 mg kg™-1.11 mg kg™, Pb i¢in <0.1 mg kg*-1.11 mg kg™, Cu igin 1.44—
156.24 mg kg™, Zn i¢in 12.65-146.67 mg kg™ ve Fe i¢in 81.25-1101.22 mg kg™
olarak bulunmustur. Analiz edilen bitkilerin ¢ogunun, Diinya Saglik Orgiitii
(WHO)’niin izin verilen sinirlarini asan seviyelerde agir metal igerdigi tespit

edilmistir.

Hajiaghababaei ve dig. (2013), su ve gesitli gidalarda agir metallerin tayini

icin nanopordz bir adsorban kullanmis ve metal iyonlarmi alevli AAS ile tayin
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etmislerdir. Yontemi siyah ¢ay, karabiber, ac1 biber, domates, iiziim, 1spanak, nane,
kisnis ve bamya Orneklerinde Pb*, cu®*, zn** ve Cd* iyonlarinin ultra eser

miktarlarinin belirlenmesi i¢in uygulamiglardir.

Habila ve dig. (2014), alevli AAS ile Cd, Cu ve Pb’un tayini Oncesi 4-(2-
thiazolylazo) resorcinol ile modifiye edilmis aktif karbon kullanimiyla bir
onderistirme yontemi gelistirmislerdir. Onerilen yontemi, nane, kabak, kereviz ve
patlican Orneklerine uygulamislardir. Kereviz disindaki diger gidalarda Cd
derigimleri ve patlican orneginde Pb derisimi gozlenebilme smirinin altinda
bulunmustur. Cu derisimini 3.5-5.1 mg kg™, Pb derisimini ise 0.8-2.7 mg kg™

araliginda tespit etmislerdir.

Aiwonegbe ve Ikhuoria (2007), yas yakma yontemi ile ¢ozliniirlestirilen bazi
Nijerya sebzelerinde (zencefil, sarimsak, sogan, ispanak, lahana, havug, patates,
domates, bamya, sakiz kabagi ve yesil biberde) Fe, As, Pb, Hg, Cd, Cr, Zn ve Ni
metallerini AAS ile tayin etmiglerdir. Tiim 6rneklerde Hg derisimini gdzlenebilme
smirinin - altinda  bulmuslardir. Sebze o6rneklerindeki agir metal derisimlerinin

sirastyla Fe>Zn>As>Ni>Cd>Cr>Pb> Hg seklinde oldugu belirlenmistir.

Samil ve dig. (2005), AAS ile Sarkikaraagag yoresinde yetistirilen iiziim
¢esitlerinde Cu ve Zn derisimlerini saptamislardir. Bakir derisimi 0.20-0.33 mg kg™
ve ¢inko derisimi ise 2.40-4.30 mg kg olarak bulmuslardir.
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3. ATOMIK ABSORPSIYON SPEKTROSKOPISI (AAS)

3.1 Giris

Atomik absorpsiyon spektoskopisi, yiiksek sicaklikta gaz haldeki element
atomlarinin elektromagnetik 1sinlari Lambert-Beer yasasina gore absorplanmasini
esas alan spektroanalitik bir yontemdir. Uygun dalga boyunda 1sin absorplayan
atomlar, temel halden uyarilmis hale gegerler. Bir elementin atomik absorpsiyon
spektroskopisinde analizini yapmak i¢in o elementin 6nce nétral hale, sonra atomik
buhar haline gelmesi ve son olarak bir kaynaktan elekromagnetik 1sin demetine

dagilarak etkilesmesi gerekir.

AAS 1950°den itibaren segiciligi, basitligi ve kolayligindan dolay1 en yaygin
kullanilan tekniklerden biri olmustur. AAS biyolojik, jeolojik, c¢imento, yag
sedimenti, metalujik, cam, farmakolojik ve atmosferik bir¢ok ornege uygulanir

(Sonmez, 2010).

3.2  Atomik Absorpsiyon Spektrometresi

Atomik absorpsiyon spektrometresi 1sin kaynagi, ornek ¢ozeltisinin atomik
buhar haline getirildigi atomlastirici, monokromatdr, 11k siddetinin olcildiigii
dedektdr ve kayit sistemi olmak tizere 5 kisimdan olusur. Sekil 3.1°de AAS cihazinin

semasi1 gosterilmektedir.
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ORNEK

GIRISI
ISIN l | DALGA BOYU
KAYNAGI | mmmmsh| AroMLASTIRICI  MESEp.| TAYIN ALETI
|
g
| o
OKUYUCU N DEDEKTOR

Sekil 3.1: Atomik absorpsiyon spektrometresi cihazinin semasi (Dalci, 2014)

3.2.1 Ismn Kaynaklar:

AAS’de kullanilan 151k kaynaklar1 oyuk katot lambasi (OKL), elektrotsuz
bosalim lambasi (EDL), siirekli 1sik kaynaklari ve buhar bosalim lambasi olmak

tizere 4 tanedir. Bunlardan en yaygin olarak OKL ve EDL kullanilir.

OKL, AAS’ de en ¢ok kullanilan 1sin kaynagidir. Titan, tungsten ve tantal
gibi elementlerden yapilmis bir anot, silindir veya hilal seklinde analiz elementinden
yapilmis oyuk katot vardir. Elementin tiiriine gére lambalarin katodu analiz edilecek
element ile kaplanir veya alasim yapilir. Lamba cam ¢eper igerisinde diisiik basingta

Ar veya Ne gibi soygaz bulunur (Sonmez, 2010). OKL, Sekil 3.2° de

gosterilmektedir.
Anot Oyuk katot
N\ /
— ([t S
=
A /‘ //: l\-.\
= = Kuvars
Cam p;-nlc Ne veys Ar veyn Pyrex

(1-5 torr'da) pencere

Sekil 3.2: Oyuk katot lambas1 (G6lli, A., 2018)
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3.2.2 Atomlastiricilar

Atomlastiricinin gérevi Ornekteki iyon ya da molekiillerinin gaz fazindan
temel diizeydeki atom haline getirmektir. Bir analizin basaris1 atomlastiriciya
baghdir. Analiz edilen elementin duyarliligi atomlasma dercesiyle dogru orantilidir.
Atomlastiricilar alevli ve alevsiz olmak {izere iki tanedir (Hol, 2005). Alevli
atomlagtiricilarda analitin bulundugu 6rnek, siv1 halde alevi olusturan gaz karigimiyla
karisir. Bu gaz karisiminda O6rnegin dagilmasi saglanir. Elde edilen karisim, alev
bashigina ve yanma bdlgesindeki aleve iletilir. Atomlasma alevde olur. Alevli
atomlagtiricilarda alev sicakligi gaz karigimlarina baglidir. Son zamanlarda en ¢ok
kullanilan gaz karisimi1 hava/asetilendir. Gaz karisimlar1 ve olusan sicakliklar Tablo

3.1°de verilmistir.

Tablo 3.1: Gaz karisimlari ve alev sicakliklar1 (Skoog ve dig., 1998)

Yakat Oksitleyici Sicaklik °C
Dogalgaz Hava 1700-1900
Dogalgaz Oksijen 2700-2800
Hidrojen Hava 2000-2100
Hidrojen Oksijen 2550-2700
Asetilen Hava 2100-2400
Asetilen Oksijen 3050-3150
Asetilen Azot monooksit 2600-2800

Alevdeki atomlagsmada yakit ve oksiteyiciler ve bunlarin arasindaki oran ¢ok

onemlidir. Bunlarin karisma oranlar1 deneysel yolla hesaplanir (Biiytlikbas, 2004).

Alevli atomlastirict ucuz ve pratik oldugundan daha ¢ok kullanilmakla
birlikte bazi dezavantajlar1 vardir. Bu dezavantajlar sinirli sayida elementin analizi,
vakum UV galismaya uygun olmamasi, az miktarda olan 6rnekleri analiz edememesi,

daha iyi gozlenebilme sinir1 ve duyarliliklarda yetersiz olmasidir.

Alevsiz atomlastricilarin gelismesiyle bu tiir problemler ¢6ziilmistiir. Alevsiz
atomlastiricilar Soguk buhar atomlastirma, hidriir atomlastirma ve elektrotermal

atomlagtirma olmak iizere ii¢ tanedir. Bunlardan soguk buhar atomlastirma ve hidriir
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atomlastirma spesifik olup elektrotermal atomlastirma daha geneldir ve alevli

atomlagstiricilara gore daha tstlindiir.

3.2.3 Monokromator

Monokromatorler analiz edilecek elementin rezonans hattin1 diger hatlardan
ayiran optik diizenektir. Atomlarin ¢ok dar spektral aralikta absorpsiyon yapmasi
AAS icin ¢ok avantaj saglar. AAS" de iki elementin birbirinden ayrilmasi yalniz
OKL’in emisyon hattinin genisligiyle absorpsiyon hattinin genisligine baghdir
(Cantle, 1982). Monokromatoriin analiz edilen elementin rezonans hattin1 diger
elementlerin rezonans hattindan ayirmasi yeterlidir. Ayiriciliginin biiyiik olmasina

gerek yoktur (Ozcan, 2001).

3.2.4 Dedektor

Dedektér monokromatdrlerden ¢ikan i1sinlart elektrik sinyaline doniistiiriir.
AAS’de 151k sinyalini elektrik sinyaline doniistiirme isi fotografcilikta kullanilir.
Dedektorlerin fotokatot ylizeyine foton ¢arpmasiyla firlatilan elektronlar dinot adi
verilen ylizeylere dogru elektriksel alanda hizlandirilir ve dinoda g¢arpan herbir
elektron dinot ylizeyinden elektronlar kopartir. Boylece gittikge artan elekronlar bir
anotta toplanarak elektrik akimina gevrilir (Ozcan, 2001).

3.2.5 Kayit Sistemi

Sinyal olarak alinan verileri islemek ve kontrol etmek i¢in gerekli alet genel
olarak bir bilgisayara baglidir. Verilerin disariya iletilmesi monitér veya yaziciyla

yapilir.
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4. COZUNURLESTIRME YONTEMLERI

Omeklerin  ¢oziilmesinde kuru yakma, yas yakma ve mikrodalgada
¢Oziinlirlestirme olmak iizere 3 temel yontem bulunmaktadir. Bu yontemlerden
hangisinin seg¢ilecegi gidanin tipine, kullanacak alete ve analiz edilecek elemente
baghdir. Yakma yontemleri ayrica gidalardaki ¢ok 6zel minerallerin analizinde 6rnek

hazirlamanin ilk basamagidir.

4.1 Kuru Yakma

Bu yontemde homojen hale getirilen kat1 6rnekler krozeye yerlestirilir. Bazi
calismalarda yakma islemi kisa siirmesi i¢in kati orneklere etil alkol eklenerek
400°C’de 6n yakma yapilir. Krozeler firina koyulur. Firinin sicakligi 500-700 °C" ye
ayarlanir. Krozede yanmayan madde kalmayana kadar (maddenin tamami yanana
kadar) asag1 yukar1 2 saat boyunca yakma islemi yapilir. Krozede olusan kiil rengi
acik griyse maddenin tamamen yandigi anlasilir (yakma islemi bitmistir), Siyah
renkli ise yakma islemine devam edilmesi gerekir (organik kisimlar hala vardir).
Sonra krozeler oda sicakligina kadar sogutularak asit/ asit karisimlar: ilave edilerek
ornek c¢oziilir. Coziilen ornekler deiyonize suyla seyreltildikten sonra siiziilerek

analiz edilir.

Kuru yakma yontemi, sadece firin kullanilmasi ve ¢esitli Orneklere
uygulaniyor olmasi nedeniyle avantajli gibi goziikse de bazi elementlerin bu islem
sirasinda buharlagmasi ve bazi kirlenmelerin olugmasi gibi dezavantajlart vardir.
Kuru yakmada kroze ¢ok onemlidir. Ornegin kuartz krozeler asit ve halojenlere
dayanikliyken bazlara dayanikli degildir. Porselen krozeler de kuartz krozeler gibidir.
Ama bazi1 elementler bu krozenin ¢eperlerine yapisir. Bundan dolayr kullanilmadan
once iyi yikanmalidirlar. Paslanmaz ¢elik krozeler ise asit ve bazlara kars1 dayanikli
olmasma ragmen eclementlerin analizinde kullanilamaz. Bu analizlerde inert
olmasindan dolay1 platin kroze kullanilmalidir. Fakat platin krozeler de diger
krozelere gore oldukg¢a pahalidir (Milacic ve Kralj, 2003).
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4.2 Yas Yakma

Yas yakma yontemi, oksitleyici maddeler ve mineral asitlerin kullanildig:
ortamda Orneklerin 1sitilarak ¢oziiniirlestirilmesini igerir. Bu yontemde kati 6rnekler
homojen hale getirildikten sonra sabit tartima gelene kadar kurutulur. Kurutulan
orneklerden belli bir miktar tartilarak {izerine kullanilacak olan reaktif eklenir.
Kullanilacak reaktifler genellikle inorganik asit veya karisimlardir. Reaktif
eklendikten sonra 6rnegin bulundugu beherin iistiine saat cami kapatilarak sicak
tablada 6rnek ¢oziliir. Coziinme zamani kullanilan reaktiflere gore degisir. Ceker
ocakta ¢ozelti berraklasana kadar ¢oziiniirlestirme islemi siirer. Oda sicakligina kadar
sogutulan ¢ozelti deiyonize suyla seyretildikten sonra siiziilerek analiz edilir

(Smrkolj ve dig., 2005).

Yas yakmada 6rnek miktart ve kullanilan asit hacmi 6nemli iki parametredir.
Diisiik miktarda ornek kullanilarak hazirlanan ¢ozeltilerde element analizi, yiiksek
miktarda kullanilarak hazirlananlardan daha dogru yapilir. Ayrica érnekler homojen
olmalidir. Berrak ¢6zeltiye ulasincaya kadar dogal olarak artan asit miktari, asit
icindeki safsizliklarin artan bir miktarda ¢ozeltiye gegmesi nedeniyle girisim etkisini

ortaya ¢ikaran 6nemli bir parametredir (Oliva ve dig., 2003).

4.3  Mikrodalga Yontemi

Mikrodalgayla ¢oziiniirlestirme ilk kez Abu Samru ve arkadaslar1 tarafindan
biyolojik oOrnekleri ¢oziiniirlestirmek i¢in 1975°de ortaya ¢ikmistir. Diger
¢oziinlirlestirme yontemlerine gore daha kontrollii, etkili, temiz, hizli ve pratik
oldugundan giiniimiizde olduk¢a yaygin olarak kullanilmaktadir. Hem agik kapta
hem de kapali kapta ¢oziiniirlestirme islemi yapilmaktadir. Ancak kapali kapta
yapilmasi daha ¢ok tercih edilmektedir. Kapali kaplarin tercih edilmesi zararli
buharlarin yayilmasini ve orneklerin kirlenmesini 6nlerken, ¢ok ugucu minerallerin
ornekten uzaklagsmasini saglar. Bu yontemde basing ve sicaklik programiyla
¢Ozniirlestirme islemi yapilir. Bu yiizden bu 6yntemde basing, sicaklik, siire ve
reaktif secimi ¢cok onemlidir. Coziiniirlestirme i¢in genellikle nitrik asit, hidroklorik
asit, hidroflorik asit, siilfirik asit ve perklorik asit kullanilmaktadir. Bunlarin degisik
tiirevleri ve hidrojen peroksit de kullanilabilir. Kat1 6rneklerin ¢oziilmesi i¢in 10 mL
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gibi olduk¢a az miktarda coziiciiler kullanilir (diger ¢oziiniirlestirme yontemlerine
gore daha az miktarda kullanilir). Diger yontemlerde 1s1 kondiiksiyon, konveksiyon
ve radyasyon yoluyla transfer edilerek gidalara gecerken bu yontemde 1s1 dogrudan
gidaya geger. Bundan dolay1 1sitma diger yontemlere gore daha hizlidir. Mineral
asitler mikrodalga enejrisini aniden 1siya doniistiirdiikleri i¢in 1sinma hizli olur.
Reaksiyon daha kisa silirede tamamlanir. Modern analiz laboratuvarlarinda bu
yontem eser ve ultra eser analizinde ve c¢oziiniirlestirmesinde yaygin olarak
kullanilmaktadir. Ozellikle un, bugday, deniz iiriinleri ve sarap gibi farkli gida
maddelerinde ve referans maddelerde eser element analizlerinde en iyi
¢ozlinlirlestime yonteminin bu yontem oldugu tespit edilmistir (Mantovi ve dig.,

2003; Valiente ve dig., 2002).

Mikrodalga cihazi ve ¢oziiniirlestirme isleminde kullanilan teflon kaplar Sekil

4.1°de gosterilmektedir.

g-_o

=4

BT

\ speedwave®

v

Sekil 4.1: Mikrodalga cihazi ve teflon kaplar (Url-4)
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5. DENEYSEL BOLUM

5.1 Aletler

5.1.1 Atomik Absorpsiyon Spektrometresi (AAS)

Spektroskopik metal tayinleri ig¢in Perkin Elmer marka AAS 200 atomik
absorpsiyon spektrometresi kullanilmistir. AAS cihazi doteryum zemin diizeltmeli
olup dl¢iimlerde 151n kaynagi olarak oyuk katot lamba kullanilmistir. Tablo 5.1°de

AAS cihazi 6l¢iim sartlar1 verilmistir.

Tablo 5.1: AAS cihazi 6l¢tim sartlar

Element Dalga boyu, Slit, mm Lamba akimi,  Alev Akis Hizi, L/dakika
nm mA Asetilen Hava
Pb 283,31 2,7/1,05 25 1,86 10
Cr 357,87 2,7/0,8 25 3 10
Ni 232 1,8/1,35 25 2,5 10,12
Co 240,73 1,8/1,35 25 2,5 10
Fe 248,33 1,8/1,35 25 2,5 10
Cu 324,75 2,7/08 25 1,86 10
Mn 279,48 1,8/0,6 25 2,34 10,12
Zn 213,86 2,7/1,8 25 2,5 10
Cd 228,80 2,7/1,35 4 1,86 4,40

Bu ¢alismada alevli AAS ile tayin edilemeyen Pb ve Cd metallerinin tayini i¢in
Perkin Elmer Model AAS 700 atomik absorpsiyon spektrometresi kullanilmistir.
Elektrotermal atomlastirici olarak grafit firin kullanilmistir. Grafit firin pirolitik
kaplhidir. Isin kaynagi olarak Pb ce Cd oyuk katot lambalar1 kullanilmistir. Grafit
firnli AAS (GFAAS)’de kursun 6l¢timleri 283,3 nm’de ve kadmiyum &l¢limleri ise
228,8 nm’de 0,7L yarik genisligi kullanilarak yapilmistir. Siiriikleyici gaz olarak
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argon gazi kullanilmistir. Ornekler otomatik &rnekleyici ile enjekte edilmis olup

ornek hacmi 20 mikrolitredir.

GFAAS’de Pb ve Cd tayinleri i¢in kullanilan, aletin el kitabinda onerilen

sicaklik-zaman programi Tablo 5.2 ve 5.3’te gosterilmistir.

Tablo 5.2: GFAAS ile Pb tayininde kullanilan sicaklik-zaman programi

Basamak Sicaklik, °C  Ulasma Tutma Gaz akisi, Gaz tipi
siiresi, s siiresi, s mL/dak

1 100 5 20 250 Normal

2 140 15 15 250 Normal

3 700 10 20 250 Normal

4 1800 0 5 0 Normal

5 2600 1 3 250 Normal

Pb icin 6niglem sicakligi 700 °C ve atomlagma sicakligi 1800 °C’dir.

Tablo 5.3: GFAAS ile Cd tayininde kullanilan sicaklik-zaman programi

Basamak Sicaklik, °C  Ulasma Tutma Gaz akisi, Gaz tipi
siiresi, s siiresi, s mL/dak

1 100 5 20 250 Normal

2 140 15 15 250 Normal

3 850 10 20 250 Normal

4 1650 0 5 0 Normal

5 2600 1 3 250 Normal

Cd i¢in 6nislem sicaklig1 850 °C ve atomlasma sicakligl 1650 °C’dir.

Calismada Mg, Ca ve Na metallerinin tayini i¢in Perkin Elmer marka AAS 200
atomik absorpsiyon spektrometresinin emisyon modu kullanilmistir. Na olgtimleri
589 nm, Mg oOlgtimleri 2852 nm ve Ca Olglimleri ise 422,7 nm de
gergeklestirilmistir.
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5.1.2 Analitik terazi
Tartimlar PRECISA XB 220A marka + 0.0001 g duyarliktaki analitik terazi ile
yapilmustir.
5.1.3 Mikrodalga ¢ozme cihazi
Gida ve baharat 6rneklerinin ¢oziiniirlestirilmesinde BERGHOF speedwave
marka mikrodalga ¢6zme cihazi kullanilmistir.

5.2  Materyaller

5.2.1 Kaullanilan reaktif ve ¢ozeltilerin hazirlanmasi

Bu calisma boyunca ¢ozeltilerin hazirlanmasi1 ve seyreltilmesi asamalarinda

ters ozmosla elde edilen, direnci en az 18 MQ olan ultra saf su kullanilmistir.

Tim plastik ve cam kaplar seyreltik (1+9) HNO; ile temizlendi ve

kullanilmadan 6nce UP su ile ¢alkalandi.

HNO; ¢ozeltisi (%65) ve HCIO4 (%70-72) ¢ozeltisi analitik saflikta olup

Merck’ten satin alinmistir.

Seyreltik metal ¢ozeltileri 1000 mg L derisimdeki stok ¢ozeltilerin saf su ile

seyreltilmesiyle hazirlanmistir.

Standart Na Cozeltileri, NaNOs kullanilarak hazirlanan 250 mg L™* Na

derisimindeki stok ¢ozeltinin saf su ile seyreltilmesiyle hazirlanmistir.

Standart Mg Cozeltileri, Mg(NOs), kullamlarak hazirlanan 500 mg L™ Mg

derisimindeki stok ¢ozeltinin saf su ile seyreltilmesiyle hazirlanmistir.
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Standart Ca Cozeltileri, Ca(NO3), kullanilarak hazirlanan 500 mg L' Ca

derisimindeki stok ¢dzeltinin saf su ile seyreltilmesiyle hazirlanmistir.

5.2.2 Orneklerin toplanmasi

Patlican, biber ve fasulye Denizli’de pazardan alinip Acipayam ilgesindeki ev
balkonunda dogal olarak giineste kurutulmustur. Domates, nane, kekik, kirmizi biber,
pulbiber ve bamya Denizli ili Acipayam ilgesindeki ev bahgesinde o6zel yetistirilip
balkonda dogal olarak giineste kurutulmustur. Tarcin, hindistan cevizi, mahlep,
zerdegal, zencefil, keten tohumu, sumak, yenibahar ve yaban mersini ise kurutulmus

olarak marketteki baharat reyonundan hazir olarak satin alinmistir.

5.3  Orneklerin Céziiniirlestirilmesi

Ornekler analiz edilmeden &nce yas yakma ve mikrodalga ile

¢oOziiniirlestirme teknigi uygulanmistir.

5.3.1 Yas Yakma Yontemi:

Kurutulmus gida ve baharat numunelerinden ortalama 0,500 + 0,001 g tartilan
ornek, 100 mL lik behere konularak 4,0 mL derisik HNO3 ve 1,0 mL derisik HCIO,4
eklenerek kaynatilmistir. Pargalanmig kalint1 ultra saf su ile ¢oziilmiis ve 0,45 um
seliiloz nitrat siringa filtre kullanilarak siiziilmiistiir. Uzerine saf su ilave edilerek son

hacim 50 mL ye tamamlanmuistir.

5.3.2 Mikrodalga Coziiniirlestirme Yontemi

Kurutulmus gida ve baharat numunelerinden ortalama 0,500 + 0,001 g tartim
almarak, basingh teflon tiiplere konulmustur. Uzerlerine 4 mL der HNOs ve 1,0 mL
der. HCIO, ilave edilerek teflon disk kapatilmistir. Basingh tiipler firinin igine

yerlestirildi. Sicaklik ve siire ayarlamasi yapildiktan sonra mikrodalga calistirilmistir.
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Belirlenen siirenin bitiminde numunelerin sogumasi beklenip her bir numune ¢eker
ocak altinda agilarak, ¢ozeltiler 50 mL’lik balon jojelerin i¢ine bosaltilip 50 mL’ye
distile su ile tamamlanmis ve analize kadar +4°C’de buzdolabinda bekletilmistir.

Uygulanan yontemin akis semasit Sekil 5.1’de verilmistir.

0,500 +0,001 g numune
v

4 mL % 65’lik HNO3
+

1 mL %70’lik HCIO4
v
Mikrodalga Programi
(Tablo 2)

v
50 mL’ye seyreltme

Sekil 5.1: Mikrodalga ¢oziiniirlestirme yontemi akis semast

Numunelerin ¢oziiniirlestirilmesi i¢in uygulanan mikrodalga parcalama

yontemi Tablo 5.4’te gosterilmistir.

Tablo 5.4: Uygulanan mikrodalga parcalama yontemi

Basamak Ulasma siiresi, dakika Siire, dakika Sicaklik, °C
1 5 5 145
2 3 5 170
3 2 18 190
4 1 1 75
5 1 1 75

5.4  Deney Sonuclari ve Degerlendirme

Kurutulmus bazi gida ve baharatlarda eser metal igeriklerinin belirlenmesi
icin Oncelikle her bir element i¢in kalibrasyon dogrular1 olusturulmustur. Yas yakma

ve mikrodalga teknigi ile ¢oziiniirlestirilen 6rneklerde Fe, Cu, Mn, Zn, Pb, Cr, Cd,
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Ni, Co, Na, Mg ve Ca kalibrasyon dogrular1 kullanilarak tayin edilmeye caligilmustir.
Iki farkli ¢oziiniirlestirme yontemi kullanilarak ¢oziiniirlestirilen 6rneklerdeki metal
icerikleri t testi uygulanarak karsilastirilmis ve ortalamalar arasinda fark olup
olmadigr belirlenmistir. Her iki yontemin kesinlikleri F testi kullanilarak

karsilastirilmistir. Elde edilen bulgular asagida verilmistir.

5.4.1 Kalibrasyon Dogrular:

Ornekler AAS ile analiz edilmeden dnce calisilan her bir element icin standart
cozeltiler ile hazirlanmis ve alevli AAS cihazinda okunarak kalibrasyon dogrulari
olusturulmustur. Olusturulan kalibrasyon egrileri asagida gosterilmistir. (Sekil 5.2-

5.10). Her bir element i¢in dogru denklemleri grafik {izerinde belirtilmistir.

Kalibrasyon dogrularindan korelasyon katsayilar1 Fe, Cu, Mn, Zn, Pb, Cr, Cd,
Ni ve Co igin sirasiyla 0.9985, 0.9982, 0.9999, 0.9998, 0.9999, 0.9987, 0.9986,
0.9971 ve 0.9984 olarak bulunmustur.

Fe

0,18 ~
A 0,16 -
0,14 -
0,12 -
0,1 -
0,08 -
0,06 -
0,04 - y = 0,0336x - 5E-05
0,02 - R%=0,9985

C (mg/L)

Sekil 5.2: Fe(Ill)’e ait kalibrasyon dogrusu
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0,35
0,3
0,25
0,2
0,15
0,1
0,05

0,3
0,25
0,2
0,15
0,1

0,05

Cu

y=0,0772x - 0,001
R*=0,9982

C(mg/L)

Sekil 5.3: Cu(Il)’ye ait kalibrasyon dogrusu

y =0,1417x - 0,0005
R*=0,9999

C (mg/L)

Sekil 5.4: Mn(II)’ye ait kalibrasyon dogrusu
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0,25

0,2

0,15

0,1

0,05

Zn

0,6
0,5
0,4
0,3
0,2
y =0,5308x + 0,007
01 R?=0,9998
0 T T T T 1
0 0,25 0,5 0,75 1 1,25
C (mg/L)
Sekil 5.5: Zn(I)’ye ait kalibrasyon dogrusu
Pb
y = 0,014x + 0,0009
R?=0,9999
5 10 15 20

C (mg/L)

Sekil 5.6: Pb(Il)’ye ait kalibrasyon dogrusu
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Cr

0,1
0,09
0,08
0,07
0,06
A 0,05
0,04
0,03
0,02 y =0,0217x + 0,0067
0,01 R2=0,9987
0
0 1 2 3 4 5
C (mg/L)
ekil 5.7: Cr e ait kalibrasyon dogrusu
kil 5.7: Cr(Ill)’e ait kalibrasyon dog
Cd
0,7
0,6
0,5
0,4
0,3
o2 y = 0,2896x + 0,0377
0,1 R2 = 0,9986
0
0 0,5 1 1,5 2 2,5

C(mg/L)

Sekil 5.8: Cd(ll)’e ait kalibrasyon dogrusu
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Ni

0,25 -
0,2 -
0,15 -
A
0,1 -
y = 0,0441x - 0,0044
0,05 - R*=0,9971
O T T T T T 1
0 1 2 3 4 5 6
C (mg/L)
Sekil 5.9: Ni(Il) e ait kalibrasyon dogrusu
Co
0,3 -
0,25 -
0,2 -
A 0,15 -
0,1 -
y = 0,0876x +0,0104
0,05 - R*=0,9984
O T T T T T T 1
0 0,5 1 1,5 2 2,5 3 3,5

C (mg/L)

Sekil 5.10: Co(Il)’e ait kalibrasyon dogrusu
Calisilan 6rneklerdeki Pb ve Cd miktarlart alevli AAS ile tayin

edilemediginden bu iki metal miktarlart GFAAS ile belirlenmistir. Bunun igin

hazirlanan kalibrasyon dogrular1 Sekil 5.11 ve 5.12°de verilmistir.
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Pb

= =
= N ~

Pik Alani, A
o o o ©
~ o o

o

y =0,0227x + 0,1207
R? = 0,999

o

0 10 20 30 40 50 60
C(ug/L)

Sekil 5.11: Pb(Il)’ye ait kalibrasyon dogrusu (GFAAS)

Cd

0,6

o
i

o
w

Pik Alani, A

y = 0,0089x - 0,0056
R*=0,9994

0 10 20 30 40 50 60 70
C (ug/L)

Sekil 5.12: Cd (II)’e ait kalibrasyon dogrusu (GFAAS)

Kalibrasyon dogrularindan korelasyon katsayilar1 Pb ve Cd i¢in sirastyla 0.999

ve 0.9994 olarak bulunmustur.

Calismada Mg, Ca ve Na metallerinin tayini i¢in atomik absorpsiyon
spektrometresinin  emisyon modu kullanilmistir.  Kalibrasyon dogrularinin
olusturulmasinda standart ¢ozelti derisimleri Na i¢in 10-100, Mg i¢in 25-400, Ca i¢in
ise 5-50 mg/L derisim araliginda standart ¢ozeltiler kullanilmistir. Olusturulan

kalibrasyon dogrular1 Sekil 5.12, 5.13 ve 5.14’te verilmistir.
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Na

40000

35000

30000

A 25000

20000 y =235,53x + 13267

R? =0,9986
15000

10000

0 20 40 60 80 100 120
C, mg/L

Sekil 5.13: Sodyumun kalibrasyon dogrusu

Mg
3000 -

2500 -
2000 -
1500 -

1000 -
y = 5,3806x + 670

2 _
500 - R? = 0,9991

O T T T T 1
0 100 200 300 400 500

Sekil 5.14: Magnezyumun kalibrasyon dogrusu
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Ca

25000 -
20000 -
15000 -
10000 -
i y = 384,55x + 1505,2
5000 R?=0,9979
0 T T T T T 1
0 10 20 30 40 50 60

Sekil 5.15: Kalsiyumun kalibrasyon dogrusu

54.2 Yas Yakma Teknigi ile Coziiniirlestirilen Orneklerdeki Eser

Metal Derisimleri

Yas yakma yontemi ile ¢oziiniirlestirilen 6rneklerdeki Fe, Cu, Mn, Zn, Cr ve
Ni miktarlar1 alevli AAS ile tayin edilmistir. Kurutulmus gida ve baharat
orneklerinde Pb, Cd ve Co miktarlari, aletin gozlenebilme sinirinin altinda

oldugundan bu metaller alevli AAS ile tayin edilememistir.

Alevli AAS ile tayin Oncesi yas yakma yontemi uygulanan numunelerdeki Fe

ve Cu miktarlart mg/g cinsinden Tablo 5.5’de verilmistir.
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Tablo 5.5: Yas yakma teknigi ile ¢oziiniirlestirilen, kurutulmus bazi gida ve
baharatlarda belirlenen Fe ve Cu miktarlar1 (n:4)

Ornek Fe miktar1, mg/g (Xort+s)  Cu miktari, mg/g (XortEs)
Domates 0,1123 +£0,0130 0,0203 + 0,0005
Patlican 0,0873 £ 0,0020 0,0102 £ 0,0002
Biber 0,0397 +0,0012 0,0079 +0,0018
Nane 0,2220 + 0,0005 0,0144 +0,0016
Kekik 0,1070 £ 0,0005 0,0134 £ 0,0007
Fasulye 0,0900 + 0,0006 0,0105 +0,0019
Kirmizi biber 0,1303 + 0,0006 0,0035 +0,0012
Tar¢in 0,0813 + 0,0006 -

Pulbiber 0,0540 + 0,0003 -

Hindistan cevizi 0,0170 +0,0012 0,0035 + 0,0007
Bamya 0,0572 £ 0,0008 0,0023 £ 0,0002
Mahlep 0,1470 £ 0,0050 0,0122 +0,0031
Zerdecal 0,1320 + 0,0040 0,0084 + 0,0007
Zencefil 0,1960 £ 0,0060 0,0060 =+ 0,0006
Keten tohumu 0,0590 + 0,0003 0,0106 + 0,0004
Sumak 0,2580 + 0,0060 0,0098 + 0,0006
Yenibahar 0,0750 + 0,0020 0,0155 +0,0003
Yaban mersini 0,2940 + 0,0020 0,0181 + 0,0007

0,35
0,3
X
%30,25
= 0,2
£ 0,15
€
()] 0/1 T
(19
0,05 -
0 -
E L & L& @ C & LR DL DN
(0’2‘)\' \\’\(}’b Q’\‘O $'b° %?\JQ ‘_})\* \5\0 &Q}Qéo er\ 'b((\\\ ,80\0 ‘\&2}" QQQ’ \\0@ \)<°’b"0’$° Q}‘o\
ARG N XL T AOF
\pé(\ b\‘:}' X2 A ,o'b
\é\\(\ %Q/ 1
Ornek Adi

Sekil 5.16: Yas yakma yontemi ile ¢oziiniirlestirilen 6rneklerdeki Fe miktarlari
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Elde edilen bu veriler grafige gecirilerek (Sekil 5.16-5.17) drneklerdeki Fe ve
Cu igerikleri incelenmistir. Sekil 5.16’dan anlasilacagi gibi en fazla Fe miktar
kurutulmus gidalardan nanede ve baharatlarda ise yaban mersininde bulunmustur.
Naneden sonra Fe icerigi en fazla olan kurutulmus gidalar sirasiyla kirmizi biber,
domates ve kekik olup yaban mersininden sonra Fe igerigi en fazla olan baharatlar

ise sirasiyla sumak, zencefil ve zerdegaldir.

0,025
0,02 -
oo
&
£ 0,015 -
= 0,01 -
£
=1
o
0,005 -
O .
5 & & W @ & & & DR DR QN SR
@’5& ‘\‘\(,'b Q,;\o@ %fbo %Q\,Q 6&* \\QQf& %‘Q@& (,@7\\ ’b@ﬁ ?}\\Q/ & Qoe & éb-x)'\b(@ Q}c,\ﬁ\
& ® SR A VXS A \60")000\0@
@6\ & & VP
\é\\(\ %Q/ K\
Ornek Adi

Sekil 5.17: Yas yakma yontemi ile ¢ozliniirlestirilen 6rneklerdeki Cu miktarlart

Orneklerdeki Cu miktarlar1 kiyaslandifinda Sekil 5.17°de goriildiigii gibi
kurutulmus gidalar igerisinde Cu miktar1 en fazla olan gidalar sirasiyla domates, nane
ve kekik olup baharatlar igerisinde Cu miktar1 en fazla olanlar sirasiyla yaban

mersini, yenibahar ve mahleptir.

Alevli AAS ile tayin oncesi yas yakma uygulanan orneklerdeki belirlenen Mn

ve Zn miktarlar1 Tablo 5.6’da verilmistir.
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Tablo 5.6: Yas yakma teknigi ile ¢oziiniirlestirilen, kurutulmus baz1 gida ve
baharatlarda belirlenen Mn ve Zn miktarlari (n:4)

Ornek Mn miktar1, mg/g (Xort+s) Zn miktari, mg/g (Xort£s)
Domates 0,0090 + 0,0007 0,0284 + 0,0018
Patlican - 0,0173 +£0,0010
Biber 0,0040 = 0,0003 0,0450 + 0,0006
Nane 0,0510 = 0,0004 0,0356 + 0,0005
Kekik 0,0206 + 0,0009 0,0558 + 0,0031
Fasulye 0,0193 + 0,0005 0,0290 + 0,0030
Kirmizi biber 0,0125 + 0,0006 0,0279 + 0,0057
Tar¢in 0,1528 + 00,0105 0,0257 £ 0,0001
Pulbiber 0,0071 + 0,0010 0,0204 + 0,0008
Hindistan cevizi 0,0233 +0,0035 0,0255 +0,0012
Bamya 0,0141 + 0,0009 0,0201 + 0,0037
Mahlep 0,0105 +0,0018 0,0209 + 0,0048
Zerdecal 0,0071 +£0,0011 0,0198 +0,0030
Zencefil 0,0360 + 0,0004 0,0166 + 0,0015
Keten tohumu 0,0082 =+ 0,0005 0,0447 + 0,0002
Sumak 0,0069 + 0,0005 0,0142 + 0,0006
Yenibahar 0,0050 + 0,0008 0,0190 + 0,0021
Yaban mersini 0,0098 + 0,0004 0,0230 + 0,0001

0,18

0,16

0,14

0,12

0,1

0,08

0,06

Mn miktari, mg/g

0,04
0,02 -

Ornek Adi

Sekil 5.18: Yas yakma yontemi ile c¢oziiniirlestirilen Orneklerdeki Mn

miktarlari
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Calisilan 6rneklerde Mn miktar1 en fazla olan 6rnek tar¢in olup, Mn miktari

fazla olan diger ornekler nane, zencefil ve hindistan cevizidir.

Zn miktari, mg/g
o
o
w

0,02 -
0,01 -
O_
@ L S LS LS LR APRL OB
F P& P TS E S W S
RO @ @ N 0T QT P F &
© o X B

Ornek Adi

Sekil 5.19: Yas yakma yoOntemi ile ¢oziiniirlestirilen 6rneklerdeki Zn miktarlar

Sekil 5.19 incelendiginde Zn miktar1 en yiiksek olan 6rnek kekik olup, bunu

biber, keten tohumu ve nane izlemektedir.
5.4.3 Mikrodalga ile Coziiniirlestirilen Orneklerdeki Eser Metal
Derisimleri

Mikrodalga ile ¢oziiniirlestirilen 6rneklerdeki Fe, Cu, Mn, Zn, Cr ve Ni
tayinleri alevli AAS ile, Pb ve Cd tayinleri GFAAS ile, Na, Mg ve Ca tayinleri ise
atomik emisyon spektrometresi ile gergeklestirilmistir.

5.4.3.1 Fe, Cu, Mn, Zn, Cr ve Ni Tayini

Mikrodalga ile ¢oziiniirlestirilen, kurutulmus bazi gida ve baharatlardaki Fe,
Cu, Mn ve Zn igerikleri asagida verilmistir (Tablo 5.7 ve Tablo 5.8). Calisilan
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orneklerin tamaminda kobalt gézlenebilme sinirinin altinda oldugundan kobalt tayin

edilememistir.

Tablo 5.7: Mikrodalga ile c¢oziiniirlestirilen, bazi1 kurutulmus gida ve

baharatlarda belirlenen Fe ve Cu miktarlart (n:6)

Ornek Fe miktar1, mg/g (Xort+s)  Cu miktari, mg/g (Xort+s)
Domates 0,1167 = 0,0007 0,0110 + 0,0002
Patlican 0,0492 + 0,0029 0,0123 + 00,0006
Biber 0,0805 +0,0012 0,0064 + 0,0005
Nane 0,2945 £ 0,0011 0,0122 £+ 0,0003
Kekik 0,1763 £ 0,0041 0,0100 £ 0,0007
Fasulye 0,1415 + 0,0007 0,0133 +0,0003
Kirmizi biber 0,0913 +0,0018 0,0026 + 0,0002
Tar¢in 0,1488 + 00,0047 -

Pulbiber 0,1423 +0,0010 -

Hindistan cevizi 0,0345 +0,0012 0,0024 + 0,0004
Bamya 0,0986 + 0,0028 0,0026 + 0,0005
Mabhlep 0,0932 + 0,0046 0,0087 + 0,0003
Zerdecal 0,3314 + 00,0156 0,0041 £+ 0,0002
Zencefil 0,5827 +0,0325 0,0069 £ 0,0003
Keten tohumu 0,1027 = 0,0029 0,0136 + 0,0002
Sumak 0,4031+0,0174 0,0078 + 00,0002
Yenibahar 0,0505 + 0,0008 0,0065 + 0,0003
Yaban mersini 0,3841 + 0,0032 0,0083 + 0,0005

Elde edilen bu veriler grafige gecirilmis ve Sekil 5.20°de Fe miktarlar
gosterilmistir. En fazla Fe miktar1 zencefilde bulunmus olup bunu sirasiyla sumak ve
yaban mersini izlemektedir. Kurutulmus gida 6rneklerinde en yiiksek Fe igerigine

sahip gida nanedir.
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Fe miktari, mg/g

Ornek Adi

Sekil 5.20: Mikrodalga yontemi ile ¢oziiniirlestirilen 6rneklerdeki Fe miktarlari

0,016

0,014

0,012

0,01 -

0,008 -

Cu miktari, mg/g
o
o
o
(o)}

0,004 -

0,002 -

Ornek Adi

Sekil 5.21: Mikrodalga yontemi ile ¢Oziiniirlestirilen Orneklerdeki Cu

miktarlari

Tar¢in ve pulbiberde Cu igerigi gozlenebilme sinirinin altinda oldugundan
alevli AAS ile belirlenememistir. Cu miktar1 en fazla olan kurutulmus gida fasulye,

en fazla olan baharat ise keten tohumu olarak belirlenmistir.
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Mikrodalga yontemi ile ¢oziliniirlestirilen 6rneklerdeki Mn ve Zn miktarlar

Tablo 5.8’de verilmistir.

Tablo 5.8: Mikrodalga ile c¢Oziiniirlestirilen bazi kurutulmus gida ve
baharatlarda belirlenen Mn ve Zn miktarlar1 (n:6)

Ornek Mn miktar1, mg/g (Xortts) Zn miktari, mg/g (Xort£s)
Domates 0,0206 + 0,0038 0,0360 + 0,0005
Patlican 0,0132+ 0,0004 0,2269 £+ 0,0014
Biber 0,0149 £ 0,0027 0,0683 £ 0,0003
Nane 0,0428 +0,0003 0,0442 +0,0003
Kekik 0,0384 + 0,0024 0,0676 + 0,0004
Fasulye 0,0350 + 0,0028 0,1456 + 0,0039
Kirmizi biber 0,0064 + 0,0001 0,0209 + 0,0016
Tar¢in 0,2164 +0,0019 0,0178 +0,0009
Pulbiber 0,0029 + 0,0001 0,0152 +0,0001
Hindistan cevizi 0,0173 + 0,0008 0,0162 + 0,0007
Bamya 0,0274 £+ 0,0004 0,0215 +0,0019
Mahlep 0,0200 =+ 0,0005 0,0338 £+ 0,0009
Zerdegal 0,1036 + 0,0005 0,0198 £ 0,0015
Zencefil 0,1514 +0,0009 0,0336 + 0,0010
Keten tohumu 0,0256 + 0,0011 0,0614 + 0,0015
Sumak 0,0160 =+ 0,0005 0,2011 £ 0,0016
Yenibahar 0,0125 + 0,0004 0,0212 £+ 0,0001
Yaban mersini 0,0378 + 0,0004 0,0252 + 0,0008

Elde edilen bu veriler grafige gecirildiginde (Sekil 5.22) en fazla Mn igerigine
sahip olan 6rnegin tar¢in oldugu goriilmiistiir. Tar¢indan sonra sonra Mn icerigi fazla

olan 6rnekler zencefil ve zerdegaldir. Mn miktar1 en az olan 6rnek ise pulbiberdir.
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Sekil 5.22: Mikrodalga yontemi ile c¢Oziiniirlestirilen Orneklerdeki Mn

miktarlari

Sekil 5.23 incelendiginde Zn miktar1 en fazla olan gidalar sirasiyla patlican ve

fasulye, baharatlar icerisinde Zn miktar1 en fazla olan ornek ise sumak oldugu

goriilmektedir.
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Sekil 5.23: Mikrodalga yontemi ile ¢Oziiniirlestirilen Orneklerdeki Zn

miktarlari
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Calisilan 6rneklerde Cr sadece tarcin ve kekikde, Ni ise sadece keten tohumu

ve kekikde tayin edilebilmistir. Elde edilen sonuglar Tablo 5.9’da verilmistir.

Tablo 5.9: Mikrodalga ile ¢Oziiniirlestirilen bazi kurutulmus gida ve

baharatlarda belirlenen Cr ve Ni miktarlari (n:6)

Ornek Cr miktar1, mg/g Ornek Ni miktari, mg/g
(Xortts) (Xort+s)

Tar¢in 0,0179+ 0,0011 Keten tohumu 0,0260 + 0,0046

Kekik 0,0546+ 0,0038 Kekik 0,0120 + 0,0013

5.4.3.2 Na, Mg ve Ca tayini

Mg, Ca ve Na metallerinin tayini i¢in atomik absorpsiyon spektrometresinin
emisyon modu kullanilmistir. Standart ¢ozeltiler kullanilarak olusturulan kalibrasyon
dogrularindan korelasyon katsayilar1 Na, Mg ve Ca i¢in sirastyla 0.9986; 0.9991 ve
0.9979 olarak bulunmustur.

Kurutulmus bazi gida ve baharatlardaki Na, Mg ve Ca miktarlar1t mg/g olarak
asagida verilmistir (Tablo 5.10-5.12).

46



Tablo 5.10. Mikrodalga ile c¢oziiniirlestirilen bazi kurutulmus gida ve

baharatlarda belirlenen Na miktarlar1 (n:6)

Ornek Na miktar1, mg/g (Xort+s) Bagil standart sapma, %
Domates 7,981+ 0,154 1,93
Patlican 2,290 + 0,032 1,40
Biber 0,831 + 0007 0,80
Nane 1,750 + 0,004 0,23
Kekik 0,536 + 0,006 1,13
Fasulye 0,824 + 0,004 0,48
Kirmizi biber 6,893 + 0,139 2,02
Targin 0,555+0,014 2,52
Pulbiber 35,101 + 1,103 3,14
Hindistan cevizi 1,531+0,014 0,91
Bamya 0,848 + 0,006 0,71
Mahlep 0,508 + 0,001 0,20
Zerdegal 1,373 + 0,015 1,09
Zencefil 0,660 + 0,014 2,12
Keten tohumu 2,179 + 0,063 2,89
Sumak 10,374 + 0,117 1,13
Yenibahar 0,923 + 0,003 0,32
Yaban mersini 1,871 + 0,009 0,48

w b
v O

w
o

(2}

Na miktari, mg/g
= NN
Ul O

=
o

Ornek Adi

Sekil 5.24: Mikrodalga yontemi ile c¢oziiniirlestirilen oOrneklerdeki Na

miktarlari
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Sekil 5.24’ten anlagilacag1 gibi en fazla Na iceren 6rnek 35,101 mg/g degeri ile
pulbiber dir. Sonra sirasiyla en fazla Na igerigine sahip olan Ornekler sumak ve

domates olarak bulunmustur. En az Na igerigi mahlepte bulunmustur.

Numunelerde sodyum tayininde bagil standart sapma degerleri % 0,20-3,14

araliginda bulunmustur.

Atomik emisyon spektroskopisi ile tayinleri Oncesi mikrodalga ile
¢Oziiniirlestirilen bazi kurutulmus gida ve baharatlarda belirlenen Mg miktarlari

Tablo 5.11°de verilmistir.

Tablo 5.11: Mikrodalga ile ¢oOziintlirlestirilen bazi kurutulmus gida ve
baharatlarda belirlenen Mg miktarlar1 (n:6)

Ornek Mg miktari, mg/g (Xort+s) Bagil standart sapma, %
Domates 18,665 + 0,374 2,00
Patlican 17,282 + 0,088 0,51
Biber 14,458 + 0,339 2,34
Nane 15,538 = 0,064 0,41
Kekik 16,834 + 0,267 1,59
Fasulye 17,038 + 0,352 2,07
Kirmizi biber 15,084 + 0,289 1,92
Tar¢in 10,222 + 0,065 0,64
Pulbiber 14,703 + 0,453 3,08
Hindistan cevizi 10,715 £ 0,123 1,15
Bamya 15,857 + 0,262 1,65
Mahlep 9,672+ 0,283 2,93
Zerdegal 14,986 + 0,220 1,47
Zencefil 13,071 + 0,180 1,38
Keten tohumu 12,991 £ 0,371 2,86
Sumak 13,772 £ 0,233 1,69
Yenibahar 13,087 + 0,459 3,51
Yaban mersini 12,923 £ 0,130 1,01
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Elde edilen bu veriler grafige gegcirildiginde (Sekil 5.25) en fazla Mg
miktara sahip ornegin domates oldugu goriilmektedir. Domatesten sonra en fazla

Mg igerigine sahip olan 6rnekler patlican, fasulye, kekik, bamya ve nanedir.

Mg milktari, mg/g

Ornek Adi

Sekil 5.25: Mikrodalga yontemi ile ¢Oziiniirlestirilen Orneklerdeki Mg

miktarlar

Numunelerde magnezyum tayininde bagil standart sapma degerleri % 0,41-

3,08 araliginda bulunmustur.

Atomik emisyon spektroskopisi ile tayinleri Oncesi mikrodalga ile
¢oziinlirlestirilen bazi kurutulmus gida ve baharatlarda belirlenen kalsiyum miktarlar

ve bagil standart sapma degerleri Tablo 5.12°de verilmistir.
Tablo 5.12 ve Sekil 5.26 incelendiginde Ca miktar1 en yiiksek olan 6rneklerin
yaban mersini ve tar¢in oldugu goriilmektedir. Bunlar1 sirasiyla, kekik, yenibahar ve

sumak izlemektedir.

Kalsiyum tayininde elde edilen sonuglardan bagil standart sapma degerleri %

0,47-4,14 araliginda bulunmustur.
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Tablo 5.12: Mikrodalga ile ¢oOziinilirlestirilen bazi kurutulmus gida ve
baharatlarda belirlenen Ca miktarlar1 (n:6)

Ornek Ca miktar1, mg/g (Xort+s)  Bagil standart sapma, %
Domates 3,432 + 0,033 0,96
Patlican 14,452 + 0,091 0,63
Biber 3,310+ 0,030 0,91
Kekik 25,312 + 0,155 0,61
Fasulye 8,682+ 0,111 1,27
Kirmizi biber 2,422 + 0,067 2,78
Tar¢in 27,026 + 1,118 4,14
Pulbiber 4,260 + 0,032 0,75
Hindistan cevizi 5,158 £ 0,044 0,85
Bamya 13,910 + 0,058 1,65
Mahlep 2,672 + 0,017 0,64
Zerdecal 6,646 + 0,029 0,44
Zencefil 2,464 + 0,077 3,12
Keten tohumu 3,006 + 0,049 1,63
Sumak 16,958 £ 0,079 0,47
Yenibahar 18,908 + 0,095 0,50
Yaban mersini 28,051 + 0,803 2,86

10

Ca miktari, mg/g
=
(0]

Ornek Adi

Sekil 5.26: Mikrodalga yontemi ile ¢Oziiniirlestirilen Orneklerdeki Ca

miktarlari

50



Atomik emisyon spektrometrisi ile tayin edilen Na, Mg ve Ca icin % bagil

5.4.3.3 Pb ve Cd tayini

standart sapma degerleri % 5’in altinda bulunmustur.

Calisilan orneklerdeki Pb ve Cd miktarlar1 alevli AAS cihazinin gozlenebilme

simirinin altinda oldugundan bu metaller GFAAS ile tayin edilmistir. Kurutulmus

bazi gida ve baharatlardaki Pb miktarlar1 pg/g olarak Tablo 5.13 verilmistir.

Tablo 5.13: Mikrodalga ile ¢oOzilniirlestirilen bazi kurutulmus gida ve

baharatlarda belirlenen Pb miktarlari (n:6)

Ornek Pb miktar1, ng/g (Xortts)  Bagil standart sapma, %
Domates 1,436 + 0,059 411
Patlican - -
Biber 1,459 + 0,032 2,19
Kekik 3,930 + 0,098 2,49
Fasulye 0,431 + 0,005 1,16
Kirmizi biber 0,766 + 0,055 7,18
Tar¢in 0,486 + 0,020 411
Pulbiber 0,391 +£ 0,011 2,81
Hindistan cevizi 1,059 + 0,029 2,74
Bamya 0,271 +£ 0,017 6,27
Mahlep 2,837 + 0,020 0,70
Zerdegal 4,300 + 0,203 472
Zencefil 1,395 + 0,048 3,44
Keten tohumu 2,771 £ 0,016 0,58
Sumak 0,628 + 0,004 0,64
Yenibahar 1,528 + 0,038 2,49
Yaban mersini 0,811 + 0,056 6,90

Veriler grafige gecirildiginde, Sekil 5.27°den de anlasilacag: gibi en fazla Pb

iceren Ornekler zerdecal ve kekiktir. Sonra sirasiyla en fazla Pb igeren Ornekler

mahlep, keten tohumu, yenibahar, biber ve domatestir.
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Pb miktan, ug/g

Ornek Adi

Sekil 5.27: Mikrodalga yontemi ile ¢oziiniirlestirilen oOrneklerdeki Pb

miktarlari

Patlican Orneginde Pb igerigi gozlenebilme sinirmin altinda bulunmustur.

Numunelerde GFAAS ile kursun tayininde bagil standart sapma degerleri % 0,58-

7,18 pg/g araliginda bulunmustur.

Asagida mikrodalga ile ¢oziiniirlestirilen bazi kurutulmus gida ve baharat

orneklerindeki Cd miktarlart verilmistir (Tablo 5.14). Cd tayinleri GFAAS ile

yapilmustir.

Tablo 5.14 ve Sekil 5.28’de goriildiigii gibi gida ve baharat drneklerinde Cd

igerigi en fazla olan 6rnek targindir. Targindan sonra en fazla Cd igerigine sahip olan

ornekler mahlep, domates, biber ve zerdegaldir.

Gida ve baharat orneklerindeki Cd miktarlar1 0,035-92,030 pg/g araliginda

bulunmus olup, bagil standart sapma degerleri % 0,25-8,49 araligindadir.
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Tablo 5.14: Mikrodalga ile ¢oziiniirlestirilen bazi kurutulmus gida ve
baharatlarda belirlenen Cd miktarlar1 (n:6)

Ornek Cd miktari, pg/g (Xortts)  Bagil standart sapma, %
Domates 19,380 + 1,591 8,21
Patlican 3,101 + 0,069 2,22
Biber 9,580+ 0,053 0,55
Nane 1,200 + 0,003 0,25
Kekik 2,669 + 0,157 5,87
Fasulye 1,424 £ 0,110 7,72
Kirmizi1 biber 3,546 + 0,027 0,76
Tar¢in 92,030 + 7,63 8,29
Pulbiber 1,859 + 0,079 4,25
Hindistan cevizi 3,450 £ 0,258 7,48
Bamya 0,035 + 0,002 5,71
Mahlep 24,250 + 2,06 8,49
Zerdegal 4,653 + 0,018 0,39
Zencefil 0,219 + 0,007 3,20
Keten tohumu 1,542 + 0,001 0,06
Sumak 1,355 + 0,109 8,04
Yenibahar 4,271+ 0,011 0,26
Yaban mersini 4,359 + 0,162 3,72
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Sekil 5.28: Mikrodalga yontemi ile c¢oziiniirlestirilen orneklerdeki Cd

miktarlari
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5.4.4 1Iki Coziiniirlestirme Tekniginin Karsilastirilmasi: t-testi

Kurutulmus gida ve baharatlarda metal igeriklerinin belirlenmesi i¢in, 6rnekleri
¢Oziinlirlestirme amaciyla yas yakma ve mikrodalga ile ¢oziiniirlestirme teknikleri
kullanilmistir. Bu tekniklerle c¢oOziniirlestirilen Orneklerdeki metal derisimleri

arasinda fark olup olmadiginin belirlenmesi i¢in t testi uygulanmistir. Test istatistigi,

N1 X Nz
seklinde olup, standart sapma asagidaki formiille hesaplanmigtir.

NI ) N2 )
L(x-x) FXX-X)
=1 1

birlesik

N; + N, — Nt

Daha sonra test istatistigi, %95 giiven seviyesi i¢in ¢izelgeden elde edilen kritik
t degeri ile karsilagtirllmigtir. t i¢in kritik degerin bulunmasinda serbestlik derecesi
N; + Nz — 2’dir. Test istatistiginin mutlak degeri, kritik degerden kiigiikse, null
hipotezi kabul edilir ve ortalamalar arasinda anlamli bir fark olmadig1 gosterilmis
olur. t i¢in bulunan deger kritik degerden daha biiyiikse, ortalamalar arasinda anlamli
bir fark vardir. Tablo 5.15, 5.16, 5.17 ve 5.18’de iki farkli ¢oziliniirlestirme teknigi ile
¢Oziiniirlestirilen orneklerdeki Fe, Cu, Mn ve Zn miktarlarinin karsilastirilmasi ile

elde edilen t testi sonuglar1 verilmistir.
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Sekil 5.29: Yas yakma ve mikrodalga ile ¢oziiniirlestirilen 6rneklerdeki Fe

miktarlar

Tablo 5.15: Yas yakma ve mikrodalga teknigi ile ¢doziiniirlestirilen
orneklerdeki Fe iceriginin karsilastirilmast

Ornek Xort N1 Xort N2 toeneysel i~ Ortalamalar
(yasyakma), (mikrodalga), arasinda fark
mg/g mg/g

Domates 0,1123 4 0,1167 6 0,79 231 Yok

Patlican 0,0873 3 0,0492 6 20,17 2,36 Var

Biber 0,0397 3 0,0805 6 478 2,36 Var

Nane 0,2220 4 0,2945 3 2397 257 Var

Kekik 0,1070 6 0,1763 6 2542 2,23 Var

Fasulye 0,0900 4 0,1415 6 106,7 2,31 Var

Kirmizi 3 5 35,84 2,45 Var

biber 0,1303 0,0913

Tar¢in 0,0813 3 0,1488 3 2445 2,78 Var

Pulbiber 0,0540 4 0,1423 6 7582 231 Var

Hin-di-stan 0.0170 5 0.0345 3 17,79 2,45 Var

cevizi
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Tablo 5.15-Devamu : Yas yakma ve mikrodalga teknigi ile ¢oziiniirlestirilen
orneklerdeki Fe iceriginin karsilastirilmast

Ornek Xort N1 Xort N2 tgeneysel  tkritik ~ Ortalamalar
(yasyakma), (mikrodalga), arasinda fark
mg/g mg/g

Bamya 0,0572 6 0,0986 3 26,28 2,36 Var

Mahlep 0,1470 3 0,0932 6 17,25 2,36 Var

Zerdecal 0,1320 3 0,3314 6 21,04 2,36 Var

Zencefil 0,1960 5 0,5827 6 2596 2,26 Var

Z:jr:u 0.0590 3 0.1027 6 13,75 2,36 Var

Sumak 0,2580 3 0,4031 6 19,22 2,36 Var

Yenibahar 0,0750 3 0,0505 6 32,69 2,36 Var

Yaban 3 4 3955 257 Var

. 0,2940 0,3841
mersini

Elde edilen bu sonuglardan yas yakma ve mikrodalga teknigi ile
coziinlirlestirilen 6rneklerdeki Fe igerikleri arasinda %95 giiven seviyesinde 6nemli

bir fark oldugu goriilmiistiir. Sadece domates 6rnegindeki Fe miktarinda fark yoktur.
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Sekil 5.30: Yas yakma ve mikrodalga ile ¢oziiniirlestirilen orneklerdeki Cu

miktarlari
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Sekil 5.30 incelendiginde c¢alisilam Orneklerin 10 tanesinde yas yakma ile
coziinlirlestirilen orneklerdeki Cu miktarinin daha fazla oldugu goriilmektedir. Bu

sonuglar karsilastirilmis ve elde edilen tgeneysel degerleri Tablo 5.16°da verilmistir.

Tablo 5.16: Yas yakma ve mikrodalga teknigi ile ¢doziiniirlestirilen

orneklerdeki Cu igeriginin karsilastirilmast

Ornek Xort N1 Xort N2 tdeneysel tritik ~ Ortalamalar
(yasyakma) (mikrodalga) arasinda fark
Domates 0,0203 3 0,0110 6 3,86 2,36 Var
Patlican 0,0102 3 0,0123 6 580 2,36 Var
Biber 0,0079 3 0,0064 6 2,03 2,36 Yok
Nane 0,0144 5 0,0122 3 3,06 2,45 Var
Kekik 0,0134 3 0,0100 6 6,74 2,36 Var
Fasulye 0,0105 5 0,0133 6 3,52 2,26 Var
Kirmizi 0,0035 3 0,0026 3 131 2,78 Yok
biber
Tarcin - - -
Pulbiber - - -
Hindistan 0,0035 5 0,0024 3 244 2,45 Yok
cevizi
Bamya 0,0023 4 0,0026 4 0,78 2,45 Yok
Mahlep 0,0122 5 0,0087 9 352 Var
Zerdegal 0,0084 5 0,0041 6 13,48 2,26 Var
Zencefil 0,0060 4 0,0069 6 2,98 2,31 Var
Keten 0,0106 3 0,0136 6 16,30 2,36 Var
tohumu
Sumak 0,0098 3 0,0078 6 4,83 2,36 Var
Yenibahar 0,0155 3 0,0065 6 40,21 2,36 Var
Yaban 0,0181 3 0,0083 6 2592 2,36 Var
mersini

Sonuglar incelendiginde iki farkli ¢oziiniirlestrime teknigi ile ¢oziiniirlestirilen
orneklerden biber, kirmizi biber, hindistan cevizi ve mahlep 6rneklerindeki Cu

miktarlar1 arasinda 6nemli bir fark olmadigi belirlenmistir. Diger gida ve baharat
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orneklerinde Cu miktarlar1 arsinda %95 giiven seviyesinde Onemli fark oldugu

bulunmustur.

Orneklerdeki mangan miktarlar1 da karsilastirilmistir. Sekil 5.31°de goriildiigii

gibi mikrodalga ile ¢oziiniirlestirilen 6rneklerde genellikle Mn miktar1 daha fazla

bulunmustur.
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Sekil 5.31: Yas yakma ve mikrodalga ile ¢oziiniirlestirilen 6rneklerdeki Mn

miktarlari

Elde edilen iki deneysel ortalama karsilastirilmis ve sonuglar Tablo 5.17°de
verilmistir. Her iki yontemle ¢oziiniirlestirilen 6rneklerdeki Mn igerikleri arasinda

%95 giiven seviyesinde fark oldugu belirlenmistir.
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Tablo 5.17: Yas yakma ve mikrodalga teknigi ile c¢oziiniirlestirilen

orneklerdeki Mn igeriginin karsilastirilmasi

Ornek Xort N1 Xort N2  tdeneysel tiritik ~ Ortalamalar
(yasyakma) (mikrodalga) arasinda fark
Domates 0,0090 6 0,0206 6 7,44 2,23 Var
Patlican - 0,0132
Biber 0,0040 6 0,0149 6 63,37 2,23 Var
Nane 0,0510 3 0,0428 3 17,55 2,78 Var
Kekik 0,0206 6 0,0384 6 17,24 2,23 Var
Fasulye 0,0193 5 0,0350 6 12,02 2,26 Var
Kirmizi 0,0125 3 0,0064 5 18,49 2,78 Var
biber
Targin 0,1528 5 0,2164 3 1426 2,26 Var
Pulbiber 0,0071 5 0,0029 6 8,96 231 Var
Hindistan 0,0233 6 0,0173 3 4,18 2,23 Var
cevizi
Bamya 0,0141 6 0,0274 3 22,14 2,36 Var
Mahlep 0,0105 4 0,0200 6 14,79 2,23 Var
Zerdegal 0,0071 6 0,1036 6 18592 2,23 Var
Zencefil 0,0360 3 0,1514 6 252,17 2,36 Var
Keten 0,0082 3 0,0256 6 37,90 2,36 Var
tohumu
Sumak 0,0069 3 0,0160 6 22,24 2,36 Var
Yenibahar 0,0050 3 0,0125 6 18,82 2,36 Var
Yaban 0,0098 3 0,0378 4 8293 2,36 Var
mersini

Cinko miktarlar1 da karsilastirildiginda Sekil 5.32°den de anlasilacag: iizere
orneklerin ¢ogunda mikrodalga ile ¢Oziinilirlestirme yontemi ile elde edilen Zn

miktarlar1 daha fazladir.
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Sekil 5.32: Yas yakma ve mikrodalga ile ¢oziiniirlestirilen 6rneklerdeki Zn

miktarlar

Tablo 5.18: Yas yakma ve mikrodalga teknigi ile c¢oziiniirlestirilen

orneklerdeki Zn igeriginin karsilastirilmasi

Ornek Xort N1 Xort N2 tdeneysel tritik ~ Ortalamalar
(yasyakma) (mikrodalga) arasinda fark
Domates 0,0284 6 0,0382 6 7,719 2,23 Var
Patlican 0,0173 3 0,2269 5 253,79 245 Var
Biber 0,0450 3 0,0683 3 59,023 2,78 Var
Nane 0,0356 3 0,0442 3 2546 2,78 Var
Kekik 0,0558 4 0,0676 6 351 231 Var
Fasulye 0,0290 6 0,1456 4 37,39 231 Var
Kirmizi 0,0279 6 0,0209 6 359 223 Var
biber
Targ¢in 0,0257 3 0,0178 6 1352 2,36 Var
Pulbiber 0,0204 6 0,0152 6 13,99 2,23 Var
Hindistan 0,0255 6 0,0162 6 16,05 2,23 Var
cevizi
Bamya 0,0201 6 0,0215 6 084 2,23 Yok
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Tablo 5.18-Devami: Yas yakma ve mikrodalga teknigi ile ¢oziiniirlestirilen

orneklerdeki Zn igeriginin karsilastirilmasi

Ornek Xort N1 Xort N2  tdeneysel tiritik ~ Ortalamalar
(yasyakma) (mikrodalga) arasinda fark
Mabhlep 0,0209 6 0,0338 6 6,49 2,23 Var
Zerdegal 0,0198 6 0,0198 6 0,01 223 Yok
Zencefil 0,0166 6 0,0336 6 2253 223 Var
Keten 0,0447 3 0,0614 6 18,10 2,36 Var
tohumu
Sumak 0,0142 6 0,2011 6 2651 2,23 Var
Yenibahar 0,0190 6 0,0212 3 1,74 2,36 Yok
Yaban 0,0230 3 0,0247 6 294 2,36 Var
mersini

Tablo 5.18 incelendiginde bamya, zerdegal ve yenibahar hari¢ diger tiim

orneklerde Zn igerikleri arasinda fark oldugu goriilmiistiir.

5.4.5 Kesinliklerin Karsilastirilmasi: F Testi

F testi, diisliniilen sartlarda iki popiilasyon varyansinin esit oldugunu ifade
eden null hipotezini esas alir. iki rneklem varyansinin orani (F=s,%/s,%) olarak ifade
edilen test istatistii (F) hesaplanir ve istenilen giiven seviyesindeki F’nin kritik

degeri ile karsilagtirilir. Test istatistigi 1’den ¢ok farkliysa null hipotezi reddedilir.
Bu calismada bulunan Fgeneyser degerleri %95 giiven seviyesindeki Fygitik

degerleri ile karsilastirilmistir. Elde edilen sonuglar Tablo 5.19-5.22°de

gosterilmistir.
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Tablo 5.19: Orneklerdeki Fe miktarlarinin belirlenmesinde yas yakma ve

mikrodalga ile ¢ozme tekniklerinin kesinliklerin karsilastirilmast

Ornek S (yasyakma) ~Njp S (mikrodalga) Nz Faeneysel Frritik  Kesinlikler
arasinda fark
Domates 0,0130 4 0,0007 6 344,90 5,41 Var
Patlican 0,0020 3 0,0029 6 2,10 19,30 Yok
Biber 0,0012 3 0,0683 6 1,00 5,79 Yok
Nane 0,0005 4 0,0442 3 4,84 9,55 Yok
Kekik 0,0005 6 0,0676 6 67,24 5,05 Var
Fasulye 0,0006 4 0,1456 6 1,36 9,01 Yok
Kirmizi 0,0006 3 0,0209 5 9,00 19,25 Yok
biber
Tar¢in 0,0006 3 0,0178 3 61,36 19,00 Var
Pulbiber 0,0003 4 0,0152 6 11,11 9,01 Var
Hindistan 0,0012 5 0,0162 3 1,00 6,94 Yok
cevizi
Bamya 0,0008 6 0,0215 3 12,25 5,79 Var
Mahlep 0,0050 3 0,0338 6 1,18 5,79 Yok
Zerdegal 0,0040 3 0,0198 6 15,21 19,30 Yok
Zencefil 0,0060 5 0,0336 6 29,34 6,26 Var
Keten 0,0003 3 0,0614 6 93,44 19,30 Var
tohumu
Sumak 0,0060 3 0,2011 6 8,41 19,30 Yok
Yenibahar 0,0020 3 0,0212 6 6,25 5,79 Var
Yaban 0,0020 3 0,0247 4 256 19,16 Yok
mersini
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Tablo 5.20: Orneklerdeki Cu miktarlarinin belirlenmesinde yas yakma ve

mikrodalga ile ¢ozme tekniklerinin kesinliklerin karsilastirilmast

Ornek S (yasyakma) N1 S (mikrodalga) Nz Foeneyset Furitik  Kesinlikler
arasinda fark
Domates 0,0005 3 0,0002 6 6,25 5,79 Var
Patlican 0,0002 3 0,0006 6 5,80 19,30 Yok
Biber 0,0018 3 0,0005 6 12,96 5,79 Var
Nane 0,0016 ) 0,0003 3 28,44 19,25 Var
Kekik 0,0007 3 0,0007 6 1,00 5,79 Yok
Fasulye 0,0019 5 0,0003 6 48,11 5,19 Var
Kirmizi biber 0,0012 3 0,0002 3 36,00 19,00 Var
Tar¢in - - -
Pulbiber - - -
Hindistan 0,0007 5 0,0004 3 3,06 19,25 Var
cevizi
Bamya 0,0002 4 0,0005 4 6,25 9,28 Yok
Mahlep 0,0031 5 0,0003 9 106,78 Var
Zerdegal 0,0007 5 0,0002 6 12,25 5,19 Var
Zencefil 0,0006 4 0,0003 6 400 541 Yok
Keten 0,0004 3 0,0002 6 4,00 579 Yok
tohumu
Sumak 0,0006 3 0,0002 6 9,00 579 Var
Yenibahar 0,0003 3 0,0003 6 1,00 5,79 Yok
Yaban 0,0007 3 0,0005 6 196 5,79 Yok
mersini
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Tablo 5.21: Orneklerdeki Mn miktarlarinin belirlenmesinde yas yakma ve

mikrodalga ile ¢ozme tekniklerinin kesinliklerin karsilastirilmast

Ornek S (yasyakma) ~Njp S (mikrodalga) Nz Faeneysel Frritik  Kesinlikler
arasinda fark
Domates 0,0007 6 0,0038 6 29,47 5,05 Var
Patlican - - 0,0004 - -
Biber 0,0003 6 0,0003 6 1,00 5,05 Yok
Nane 0,0004 3 0,0003 3 1,78 19,00 Yok
Kekik 0,0009 6 0,0024 6 7,11 5,05 Var
Fasulye 0,0005 5 0,0028 6 31,36 6,26 Var
Kirmizi 0,0006 3 0,0001 3 36,00 19,00 Var
biber
Tar¢in 0,0105 5 0,0019 6 30,54 5,19 Var
Pulbiber 0,0010 5 0,0004 5 6,25 6,39 Yok
Hindistan 0,0035 6 0,0008 6 19,14 5,05 Var
cevizi
Bamya 0,0009 6 0,0004 3 5,06 19,30 Yok
Mahlep 0,0018 4 0,0005 9 12,96 4,07 Var
Zerdecal 0,0011 6 0,0005 6 4,84 5,05 Yok
Zencefil 0,0004 3 0,0009 6 5,06 9,01 Yok
Keten 0,0005 3 0,0011 6 484 19,30 Yok
tohumu
Sumak 0,0005 3 0,0005 6 1,00 5,79 Yok
Yenibahar 0,0008 3 0,0004 6 4,00 5,79 Yok
Yaban 0,0004 3 0,0004 6 1,00 5,79 Yok
mersini
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Tablo 5.22: Orneklerdeki Zn miktarlarinin belirlenmesinde yas yakma ve

mikrodalga ile ¢ozme tekniklerinin kesinliklerin karsilastirilmast

Ornek S (yasyakma) ~Njp S (mikrodalga) Nz Faeneysel Frritik  Kesinlikler
arasinda fark
Domates 0,0018 6 0,0025 6 1,93 5,05 Yok
Patlican 0,0010 3 0,0014 5 1,96 19,25 Yok
Biber 0,0006 3 0,0003 3 4,00 19,00 Yok
Nane 0,0005 3 0,0003 3 2,78 19,00 Yok
Kekik 0,0031 4 0,0004 6 60,06 5,41 Var
Fasulye 0,0030 6 0,0039 4 1,69 5,41 Yok
Kirmizi 0,0057 6 0,0016 6 12,69 5,05 Var
biber
Targin 0,0001 3 0,0009 6 81 19,30 Var
Pulbiber 0,0008 6 0,0006 6 1,78 5,05 Yok
Hindistan 0,0012 6 0,0007 6 2,94 5,05 Yok
cevizi
Bamya 0,0037 6 0,0019 6 3,79 5,05 Yok
Mahlep 0,0048 6 0,0009 6 28,44 5,05 Var
Zerdegal 0,0030 6 0,0015 6 4,00 5,05 Yok
Zencefil 0,0015 6 0,0010 6 2,25 5,05 Yok
Keten 0,0002 3 0,0015 6 56,25 19,30 Var
tohumu
Sumak 0,0006 6 0,0016 6 7,11 5,05 Var
Yenibahar 0,0021 6 0,0001 3 441,00 19,30 Var
Yaban 0,0001 3 0,0008 6 64,00 19,30 Var
mersini

5.5 Standart Referans Madde Analizi

Yas yakma ve mikrodalga ile ¢oziiniirlestirme tekniklerinin dogrulugunu test
etmek amaciyla sertifikali cilek yapragi (Strawberry Leaves-Certified Reference
Material LGC7162) analiz edilmistir.
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Sertifikal1 ¢ilek yapragmin ¢oziiniirlestirilmesi i¢in Boliim 5.3.1 ve 5.3.2°de
verilen prosediir uygulanmigtir. Alevli AAS ile belirlenen Fe, Mn, Zn ve Cu
derisimleri Tablo 5.23’te verilmistir. Ayrica kor calisma yapilmis fakat kor

coOzeltilerde analit iyonlar1 derigimi gézlenebilme sinirinin altinda bulunmustur.

Tablo 5.23: Sertifikali ¢ilek yapragi analiz sonuglari (N:3)

Element Sertifikali Cozme Bulunan Bagil Hata, tgeneysel
deger, mg/kg  metodu deger, mg/kg %
Yas yakma 798+15 -2,44 -2,31
+
Fe 81848 Mikrodalga 79513 281 3,06
Mn 171+10 Yas yakma 163+8 -4,67 -1,73
Mikrodalga 169,516 -0,88 -0,43
Zn 2445 Yas yakma 26+5 +8,33 +0,69
Mikrodalga 23,544 -2,08 -0,22

%95 giiven seviyesi ve 3-1=2 serbestlik derecesinde t i¢in kritik deger
4.30°dur. Test istatistigine gore pu<po i¢in, tgeneysel < -4.30 iS€; pU>Lo i¢in, tgeneysel >
4.30 null hipotezi reddedilir ve sonuglar arasinda anlamli bir fark oldugu soylenir.
Sertifikali deger ile deneysel ortalamalar t testi uygulanarak karsilastirildiginda,
deneysel ortalamalar ile sertifikali degerler arasinda herhangi bir fark olmadigi

goriilmektedir.
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6. SONUCLAR VE TARTISMA

Agir metal birikimi ve sebep oldugu saglik sorunlarinin Onlenmesi igin
gidalarda agir metal tayini oldukg¢a 6nemlidir. Bu nedenle bu ¢alismada kurutulmus
baz1 gida ve baharat 6rneklerinde agir metal tayini yapilmistir. Fe, Cu, Mn, Zn, Cr ve
Ni alevli atomik absorpsiyon spektrometrisi ile, Pb ve Cd ise grafit firinli atomik
absorpsiyon spektrometrisi ile tayin edilmistir. Ayrica atomik emisyon

spektroskopisi ile 6rneklerdeki Na, Mg ve Ca igerikleri belirlenmistir.

Kuru gida ve baharat drnekleri atomik absorpsiyon spektrometrisi ile analiz
edilmeden Once, orneklerin ¢oziiniirlestirilmesinde yas yakma ve mikrodalga firin

olmak iizere iki farkl ¢6ziiniirlestirme yontemi kullanilmistir.

Yas yakma yontemi ile ¢oziiniirlestirilen 6rneklerdeki Fe, Cu, Mn, Zn, Cr ve
Ni miktarlar1 alevli AAS ile tayin edilmistir. Kurutulmus gida ve baharat
orneklerinde Pb, Cd ve Co miktarlari, aletin go6zlenebilme sinirinin altinda

oldugundan bu metaller alevli AAS ile tayin edilememistir.

Yas yakma uygulanan 6rneklerde Fe miktar1 0,0170-0,2220 mg/g araliginda
bulunmus olup, en fazla Fe miktar1 kurutulmus gidalarda nanede ve baharatlarda ise
yaban mersininde bulunmustur. Naneden sonra Fe icerigi fazla olan kurutulmus
gidalar sirasiyla kirmizi biber, domates ve kekik olup yaban mersininden sonra Fe
icerigi en fazla olan baharatlar ise sirasiyla sumak, zencefil ve zerdegaldir (Sekil
5.16).

Sekil 5.17°de incelendiginde kurutulmus gidalar icerisinde Cu miktar1 en fazla olan
gida domatesdir. Cu igerigi fazla olan diger gidalar ise nane ve kekik olarak
belirlenmistir. Baharatlar icerisinde Cu miktar1 en fazla olanlar ise sirasiyla yaban
mersini, yenibahar ve mahleptir. Tar¢gin ve pulbiberde Cu miktarlar1 aletin
gozlenebilme sinirinin altinda oldugundan belirlenememistir.

Calisilan orneklerde Mn miktarlar1 tar¢in hari¢ 0,0040-0,0051 mg/g araliginda
bulunmustur. Mn igerigi en fazla olan 6rnek tar¢in(0,1528 mg/g) olup, Mn miktari

fazla olan diger 6rnekler nane, zencefil ve hindistan cevizidir. (Sekil 5.18)
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Sekil 5.19 incelendiginde Zn miktar1 en fazla olan 6rnegin kekik (0,0558mg/q)
oldugu goriilmiistiir. Zn igerigi digerlerine gore fazla olan Ornekler biber, keten
tohumu ve nane olarak bulunmustur.

Mikrodalga ile ¢oziiniirlestirilen 6rneklerdeki Fe, Cu, Mn, Zn, Cr ve Ni
tayinleri alevli AAS ile, Pb ve Cd tayinleri GFAAS ile, Na, Mg ve Ca tayinleri ise
atomik emisyon spektrometresi ile gergeklestirilmistir.

Sekil 5.20°den de anlasilacagi gibi en fazla Fe miktar1 zencefilde bulunmus olup
bunu sirasiyla sumak ve yaban mersini izlemektedir. Kurutulmus gida orneklerinde
en yiiksek Fe igerigine sahip gida nane (0,2945 mg/g)dir.

Tar¢in ve pulbiberde Cu igerigi gozlenebilme sinirinin altinda oldugundan alevli
AAS ile belirlenememistir. Cu miktar1 en fazla olan kurutulmus gida fasulye, en
fazla olan baharat ise keten tohumu olarak belirlenmistir. (Sekil 5.21)

Tablo 5.8 ve Sekil 5.22 incelendiginde en fazla Mn igerigine sahip olan Ornegin
tar¢in oldugu gorilmistiir. Targindan sonra sonra Mn igerigi fazla olan Grnekler
zencefil ve zerdecaldir. Mn miktar1 en az olan 6rnek ise pulbiberdir.

Mikrodalga ile ¢Oziiniirlestirilen 6rneklerdeki Zn miktarlar1 0,0152-0,2269 mg/g
araliginda bulunmustur. Sekil 5.23 incelendiginde Zn miktar1 en fazla olan gidalar
sirastyla patlican ve fasulye, baharatlar icerisinde Zn miktari en fazla olan 6rnek ise

sumak oldugu goriilmektedir.

Atomik emisyon spektroskopisi ile gida ve baharat 6rneklerinde belirlenen Na
miktarlar1 0,508-35,101 mg/kg araliginda bulnmus olup, en fazla Na icerigine sahip
ornek pulbiberdir. (Tablo 5.10-Sekil 5.24)

Calisilan gida ve baharat 6rneklerindeki Mg miktarlar1 18,665-9,672 mg/g araliginda
bulunmustur (Sekil 5.25). En fazla Mg miktarina sahip 6rnegin domates oldugu
goriilmektedir. Domatesten sonra en fazla Mg igerigine sahip olan ornekler patlican,
fasulye, kekik, bamya ve nanedir.

Orneklerde Ca miktarlar1 Tablo 5.12°de verilmis olup, Ca igerigi 28,051-2,422 mg/g
araliginda bulunmustur. Sekil 5.26’dan da anlasilacagi lizere incelendiginde Ca
miktari en yiiksek olan 6rnekler yaban mersini ve tar¢in olup, bunu kekik, yenibahar
ve sumak izlemektedir.

Tayin edilen Na, Mg ve Ca icin % bagil standart sapma degerleri % 5 ‘in altinda

bulunmustur.
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Cd ve Pb miktarlart GFAAS ile tayin edilmistir. Tablo 5.14 ve Sekil 5.28°de
goruldiigii gibi Cd miktarlar1 92,030-0,035 pg/g araliginda bulunmus olup Cd igerigi
en fazla olan ornek tar¢indir. Tar¢indan sonra en fazla Cd igerigine sahip olan
ornekler mahlep, domates, biber ve zerdecaldir.

Pb miktarlan ise 4,3-0,271 pg/g araliginda bulunmus olup Pb miktar1 en fazla olan
ornekler zerdegal ve kekiktir. Patlicanda Pb miktar1 GFAAS ile tayin edilebileck

diizeyin altinda oldugu goriilmiistiir.

Calisilan iki ¢oziiniirlestirme yontemi ile elde edilen sonuglar t-testi
kullanilarak karsilastirtlmistir (Tablo 5.15-5.18). Mikrodalga ve yas yakma ile
¢Oziiniirlestirilen orneklerdeki metal igerikleri arasinda (birka¢ 6rnek haricinde) fark
oldugu goriilmiistiir. Genel olarak mikrodalga ¢6ziiniirlestirme yontemi ile
¢oOziiniirlestirilen oOrneklerde agir metal igerikleri daha yiiksek bulunmustur.
Mikrodalga ile par¢alama metodu yas yakma metodu ile kiyaslandiginda parcalama

isleminin bu yontemle gok kisa siirede gerceklestirilebildigi gortilmiistiir.

Gidalardaki metal iceriklerinin birbirinden farkliligi olmasmin ana nedenleri;
toprak kosullar, yagislar ve 6rneklerin genetik yapisi nedeni ile gidalarda metallerin

farkli birikmesi olabilecegi diigiiniilmektedir.

Gida 6rneklerinde belirlenen kursun kirliliginin; tasitlarda kullanilan Pb-alkil
ilaveli yakitlarin yanmasi, Pb igeren pestisit ve giibrelerin bilingsizce tarim
arazilerinde kullanilmas1 ve atiksular ile yapilan sulamadan kaynaklanabilecegi,
kadmiyum kirliliginin ise Cd igerigi yiiksek olan giibrelerin kullanilmasi, kati ve sivi
yakitlarin  yakilmast ve atiksular ile yapilan sulamadan kaynaklandig

diistiniilmektedir.

Calisilan gida orneklerindeki metal igerikleri, Tiirk Gida Koteksi’ne gore
gidalarda miisaade edilebilen iist konsantrasyon degerleri ile karsilastirilmistir.
Karsilastirma yapilirken her iki ¢oziliniirlestirme yonteminden metal igerigi yiiksek
olan ¢oziiniirlestirme islemindeki sonuglar esas alinmistir. Buna goére hindistan cevizi
haricindeki ¢alisilan tiim 6rneklerde Fe miktar1 TGK sinir degeri olan 52 mg/kg’dan
fazla bulunmustur. Fe i¢in uluslararasi sinir degerler 10-200 mg/kg olarak verilmistir.
Buna gore nane, sumak zerdecal, zencefil ve yaban mersini Fe igerigi bakimindan
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siir degerin istiinde olup, diger orneklerdeki Fe miktart belirlenen sinir degerleri
arasindadir.

TGK’ne gore Cu i¢in gidalarda miisaade edilen iist konsantrasyon degeri 10 mg/kg
olup, calisilan orneklerin yarisinda Cu miktar1 bu degeri agmaktadir. Bu 6rnekler
domates, nane, kekik, mahlep, yenibahar, yaban mersini, patlican, fasulye ve keten
tohumudur.

TGK’ne gore Zn i¢in gidalarda miisaade edilen iist konsantrasyon degeri 5-50
mg/kg’dir. Kekik ve keten tohumundaki Zn icerikleri bu degeri agsmakta olup, diger

tiim 6rneklerdeki Zn miktar1 izin verilen degerler arasinda bulunmustur.

Sonug¢ olarak; Tiirk Gida Kodeksi limitlerini asan Orneklerin orani
kiigimsenmeyecek diizeydedir. Bu nedenle bazi gida ve baharat orneklerinde
bulunan agir metal diizeylerinin halk sagligi agisindan risk olusturma olasiligi vardir.
Bu nedenle doganin ve gidalarin, iiretim ve tiiketim artiklariyla kirlenmesinin en kisa

zamanda Oniine gecilmesi gerekmektedir.
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