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Bu tez ¢aligmasinda, ilk olarak aflatoksin kontaminasyonun incirdeki dagilimini
belirlemek amaciyla, UV 1s1k altinda 1sima veren kuru incirlerin ¢ekirdeksiz
kisminda ve ¢ekirdeginin yaglarinda aflatoksin analizleri gerceklestirilmistir.
Sonuglar  kontaminasyonun genellikle meyvenin ¢ekirdeksiz  kisminda
gerceklestigini, ancak incir ¢ekirdegi yaginin da 6.9-11.9 ppb diizeyinde toplam
aflatoksin ile kontamine olabildigini gdstermistir. Calismanin ikinci asamasinda
incir ekstraktlar1 ve ¢ekirdek yaglar ¢esitli adsorbentlerin farkli dozlariyla (%0.1-
5.0) muamele edilmistir. Aflatoksin azaltilmasinda en etkili adsorbentlerin incir
ekstraktlarinda aktif karbon ve bentonit, incir ¢ekirdegi yaginda ise; aktif karbon
ve pekmez topragi oldugu belirlenmistir. S6z konusu uygulamalarla incir
ekstraktlarinda ve incir cekirdegi yaglarindaki toplam aflatoksin seviyelerinde
sirastyla %90 ve %88’e varan azalmalar ger¢eklesmistir. Adsorbent uygulamalart;
incir ekstraktlariin briks degerlerinde herhangi bir degisime neden olmazken,
titrasyon asitligi degerlerinde azalmalara ve pH degerlerinde artis ve azalmalara
sebep olmustur. Bazi adsorbent uygulamalari sonucunda incir ekstraktlarinin
antioksidan aktivite degeri ve toplam fenolik madde igeriginde sirasiyla %81 ve
%45’e varan azalmalar tespit edilmistir. Incir ¢ekirdegi yaginin fizikokimyasal
ozelliklerinin de adsorbent uygulamalarindan o©nemli Ol¢iide etkilendigi
gozlenmistir. Ozellikle aktif karbon adsorbentinin %5.0 dozunun uygulanmasi
halinde, yaglarin renk ve antioksidan aktivite degerleri ile toplam fenolik madde
ve tokoferol igeriginde oOnemli diizeyde azalmalar meydana geldigi tespit
edilmistir. Calismanin diger asamasinda, aflatoksinli kuru incirler 20 giin stireyle
etil alkol fermantasyonuna birakilmistir. Elde edilen sonuglar; aflatoksinli
incirlerin aflatoksin seviyelerinde, fermantasyonun ilk 5 giiniinde 6nemli diizeyde
(%65-80) azalmalar gerceklestigini gostermistir.  Aflatoksinli  incirlerde,
aflatoksinsiz incirlere gore etil alkol iiretiminin daha hizli gergeklestigi; ancak
fermantasyonun sonunda iki incir grubunda tespit edilen briks, indirgen seker ve
etil alkol miktarlar1 arasinda 6nemli bir farkliligin olmadig1 goriilmiistiir.

ANAHTAR KELIMELER: Incir (Ficus carica), Incir cekirdegi yagi,
Aflatoksin, Aktif karbon, Bentonit, Pekmez topragi, Polivinilpirolidon, Jelatin



ABSTRACT

DETERMINATION OF THE EFFICIENCY OF ADSORBENTS IN
REMOVAL OF AFLATOXINS IN DRIED FIGS

MSC THESIS
SEYDA SENTURK
PAMUKKALE UNIVERSITY INSTITUTE OF SCIENCE

FOOD ENGINEERING

(SUPERVISOR: ASSOC. PROF. DR. HAKAN KARACA)

DENIZLI, August 2020

In this thesis, in order to determine the distribution of aflatoxin contamination in
the fruit, we conducted aflatoxin analyses in the seedless part and seed oil of dried
figs showing fluorescence under UV light. Results showed that the contamination
generally occurred in the seedless part, however fig seed oil could also be
contaminated with aflatoxins at the level of 6.9-11.9 ppb. In the second part of the
study, aqueous extracts of dried fig and fig seed oils were treated with different
doses (0.1-5.0%) of various adsorbents. Activated carbon and bentonite were the
most effective adsorbents in reducing aflatoxin contents in fig extracts while the
highest aflatoxin reductions in fig seed oil were obtained with activated carbon
and molasses soil. These treatments resulted in up to 90 and 88% reductions in
total aflatoxin levels in fig extracts and fig seed oils, respectively. Adsorbent
treatments did not cause any changes in brix values, but resulted in decreases in
titratable acidity and decreases/increases in pH values of the extracts. Antioxidant
activity and total phenolic content of fig extracts decreased by up to 81 and 45%,
respectively, after some treatments. Adsorbent treatments had substantial effects
also on the physicochemical characteristics of fig seed oil. Especially, activated
carbon treatment at the dose of 5.0% caused significant decreases in color values,
antioxidant activity, tocopherols and total phenolic contents of the fig seed oil. In
the last part of the study, dried figs contaminated with aflatoxins were fermented
for 20 days. Results showed that aflatoxin levels dramatically decreased (65-80%)
in the first five days of the fermentation. Alcohol production was faster in
aflatoxin-contaminated figs than in uncontaminated ones; however the brix,
reducing sugar and ethyl alcohol contents of these two groups were not
significantly different at the end of fermentation.

KEYWORDS: Fig (Ficus carica), Fig seed oil, Aflatoxin, Activated carbon,
Bentonite, Molasses soil, Polyvinylpyrrolidone, Gelatin
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ONSOZ

Calisma konusunun belirlenmesi, planlanmasi, yiiriitiilmesi ve sonuglarin
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1. GIRIS

Incir (Ficus carica) Akdeniz kiyilarinda yetisen tipik bir meyvedir. Tiirkiye
Istatistik Kurumu’nun 2015 yili verilerine gére; iilkemizde toplamda 10.7 milyon
adet incir agac1 bulunmakta ve bunlardan 9.7 milyonu meyve vermektedir (Anonim
2018). Ulkemizde izmir ve Aydin en &nemli incir iiretim alanlaridir. Tiirkiye’de
bircok incir ¢esidi yetistirilse de Ozellikle “Sarilop” ismi verilen ¢esit, iistlin
ozellikleriyle 6n plana ¢ikmaktadir. Bu incir ¢esidi; biiylikligi, tadi, etli yapist,
acik rengi ve yumusak kabugu sayesinde kurutulmaya en uygun tilirlerden biri

olarak nitelendirilmektedir (Anonim 2018).

Incir meyvesi agacta kendiliginden kismen kurur ve bir siire sonra
kendiliginden dokiiliir. Dokiilen bu buruk incirler toplanarak kerevitlere serilir ve
burada bir siire daha kurutulmaya devam edilir (Go¢mez ve Seferoglu 2014).
Kurutmadaki esas amag¢, meyvenin nem igerigini ve su aktivitesini azaltarak
mikrobiyal gelisiminin ve enzimatik faliyetlerin minimize edilmesidir. Bdylece

iriiniin raf 6mriiniin uzatilmasidir (Villabos ve dig. 2016).

Tiirkiye’nin 1liman iklim kusaginda yer almasi ¢ok cesitli meyve ve
sebzelerin yetistirilmesine ve ticaretinin yapilmasina olanak saglamaktadir.
Ulkemiz, kuru incir ihracatinda diinyada birinci sirada yer almaktadir. Diinya kuru
incir ihracatmin yaklasik %65'i Tiirkiye tarafindan yapilmaktadir. Tiirkiye’yi Iran,
Ispanya, Amerika (ABD) ve Yunanistan takip etmektedir (Anonim 2018).

Onemli ihrag iiriinlerimizde (kuru incir, findik vb.) bazi kiif tiirleri
tarafindan {iretilen ve “mikotoksin” olarak adlandirilan toksik bilesiklerin varlig
s6z konusu olabilmektedir. Bu nedenle zaman zaman toplumumuzda saglik
acisindan kaygilar ve ihracatimizda ciddi ekonomik sikintilar giindeme
gelebilmektedir. Bilinen mikotoksinler arasinda kontaminasyon sikligi ve

toksisitesiyle en onemli olanlar1 aflatoksinlerdir.

Aflatoksinler genellikle Aspergillus flavus ve Aspergillus paraciticus tiirii

kiifler tarafindan firetilen ikincil metabolitlerdir (Moss 2002). Dogadan birgok



aflatoksin ¢esidi izole edilmis olsa da, aflatoksin B1, B2, G1 ve G; ¢esitleri gidalarda
bulunma sikliklar1 agisindan 6nem tasimaktadir (Karaca ve Nas 2008). A.
paraciticus tiirii kiifler aflatoksin B1, B2, G1 ve G2 ¢esitlerini iiretebilirken, A. flavus

nadiren aflatoksin Gz ve G tiretmektedir (Wright ve dig. 2000).

Aflatoksinler, yol acgtiklar1 ekonomik kayiplar ve insan sagligi tizerindeki
muhtemel olumsuz etkileri nedeni ile dikkat gekmektedir. Ulkemizin énemli ihracat
triinlerinden biri olan kuru incirde aflatoksin problemi ile siklikla
karsilasilmaktadir. Ege Ihracatg1 Birlikleri (EiB) tarafindan “Aflatoksinli Kuru
Incirlerin Imhas1 Projesi” 2000 yilindan bu yana devam etmektedir. Proje
kapsaminda kuru incir firmalari tarafindan UV 1s1k altinda 1s1ma verdigi i¢in ayrilan
kuru incirler isletmelerden toplanmaktadir. Bu kapsamda yilda ortalama 500-600
ton aflatoksinli kuru incir imha edilmektedir. Bu nedenle ciddi ekonomik kayiplar

meydana gelmektedir (Anonim® 2018).

Aflatoksin olusumunu Onlemede, ilk basamak kiif gelisimini dnlemektir.
Kiif gelisiminin 6nlenemedigi durumlarda ise toksik etkinin azaltilmasi ya da
toksinin giderilmesine dair yontemler giindeme gelmektedir. Mikotoksinlerin
dekontaminasyonu fiziksel (adsorpsiyon, termal islemler vb.), kimyasal (asit, alkali,
oksidanlar vb. ile muamele) ve biyolojik (fermantasyon, mikrobiyolojik
metabolizasyon, enzim atik par¢alama vb.) yontemlerle yapilabilmektedir. Fiziksel
dekontaminasyon yontemlerinden biri olan adsorpsiyon isleminde cesitli
adsorbentler kullanilmaktadir (Filazi ve Avci 2018, Pankaj ve dig. 2018).

Yapilan literatiir arastirmalari, kontamine kuru incirlerden aflatoksinlerin
giderilmesi iizerine bazi ¢alismalarin bulundugunu gostermektedir (Bahar ve Altug
2009, Karaca ve Nas 2009, Oztekin ve dig. 2007, Tabata ve dig. 1994). Fakat kuru
incirlerde bulunan aflatoksinlerin adsorbent maddelerle giderilmesi {izerine ¢ok
fazla c¢alisma bulunmadigi tarafimizca tespit edilmistir. Bu tez calismasinda,
isletmelerde UV 1s1k altinda 1s1ma vermesi nedeniyle ayrilan, aflatoksinle
kontamine olmast muhtemel kuru incirler kullanilmistir. Gergeklestirdigimiz
literatiir arastirmasinda; incirlerde aflatoksinin meyve igerisinde dagilimini ortaya
koyan herhangi bir c¢alismaya rastlanmamistir. Ayrica aflatoksinli incir

ekstraktlarinin alkol iiretiminde kullanimina y6nelik bazi ¢aligmalar bulunmasina



karsin  konunun halen derinlemesine arastirnllmasinin  gerekli  oldugu

distiniilmektedir.

1.1 Tezin Amaci

Bu tezin temel amaci, aflatoksinle kontamine oldugu gerekcesiyle imha
edilmek {izere ayrilan kuru incirlerin yeniden kullanilma potansiyelinin
belirlenmesidir. Bu amagla, aflatoksinli kuru incirlerin ¢ekirdeksiz kisminda ve
¢ekirdek yaginda ayri ayri aflatoksin analizleri gergeklestirilmistir. Kuru incirlerin
belirli oranda sulandirilmasi ile elde edilen incir ekstraktlarina ve incir ¢ekirdegi
yaglarina, cesitli adsorbentler uygulanarak aflatoksin giderimi ve adsorbent
uygulamasinin s6z konusu iriinlerin 6nemli kalite parametreleri ilizerine etkisi
incelenmistir. Ayrica aflatoksinli incir ekstraktlarinin alkol tiretiminde kullanilma
potansiyelinin belirlenmesi amaciyla, aflatoksinli ve aflatoksinsiz incirler ayr1 ayri
alkol fermantasyonuna tabi tutulmus, fermantasyon siirecinde meydana gelen
degisimler incelenmistir. Bu tez ile, insan saghigini tehdit eden ve {iilkemiz
ekonomisinde ciddi kayiplara sebep olan aflatoksinle kontamine olmus kuru
incirlerin  iilke ekonomisine kazandirilma potansiyelinin ortaya konmasi

amagclanmistir.

1.2 Literatiir Ozeti

1.2.1 1incir

Incir Ficus carica L. Akdeniz kiyilarinmn tipik bir meyvesi olup, iliman
iklim kosullarinda rahat yetisen bir bitkidir. Kis aylarinda 1lik, yaz aylarinda ise;
sicak ve kurak kosullart seven incir bitkisi i¢in yillik sicaklik ortalamasi 18-20°C
olan yerler uygun yetisme ortamlaridir. Bu iklim kusaginda yer alan Ege
Bolgesi'ndeki Biiyilk Menderes ve Kiiciik Menderes havzasi incir yetistiriciligi
acisindan en uygun ekolojik kosullara sahiptir. Tiirkiye’deki incir liretiminin %80’

bu havzada yapilmaktadir (Anonim 2018, Karaca 2005).



Tiirkiye, diinyadaki kuru incir iiretiminde birinci siradadir ve iiretilen bu
kuru incirler yaklagik yiiz lilkeye ihra¢ edilmektedir. Diinya'daki yas incir
tiretiminin  %26.9’u ve kuru incir iretiminin %36.4’1 Tirkiye tarafindan
gergeklestirilmektedir. 2016 yilinda, diinya genelinde incir ihracatinin (kuru, taze)

%62.2’si1 Tiirkiye tarafindan gergeklestirilmistir (Kiric1 2018).

Ege Bolgesi’nde yaklasik otuz bin ailenin incir iiretimi ile ugrastig1 ve bu
insanlarin bolgedeki genel niifusun %11.04’{inli olusturdugu bilinmektedir. Bunlara
incirlerin hasat edilmesi, islenmesi ve pazarlanmasi sirasinda ¢alisan isci kapasitesi
de dahil edildiginde incir meyvesinin olduk¢a genis bir sosyoekonomik etkinlige

sahip oldugu goriilmektedir (Karaca 2005).

Incir meyvesi taze ve kuru olarak ihrag edilmesinin yan1 sira fakli {iriinlere
dontstiiriilerek de ihra¢ edilebilmektedir. Bunlar incir ezmesi, hurda ve kesmedir
(Anonim 2018, Kirict 2018). Tiirkiye, Diinya kuru incir ihracatinda birinci sirada
yer alirken diger Onemli ihracat¢i iilkeler arasinda iran, Ispanya, ABD ve
Yunanistan yer almaktadir. Diinyada kuru incir ihracatinin %60’tan fazlasi

Tiirkiye’den yapilmaktadir (Anonim 2018).

Tablo 1.1'de Tirkiye’nin 2010-2019 yillar1 arasinda kuru incir iiretim

(Anonim 2018) raporlar1 verilmistir.

Tablo 1. 1: Tirkiye’nin 2010-2019 yillar1 arasinda gergeklestirdigi kuru incir

iretimi
Yil Miktar (Ton)
2010/11 58.662
2011/12 55.653
2012/13 56.935
2013/14 61.909
2014/15 69.731
2015/16 74.505
2016/17 72.000
2017/18 78.000
2018/2019 80.000




Tablo 1.2'de diinya genelinde yapilan yas ve kuru incir ihracat1 (milyon $)
verilmigtir. Tablo 1.2 incelendiginde en ¢ok liretimin gergeklestigi tilkenin Tiirkiye

oldugu goriilmektedir.

S6z konusu tablo incelendiginde taze ve kuru incir ihracatinin %62.2°lik
kisminin Tiirkiye tarafindan gerceklestirildigi gortilmektedir (Anonim 2018). 2010
ve 2019 yillan1 arasinda diinya genelinde yapilan yas ve kuru incir ihracati Tablo

1.2'de verilmistir (Anonim 2020, Kiric1 2018).

Tablo 1. 2: Diinya genelinde yapilan yas ve kuru incir ihracati (milyon $)

2010 2011 2014 2015 2016 2017 2018 2019

Diinya 335.0 340.0 3489 4728 4513 623.1 594.6 585.5
Tiirkiye 184.7 180.8 196.8 2415 280.8 298.7 298.7 2845
ABD 216 213 244 20.6 248 169 175 135
Almanya 11.4 17.5 17.3 18.8 209 156 182 176
Avusturya 3.9 3.1 51 8.1 202 222 191 230
Ispanya 9.0 10.5 9.9 13.3 178 169 201 212
Hollanda 16.1 18.8 19.2 19.4 165 231 228 208

Yunanistan 7.6 7.2 10.5 12.6 11.7 158 126 16.5

1.2.1.1 Incirin Kullamim Alanlari ve Incir Cekirdegi

Kuru incir, dogrudan kuru meyve olarak tiiketildigi gibi pasta imalatinda,
tatli, recel, biskiivi ve sekerli mamullerin {iretiminde ve meyve karisimlarinda
kullanilmaktadir. Ikinci kalitedeki incirler pekmez iiretiminde kullanilirken, {iiincii
kalitedeki incirler etil alkol iiretiminde degerlendirilebilmektedir. Etil alkol
iretiminde atik olarak ortaya cikan incir g¢ekirdekleri boya, kozmetik ve ilag

sanayisinde kullanilmaktadir (Duman ve Yazici 2018, Karaca 2005). Ayrica bu



incir c¢ekirdekleri son yillarda basli basina bir iiriin olarak giindeme gelen incir

cekirdegi yagi iiretiminde de kullanilmaktadir.

1.2.1.2 Incir Cekirdegi

Bir incir meyvesinde bulunan c¢ekirdek sayisi, 30-1600 araliginda
degismektedir. Cekirdek boyutlar kiigiik, orta ve biiyiik olarak gruplandirilmaktadir
(Giiven ve dig. 2019). Incir cekirdekleri %5.54-5.64 araliginda nem, %2.99 kiil,
%14.74-15.07 araliginda protein, %52.62-53.66 araliginda karbonhidrat ve %23.06-
23.67 araliginda yag icermektedir. Ayrica incir ¢ekirdeklerinin ¢esitli mineralleri
(Mg, Mn, Zn, Fe, Ca, Cu, Na, K ve P) igerdigi bildirilmektedir (Nakilcioglu Tas
2019).

1.2.1.3 Incir Cekirdegi Yag

Degerli bir yag ¢esidi olan incir ¢ekirdegi yagi, isletmelerde hurdalik olarak
ayrilan incirler kullamlarak iiretilir. Incir gesitlerine gore, elde edilebilecek yag
oran1 degismektedir. Incir ¢ekirdekleri %89.02-92.9 araliginda doymamis yag
asitleri icerirken %7.10-10.98 araliginda doymus yag asitleri igermektedir
(Nakilcioglu Tas 2019).

Duman ve Yazict (2018) tarafindan yapilan ¢alismada, Sarilop cinsi incir
cekirdeklerinin yaklasik olarak %20.54 oraninda yag icerirken, Mor giiz cinsi incir
cekirdeklerinin yaklagik %23.53 oraninda yag icerdigi belirlenmistir. Bir diger
caligmada ise; incir g¢ekirdeklerinin %30 oraninda yag igerdigi belirtilmektedir

(Joseph ve Raj 2011).

Incir gekirdegi yaginin yag asidi kompozisyonunun, %18.99 oleik asit,
%33.72 linoleik, %32.95 linolenik, 9%°5.23 palmitik, %2.1 stearik ve %21.05
arsidonik asitten olustugu bildirilmistir (Joseph ve Raj 2011). Incir g¢ekirdegi
yaginda alfa tokoferol, delta tokoferol ve gama tokoferol bulunmaktadir (Giiven ve
dig. 2019).



Incir cekirdegi yagmin antioksidan kapasitesi ve toplam fenolik madde
miktar1 sirasiyla %52.54 ve 79.5 mg gallik asit esdegeri (GAE)/100 g yag olarak
belirlenmistir (Giiven ve dig. 2019).

1.2.2 1incirlerin Kurutulmasi

Gidalarin kurutularak dayandirilmasi en eski muhafaza yontemlerinden
biridir. Incir kisa siiren iiretim sezonu ve hassas yapisi nedeniyle genellikle
kurutularak tiiketilir. Ulkemizde incir sezonu temmuz aynin ortalarinda baslayip

ekim ayinin sonlarina kadar stirmektedir.

Kurutmalik olarak yetistirilen incirler arasinda az ¢ekirdekli ve ince kabuklu

“Sarilop” ¢esidi basta yer alirken, “Goklop”, “Karayaprak”, “Hesevi” ve “Halebi”
gibi cesitleri bulunmaktadir (Karaca 2005).

Diger meyve cesitlerinden farkli olarak incirler, agacta birakilarak
kurutulurlar. Agacta tutunamayacak kadar kuruyan ve buruk asamaya gelen incirler
kendiliginden agagtan diiser. Incirler bu asamada %25-50 araliginda su
icermektedir. Incirler daha sonra kerevetlere serilerek su oran1 %18-20 olana kadar

kurutulmaya devam edilir (Go¢mez ve Seferoglu 2014).

Nem icgerigi yeterli seviyeye diisen kuru incirler tireticiler tarafindan plastik
kasalara doldurularak incir isletmelerine veya tiiccarlara getirilir. Gelen kuru
incirler, kabul kriterlerine gore satin alinir ve hammadde depolarina transfer edilir.
Kuru incirler isletmeye getirildiginde fumige edilir. Bu islemin temel amaci
incirlerde bulunabilecek zararlilarin yumurta, lavra ve erginlerin oldiiriilmesidir.
Konvansiyel iiretimde yaygin olarak fosfin (Ecofiime vb.), organik kuru incirlerde

ise; derin dondurma veya yiiksek CO2 uygulanmaktadir.

Fumigasyon isleminden sonra kuru incirler isletme i¢ine alinir, dogrudan
islenir veya depolara transfer edilir. Daha sonra boylama makineleri ile incirler
boylarma gore siniflandirilir. Smiflandirilmis  kuru incirler, igerisinde UV
(ultraviyole) lambalar bulunan boliime getirilir ve UV 151k altinda parlak yesilimsi
sar1 floresans veren meyveler belirlenir. Bu incirler imha edilmek icin diger incir

kitlesinden ayrilir. Kontrolden gecerken floresans vermeyen incirler normal



1siklandirilmis bir ortamda genis masalara dokiilerek ciiriik, catlak, hasarli vb.
olanlar1 ayiklanir. Fiziksel olarak zarar gormiis ve insan tiikketimine uygun olmayan
nitelikdeki bu incirler “hurdalik” olarak adlandirilmaktadir. I¢lerinden hurdaliklari
ayrilan kuru incirler yikama boliimiine gonderilir. Yikama asamasinda incirlerin
lizerinde olabilecek toprak, camur vb. seylerden arindirilir. Mevsimsel olarak
degisken sicakliktaki su ile yikama yapilir. Olabilecek mikroorganizma gelisimini
durdurmak amaciyla yikama suyuna tuz eklenebilir. Daha sonra incirleri istenen
nem oranina getirmek i¢in kurutma iglemi yapilir. Bu amagla isletmelerde kurutma
tiinelleri kullanilir. Islem sonunda kuru incirlerdeki nem miktarinin %18-20
civarinda olmast istenirken, Tiirk Standartlar Enstitiisii tarafindan yayinlanan "Kuru

m

Incir Standardi"na gére kuru inciler %26'dan fazla nem icermemelidir (Anonim
2006, Karaca 2005). Daha sonra tiriinlere istenen sekiller ve ambalajlama yapilarak
oda sicakliginda veya soguk depolarda depolanir (Karaca 2005, Oztekin ve dig.
2007). lsletmelerde kuru incirlerin izlendigi proses basamaklar1 Sekil 1.1'de

verilmistir (Karaca 2005).

Kuru

incir HAMMADDE
— = STOK
VAKUMLU
FUMIGASYON
ODALARI
BOYLAMA
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AFLATOKSIN —_—
KONTROL Yikama
CADIRLARI suyu
crkist
I
AYIKLAMA —_— YIKAMA
*
Yikama ====-=--- -
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Hurdahk -
incirler girigi KURUTMA R ——
TUNELI Hava
_—— cikigy
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Sekil 1. 1: Isletmelerde kuru incirlerin izledigi proses basamaklar



1.2.3 Gida Maddelerinde Kiif ve Mikotoksin

Dogada yaygin olarak bulunan bir mikroorganizma grubu olan kiifler; tip,
ilag, kozmetik, tarim ve gida gibi sektdrlerde bazi ciddi sorunlara yol agmaktadir
(Emenli ve Tiryaki Giindiiz 2019). Gidalarda meydana gelebilecek kiif
bulasmalarini Onlemek amaciyla cesitli Onlemler alinmasina ragmen, hasat
Oncesinde, hasat sirasinda ve hasat sonrasinda {iriinlerin isleme, depolama ve satis
stiresinde iirlinlere ¢esitli kiifler bulasabilmektedir (Korkmaz ve Tiryaki Giindiiz

2018).

Gidalara bulasan kiifler iiretimin baslangicindan gidanin tiiketilmesine kadar
gecen zaman iginde, kosullara bagl olarak gelisebilir ve istenmeyen bozulma ya da
degisimlere neden olabilmektedir (Karaca 2005). Kiifler gidalarin bozulmasindan
kaynaklanan ekonomik sorunlara neden oldugu gibi, insan sagligi agisindan

zararlilar1 olan mikotoksinleri de olusturabilmektedir (Korkmaz ve Tiryaki Giindiiz

2018).

Mikotoksinler; Aspergillus, Penicillium, Fusarium, Alternaria ve Claviceps
gibi filamentoz kiifler tarafindan iiretilen diisiik molekiiler agirliga sahip olan ikicil
metabolitlerdir. Mikotoksin adi, 1960’li yillarin baslarinda o an i¢in nedeni
bilinmeyen bir hastalik olan Turkey X hastalig1 ile yasamimiza girmistir. Turkey X
hastalig1 100.000’den fazla hindi 6liimiiyle sonu¢lanmistir. Hindilerin 6liim nedenin
aflatoksin ile kontamine olmus yer fistig1 oldugu belirlenmistir (Wen ve dig. 2016).
Tarimsal iiriinlerde, hasat oncesinde, hasat sirasinda, nakil, isleme veya depolama
asamalarinda fungal gelisimi takiben mikotoksin gelisimi gerceklesebilir (Erzurum
2001). Mikotoksinleri iireten kiifler riizgar ve hava akimlariyla tasinabilirler.
Mikotoksinlerin kontaminasyon diizeyleri iklim, iiriin ¢esidi ve cografi konuma

bagli olarak farklilik gosterebilir (Girgin ve dig. 2001).

Mikotoksin tireten kiiflerin biiylimesi, gelismesi ve mikotoksin iiretebilmesi
icin bazi kosullarin uygun olmasi gerekmektedir. Bunlar nem, sicaklik, besin,
atmosferdeki gaz bilesimi (oksijen ve karbon dioksit), kiif tiirleri, genetik sartlar ve
cografi konumdur (Girgin ve dig. 2001). Mikotoksinler, alinan doza ve alan kisinin
direncine bagli olarak, oliimle sonuglanan akut etkilere neden olabilir. Ayrica

kanserojen, teratojen, tremorgen, hemorajik, dermatitik, hepatotoksik, nefrotoksik,



immunosupresif, 0Ostrojenik, embriyotoksik ve neurotoksik etkileri de
goriilebilmektedir (Oguz 2017, Topal ve dig. 1999).

Avrupa Birligi'nde gidalardaki ve yemlerdeki uygunsuzluklarin bildirilmesi
ve gerekli 6nlemlerin alinmasi i¢in Gida ve Yemlerde Hizli Uyari Sistemi (Rapid
Alert System for Food and Feed-RASFF) olusturulmustur. Bu sistem sayesinde
hizli bilgi akisi saglanmaktadir. Her yil RASFF tarafindan yillik raporlar

yayinlanmaktadir.

Cimnar ve dig. (2017) tarafindan 2009 ve 2016 yillar1 arasinda yayimnlanan
RASFF raporlar1 incelenmis ve iilkemiz tarafindan Avrupa’ya ihra¢ edilen
iriinlerdeki temel sorunun aflatoksin diizeyinin yiiksek oldugu belirlenmistir. Bu
sorun en ¢ok kuru yemis, tohumlar ve meyve-sebze iirlinlerinde goriilmiistiir. 2009
ile 2016 yillar1 arasinda toplamda 993 adet mikotoksin bildirimi rapor edilmistir.
Bu bildirimlerin %98.05’1 kuru meyveler ve kuru yemisler icin yapilmistir.

Aflatoksin problemi kuru incir, findik ve iirlinlerinde siklikla goriilmektedir.

2017 yilina ait RASFF raporunda aflatoksin igin toplam 416 tane bildirim
yapilmustir. Bu bildirimlerden ise 129 tanesi Tiirkiye’den ihrag edilen findik, Antep
fistig1 ve kuru incirler i¢in yapilmistir (RASFF 2017). 2018 yilindaki raporda ise;
380 tane aflatoksin bildirimi yapilmis ve bunlardan 98 tanesi Tiirkiye’den ihrag

edilen findik, Antep fistig1 ve kuru incirler i¢in yapilmistir (RASFF 2018).

1.2.4 Aflatoksin

Aflatoksinler bazi Aspergillus tiirleri tarafindan iretilen ikincil
metabolitlerdir. Onemli aflatoksin iireticilerinden olan A. flavus ve A. parasiticus'un
bazi suslar1 tarafindan iretilmektedir. A. flavus ve A. parasiticus'un elektron

mikroskobu altindaki goriintiileri Sekil 1.2'de verilmistir (Anonim 2016).
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Sekil 1. 2: A. flavus ve A. parasiticus'un elektron mikroskobu altindaki goriintiileri

A. flavus en 6nemli aflatoksin iireticilerinden biri olup 6-8°C’den 44-
45°C’ye kadar genis bir sicaklik araliginda gelisebilse de daha dar bir sicaklik
araliginda (11-37°C) toksin olusturabilmektedir. Tarlada gelismekte olan iiriinlerde
olusan mekanik hasarlarn A. flavus gelisimine ve aflatoksin olusumuna sebep
oldugu gozlenmistir (Duman 2002). Kuraklik vb. faktorlerin {iriinlerde yarattigi
stres aflatoksin olusumunu ¢ok fazla arttirmaktadir. Bunlarin yani sira bocek
zararlar1 ve bu zararlilarin neden oldugu bulasilar, bitkilerde zarara sebep olan diger
fungal hastaliklar, bitkiyi zayif diisiirerek iriinlerde aflatoksin olusumuna sebep
olabilmektedir. Bitkilerin A. flavus'a kars1 direnglerinin farkliligi, {riinde

olusabilecek aflatoksin diizeyini etkileyebilmektedir (Duman 2002).

Aflatoksinler, kimyasal yapilarinda oksijen bulunan iki difuran halka
sistemine sahip mikotoksinlerdir. Aflatoksin ¢esitlerinin yiiksek dozlarda alinmasi
sonucunda akut, sub-letal dozlarda alinmasi ise; kronik toksisiteye neden
olmaktadir. Diisiik dozlarda stirekli alinmasi, bircok hayvan denemesinde

karsinojen etki ile sonuglanmistir (Ozkaya ve Temiz 2003).

A. flavus'un bir¢ok susu aflatoksin iiretemedigi halde, karbonhidratga zengin
substratlar iizerinde c¢ok genis sicaklik araliginda gelisebilmesi, dogada farkli
gidalarin aflatoksinle kontamine olmasina yol agmaktadir. Yer fistig1, findik, Antep
fistig1, badem, cam fistig1, cesitli cevizler, tahillar (bugday, ¢avdar, arpa, yulaf,
piring), baklagiller (soya fasulyesi, fasulye, bezelye, boriilce, mercimek), yagh

tohumlar (pamuk tohumu, aygekirdegi, susam, kolza tohumlari), baharatlar (kirmizi
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toz biber, pul biber, karabiber), incir, zeytin ve kakao gibi bir¢ok iiriinde

aflatoksinlerin dogal olarak bulunabildigi belirlenmistir (Orug 2005).

Dogada yiiksek sicaklik ve yiiksek nemin bulundugu kosullar, aflatoksin
cesitlerinin olusmasini tesvik eder. Bu nedenden dolay1 mikotoksinler yerytiziindeki
tim iilkelerin ortak sorunu olarak belirtilirken aflatoksinler, tropik ve subtropik

kusakta sorun olarak ortaya ¢ikmaktadir.

Aflatoksinler, “difurokumarosiklopentenon” ve “difurokumarolakton”
gruplarinda siniflandirilmistir. Dogada bir ¢ok aflatoksin tiirii bulunmasina ragmen;
sadece bazilarinin (aflatoksin Bi1, Bz, G1 ve G2) gidalarda siklikla bulunabildigi
belirlenmistir. Isimlendirme kromatografik ayrim sonras1, uzun dalga boyu UV 15181
altinda aflatoksin B1 ve B2'nin mavi, aflatoksin Gi ve Go'nin ise yesil floresans
vermesiyle iliskilidir (Ozkaya ve Temiz 2003). M grubu aflatoksinler ise; temelde
stit ve siit tiriinlerinde bulunabilmeleri nedeni ile "M" harfi ile simgelenmektedir
(Aksoy 1990). Adi gecen aflatoksin tiirlerinin kimyasal yapilar1 Sekil 1.3'te
verilmistir (Ozkaya ve Temiz 2003).

O O OCH;4

Aflatoksin B, Aflatoksin B,

Aflatoksin M,

Aflatoksin Mo

Sekil 1. 3: Aflatoksin By, B2, G1, G2, M1 ve M2 'nin kimyasal yapisi
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Aflatoksin sorunu, insan sagligi i¢in biiylik bir tehlike olusturmasinin yani
sira, aynt zamanda ekonomik yonden de biiylik 6nem tasimaktadir. Diinyada bu
nedenle meydana gelen ekonomik kayiplarin milyarlarca dolara ulastigi

belirtilmektedir.

Birlesmis Milletler Gida ve Tarmm Orgiiti (Food and Agriculture
Organization, FAO)’ne gore diinya {izerinde lretilen gidalarin %25°1 bliylime ve

depolama sirasinda mikotoksinlerce kontamine olmaktadir (Park ve dig. 1999).

1.2.4.1 Gidalardaki Aflatoksin Varhg: ve Yasal Diizenlemeler

Aflatoksinler birgok gida c¢esidinde bulunabilirler. Tahil c¢esitlerinde
(bugday, arpa, yulaf vb.), yerfistigi, findik, kakao, kahve, muisir, piring gibi
gidalarda bulunabilmesinin yaninda kirmizi biber dahil olmak {izere baharatlar,
kurutulmus meyveler ile siit iirlinlerinin aflatoksin igerebildigi bildirilmistir

(Giirhayta ve Cagindi 2015, Yentiir ve Er 2012).

Aflatoksin miktar yiiksek olan gidalarin uzun siire tiiketilmesi halk sagligi
agisindan 6nemli problemlere neden olabilmektedir. Bu sebeple mikotoksinlerin
izlenebilirlii O6nem tasimaktadir. Tiirkiye’de ve bircok iilkede aflatoksin

kontaminasyonu ile ilgili yasal kisitlamalar bulunmaktadir (Yentiir ve Er 2012).

1.2.4.2 Tiirkiye’de Aflatoksin Limitleri

Tiirkiye’de aflatoksin limitlerinin denetlenmesi Tiirk Gida Kodeksi (TGK)
Bulaganlar Yonetmeligi tarafindan belirlenmektedir (Anonim 2011). Yonetmelik’te
aflatoksin B1, toplam aflatoksin (aflatoksin B, aflatoksin B>, aflatoksin Gi ve

aflatoksin G») ve aflatoksin M1 i¢in maksimum limit degerleri verilmektedir.

Limitler belirlenirken, dogrudan tiiketilecek iiriinleri ve ¢esitli islemlerden

sonra tiiketilecek triinler olarak iki kategori olusturulmustur (Anonim 2011).
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Dogrudan tiikketime sunulmayacak olan gidalar; bu gidalar tiikketime
sunulmadan Once ayiklama veya diger fiziksel islemlere tabi tutulacak olan
gidalardir. Tablo 1.3’te bu tip gidalar i¢in Tiirk Gida Kodeksi tarafindan belirlenen

aflatoksin limit degerleri verilmistir (Anonim 2011).

Diger bir grup ise dogrudan insani tiiketimde kullanilan veya dogrudan gida
bileseni olarak kullanilan gidalar olarak belirlenmistir. Tablo 1.4’te bu tip gidalar
icin Tirk Gida Kodeksi tarafindan belirlenen aflatoksin limitleri verilmistir

(Anonim 2011).

Tablo 1. 3: Tirk Gida Kodeksi tarafindan tiiketilmeden isleme tutulmasi gereken
gidalarda kabul edilen aflatoksin limitleri

Aflatoksin limitleri (pg/kg)

Uriin Cesidi
Ces Aflatoksin B1 Toplam

Aflatoksin

Yerfistig1 ve diger yaglh tohumlar 8 15
Badem, Antep fistig1 ve kayis1 gekirdegi 12 15
Findik ve Brezilya fistig1 8 15
Sert kabuklu meyveler 8 15

Bir diger grup ise, siitlerde ve bebekler i¢in 6zel {iretilen gidalar i¢in Tiirk
Gida Kodeksi tarafindan belirlenen aflatoksin limitleri Tablo 1.5’te verilmistir.
Tablo 1.5’ten gorildiigii lizere bu triin gruplarinda kabul edilebilir aflatoksin

limitleri cok daha diisiiktiir (Anonim 2011).
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Tablo 1. 4: Tiirk Gida Kodeksi tarafindan gidalarda kabul edilen aflatoksin limitleri

Uriin Cesidi Aflatoksin limitleri (ng/kg)
Aflatoksin B1  [Toplam Aflatoksin

Yerfistig1 ve diger yagh tohumlar 5 10
Badem, Antep fistig1 ve kayisi 8 10
cekirdegi
Findik ve Brezilya fistig 5 10
Sert kabuklu meyveler 5 10
Kuru meyveler 8 10
Tahillar ve bunlardan tiretilen 2 4
iirlinler
Misir ve piring 5 10
Kirmizi biber
Karabiber
Hint cevisi/muskat
Zencefil
Zerdagal
Bunlardan birkagin1 igeren karigim 5 10
baharatlar

Tablo 1. 5: Tiirk Gida Kodeksi tarafindan siitlerde ve bebekler i¢in 6zel tiretilen
gidalar kabul edilen aflatoksin limitleri

Uriin Cesidi Aflatoksin limitleri (ng/kg)

Aflatoksin | Toplam Aflatoksin
B1 Aflatoksin M1

Siit (¢ig, islem gormiis,

siit bazl1 {iriinler) } - 0.050

Bebek ve kiiciik cocuk

ek gidalar 0.10 i i

Bebek ve devam

formiiller i ) 0.025

Bebekler i¢in 6zel tibb1

amach diyet gidalar 0.10 - 0.025
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Ulkemizde yemeklik yaglar icin herhangi bir aflatoksin limiti yoksa da,
FDA’in susam yaglar1 igin belirledigi aflatoksin iist smirt 20 pg/kg olarak
belirlenmistir (Elzupir ve dig. 2010). Avrupa Komisyonu’nun (EU, European
Commission Regulation) yemeklik yaglar i¢in belirledigi tist limit ise, yine 20
ng/kg'dir. Iran standardina gore ise yemeklik yaglarda aflatoksin iist limiti 30 pg/kg
olarak belirlenmistir (Nabizadeh ve dig. 2018).

1.2.4.3 Aflatoksinlerin Giderilmesi

Gidalarda mikotoksinlerin kontrolii i¢in izlenebilecek stratejiler temelde
2’ye ayrilabilmektedir. Bunlar, mikotoksin olugumunun Onlenmesi ve olusan

mikotoksinin dekontamine edilmesidir (Pankaj ve dig. 2018).

Mikotoksin olusumunun Onlenmesi i¢in uygulanabilecek islemler hasat
Oncesi ve hasat sonrasi olarak ayrilmaktadir. Hasat Oncesinde yapilabilecek
islemlerden biri pest (zararli) kontrolii iken; hasat sonrasinda, ¢esitlere gére ayirma,

uygun depolama ve dekontaminasyon yontemlerinin kullanilmasi diisiiniilebilir.

Dekontaminasyon i¢in uygulanabilecek yontemler ise fiziksel yontemler,
kimyasal yontemler ve biyolojik yontemler olarak ayrilmaktadir. Fiziksel
yontemler; iirlinlerin hizli kurutulmasi, ayiklanmasi, UV uygulanmasi, adsorpsiyon
ve termal (pisirme, firinlama, kavurma vb.) uygulamalaridir. Kimyasal (asit, alkali,
oksidanlar vb. ile muamele) ve biyolojik (fermantasyon, mikrobiyolojik
metabolizasyon, enzim atik parcalama vb.) yontemlerle de dekontaminasyon
yapilabilmektedir (Diao ve dig. 2018, Filazi ve Avci 2018, Pankaj ve dig. 2018).

Pek c¢ok farkli gida maddesinde oldugu gibi incirde de aflatoksin seviyesinin

azaltilmas1 amaciyla farkl arastirmacilar tarafindan farkl yontemler denenmistir.

Karaca ve Nas (2009) tarafindan yapilan c¢aligmada aflatoksinli kuru
incirlerden elde edilen ekstraktlara farklh pH (3.1, 3.5, 6.0, 8.0 ve 10.0)
degerlerinde, 2 farkli siirede (1-2 saat), farkli sicaklik (50, 75 ve 98°C)
uygulamalar1 gergeklestirilmistir. Uygulamalar sonucunda en diisiik degradasyon

pH 6'da gorilmiistiir. pH 6.0-3.1 araliginda degradasyonun diiserken, pH 6.0-10.0
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araliginda degradasyonun yiikseldigi goriilmiistiir. Ayrica sicaklik uygulamalarinin

degradasyon degerini etkiledigi bildirilmistir.

Tabata ve dig. (1994) aflatoksin B1, B2, G1 ve G2 igeren orneklere 40°C'de
16 saat boyunca HCI ve H»SOs uygulamalari gergeklestirilmistir. Caligma
sonucunda asit uygulamalar1 ile aflatoksin B; ve aflatoksin Gi'in tamamen
degradasyona ugrarken, aflatoksin B2 ve aflatoksin G, seviyelerinde onemli bir

degisim olmadig1 tespit edilmistir.

Oztekin ve dig. (2007) tarafindan yapilan bir ¢alismada aflatoksinli kuru
incirler tizerine 2 farkli yontem ile ozon uygulamasi yapilmistir. Kuru incirler ozon
fiimigasyon uygulama siiresi uzadik¢a (30, 60 ve 180 dakika) aflatoksin Bi
miktarinda (%48.76, %72.42 ve %95.25) meydana gelen azalmalar artmistir. Diger
ozon uygulamasi ise, sulu ortamda yapilmistir ve ozon uygulanma siiresi uzadik¢a

(30, 60 ve 180 dakika) aflatoksin B1 miktarinda meydana gelen azalmalar artmigtir.

Bahar ve Altug (2009) tarafindan yapilan ¢alismada aflatoksinle kontamine
kuru incirler kullanilarak 2 farkli yontem ile pekmez tiretilmistir. Kuru incirlerde
bulunan aflatoksinin %35-68'inin incir pekmezine transfer edildigi tespit edilmistir.
Pekmez iiretim asamasinda uygulanan islem basamaklarinda %5-22 oraninda
aflatoksin azalmalarina sebep oldugu belirlenmistir. Pekmez {iretimi sonunda ise,

aflatoksin miktarinda %38-62 oraninda azalma meydana geldigi tespit edilmistir.

1.2.5 Adsorpsiyon Islemi ve Adsorbentler

Bir maddenin bir ortamda tutulmasma sorpsiyon denir. Gaz, buhar,
¢Oziinmils maddelerin ve sivi molekiillerinin bir katinin yiizeyinde tutulmasi

olayma veya konsantrasyon degisimine adsorpsiyon denir (Demir ve Yalgin,

2014).

Ideal bir adsorbent ¢evreye zararsiz, ucuz, kolay elde edilebilen, geri
kazanilabilir, fonksiyonel gruplar1 iceren, suda ¢dziinmeyen, genis yiizey alanina

sahip ve bilimsel olarak kabul edilmis olmalidir. Adsorbent c¢esidi, sicaklik, pH,
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nem, tanecik boyutu, polarite, temas hizi ve siiresi adsorpsiyon islemini

etkilemektedir.

Adsorbentler dogal ve islenmis adsorbentler olmak iizere temel olarak iki

gruba ayrilabilirler.

Dogal adsorbentler: Dogrudan kullanilabilen adsorbentlerdir. Cesitli sebze

ve meyvelerin kabuk, ¢ekirdek, sap ve posasi, ayrica tarimsal endiistriyel ve evsel
atiklarin adsorbent (Seliiloz, kitosan, aga¢ kabugu, talas, regine, ¢ekirdek potasi,
tahil artiklar1, saman, ¢ay posasi, kahve posasi, muz kabugu, iiziim posasi), dogal
mineralli maddeler (perlit, zeolit, bentonit vb.) olarak kullanilmalarinin yani sira
mikroorganizmalar da adsorbent olarak (mayalar, laktik asit bakterileri, bira tortusu
vb.) kullanilabilmektedir.

Dogal adsorbentlerin avantajlari; dogadan kolayca elde edilebilir, diisiik
maliyetli, atiklarin degerlendirilmesi nedeniyle ¢evre dostudur. Bu avantajlarina

karsin tiim iiriin ¢esidinde kullanilmaya uygun degildir.

Islenmis adsorbentler: Dogal adsorbentlere gesitli islemlerin uygulanmasiyla

iiretilebildikleri gibi yapay olarak da iiretilebilirler. Ornegin; dogal adsorbentler
olarak adlandirilan tarimsal artiklar (sebze ve meyvelerin kabuk, ¢ekirdek, sap ve
posasi, seliiloz, kitosan, aga¢ kabugu, talas, recine, ¢ekirdek potasi, tahil artiklari,
saman, ¢ay posasi, kahve posasi, muz kabugu, {iziim posas1 ve evsel atiklar) asit ya
da sicaklik uygulamalari ile gesitli dzellikler kazandirilabilir. Aktif karbon, silikajel,
aktif alimina, reg¢ineler ve polimerler islenmis adsorbentlere oOrnek olarak
verilebilir. Bunlarin disinda dogal mineralli maddeler (perlit, zeolit, bentonit vb.)

farkli bilesenler ile nanokompozit edilerek kullanilabilir.

Islenmis adsorbentlerin avantajlari; istenen ozelliklere sahip adsorbentler
iiretilebilmektedir. Uretilen adsorbentin dogrudan hedef alinan bileseni tutabilmesi
nedeniyle dnemli yere sahiptir. Son yilarda yapilan ¢aligmalar sayesinde cevre ile
uyumlu adsorbentler {iretilmektedir. Avantajlarinin yaninda iiretimleri zor ve

maliyetleri yiiksektir.
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Adsorbentlerin kullanim alanlar1 (Bilgin ve Erciment 2013):

e Atik sularda bulunan agir metallerin giderimi

e Tekstil sanayisi (boyar maddelerin giderimi)

e Su kalitesinin yiikseltilmesi (sertligin disiiriilmesi, pH, iletkenlik
vb.)

e Hava kirliligine yol acan gazlarin temizlenmesi (CO, CO2, H2S,
NHs, NOx)

e Petrol sizintilarmin  temizlenmesi  (aktiflestirilmis  zeolite,
genlestirilmis perlit, sodyum karbonat)

e Kapali mekanlarda kotii kokularin giderilmesi

e Niikleer artiklardaki radyoaktif maddelerin uzaklastirilmasi (CS, SR
ve RB)

¢ (ida sanayisi

1.2.5.1 Adsorbentlerin Gida Sanayisinde Kullanimi

Adsorbent maddeler farkli amaclarla uzun yillardir gida sektoriinde tercih
edilmektedir. Adsorbentlerin gida sanayisinde kullanimlarina dair baz ornekler

asagida siralanmistir.
e Bazi iiriinlerde renk stabilitesinin saglanmasi ve korunmasi

Palm yaglarindan beta-karotenin giderilmesinde aktiflestirilmis bentonit

kullanilmaktadir (Permana ve dig. 2018).

Rose saraplarda bulunan polifenollerin miktarini azaltarak istenen rose sarap
rengini stabil hale getirmek icin PVPP (polivinilpolipirolidon) adsorbenti
kullanilmaktadir (Gil ve dig. 2017).

Seker kamis1 sularmim acik renkli olmasi istenen bir durumdur. Istenilen
renk icin seker kamist suyuna aktif karbon ve bentonit gibi ¢esitli adsorbentler ilave

edilmektedir (Lacsameethasana ve dig. 2012).
e Yag kalitesinin gelistirilmesi
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Balik konservesi (Sardinella lemuru) iiretiminde elde edilen diisiik kaliteli
yaglarin rafinasyonunda bentonit kullanilmaktadir. Caligmada bentonitin zamk
giderme, notralizasyon ve agartma agisindan yagir daha kaliteli hale getirdigi

belirtilmistir (Nadhiro ve dig. 2018).

Kizartmada kullanilan aygigcek yaglarida farkli adsorbentler (CaO, MgO,
MgCOs, magnezyum silikat, aktif karbon, bentonit, dogal pekmez topragi)
kullanilarak kalite 6zelliklerinin (viskozite, serbest yag asiti ve renk ozelligi)

gelistirilebilecegi belirlenmistir (Maskan ve Bagc1 2006).

e Bazi iiriinlerden bulanikligin giderilmesinde

Beyaz saraplarda bulaniklik gidermek amaciyla aktif karbon ve kitosan

kullanilmaktadir (Colangelo ve dig. 2018).

Seker pancart melasinda bulanikligi azalmak amaciyla Ca-Na bentonit

kullanilmaktadir (Djordjevic ve dig. 2018).

Yukarida verilen ¢aligmalarda goriildiigii lizere adsorbentler daha ¢ok gida
kalitesini gelistirmek amaciyla kullanilmaktadir. Bunun disinda adsorbent maddeler

kirleticilerin uzaklastirilmasinda kullanilir.

Sularda dogal olarak bulunan, bulasan ve sonradan olusan kirleticilerin
(pestisit, agir metal vb.) giderilmesinde uzun siiredir adsorbentler kullanilmaktadir.
Atik sularin artilmasinda adsorbent maddelerin kullanimi {izerine yapilan bazi

calismalar ve sonuglar1 Tablo 1.6’da 6zetlenmistir.

1.2.5.2 Gidalarda Mikotoksinlerin Adsorpsiyonu

Adsorpsiyon islemi uzun yillardir meyve sularindan patulini uzaklastirmak
icin kullanilmaktadir. Meyve sularinda renk degisimlerinin 6nlenmesi ve berrak
meyve suyunun {retilmesi i¢in meyve suyunda yer alan melanoidin ve fenolik
maddelerin azalmas1 gerekmektedir. Bu amagla aktif karbon, bentonit, kazein, iyon
degistirici regineler ve PVPP (polivinilpolipropilidon) gibi cesitli adsorbentler
kullanilmaktadir (Nasehi ve dig. 2012).
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Sanayide aktif karbon ve makro gozenekli regineler bu islem i¢in yaygin
olarak tercih edilmektedir. Bunlarin disinda inaktif ve inaktif olmayan
mikroorganizmalarin patulini adsorbe ettigini bildiren ¢aligmalar vardir (Diao ve

dig. 2018).

Mikotoksinlerin giderilmesinde adsorbent maddelerin kullanimi iizerine
yapilan baz1 ¢alismalar ve sonuglar1 Tablo 1.7'de 6zetlenmistir. Mikotoksinlerin
mikroorganizmalar tarafindan adsorbe edilmesi {lizerine de bir¢cok c¢alisma
bulunmaktadir. Calismalarda kullanilan mikroorganizmalardan bazilar1 laktik asit
bakterileri (Lactobacillus bulgaricus, L. rhamnosus, L. debrueckii), Bacillus
licheniformes, Streptomyces cacaoi, Rodococcus eritropoli, Bifidobacterium lactis
olarak bildirilmistir (Ismail ve dig. 2018). Mikroorganizmalarin adsorbent olarak

kullanilmasi lizerine yapilan bazi ¢aligmalar ve sonuclar1 Tablo 1.8'de 6zetlenmistir.

1.2.5.3 Adsorbentlerin Baglanma Mekanizmalari

Mikroorganizmalarin mikotoksinleri (okratoksin A, aflatoksin Bi ve
zearalenon) adsorbe etme yeteneklerinin, hiicre duvarlarinda yer alan
ekzopolisakkaritlerden kaynaklandigi bildirilmistir (Heperkan 2006, Taheur ve dig.
2017). Cecchini ve dig. (2018)’e gore diger bir baglanma mekanizmasi, iyonik bag
veya esterifikasyon reaksiyonu olusturmalaridir (karboksil grubu (+) ile

antosiyoninlerin fenol (-) grubu).

Aflatoksin molekiilleri kismi pozitif davranir. Kimyasal bir ajan olan
montmorilonitin yiizeyinde ise negatif yiikler bulunur. Bu sebeple montmorilonit
aflatoksini tutar veya aflatoksin montmorilonitin ara katmanlarinda hidrojen bagi
ile tutulur (Magnoli ve dig. 2008, Soufani ve dig. 2016). Wilson ve dig. (2006)’ya
gore aktif karbonlarin titre edilebilir fonksiyonel gruplarinin (yiizeyi negatif yiiklii)

sayis1 artik¢a metal iyonlarin1 adsorbe etme yeteneginin artig1 belirlenmistir.

Mikotoksin probleminin ¢dziimiinde en etkili yol, kiif bulagsmasini ve toksin
olusmasinit Onlemektir. Mikotoksin olusumunun O6nlenemedigi durumlarda ise
toksik etkinin azaltilmasi ya da toksinin giderilmesi 6nemlidir. Adsorpsiyon islemi

ile mikotoksinlerin giderilmesi amaglanmaktadir.
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Tablo 1. 6: Atik sularn aritilmasinda adsorbent maddelerin kullanimi

Adsorbent Kirletici madde Uygulama Sonug Referans
Pb(11) Zn(I1) Pirina kullanilarak -Atik sularda bulunan agir metallerin gideriminde

Pirina Ni(11) Cu(ll) adsorpsiyon kolonu AP kolonu %98 verim gostermistir. Gok ve Mesutoglu
olusturulmus ve adsorpsiyon | - Pirina ucuz bir adsorbent olarak kullanilabilir. 2018
verimi degerlendirilmistir.

- %100 toksin giderimi pH 5’te gozlenmistir.

Pb (1) gideriminde pH (2-8), | - Adsorbent dozu arttik¢a toksin giderme verimi

Perlit Pb temas siiresi (20-175 dakika) | dnce artmig daha sonra sabitlenmistir (max:50 g/L) | Temel Aydin 2018

ve adsorbent dozunun (10-100

g/L) etkisi degerlendirilmistir.

-Temas siiresi arttik¢a toksin giderme verimi dnce

artmis daha sonra sabitlenmistir (max:65 dakika)
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Tablo 1. 7: Mikotoksinlerin gideriminde adsorbentlerin kullanilmasi

Adsorbent Toksin ¢esidi Uygulama Sonug Referans
1-Model sistemde
AFB; FB1
HSCAS Aflatoksin B 1-Model sistemde kontamine edilen HSCAS %95-99 %85-92
su 6rneklerine %0.5-4 (w/v) oraninda
Montmorillonit (M) Fumonisin B adsorbent eklenmistir. M 9$95-99 0$78-92 Aly ve dig.
2004
2- Malt ekstraktlar1 aflatoksin B; ve 2-Malt ekstraktlarina %0.5 (w/v)
fumonisin Bj ile kontamine edilmistir.
AFB; FB1
HSCAS %98 %88-91
M %98 %88-92

-HSCAS ve M igecek ve bira endiistrisinde kullanilabilir.

-M ucuz ve etkili kullanim alanina sahiptir.
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Tablo 1.7: Mikotoksinlerin gideriminde adsorbentlerin kullanilmasi (devam)

Adsorbent Toksin cesidi Uygulama Sonug¢ Referans
Cig siit orneklerine adsorbentler | -Bentonitin aflatoksin M1 adsorpsiyonu kaolinden daha
i . farkli oranlarda eklenmis (1-4 g) | yiiksektir.
Kaofin Aflatoksin M: ve 24 saat siireyle calkalanmistir. ) ) o Carr.aro
) -Kil/stit orani artik¢a daha giiclii etki gostermistir. ve dig.
Bentonit 2014

-Baglangicta %3.1 olan siit yagi bentonit ve kaolin uygulamasi
sonrasi sirastyla %2.4 ve %2.7’ye diigmiistiir.

- Siit proteini baslangigta %3 iken bentonit ve kaolin uygulamasi
sonrasinda sirastyla %1.8 ve %?2.4’e kadar azalmistir.

-Bu bilesenleri miktarindaki azalmalar, laktozun kuru
maddedeki % oranin goreceli olarak artmasina neden olmustur.
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Tablo 1.7: Mikotoksinlerin gideriminde adsorbentlerin kullanilmas1 (devam)

Adsorbent Toksin ¢esidi | Uygulama Sonug¢ Referans
Aktif karbon 2 farkli pH (3 ve 7.3) degerinde | -Kum tasi uygulanan deney sartlarinda zearalenone adsorbe
) farkli miktardaki adsorbentin etmemistir.
Bentonit (%0.1-1) zearalenonu adsorbe Talk ve kalsi 1fat adsorb " St farkl S.ueg%gg
T - t t t g.
Talk Zearalenon | €tMe kapasitesi X IV ©ashyum St ; Tk Zor 61? kml e gor; Zrhl 8
degerlendirilmistir sonug ?r_gosterrnlstlr. alk diisiik konsantrasyonda daha
Kum tas verimlidir.
Kalsiyum siilfat -Aktif karbon ve bentonit iki pH degerinde de etki
gostermistir.
-Bentonit nétral pH degerinde daha etkili iken aktif karbon iki
pH degerinde de zearalenonu tamamen ortadan kaldirmustir.
Farkl1 oranlarda manyetik -Manyetik kitosan (1:2), manyetik kitosan (1:1) ve manyetik
o ) kitosan igeren 3 adsorbent kitosan (2:1) adsorbentleri sirasiyla %96, %89 ve %79 patulin
Manyetik kitosan | Patulin — . < Luo ve
kullanilmistir. Manyetik kitosan | adsorpsiyonu saglamistir. )
(FesOa) dig. 2016

(1:2), manyetik kitosan (1:1) ve
manyetik kitosan (2:1) ilave
edilen kivi sular1 3 saat
adsorpsiyon iglemine tabi
tutulmustur.

-Toksinin adsorbentlerden geri aliminda ise %99.6 ila %95 .4
araliginda geri alinabildigi tespit edilmistir.
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Tablo 1. 8: Mikroorganizmalarin mikotoksin adsorbsiyonu

Adsorbent

Toksin ¢esidi

Uygulama

Sonu¢

Referanslar

Aflatoksin Bz

Kefirden izole edilen bakterilerin
mide-bagirsak sisteminde

-Aflatoksin B1’in %82, okratoksin A’nin %94, zearalenon ise
%100 adsorbe edildigi gozlenmistir.

Kefir Okratoksin A | aflatoksin Bi, okratoksin A ve Taheur ve
taneleri zearalenon  giderimine  etkisi | -Bazi bakteri suslarinin smirli adsorpsiyona sahip oldugu | dig. 2017
Zearalenon degerlendirilmistir. belirlenmistir.
-Izole edilen suslarin mikotoksin adsorbenti olarak siit ve yem
endiistrisinde kullanilabilecegi sonucuna varilmaistir.
Aflatoksin B: | Mikotoksin iceren deney | -En iyi adsorbent firindan temin edilen maya hiicre duvar
cozeltilerine 8 farkli maya 6rnegi | olmustur.
Sekiz farkli | Okratoksin A | eklenerek adsorpsiyon kapasitesi Joannis-
maya degerlendirilmistir. -Zearalenonun %68, aflatoksin B1’in %29, okratoksin A’nin ise | cassan Ve
Zearalenon %62 oraninda adsorbe edilmistir. dig. 2011

-Adsorpsiyon kapasitesi maya tipi ve mikotoksin ¢esidinden
etkilenmektedir.
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Tablo 1.8: Mikroorganizmalarin mikotoksin adsorbsiyonu (devam)

Adsorbent | Toksin ¢esidi | Uygulama Sonug¢ Referanslar

Calisma sonucunda E. faecium tiirleri tarafindan saglanan
adsorpsiyon degerleri tabloda verilmistir.

E. faecium Aflatoksin B; | Calismada E. faecium (M74- Topgu ve
(M74- ) EF031) tiirlerinin canli (C) ve 6lii dig.
EF031) Patulin (O) hiicreleri kullanilmistir. AFB1 Patulin 2010
1, 5, 24 ve 48 saatlik uygulama C %22.0-30.5 C %15.8-41.6
Imistir. =
YApHMISHE M74 O | %193293 |O | %16.1-38.6
EF031 C %23.4-33.7 C %21.1-45.3
0] %27.2-37.5 O %19.5-36.4
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2. YONTEM

2.1 Aflatoksinli Kuru incirlerin Temini ve Temel Ozelliklerinin

Belirlenmesi

Tez calismasinda kullanilan materyal incir isletmelerinde UV 151k altinda
yapilan inceleme sonunda floresans 1s1ma verdigi gerek¢esiyle ayrilan muhtemel
aflatoksinli kuru incirlerdir. Bu incirler gesitli incir isletmelerinden Ege Ihracatcilar
Birligi (EIB) tarafindan toplanmustir. Tez ¢aligmasinda, 2018 yilma ait 21 kg {iriin
tarafimiza saglanmistir. Bu kuru incirler 7'ser kg'lik 3 gruba ayrilmis ve deneylerde

kullanilana kadar +4°C'de saklanmustir.

Deneylerde kullanilacak kuru incir 6rneklerinin baslangigtaki mikrobiyolojik
durumunun belirlemek icin toplam aerofilik mezofilik bakteri (TAMB), maya-kiif ve
Enterobacteriacea sayimlari yapilmistir. TAMB sayisini belirlemek i¢in plate count
agar (PCA) bulunan petriler, maya-kiif sayisin1 belirlemek i¢in dichloran-rose bengal
chloramphenicol (DRBC) ve Enterobacteriacea sayimini belirlemek i¢in violet red
bile dextrose (VRBD) besiyeri bulunan petrilere ekim yapilmistir (Halkman 2005).
Ekim yapilan PCA petrileri 35-37°C'de 24-48 saat, DRBC petrileri 25°C 'de 3-5 giin,
VRBD besiyeri bulunan petriler ise 35-37°C'de 24-48 saat inkiibe edilmistir.
Mikrobiyolojik analizler 2 paralelli olarak gerceklestirilmistir.

Toplam fenolik madde igerigi ve antioksidan aktivite degerlerinin sonuglari
kuru agirhik {izerinden verilmistir. Bunun i¢in Orneklerde nem tayini
gerceklestirilmistir. Bu amagla 5 g kuru incir tartilarak kiigiik pargalara ayrilmistir.
Bu incirler sabit tartima ulasana kadar (yaklasik 24 saat) 105+5°C’ye ayarlanan
etivde (Memmert UNS5 etiiv, Schwabach, Almanya) bekletilmistir (Gornicki ve
Kaleta 2007).

Kuru incirlerin briks degerinin belirlenmesi amaciyla 10 kuru incir Waring
blender yardimi ile diisiik hizda 1 dakika parcalanmistir. Pargalanan kuru incirler bir
balon jojeye alinarak, 100 mL ¢izgisine kadar saf su ilave edilmistir. Elde edilen bu

ornegin briks degeri refraktometre (2WAJ ABBE, Optika, italya) yardimi ile
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Olgtilmistiir. Elde edilen briks degeri 10 ile carpilarak kuru incirlerin briks degeri

belirlenmistir. Nem ve briks analizleri 3 paralelli yapilmistir.

2.2 Adsorbentlerin ve Diger Kimyasallarin Temini

Calismada kullanilanilacak adsorbentler pekmez topragi (Odemis Pazari,
[zmir, Tiirkiye), aktif karbon (Akticol FA, Erbsloh, Geisenheim, Almanya),
polivinilpirolidon (PVP, Erbsloh, Geisenheim, Almanya), bentonit (Aktivit, Erbsloh,
Geisenheim, Almanya) ve jelatin (gel strength 300, Type A, Sigma-Aldrich, ABD)
olarak belirlenmistir. Calismada kullanilan adsorbentlere ait gorsel Sekil 2.1°de

verilmigtir.

Sekil 2. 1: Kullanilan adsorbentler (soldan saga; pekmez topragi, jelatin, aktif
karbon, PVP ve bentonit)

2.3 Kuru incirlerde Aflatoksin Dagiliminin Belirlenmesi

EiB'den temin edilen aflatoksinli kuru incirler yaklasik 7 kg'lik 3 farkli gruba
ayrilmistir. Her bir gruptaki kuru incir 6rnekleri bir bigak yardimiyla kiiciik pargalara
ayrilmistir. Farkli gruplara ait parcalanmis kuru incir ornekleri (250 g) Waring
blender haznesine ayr1 ayr1 aktarilmis ve 150'ser mL saf su ilave edilmistir. Blender 1
dakika diistik devirde ¢alistirilmistir. Pargalanan incirler bir kaba filtre kagidi tizerine
aktarilmis ve bir spatiil yardimi ile dagitilmustir. Incir gekirdekleri filtre kagidi
iizerindeki kitleden bir pens yardimu ile tek tek ayrilmistir. Cekirdeginden arindirilan

incir kitlesi aflatoksin analizleri yapilana kadar +4°C’de saklanmigtir. Ayrilan incir
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cekirdekleri saf su ile 5 kez yikanmis ve lizerinde kalan meyve partikiillerinden
arindirilmistir. Temizlenen incir c¢ekirdekleri temiz bir kaba, filtre kagidi lizerine
serilerek oda kosullarinda 24 saat kurumaya birakilmistir. Analizler 3 paralelli olarak

gergeklestirilmistir.

2.4  Incir Cekirdeklerinden Yag Eldesi

Temizlenip kurutulmus incir ¢ekirdekleri incir ¢ekirdegi yagi eldesinde
kullanilmistir. Yag eldesinde Bakkalbasi (2009) tarafindan tavsiye edilen soguk
ekstraksiyon yontemi kullanilmistir. Yag eldesi 3 paralelli olarak gergeklestirilmistir.

Yontem Sekil 2.2°de gosterilen basamaklari igermektedir (Bakkalbas1 2009).

Incir gekirdegi
Incir gekirdedi + Ornekteki yag miktarinn 10 katt hekzan ( yaklagik 100 mL)
Homojenizasyon (10,000 rpm, 1 dakika)

Calkalama (120 rpm, 2 saat)

Filtrasyon p Filfrat
v v
Baglangigdak: kadar hekzan suz sodyum karbonat (0.5 gram)
v

Calkalama (120 rpm, 2 saal Toplanan filtratin ¢ozictisd rotary

l evaporatorde ugurulur
Filtrasyon l
Posa Ineir gekirdei yag

Sekil 2. 2: Yag eldesinde kullanilan soguk ekstraksiyon yontemi
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25 incir Ekstraktinin Eldesi

Kuru incir ornekleri 1’e 1.75 oraninda saf suyla yiiksek devirli bir
karistiricida (Waring blender) homojen hale getirilmistir. Bu 6rnekler 4 katli tiilbent
yardimi ile siiziilmiistiir. Siiziintii daha sonra kaba filtre kagidindan siiziilmiistiir.
Gerekli 6rnek miktarlar1 santrifiij tliplerine aktarilmigtir. Bu iglemlerin ardindan elde
edilen siiziintiiniin briks degerinin incir meyvesinin taze halinin briks degerine yakin

(yaklasik olarak 2242 briks) oldugu tarafimizdan yapilan 6lgtimler ile belirlenmistir.

2.6 Aflatoksin Analizleri

2.6.1 Incir Kitlesi ve incir Ekstraktlarinda Aflatoksin Analizleri

AOAC 999.07 metodu ¢ekirdeksiz incir kitlelerinde ve incir ekstraktlarinda
aflatoksin analizi amaciyla tarafimizdan modifiye edilerek kullanilmistir (Stroka ve
dig. 2000). Yaklasik 20 g 6rnek Waring blenderin haznesine alinmis ve iizerine 2.5 g
sodyum kloriir, 7.5 mL saf su ve 70 mL metanol ilave edilmistir. Blender 1 dakika
diisiik devirde calistirilmistir. Daha sonra blender igerigi kaba filtre kagidindan
stiziilmiistiir. Elde edilen bu siiziintiiden 5 mL alinip 10 mL fosfat tampon ¢ozeltisi
(phosphate buffer solution=PBS, pH 7.4) ile seyreltilmistir. PBS; 8 g NaCl, 0.2 g
KCl, 0.2 g monopotasyum fosfat ve 1.45 g disodyum hidrojen dihidratin 1000 mL

saf su igerisinde ¢oziindiiriilmesiyle hazirlanmistir.

PBS ile seyreltilmis 6rnek (incir kitlesi veya incir ekstrakti) (15 mL) dogal
akis hizinda (yaklasik 3 ml/dakika) immuno affinite kolondan (IAK; Aflatest,
Vicam Watertown, MA, ABD) gecirilmistir. Ornegin, gecirilmesinin ardindan
kolondan birka¢ defa hava gecirilmistir. Kolon iki kez 10 mL saf su gecirilerek
yikanmig ve ardindan tekrar birkag¢ defa hava gecirilmistir. Kolonda tutulmus olan
aflatoksinler 1 mL Yiiksek Performansli Sivi Kromatografisi (High Performance
Liquid Chromotography: HPLC) HPLC safliginda metanol (CH3OH, 106007, Merck,
ABD) ile eliie edilerek viale alinmis ve tizerine 1 mL saf su eklenerek seyreltilmistir.
Her bir ornek icin analiz 2 paralelli olarak yapilmistir. Hazirlanan her 6rnekten

HPLC cihazina 2 enjeksiyon yapilmuistir.
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2.6.2 Incir Cekirdegi Yaginda Aflatoksin Analizleri

Yaglarda aflatoksin miktarinin belirlenmesinde Bao ve dig. (2012) tarafindan
uygulanan yoOntem, tarafimizdan modifiye edilerek incir ¢ekirdegi yaglarinda

aflatoksin analizi amaciyla kullanilmistir.

Yontem Ozetle su basamaklar1 igermektedir: Polipropilen bir santrifiij tiipline
5 g yag 6rneginden, 1 g sodyum kloriir (NaCl; 31434, Sigma-Aldrich, ABD) ve 25
mL ¢6ziici (metanol:su 55:45) konmustur. Hazirlanan bu karisim orbital bir
calkalayicida 200 rpm’de 20 dakika ¢alkalanmistir. Calkalanan karisim daha sonra
7000 rpm’de 10 dakika santrifiij islemine tabi tutulmustur. Santrifiij islemi
sonrasinda toplanan yagli kisim pipet ile atilmistir. Santrifiij tiipiiniin alt kisminda
kalan metanollii kisim bir Whatman filtre kagidindan siiziilmiistiir. Bos bir santrifiij
tipiine bu siiziintiiden 15 mL alinip, tlizerine 30 mL saf su ilave edilerek

karigtirilmistir. Bu karigimin 30 mL’si IAK ’tan gegirilmistir.

Ornegin gegirilmesinin ardindan kolondan birka¢ defa hava gegcirilmistir.
Kolon igerisinden 10 mL metanol:su (1:10) gegirilerek yikanmis ve ardindan tekrar
birka¢ defa hava gecirilmistir. Kolonda tutulmus olan aflatoksinler 2 defa 0.6 mL
HPLC metanol gecirilerek 2 mL’ lik balon jojeye eliie edilmistir. Balon joje ¢izgisine

kadar saf su ile tamamlanmstir.

Her bir O6rnek icin analiz 2 paralelli olarak yapilmistir. Hazirlanan her

ornekten HPLC cihazina 2 enjeksiyon yapilmistir.

2.6.3 Aflatoksinlerin Kromatografik Ayrimi ve Belirlenmesi

Aflatoksinlerin belirlenmesinde: HPLC cihaz1 (Shimadzu LC-20AD, Kyoto,
Japonya) ve buna bagh calisan floresans dedektérden (Shimadzu RF-20A, Kyoto,
Japonya) yararlanilmistir. Her bir aflatoksinin (aflatoksin B1, B2, G1 ve G2) 6rnekteki
miktari, kolon sonrasi gercgeklestirilen tiirevlendirme ve floresans dedektorii
yardimiyla ayr1 ayr1 belirlenmistir. Floresans dedektérde kullanilan tahrik ve yayimm

dalga boylar1 sirastyla 360 ve 430 nm’dir (Karaca ve Nas 2008).
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Aflatoksin analizlerinde kullanilan HPLC cihaz1 Sekil 2.3'te verilmistir.
Analizde aflatoksinlerin dedektdr tarafindan kolayca belirlenebilmesi igin
tirevlendirme islemi gerceklestirilmistir. Tiirevlendirme islemi HPLC kolonu ile
floresans dedektor arasina yerlestirilen ek bir hiicre (Coring Cell, CC3200130) ile
gerceklestirilmistir. Bu hiicrede elektrokimyasal olarak {iretilen brom ile aflatoksin
B:1 ve Gi’den daha yiikksek floresans 1s1ma gosteren Boa Ve Goa‘ya
dontistiiriilmektedir. Tirevlendirme isleminin gergeklestirilebilmesi i¢in kullanilan
mobil faza potasyum bromiir (KBr; 02110, Sigma-Aldrich, ABD) ve nitrik asit
(HNOs3; 100443, 65 %, Merck, ABD) ilave edilmistir.

Sekil 2. 3: Aflatoksin analizlerinde kullanilan HPLC cihaz1

Aflatoksin analizlerinin gergeklestirildigi HPLC cihazinin ozellikleri ve
analizlerde kullanilan kromotografi sartlar1 Tablo 2.1°de verilmistir. Aflatoksin
analizlerinde 2 farkli Ornek kullanilarak cihaza 2'ser kere enjekte edilmistir.
Dolayisiyla bu tez kapsamindaki her bir aflatoksin konsantrasyonu verisi, dort

enjeksiyondan elde edilen sonuglarin ortalamasidir.
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Tablo 2. 1: Aflatoksin analizlerinin gergeklestirildigi HPLC cihazinin 6zellikleri ve
analizlerde kullanilan kromatografi kosullari

HPLC Shimadzu LC-20AD

Pompa Shimadzu LC-20A

Degasser Shimadzu DGU-20A

Kolon Inertsil ODS 3 analitik kolon (GL Sciences, ODS 3 Inertsil,

partikiil ¢capt: Sum, 250*4.6 mm i¢ ¢ap, Tokyo, Japonya)

Kolon firmi

25°C (Shimadzu CTO-20A)

Dedektor Floresans Dedektor (Shimadzu RF-20A)
Mobil faz Metanol: Su (216 mg KBr+ 636 ulL 4 M'lik HNO3) (40:60)
Akis hiz1 1 mL/dakika
Tahrik=excitation dalga boyu 360 nm, Yayim=emission
Dalga boyu
dalga boyu 430 nm
Enjeksiyon
. ) Y 20 uL
hacmi

2.6.4 Aflatoksinlerin Kalibrasyon Egrilerinin Cizilmesi

Aflatoksin analizlerinde Orneklerde bulunan aflatoksin miktarmin tespit
edilebilmesi i¢in 5 noktali kalibrasyon egrisi olusturulmustur. Bu amagla, icerisinde
1 pug aflatoksin By, 0.29 ug aflatoksin B2, 0.99 ug aflatoksin G ve 0.27 pg aflatoksin
G2 bulunan stok ¢ozeltisinden (1 mL metanolde ¢oziindiiriilmiis, Supelco, Bellefonte,
PA, ABD) 5, 10, 50, 100 ve 250 ppb’lik aflatoksin ¢ozeltileri hazirlanmistir.
Hazirlanan standart ¢ozeltiler sirasiyla HPLC cihazina enjekte edilmistir. Her bir

konsantrasyon i¢in HPLC’ye 3 enjeksiyon yapilmstir.
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Sekil 2. 4: Aflatoksin kalibrasyon egrileri a) Aflatoksin B: i¢in ¢izilen kalibrasyon
egrisi, b) Aflatoksin By i¢in ¢izilen kalibrasyon egrisi, ¢) Aflatoksin Gi i¢in ¢izilen
kalibrasyon egrisi, d) Aflatoksin Gz i¢in ¢izilen kalibrasyon egrisi

2.6.5 Aflatoksin Analizlerinde Gozlenebilme Simir1 (LOD) ve Tayin
Sinirinin (LOQ) Belirlenmesi

Aflatoksin analizlerinde gozlenebilme sinir1 (Limit of Detection, LOD) ve
tayin sinirt (Limit of Quantification, LOQ) degerini belirlemek i¢in 3 noktali
kalibrasyon egrileri ¢izilmistir. Bunun i¢in aflatoksin stok ¢ozeltisi kullanilarak 0.05-
0.5 pg/L aflatoksin Bz, 0.0333-0.3332 pug/L aflatoksin B2, 0.0299-0.2986 pg/L
aflatoksin G1 ve 0.0167-0.1672 pg/L aflatoksin G2 konsantrasyonda aflatoksin
standart ¢ozeltileri hazirlanmistir. Hazirlanan bu ¢ozeltiler sirasiyla HPLC cihazina

enjekte edilmistir. Her bir konsantrasyon icin 3 enjeksiyon yapilmistir. Kalibrasyon
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egrileri, (2.1) ve (2.2)'de verilen esitlikler kullanilarak her bir aflatoksin ¢esidi igin
LOD ve LOQ degerleri hesaplanmistir. Bu degerler sirasiyla aflatoksin B i¢in 0.033
ve 0.101 pg/L, aflatoksin B; igin 0.016 ve 0.049 pg/L, aflatoksin G igin 1.168 ve
4.752 pg/L ve aflatoksin Gzigin 0.052 ve 0.157 ug/L olarak tespit edilmistir.

LOD= (3.3 x standart sapma) /egim (2.1)

LOQ= (10 x standart sapma) /egim (2.2)

27 Kuru Incir Esktraktlarinda ve Incir Cekirdegi Yaglarinda

Adsorpsiyon Denemeleri

Adsorbent uygulamalarinin aflatoksinlerin giderimindeki etkinligi dogal
kontamine kuru incirlerden elde edilen incir ekstraktlarinda ve ticari bir firmadan
(Egesia, Nazilli, Aydin) temin edilen incir ¢ekirdegi yaglarinda test edilmistir. Incir
cekirdegi yagi kullanilarak gergeklestirilen denemelerde, dnceden yapilan yapilan
analizlerle aflatoksin icermedigi belirlenen incir c¢ekirdegi yagi1 Ornekleri,
tarafimizdan aflatoksinle yapay olarak kontamine edilmistir.

Bu amagla 1000 ppb'lik aflatoksin stok ¢ozeltisinden 50 mL'lik bir propilen
santrifiij tiipiiniin igerisine 2.4 mL konmustur. Sonra tiiplin agizi, tarafimizdan

tizerinde delikler acilan kapak kapatilmistir (Sekil 2.6).

Sekil 2. 5: Cekirdeksiz incir kitlesi ve incir ¢ekirdegi
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Buharlasan g¢ozelti
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‘gam I Incir gekirdegi yag
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Metanol igerisinde ¢éziinmiis

6ziiciisii uzaklagtirilmi Aflatoksinle kontamine
aflatoksin standart gozeltisi ¢ i ¥

standart aflatoksin kalintisi incir gekirdegi yagi

Sekil 2. 6: Incir cekirdegi yaglarinin aflatoksin standart ¢dzeltisi ile kontaminasyonu

Kapaktaki deliklerin birinden diisiik hizda tiipe gonderilen azot gazi yardimi
ile stok cozeltisinde bulunan ¢oziicii (metanol) ugurulmustur. Tiipte kalan kalinti
tizerine 200 g incir ¢ekirdegi yagi ilave edilmistir. Bu islemin ardindan aflatoksinle
kontamine edilmis incir ¢ekirdegi yagi drneginin aflatoksin B1 ve toplam aflatoksin
iceriginin sirastyla 11.15+0.56 ppb ve 43.55+1.84 ppb’lik oldugu tespit edilmistir.
Elde edilen yag, analizlerde kullanilana kadar +4°C’de saklanmustir.

Adsorbent uygulamalarinin aflatoksin giderimindeki etkinligi kuru incir
ekstraktlarinda da test edilmistir. Bu amagla dogal kontamine kuru incirlerden elde
edilen ve hazirlanis1 "2.5. Incir Ekstraktini Eldesi" bashigi altinda anlatilan incir
ekstraktlar1 kullanilmistir. Gergeklestirilen aflatoksin analizleri sonucunda bu
kitledeki aflatoksin B; ve toplam aflatoksin miktarlar1 sirasiyla 71.46+6.09 ppb ve
143.66+x10.40 ppb oldugu tespit edilmistir. Adsorpsiyon denemelerinin
gerceklestirilecegi Ornek [dogal kontamine incir ekstrakti (40 g) veya yapay
kontamine incir ¢ekirdegi yagi (7.5 g)] polipropilen bir santrifiij tiipii igerisine
konulmus ve tizerine %0.1-5.0'lik konsantrasyona denk gelecek sekilde adsorbent
madde (pekmez topragi, aktif karbon, PVP, bentonit veya jelatin) ilave edilmistir.
Jelatin uygulamalarinda goézlenen jellesme problemi nedeniyle, bu adsorbentin 45-

50°C'de %12.5’lik ¢ozeltisi hazirlanmistir ve adsorpsiyon denemelerinde son
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hacimde jelatin konsantrasyonu %0.1-1.0 olacak sekilde bu ¢ozeltiden ilave
edilmistir.

Icerisine adsorbent madde ilave edilmis 6rnek (incir ekstrakti ve incir
¢ekirdegi yagi) orbital bir ¢alkalayicida 200 rpm'de 2 saat boyunca ¢alkalanmaya
birakilmistir. Bu siire sonunda, 6rnekler +4°C 'de 7000 rpm’de 10 dakika santrifiij
edilmistir. Santrifiij sonrasi elde edilen siirpernatant alinip kaba filtre kagidindan

gecirilmistir. Elde edilen filtratlarda aflatoksin analizleri gergeklestirilmistir.

2.8  Adsorpsiyon Uygulamalarimin incir Ekstrakti ve Incir Cekirdegi
Yagi Orneklerinin Bazi Kalite Parametreleri Uzerine Etkilerinin

Belirlenmesi

Kuru incirlerin 1'e 1.75 oraninda sulandirilmast ile hazirlanan incir
ekstraktlarma  adsorbent  uygulamalari  gergeklestirilmistir. ~ Adsorpsiyon
uygulamasinin bu incir ekstrakti drneklerine etkisinin belirlenmesi amaciyla briks,
pH ve toplam asitlik degeri belirlenmistir. Adsorpsiyon uygulanan incir
ekstraktlarinin briks ve pH degeri sirasiyla refraktometre ve pH-metre cihaziyla (HI
2211 pH/ORP Meter, HANNA Instruments, ABD) 6l¢iilmiistiir.

Incir ekstrakt: drneklerinde toplam asitlik degerinin belirlenmesi amaciyla 10
mL incir ekstrakti 50 mL'lik bir erlene alinmistir. Erlene alinan 6rneklerin pH degeri
8.1 olana kadar 0.1 N'lik NaOH ile titrasyona tabi tutulmustur. Briks, pH ve toplam

asitlik analizleri 3 paralelli olarak yapilmistir.

Incir ¢ekridegi yaglarina uygulanan adsorbentlerin renk iizerine etkilerini
belirlemek i¢in, spektrofotometre (UV1201V, Shimadzu, Kyoto, Japonya) cihaziyla
adsorbent uygulamasi yapilmayan incir g¢ekirdegi yagi Orneginde 360-800 nm
araliginda spektrumu alinmistir. S6z konusu yag 6rneginin yiiksek oranda absorbans
verdigi degerler 459.5 nm ve 435.5 nm oldugu tespit edilmistir (Sekil 2.7).
Adsorbent uygulamasi sonrast yag drneklerinin bu dalga boyunda verdigi absorbans
degerleri tarafimizdan belirlenmis ve bdylece uygulamanin yag orneklerinin {lizerine
etkisi tespit edilmistir. Analiz 2 paralelli olarak gerceklestirilmistir. Her 6rnek icin 2

6l¢tim yapilmustir.
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Sekil 2. 7: Incir gekirdegi yaginm 350-800 nm araligindaki spektrumu

Adsorpsiyon uygulamalarimin incir ekstraktlarindaki ve incir c¢ekirdegi
yagindaki toplam fenolik madde igerigi ve toplam antioksidan aktivite degeri lizerine
etkisi de tarafimizdan incelenmistir. Bu amagla bir polipropilen santrifiij tiipiine
2.625 mL incir ekstrakti (1.5 g kuru incire tekabul eder) ve 25 mL metanol:su
karisimi (80:20) eklenmis ve 200 rpm’de 1 saat orbital calkalayicida ekstraksiyona
birakilmistir. Siire sonunda 4°C’de 7000 rpm’de 10 dakika santrifiij yapilmistir.
Sitipernatant kismi bir Whatman filtre kagidindan filtre edilen filtrat amber renkli
siselere almmustir. Incir gekirdegi yaginin ekstraksiyonunda Thaipong ve dig. (2006)
tarafindan kullanilan ekstraksiyon yontemi revize edilerek kullanilmistir. Bu amagla
0.25 g yag ornegi polipropilen bir santrifiij tlipline alinmis ve {izerine 2.5 mL saf

metanol eklenerek 1 dakika vortekslenmisgtir.

Antioksidan aktivite tayini i¢in Brand-Williams (1995)’in 6nerdigi yontem
kullanilmistir. Bu yonteme gore; gerekli miktarda drnek (incir ekstrakt: igin 300 pL
ve incir ¢ekirdegi yagi i¢in 150 uL) son hacim 3 mL olacak sekilde 2,2-diphenyl-1-
picrylhydrazyl (DPPH) kimyasali ile karistirilmistir. Vorteks ile 1 dakika siddetli
calkalama uygulanan ornekler 20°C'de 1 saat karanlikta bekletmenin ardindan 515

nm'de spektrofotometrik dlglimleri gergeklestirilmistir.

Toplam fenolik madde tayini i¢in Singleton ve Rossi (1999) tarafindan
onerilen yontem kullanilmistir. Buna gore; gerekli miktarda 6rnek (incir ekstrakti
icin 100 pL veya incir gekirdegi yagi igin 200 pL), 100 uL Folin-Ciocalteu ayraci ve
gerekli miktarda saf su (sirasiyla 1500 puL ve 1350 ulL) ilave edilerek vorteks ile 1
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dakika siddetli calkalanmistir. Calkalanan ornekler 3 dakika karanlikta bekletildikten
sonra tizerine gerekli miktarda %7.5’lik NaoCOs (sirastyla 1400 uL ve 1200 pl)
eklenerek 1 dakika siddetli c¢alkalanmistir. Calkalanan ornekler 20°C'de 2 saat
karanlikta bekletilmistir. 2 saatin sonunda incir ekstraktlar1 765 nm’de
spektrofotometrik olarak &lgiilmiistiir. incir ¢ekirdegi yagi bulunan &rnekler ise; 7000
rpm'de 10 dakika santrifiij edilmis ve 765 nm'de spektrofotometrik oOlgiimleri
yapilmistir. Analizler 2 paralelli olarak gerceklestirilmistir. Her o6rnek i¢in 2 6l¢iim

yapilmistir.

2.8.1 Incir Ekstraktlarinda Toplam Fenolik Madde Iiceriginin

Hesaplanmasi

Spektrofotometrede okunan Ornek absorbansi, gallik asit standart egrisi
yardimiyla degerlendirilmistir. Bu amagla, gallik asit standardinda (G-7384, Sigma-
Aldrich, ABD) 0.05 g tartilarak, 100 mL saf su igerisinde c¢oziindiiriilmistiir.
Hazirlanan bu stok ¢6zeltiden 0, 25, 49.95, 62.5 ve 100 mg/L konsantrasyonunda
standart ¢oOzeltiler hazirlanmistir. Hazirlanan standartlara incir ekstraktlarina
uygulanan islemler tekrarlanmis ve 765 nm dalga boyunda absorbanslar
saptanmistir. Bu absorbans degerleri konsantrasyona kars1 grafige aktarilinca gallik

asit standart egrisi elde edilmis ve bu standart egri Sekil 2.8’de gosterilmistir.

0,6 1

y =0,0048x+ 0,02

0,5 7 R2=0,9772_—®

absorbans

0 20 40 60 80 100 120
konsantrasyon (mg GAE/L)

Sekil 2. 8: Incir ekstraktlarinda toplam fenolik madde igerinin analizinde kullanilan
gallik asit kalibrayon egrisi
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Orneklerdeki toplam fenolik madde miktar1 bu egriden elde edilmis ve g

gallik asit esdegeri (GAE)/kg KM olarak verilmistir.

Hazirlanan incir ekstrakti 6rneginin absorbansi 765 nm'de spektrofotometrede

Olctilmiistiir.

Incir ekstrakt1 absorbans degeri=0.370

Y=0.048x+0.02 (Sekil 2.8'de verilen kalibrasyon egrisinin egimi)
= (0.370-0.02) /0.0048=72.91 (mg GAE/L)

= ((81.25x27.625) /1000) /1.5=1.34 (mg GAE/g yas incir)

= (1.34x100) /79.28=1.69 (mg GAE/g KM)

2.8.2 lIncir Ekstraktlarinda  Antioksidan  Aktivite  Degerinin

Hesaplanmasi

Orneklerde elde edilen spektrofotometrik absorbans degerleri, standart egri
yardimiyla degerlendirilmistir. Bu amagla, 0.0050 g troloks (6-Hydroxy-2,5,7, 8-
tetramethylchromane-2-carboxylic acid, 23,881-3, Sigma-Aldrich, ABD) 1 mL
etanol igerisinde ¢oziindiiriilerek, balon jojede 10 mL’ye tamamlanarak troloks stok

¢Ozeltisi hazirlanmistir.

Bu stok ¢ozeltiden metanolle hazirlanan 0, 2.5, 5.0, 10.0, 20.0 ve 25.0 mM’lik
caligma standartlarina incir ekstraktlarina uygulanan ayni iglemler uygulanarak 515
nm dalga boyunda verdigi absorbanslar Olciilmiistiir. Bu absorbans degerleri

konsantrasyona karsi grafige aktarilip troloks standart egrisi elde edilmistir (Sekil
2.9).
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Sekil 2. 9: Incir ekstraktlarinda antioksidan aktivite analizinde kullanilan troloks
kalibrasyon egrisi

Omeklerin antioksidan aktivite degerleri bu egriden elde edilmis ve g

troloks/kg KM olarak verilmistir
Hazirlanan incir ekstrakti 6rnegi 515 nm'de spektrofotometrede Sl¢tilmiistiir.
Incir ekstraktmin absorbans degeri=0.600
= ((0.81-0.600)) /0.81 x100=25.92 (yiizde inhibisyon)
Y=3.5502x+7.5398 (Sekil 2.9'da verilen kalibrasyon egrinin egimi)
= ((25.92-7.5398)) /3.5502=5.18 (mikromol troloks)
= ((12.6x5.18)) /0.5=130.51 (mg troloks/100 mL)
= ((130.51x27.625/1000)) /1.5=2.40 (g troloks/kg yas incir)

=2.40x100/79.28=3.03 (g troloks/kg KM)
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2.8.3 Incir Cekirdegi Yaginda Toplam Fenolik Madde Iceriginin

Hesaplanmasi

Spektrofotometrede okunan 6rnek absorbansi, gallik asit standart egrisi
yardimiyla degerlendirilmistir. Bu amagla, gallik asit standardi (G-7384, Sigma-
Aldrich, ABD) 0.05 g tartilarak, 100 mL saf su igerisinde c¢oziindiiriilmistiir.
Hazirlanan bu stok ¢ozeltiden de 0, 25.0, 49.95, 62.5 ve 100 mg/L
konsantrasyonunda standart ¢ozeltiler hazirlanmistir. Hazirlanan standartlara incir
cekirdegi yagina uygulanan islemler uygulanmis ve 765 nm dalga boyunda
absorbanslar1 saptanmistir. Bu absorbans degerleri konsantrasyona karsi grafige
aktarilinca gallik asit standart egrisi elde edilmis ve bu standart egri Sekil 2.10°da
gosterilmistir. Orneklerdeki toplam fenolik madde miktari bu egriden elde edilmis ve

g GAE/kg yag olarak verilmistir.

1,20 -
y=0,01x + 0,0469

1,00 - R2 =0,9948
0,80 -

v

c

S
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v
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0,40 -

0,20 -

0,00 T T T T T T 1
0 20 40 60 80 100 120

Konsantrasyon (mg GAE/L)

Sekil 2. 10: Incir gekirdegi yaglarinda toplam fenolik madde icerigi analizinde
kullanilan gallik asit standart egrisi

2.8.4 Incir Cekirdegi Yagindaki Antioksidan Aktivite Degerinin

Hesaplanmasi

Orneklerde yapilan spektrofotometreye ait absorbans degerleri, standart egri
yardimiyla degerlendirilmistir. Bu amagla, 0.0050 g troloks (6-Hydroxy-2,5,7,8-
tetramethylchromane-2-carboxylic acid, 23,881-3, Sigma-Aldrich, ABD) 1 mL
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etanol igerisinde ¢oziindiiriilmiis ve balon joje 10 mL’ye tamamlanarak troloks stok
¢Ozeltisi hazirlanmistir. Hazirlanan bu stok ¢ozeltiden 0, 10.0, 20.0, 33.3 ve 50.0
mM’lik ¢calisma standartlar incir ¢ekirdegi yaglari ile ayni islemler uygulanarak 515
nm dalga boyunda verdigi absorbanslar Olclilmiistiir. Bu absorbans degerleri
konsantrasyona karsi grafige aktarilip troloks standart egrisi elde edilmistir (Sekil
2.11). Orneklerin antioksidan aktivite degerleri bu egriden elde edilmis ve g troloks/

kg yag olarak verilmistir.

100 -~

y=1,8356x-0,6892
R?=0,9991

80 A

% indirgenme

0 10 20 30 40 50 60

Konsantrasyon (mikromol troloks /ml)

Sekil 2. 11: incir gekirdegi yaglarinda antioksidan aktivite degerinin analizinde
kullanilan troloks standart egrisi

2.9  Incir Cekirdegi Yaginda Tokoferol Analizleri

Gliszczynska-Swiglo ve Sikorska (2004) tarafindan 6nerilen tokoferol analiz
yontemi tarafimizdan modifiye edilerek kullanilmistir. Bu ydntem ozetle su
basamaklardan olusmaktadir: 0.25 g incir ¢ekirdegi yagi 6rnegi bir deney tiipline
tartilmig ve tizerine 1mL HPLC 2-proponal ((CH3).CHOH, 650447, Sigma-Aldrich,
ABD) ilave edilerek 1 dakika yiiksek siddette vortekslenmistir. Vortekslenen 6rnek 5
mL’lik bir siringaya ¢ekilmis ve 0.45 mm por capina sahip mikrofiltreden
gecirilmigtir. Mikrofiltreden gecirilen Ornek, faz ayrimi olmasi i¢in 30 dakika

bekletilmis ve ayrilan iist fazdan 20 pL HPLC’ye enjekte edilmistir.
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Analizler 2 paralelli olarak yapilmistir. Her bir 6rnek i¢in HPLC'ye 2
enjeksiyon yapilmistir. Analizde kullanilan HPLC cihazinin 6zellikleri Tablo 2:2°de

verilmistir.

Tablo 2. 2:Tokoferol analizlerinin gergeklestirildigi HPLC cihazinin 6zellikleri ve
analizlerde kullanilan kromotografi sartlar

HPLC Shimadzu LC-20AD

Pompa Shimadzu LC-20A

Degasser Shimadzu DGU-20A

Kolon ZorboxEclipseXDB (Aliglent technologies partikiil

capt: Sum, 250*4.6mm i¢ ¢ap, Santa Clara, ABD)

Kolon firmi 25°C (Shimadzu CTO-20A)

Dedektor Photodiode array dedector (Shimadzu SPD-M20A)
Mobil faz Metanol

Akis hiz1 1 mL/dakika

Dalga boyu 297 nm, 289 nm

Enjeksiyon hacmi | 20 puL.

2.10 Tokoferol Kalibrasyon Egrilerinin Olusturulmasi

Incir cekirdegi yagi oOrneklerinde bulunan tokoferol miktarlarinin tespit
edilebilmesi i¢in 5 noktali kalibrasyon egrisi olusturulmustur. Bunun i¢in gama
tokoferol (Supelco Cat No:47785, Sigma-Aldrich, ABD) standardi kullanilarak 100,
250, 500, 1000 ve 2000 ppm’lik gama tokoferol cozeltileri hazirlanmistir. Delta
tokoferol i¢in ¢izilen kalibrasyon egrisinde ise, delta tokoferol (Supelco Cat
N0:47784, Sigma-Aldrich, ABD) standardi kullanilarak 0.5, 5.0, 10.0, 25.0 ve 50.0
ppm’lik delta tokoferol c¢ozeltileri hazirlanmigtir. Alfa tokoferol i¢in ise; alfa
tokoferol (Supelco Cat N0:47783, Sigma-Aldrich, ABD) standardi kullanilarak 0.25,
1.0, 5.0, 10.0 ve 25.0 ppm’lik gama tokoferol ¢ozeltileri hazirlanmistir.
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Hazirlanan c¢ozeltiler sirastyla HPLC cihazina enjekte edilmistir. Her bir
konsantrasyon i¢in HPLC’ye 3 enjeksiyon yapilmistir. Elde edilen veriler

kullanilarak Sekil 2.12'de verilen kalibrasyon egrileri olusturulmustur.
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18000000 y=9312.4x- 13622

16000000 R? = 0,99932
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Sekil 2. 12: Gama-, delta- ve alfa tokoferol kalibrasyon egrileri

2.11 incir Cekirdegi Yagindaki Yag Asitleri Kompozisyonunun

Belirlenmesi
Yag asitleri kompozisyonunu belirlemek icin AOCS Resmi Metodu Ce 2-66
yontemi kullanilmistir.

Yaglar yiiksek hidrojen bagi olusma egilimi, yiiksek polarite ve diisiik
ucuculuk gibi Ozelliklere sahip olmasi nedeniyle dogrudan gaz kromatografisi

kullanilarak, yag asidi kompozisyonu analizinin yapilmasi zordur. Bu sebeple gaz
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kromatografisinde kullanilacak yaglara tiirevlendirme isleminin gercgeklestirilmesi
gerekmektedir (Carvalho ve Malcata, 2005). Tirevlendirme islemi ile lipit
bilesenlerinde ucuculuk artirilarak daha iyi ayrim saglanir ve analizin gerceklesme
siiresi kisaltilir. En kolay ve en uygun yontem lipitlerin yag asidi bilesenlerine

karsilik gelen metil esterlerine doniistiiriilerek kullanilmasidir.

Buna gore; incir ¢ekirdegi yagi 6rneklerinden 0.2 g tartilmis ve bu yag bir test
tiipii iginde 2 mL hekzan igerisinde ¢ozdiiriilmiistiir. Daha sonra bu 6rnek 0.2 mL
2N’lik metanollii potasyum hidroksit ile muamele edilmistir. Sonrasinda 6rnekler 30
saniye boyunca vortekslenmistir. Vortekslenen 6rnek 1 saat oda sicakliina
bekletilmistir. Siire sonunda 6rneklerde faz ayrimi gerceklesmis ve 1 mL’lik mikro
siringa yardimiyla st fazdan 0.1 mL alinarak gaz kromatografisine verilmistir. Gaz
kromatografisi cihazinda yag asitleri bilesimi % olarak elde edilmistir.
Kromatogramdaki piklerin gelis zamanlari, standart metil esterlerin gelis zamanlari
ile kiyaslanarak ornekteki yag asidi kompozisyonu belirlenmistir. Analizler 2
paralelli yapilmistir. Her bir 6rnek i¢in gaz kromatografisi (Gas chromatograph,
GC)'ne 2 enjeksiyon yapilmistir. Gaz kromotografisi cihazinda gerceklestirilen yag

asidi kompozisyonu analizin kosullar1 agagidaki Tablo 2.3°de verilmistir.

Tablo 2. 3:Yag asidi kompozisyonu analizlerinin gergeklestirildigi GC cihazinin
ozellikleri ve analizlerdeki kromotografi sartlar

Gaz Kromatografisi (GC) Agilent 7820A
Dedektor Alev Iyonizasyon Dedektorii
Kolon: Agilent J&W DB-FATWAX (30m x 0.25

mm id x 0.250 um film kalinlig)

Tastyic1 Gaz ve Akis Oram H2, 40 cm/s

Split Orani 1:100
Enjeksiyon Blogu Sicakhgi 250 °C
Kolon Sicakhigi 50 °C (2 dakika),

50 °C/dakika artarak 174 °C (14 dakika),
2 °C/dakika artarak 215 °C (25 dakika)

Dedektor Sicakhigi 280°C

Enjeksiyon Hacmi 1 uL

47



212 Kuru Incirlerin Etil Alkol Uretiminde Kullanilabilirliginin

Belirlenmesi

UV 151k altinda floresans verdigi gerekcesiyle ayrilan aflatoksinli kuru incirler
ve aflatoksinsiz oldugu tarafimizca yapilan analizler sonucunda belirlenen kuru
incirler 2 ayr1 grup halinde etil alkol iiretiminde kullanilmigtir. Aflatoksinli ve
aflatoksinsiz kuru incir Ornekleri, yaklasik 1’e 1.75 oraninda saf suyla Waring
blender da homojen hale getirilmistir. Bu 6rnekler dnce 4 katli tiilbentten, daha sonra
kaba filtre kagidindan siiziilen ekstraktin 20 briks oldugu belirlenmistir. Hazirlanan
bu ekstraktlar kullanilacak miktarlara boliinerek 20 g/hL sarap mayas1 (Laffort,
RMS2 -Saccharomyces cerevisiae, Bordeaux, Fransa) ve 30 g/hL besin (Laffort,
DYNASTART, Bordeaux, Fransa) ilavesi yapilmigtir (500 mL'lik plastik sise). Etil
alkol fermentasyonu Sekil 2.13'te gosterilen diizenek hazirlanarak oda sartlarinda
karanlikta gergeklestirilmis ve fermentasyonun 0., 5., 10., 15. ve 20. giiniinde

belirlenen analizler gergeklestirilmistir.

2.13 Fermentasyon Siirecinde Orneklerdeki Briks, Indirgen Seker ve

Etil Alkol Miktarlarmin Belirlenmesi

Etil alkol fermentasyonun 0., 5., 10., 15. ve 20. giinlerinde, aflatoksinli ve
aflatoksinsiz incir ekstraktlarinda briks, indirgen seker ve etil alkol miktarlar
belirlenmistir. Fermentasyonun 20. giinlinde ise; tiim orneklerde ugar asit analizi
gerceklestirilmistir. Fermentasyon isleminin Orneklere etkisinin belirlenmesi

amaciyla refraktometre cihaziyla briks degeri ol¢iilmiistiir.

Indirgen seker analizi Luff-Schoorl (Anonim 2007) ydntemine gdre
gerceklestirilmistir. Bu yontem kisaca su basamaklardan olusmaktadir. 2 mL 6rnek
aliarak tizerine 10 mL c¢ozelti A (27.95 g bakir (II) stlfat, 6.7 mL siifirik asit,
¢ozeltisi (1 mL H2SOy4 ile 34 mL saf su) ilave edilerek 1000 mL’ye tamamlanir) ve 5
mL ¢ozelti B (165 g potasyum sodyum tartarat tarilir ve iizerine 53 g NaOH ilave
edilerek 1000 mL’ye tamamlanir) eklenerek bek alevinde 1.5 dakika kaynatilir.
Kaynatilan 6rnek akan su altinda sogutulur ve 10 mL c¢ozelti C (200 g potasyum
tyodiir (KI, 1.05043, Supelco, ABD) tartilir ve lizerine 67 mL 1 N’lik NaOH ilave
edilerek 1000 mL’ye tamamlanir), 5 mL ¢ozelti D (10 g nisasta tartilir ve 200 mL saf
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su) eklenir. Hazirlanan bu karisim 800 mL kaynatilmis saf su {lizerine ilave edilir) ve
5 mL ¢ozelti E (666 mL saf su iizerine 333 mL saf HSOg ilave edilir ve saf su ile
1000 mL’ye tamamlanir) ilave edilir. Ornek rengi kahve renginden agik krem olana

kadar sodyum tiyosiilfat (1/18 N) ile titre edilir.

incir ekstraktindan alkol Gretimde
aciga cikan karbon dioksit saf su
icine hapsedilir

incir
Saf Su Ekstrakti

t

Sekil 2. 13: Alkol iiretim diizenegi

Orneklerdeki etil alkol miktarmmn belirlenmesinde Akman (1962) tarafindan
onerilen yontem kullanilmistir. Yontem 6zetle su basamaklardan olugsmaktadir: Sekil
2.14’te gosterilen, ebiilyometre’nin (Aybas Makina, Izmir) haznelerinden birine 50
mL kadar saf su ilave edilmistir. Kaynama noktas1 belirlenmistir. Diger hazneye ise;
25 mL alkol Ornegi ve 25 mL saf su karistmi eklenerek kaynama noktasi
belirlenmistir. Ebiilyometre’nin 6l¢lim tablosu kullanilarak iki 6rneginin kaynama
noktalarinin arasinda tespit edilen fark sayesinde Ornekteki alkol miktar

belirlenmistir.
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Sekil 2. 14: Etil alkol miktarinin belirlenmesinde kullanilan ebiilyometre

Fermentasyonun 20. giiniinde orneklerdeki ugar asit miktar1 belirlenmistir.
Ugar asit miktarinin belirlenmesinde kullanilan yontem Sekil 2.15'de verilmistir.
Ucar asit analizi Ozetle su basamaklardan olusmaktadir: 10 mL ornek hazneye
alinarak iizerine 0.2 g tartarik asit ilave edilmistir. Ornek buhar distilasyonuna
birakilir ve drnekteki ucar asitler distilata gegirilmistir. Bu yontem ile 150 mL distilat
elde edilmistir. Elde edilen bu distilata 4 damla fenolftalein ayraci eklenerek 0.1 N

NaOH ile titre edilmistir. Analiz sonunda 6rneklerde bulunan ugar asit miktar1 g/L

olarak verilmistir (Anonim 2007).

|

Sekil 2. 15: Ugar asit analizinde uygulanan prosediir
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Briks, indirgen seker ve etil alkol analizleri 3 paralelli olarak

gerceklestirilmigtir. Ugar asit analizi ise, 2 paralelli olarak gergeklestirilmistir.

2.14 Istatistiksel Analiz

Calismamizda istatistik degerlendirmeler "Minitab 16 Statistical Software”,
"MSTAT" programlari kullanilarak yapilmistir. Elde edilen veriler tek yonlii varyans
analizi (ANOVA) teknigi ile degerlendirilmistir. Ortalamalar arasindaki farkliliklar
Duncan testi ile karsilagtirilmig ve karsilastirma gruplarina ait veriler a= 0.05 giiven

araligina gore test edilmistir.
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3. BULGULAR VE TARTISMA

3.1 Aflatoksinli Kuru incirlerin Temel Ozellikleri

Calismamizda kullanilan aflatoksinli kuru incirlerde kuru madde miktar1 ve
briks degeri sirasiyla 79.28+0.54 ve 55.48+3.97 olarak tespit edilmistir. Ayrica
gerceklestirilen mikrobiyolojik analiz sonuglarina gore, kuru incir Orneklerinde
Enterobacteriacea grubu bakterilerin bulunmadigi ve TAMB sayismin 2.5x10° log

kob/g ve maya-kiif sayisinin ise 1.4x10° log kob/g oldugu tespit edilmistir.

Tiirk Gida Kodeksi Mikrobiyolojik Kriterler Yonetmeligine gore; kurutulmus
meyveler igin alinan 5 numuneden 2'sinin 10* ve 10° kob/g arasinda maya-kiif
icermesine izin verilmektedir. Buna gore; 1sima yaptigi icin ayrilan kuru incir
orneklerinin maya-kiif sayis1 bakimindan da uygun olmadigi belirlenmistir (Anonim
2011).

3.2 OIncir Kitlesi ve Cekirdek Yaginda Aflatoksin Dagiliminin

Belirlenmesi

Aflatoksinle kontamine kuru incirlerin ¢ekirdeksiz kisminda ve c¢ekirdek
yaglarinda tespit edilen aflatoksin konsantrasyonlari Tablo 3.1’de verilmistir.
Incelenen incir kitlelerinin hepsinin, hem gekirdeksiz kismida hem de ¢ekirdeginin
yaginda aflatoksin bulundugu tespit edilmistir. Hem aflatoksin B1 hem de toplam
aflatoksinin ¢ogunun incirin ¢ekirdeksiz kisminda bulundugu tablodan agikca
goriilmektedir. 1., II. ve III. incir kitlesinde tespit edilen aflatoksin Bi'in sirasiyla
%2.5, %6.3 ve %1.0’lik kismmin ¢ekirdek yaginda bulundugu tarafimizdan

belirlenmistir.

Bu degerler, toplam aflatoksin i¢in sirasiyla %3.7, %10.0 ve %2.5 olarak
tespit edilmistir.

52



Tablo 3. 1: Incir kitlesi ve ¢ekirdek yaglarinda tespit edilen aflatoksin B1 ve toplam
aflatoksin miktarlarinin belirlenmesi

L. Incir Kitlesi I1. Incir Kitlesi M1 Incir Kitlesi

Cekirdeksiz ~ Cekirdek  Cekirdeksiz Cekirdek  Cekirdeksiz Cekirdek

Kisim Yag Kisim Yagi Kisim Yagi
Aflatoksin B; 198.13 5.01 47.23 3.17 135.00 131
(ppb)
Toplam 308.18 11.88 94.84 10.52 272.68 6.91
Aflatoksin
(ppb)

Bu sonuglar, incir meyvesinin gerek c¢ekirdeksiz kisminda gerekse
cekirdeginin  yaginda  aflatoksin  kontaminasyonunun  gerc¢eklesebildigini
gostermektedir. Aflatoksin treticisi kiiflerle kontamine olabilen diger bazi1 gidalardan
(musir, yer fistig1, hindistan cevizi, aygigek, zeytin, susam ve palm yagi) elde edilen
yaglarda da aflatoksin bulundugu daha 6nceki yillarda yapilan c¢alismalarla ortaya
konmustur (Banu ve Muthuray 2010, Elzupir ve dig. 2010, Ghitakou ve dig. 2006,
Samarajeewa ve Arseculeratne 1983, Shephard 2018). Aflatoksin iireticisi kiiflerin
sporlariin ¢esitli etmenlerle (riizgar, ilek sinegi vb.) incirin ostioliinden meyveye
girebildigi  bilinmektedir (Doster ve dig. 1996). Bu durum, aflatoksin
kontaminasyonunun esasen meyvenin igerisinde (¢ekirdeklerin bulundugu bdlgede)
gerceklesebilecegini gostermektedir. Kurutma dncesinde veya kurutma asamalarinda
meyvenin herhangi bir fiziksel zarar gormesi (yere diisme, bocek-kus gibi zararlilar
vb.) halinde, cekirdek icindeki yagin aflatoksinle kontamine olmasi miimkiindiir.
Benzer durumun, incir cekirdegi yagi iiretimi amaciyla incirlerin pargalanmasi
asamasinda da gergeklesebilecegi gbz onilinde bulundurulmalidir. Ayrica aflatoksinin
incir ¢ekirdegi yaginda bulunmasinda (ya da yagina ge¢mesinde) aflatoksinin
polaritesi ve yagda ¢oziinebilirligi gibi faktorlerin de etkili olabilecegi

diistiniilmektedir.

3.3  Farkh Adsorbent Uygulamalarimin iIncir Ekstraklarindan

Aflatoksinlerin Uzaklastirlmasi Uzerine Etkisi

Incir ekstraktlarindaki aflatoksin seviyelerinde farkli adsorbent uygulamalar

sonucunda meydana gelen azalmalar Sekil 3.1°de verilmistir. Gergeklestirilen
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uygulamalar sonucunda aflatoksin Bi ve toplam aflatoksin seviyelerinde sirasiyla
%61.53-97.31 ve %55.11-95.77 araliginda azalmalar meydana geldigi tespit
edilmistir. Incir ekstraktlarindaki aflatoksin seviyelerinin azaltilmasinda en etkili

adsorbentin aktif karbon oldugu tarafimizdan belirlenmistir.

Bu adsorbent, test edilen tiim dozlarda gerek aflatoksin Bi gerekse toplam
aflatoksin seviyelerinde en az %95’lik azalmalar saglamistir. Aktif karbonun test
edilen dozlar1 arasinda istatistiksel olarak anlamli bir fark tespit edilmemistir

(p<0.05).

Literatiirdeki diger ¢aligmalar da aktif karbonun gerek aflatoksinin gerekse
diger mikotoksinlerin seviyelerinin azaltilmasinda son derece etkili bir adsorbent
oldugunu ortaya koymustur. Oregin; Diaz ve dig. (2003) aflatoksin, Bueno ve dig.
(2005) zearalenon ve Fernandes ve dig. (2019) okratoksin A mikotoksininin, aktif
karbon uygulamalari sonucunda minimum %99 oraninda azaltilabildigini
bildirmislerdir. Stiphesiz aktif karbonun mikotoksinleri baglamadaki etkinligi, s6z
konusu ajanin sahip oldugu genis yiizey alan1 ve yiiksek gézenek yapist nedeniyledir

(Galvano ve dig. 2001).

Aktif karbonun mikotoksinleri hidrojen baglariyla sikica adsorpladigi
bilinmektedir (Lemke ve dig. 2001) ve muhtemelen bu nedenle 6zellikle elma
sularinda probleme neden olan patulin mikotoksinin uzaklastirilmas1 amaciyla meyve

suyu enddistrisi tarafindan yillardan beri kullanilagelmektedir.

Sekil 3.1 incelendiginde, incir ekstraktlarindaki aflatoksin seviyelerinin
azaltilmasinda etkili olan bir diger adsorbentin bentonit oldugu goriilmektedir. Bu
adsorbent, test edilen her dozda, gerek aflatoksin B1, gerekse toplam aflatoksin

seviyelerinde minimum %89’1luk bir azalma saglamistir.

Bir durum (%0.1 diizeyinde uygulanmasi halinde toplam aflatoksin
seviyesinde meydana gelen azalma) hari¢, bentonit ve aktif karbon uygulamalari
sonrasi aflatoksin seviyelerinde meydana gelen azalma oranlar1 arasinda istatistiksel

fark tespit edilmemistir (p<0.05).

54



120

0.1

1.0

5.0

Adsorbent Dozu (%)

b

g 100 g?
g & N %\\ % B Aktif karbon
E e~ 60 gg §§ § ise:tonitt v
_g a0 SS \\ \ ekmez toprad
= N N <
: oo BN N
S NN \
0.1 1.0 5.0
Adsorbent Dozu (%)
120 a

_E 100 Eg <3 22 g
‘g ? 2 T Py . B Aktif karbon
fﬂg E 50 %, Q § BRentonit
H_—Z 40 EE §§ §§ §~§ LI Pekmez topradl
£ NN NIRAG
5 2 NENNN N \ |
E_ i g %& %% %% M lelatin

Sekil 3. 1: Farkli adsorbent uygulamalarinin incir ekstraktlarindaki aflatoksin
diizeyine etkisi, (a) Aflatoksin B1 seviyesindeki ylizde azalmalar, (b) Toplam
aflatoksin seviyesindeki yiizde azalmalar

*Herhangi bir adsorbent dozu i¢in; farkli biiylik harfler, adsorbentler arasindaki istatistiksel
farklilig1 gostermektedir (p<0.05)

**Herhangi bir adsorbent dozu ig¢in; farkli kiigiikk harfler, dozlar arasindaki istatistiksel
farklilig1 gostermektedir (p<0.05)

***Jelatin adsorbenti %0.1, %0.5 ve %1.0 dozlarda uygulanmistir.

Benzer sekilde Diaz ve dig. (2003) ve Fernandes ve dig. (2019) model

sistemlerden  aflatoksinlerin  ¢esitli  adsorbentlerle uzaklastirilmasi  iizerine
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gerceklestirdikleri calismalarinda, aktif karbon ve bentonit adsorbentlerinin ikisinin
de oldukga etkili oldugunu ve birbirine yakin sonuclar verdigini belirlemislerdir.
Bentonit ¢ok katmanli ve mineral yapili bir kil ¢esitidir. Yapisinda, “montmorillonit”
denen ve temelde kalsiyum, sodyum veya bu iki mineralin karisitmindan olusan
gruplar icermektedir. Bentonitin model sistemlerden aflatoksin B1’in (Tabari ve dig.
2018) ve gida ortamindan (siitten) aflatoksin Mi’in (Carraro ve dig. 2014)
gideriminde etkili sonuglar verdigi bildirilmistir. Wang ve dig. (2020) bentonitin i¢
katmanlarinda, aflatoksin molekiiliinii baglayabilen aktif bdlgelerinin bulundugunu
bildirmiglerdir. Yazarlara gore, aflatoksinlerin yapisindaki karbonil grubu bu
baglanmada Onem tagimaktadir. Phillips ve dig. (2019) ise baglanmada; elektron
transferi, iyon-dipol interaksiyonlari, katyonlar-karbonil oksijenleri arasindaki
koordinasyon ve su kopriileri gibi mekanizmalarin da etkili olabilecegini ileri
stirmislerdir. Bentonitin adsorpsiyon giiciiniin yapisindaki mineral madde miktarina
(Galvano ve dig. 2001) ve ortam pH’sma (Bueno ve dig. 2005) siki sikya bagl
oldugu bildirilmistir.

Incir ekstraktlarina uygulanan pekmez topraginin da aflatoksin seviyelerinin
azaltilmasinda etkili oldugu belirlenmistir (Sekil 3.1). Bu maddenin %0.1, %1.0 ve
%5.0 dozlarinda uygulanmasi sonucunda incir ekstraktlarindaki aflatoksin B:
diizeylerinde sirasiyla %76.23, %85.16 ve 9%93.79 oraninda, toplam aflatoksin
diizeylerinde ise %66.94, %77.16 ve %89.60 oraninda azalmalar tespit edilmistir.
Uygulama dozu artik¢a aflatoksinde goriilen azalma miktarlart istatistiksel agidan
onemli olarak artmistir (p<0.05). %5.0’lik uygulama dozlar1 dikkate alindiginda,
aflatoksin seviyesini azaltmada pekmez topraginin, aktif karbon ve bentonit kadar
etkili oldugu goriilmektedir (p<0.05). Pekmez topragi, pekmezlerde asitligin
giderilmesinde geleneksel olarak kullanilan kiregli bir maddedir. Yapisinda yiiksek
oranda kalsiyum karbonat bulunmaktadir (Karababa ve Isikli, 2005). Pekmez
topraginda bulunan Ca*? iyonlar1 pekmeze islenecek sirada bulunan tartarik asit ile
birleserek kalsiyum tartarat olarak noétiirlesmektedir. Boylece, siranin pH’s1
baslangigta 3.5 civarindayken islem sonrasinda 5.0-6.0 civarina yiikselmektedir
(Becerikli ve Basoglu 2018). Pekmez {iretimindeki basamaklarda, ozellikle de
pekmez topragi uygulamasi sonrasi, aflatoksin seviyesinin azaldigini bildiren
calismalar bulunmaktadir (Bahar ve Altug 2009, Heshmati ve dig. 2019). Ancak soz

konusu azalmanin; pekmez topraginin adsorpsiyon fonksiyonundan mi, yoksa bu
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topragin yapisindaki kalsiyum karbonat nedeniyle ortamin alkalilesmesi sonucu
toksinin yapisinda meydana gelen bir degisimden mi kaynaklandigi tam olarak

ortaya konamamastir.

PVP, tez calismas1 kapsaminda denenen tek sentetik bilesiktir. PVP ve ondan
tiiretilmis olan PVPP (polivinilpolipirolidon) meyve suyu sanayisi tarafindan etkili
bir durultma ajami olarak yaygin sekilde kullanilmaktadir. Sekil 3.1°de goriildigi
lizere, tarafimizdan gergeklestirilen calismada, PVP uygulamalar1 sonucunda incir
ekstraktlarindaki aflatoksin B:1 ve toplam aflatoksin seviyelerinde sirastyla %67.36-
77.23 ve %56.92-66.89 oraninda azalmalar meydana gelmistir. Literatiirdeki
caligmalarda, PVP kullanimiyla model sistemlerden zearalenonun Alegakis ve dig.
(1999) ve PVPP kullanimiyla kirmiz1 saraplardan fumonisin B: ve Bz nin (Carrasco-
Sanchez ve dig. 2017) giderilebildigi belirlenmistir. Ayrica, s6z konusu bilesenler,
yemlere ilave edilerek hayvan beslenmesinde meydana gelebilecek aflatoksin
zehirlenmelerinin 6nlenmesinde umut verici sonuglar vermislerdir (Celik ve dig.

2000, Stroud 2007).

Incir ekstraktlarindan aflatoksin gideriminde en sinirli etkiye sahip olan
ajanin jelatin oldugu tarafimizdan tespit edilmistir (Sekil 3.1). Bu ajanin uygulanmasi
sonucunda aflatoksin B1 ve toplam aflatoksin seviyelerinde sirasiyla %61.53-66.78
ve 9%°55.11-58.07 oraninda azalmalar tepit edilmistir. Heshmati ve dig. (2019)
pekmezlerin jelatin ile muamele edilmesi sonrasinda bizim bulgularimiza yakin
azalma degerleri (aflatoksin B1, Bz, G1 ve G2 i¢in sirasiyla %57.6, 72.5, 72.6 ve 78.0)

tespit etmislerdir.

Lasram ve dig. (2008) jelatin kullanarak saraplarda gercelestirdikleri
durultma islemi sonucunda okratoksin A mikotoksininin %58 oraninda azaldigini
bildirmislerdir. Jelatin suda ¢oziinen ve jel olusturan bir hidrokolloiddir. Jelatinin
aflatoksin adsorpsiyon mekanizmasi tam olarak bilinmese de, olusturdugu jel
igerisindeki ags1 yapilar sayesinde aflatoksin molekiiliinii adsorbe edebildigi ileri

stiriilmektedir (Heshmati ve dig. 2019).

Incir ekstraktlarinin, farkli adsorbentlerle %5.0 oraninda muamelesi
sonrasinda tespit edilen aflatoksin azalmasi Sekil 3.2°de verilen kromatogramdan

acikeca goriilmektedir.
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Sekil 3. 2: Incir ekstraktlarinin, farkli adsorbentlerle %5.0 oraninda muamesi
sonrasinda tespit edilen aflatoksin azalmasina ait kromatogram

3.4  Farkh Adsorbent Uygulamalarmin Incir Ekstraklarmn Bazi

Kalite Parametreleri Uzerine Etkisi

Adsorbent madde uygulamasi sonrasi, incir ekstraktlarinin bazi kalite
parametrelerinde meydana gelen degisimler Tablo 3.2°de goriilmektedir. Adsorbent
uygulamasi oncesinde, incir ekstraklarinin ortalama briks degerinin 21.7£0.5 oldugu
belirlenmistir. Adsorbent uygulamalar1 sonrasinda ekstraktlarin briks degerlerinin
21.1+0.0-22.3+0.3 araliginda degistigi tespit edilmistir. Farkli adsorbent tiplerinin ve
dozlarinin incir ekstraktlarinin briks degerleri {izerine istatistiksel olarak anlamli bir
etkisinin bulunmadigi belirlenmistir (p>0.05). Bu durumun, kullanilan adsorbentlerin
incir ekstraktlarindaki suda ¢ozilinlir kuru maddenin tamamina yakin bir kismin

olusturan sekerleri adsorbe etmemesinden kaynaklandig: diistiniilmektedir.

Literatiirde, adsorbent uygulamalarinin benzer gidalarda (meyve sularinda)
briks degeri iizerine farkli sonuglar verdigi bildirilmistir. Ornegin; briks degerinin
elma sularma aktif karbon uygulamasi sonucu azaldig1 (Coklar ve Akbulut 2010,
Gokmen ve dig. 2001) ve visne sularina kalsiyum ve potasyum karbonat
uygulamalar1 sonucunda artid1 (Yesiloren ve Eksi, 2015) bildirilmistir. Uziim
sularinin briks degerinin bentonit uygulamasi sonucu azaldigi, jelatin uygulamasi

sonucu degismedigi bildirilmistir (Giilcii 2008).
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Tablo 3. 2: Farkli adsorbent uygulamalarinin incir ekstraktlarinin bazi kalite parametreleri lizerine etkisi

Toplam fenolik

Adsorbent ¢esidi ve dozu Briks pH Titrasyon asitligi madde Antioksidan aktivite

Uygulama yapilmamis 21.740.5 A 4.39+0.03 D 1.39+0.14 A 1.89+0.36 A 3.06£0.07 A

%0.1 22.3+0.3 A 4.18+0.01 H 1.03+0.02 BCD 1.50+0.07 ABC 2.77£0.14 AB

Aktif Karbon %1.0 22.1£0.5 A 4.20+0.03 GH 0.98+0.02 BCD 1.26+0.10 CD 1.87+0.29 CD
%05.0 21.6£0.8 A 4.27+0.04 EFG 0.88+0.05 D 1.04+£0.01 D 0.59+0.12 F

%0.1 22.3+0.3 A 4.22+0.01 GH 1.07+£0.03 BC 1.50+0.07 ABC 2.76+0.23 AB

Bentonit %1.0 22.240.3 A 4.32+0.04 EF 1.07+0.08 BC 1.26+0.10 CD 2.244+0.25 BC
%05.0 22.240.7 A 4.27+0.06 EFG 0.94+0.10 CD 1.41+£0.11 BCD 2.02+0.42 C
%0.1 21.940.0 A 4.50+£0.07 C 0.45+0.09 E 1.41+0.05 BCD 3.02+0.29 A

Pekmez Topragi %1.0 21.940.6 A 5.59+0.05 A 0.38+0.04 E 1.67+0.12 ABC 2.77+0.18 AB
%5.0 22.2+09 A 5.97+0.01 B 0.45+0.16 E 1.70+0.10 AB 3.05+0.26 A
%0.1 21.1£0.0 A 4.20+0.00 GH 1.11£0.07 B 1.75+0.04 AB 2.97£0.02 A
PVP %1.0 21.5¢1.6 A 4.23+0.02 GH 1.12+0.09 B 1.83+0.33 AB 2.89+0.20 A
%5.0 21.9+05 A 4.20+0.01 GH 1.07+0.05 BC 1.56+0.10 ABC 2.89+0.34 A
%0.1 21.240.0 A 4.25+0.00 FGH 1.07+0.05 BC 1.70+0.03 AB 1.30+0.23 E

Jelatin %0.5 21.240.5 A 4.26+0.01 EFG 1.10+0.02 BC 1.71+£0.05 AB 1.40+0.44 DE
%1.0 21.1£0.0 A 4.33+0.01 DE 1.30+£0.04 A 1.72+0.13 AB 2.95+0.26 A

* Titrasyon asitligi “ % susuz sitrik asit “, antioksidan aktivite miktar1 “g troloks/kg KM” ve toplam fenolik madde miktar1 “g GAE/kg KM” olarak verilmistir.

** Herhangi bir adsorbent i¢in; farkli bityiik harfler, adsorbentler arasindaki istatistiksel farkliligi gostermektedir (p<0.05)



Adsorbent madde uygulamalariyla, incir ekstraktlariin antioksidan aktivite
ve toplam fenolik madde miktar1 degerlerinde meydana gelen degisimler Tablo
3.3’de goriilmektedir. Adsorbent uygulamalari 6ncesinde, incir ekstraktlarinda
antioksidan aktivite ve toplam fenolik madde miktar1 sirasiyla 3.06+0.07 (g
troloks/kg KM) ve 1.89+0.36 (g GAE/kg KM) olarak tespit edilmistir. Tablodan da
goriilebilecegi gibi, aktif karbon ve bentonit adsorbentlerinin %1.0 ve %5.0
dozlarinda uygulanmalar1 halinde, incir ekstraktlarmin toplam fenolik madde ve
antioksidan  aktivite degerlerinde istatiStiksel olarak anlamli  azalmalar
gerceklesmistir (p<0.05). Gegmis yillarda yapilan ¢alismalarda elma sularinda aktif
karbon (Gokmen ve dig. 2011) ve liziim sularinda bentonit adsorbentlerinin toplam
fenolik madde miktarinda azalmalara neden oldugu bildirilmistir. Coklar ve Akbulut
(2010) elma sularinda gergeklestirdigi 0.5, 1.0 ve 3.0 g/L’lik aktif karbon
uygulamalar1 sonrasinda, toplam fenolik madde miktarinda %20-75’1ik azalmalar

gerceklestigini bildirmislerdir.

Tez ¢aligmamizda, aktif karbon uygulamalar1 sonucunda incir ekstraktlarinda
gerceklestigi tespit edilen %16-45’1ik azalmalar s6z konusu ¢alismanin sonuglariyla
uyumludur. Tez ¢alismamizda gergeklestirilen jelatin uygulamalarinin incir
ekstraktlarinin toplam fenolik madde ve antioksidan aktivite degerlerinde azalmalara
yol agtig1 goriilmiis ve bu adsorbentin %0.1 ve %0.5’lik dozlarinin antioksidan
aktivite degerlerinde meydana getirdigi azalmalarin istatistiksel agidan anlaml
oldugu tespit edilmistir. Benzer sonuglar, bu adsorbentin uygulandigi lizim suyu

(Giilcti 2008) ve nar suyu (Erkan Kog ve dig. 2015) 6rnekleri i¢in de bildirilmistir.
35  Farkh Adsorbent Uygulamalarmmmn Incir Cekirdegi Yaglarinda
Aflatoksin Adsorpsiyonu

Aktif karbon, bentonit, pekmez topragi, PVP ve jelatin uygulamalar
sonucunda, incir ¢ekirdegi yagindaki aflatoksin seviyelerinde meydana gelen

azalmalar Sekil 3.3°de verilmistir.
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Sekil 3. 3: Farkli adsorbent uygulamalarinin incir ¢ekirdegi yaglarindaki aflatoksin
diizeyine etkisi (a) Aflatoksin B1 seviyesindeki yiizde azalmalar, (b) Toplam
aflatoksin seviyesindeki yiizde azalmalar

*Herhangi bir adsorbent dozu i¢in; farkli biiyiik harfler, adsorbentler arasindaki istatistiksel farkliligi
gostermektedir (p<0.05)

**Herhangi bir adsorbent dozu i¢in; farkli kiigiik harfler, dozlar arasindaki istatistiksel farklilig
gostermektedir (p<0.05)

***Jelatin adsorbenti %0.1, %0.5 ve %1.0 dozlarda uygulanmustir.

Sekil 3.3 incelendiginde, %0.1°lik uygulama dozunda, PVP’nin aflatoksin
seviyesinin azaltilmasinda en etkili adsorbent oldugu goriilmektedir. Bu adsorbentin
uygulanmasi sonucunda, aflatoksin B1 ve toplam aflatoksin seviyelerinde sirasiyla
%15.0 ve %26.5’lik azalmalar gerceklestigi tespit edilmistir. %5’lik uygulama
dozunda ise, aflatoksin seviyesinin azaltilmasinda en etkili adsorbentlerin aktif
karbon ve pekmez topragi oldugu tespit edilmistir. S6z konusu adsorbentler;
aflatoksin Bi1 seviyesinde sirasiyla %88.3 ve %86.3, toplam aflatoksin seviyesinde

ise sirasiyla %88.7 ve %87.0’lik azalmalar saglamislardir. Bu adsorbentleri,
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aflatoksin B: ve toplam aflatoksin seviyelerinde sirasiyla %77.1 ve %76.7°lik
azalmalar saglayan bentonit takip etmistir. PVP ve jelatinin etkisi ise nispeten sinirl
kalmis ve bu adsorbentler aflatoksin B1 seviyesinde sirastyla %26.5 ve %14.4’liik,
toplam aflatoksin seviyesinde ise sirasiyla %6.9 ve %16.1'lik azalmalar
saglayabilmislerdir. Jelatin hari¢, uygulanan tiim adsorbentlerin dozlar1 arasinda

tespit edilen fark istatistiksel olarak 6nemlidir (p<0.05).

Aflatoksinle kontamine oldugu bilenen gidalar arasinda musir, yer fistigi,
hindistan cevizi, aygicek, zeytin, susam, kolza, findik, palm vb. bulunmaktadir
(Battilani ve dig. 2016, Bhat ve Reddy 2017, Ghitakou ve dig. 2006, Lim ve dig.
2001, Samarajeewa ve Arseculeratne 1983). Tim bu gidalarin ortak 6zelligi yag
oraninin yiiksek olmasi veya yemeklik yag iiretimi i¢in hammadde olmalaridir. Bu
durum, s6z konusu iriinlerin yaglarinin da aflatoksinle kontamine olabilecegi
ihtimalini dogurmaktadir. Nitekim; zeytinyagi (Ghitakou ve dig. 2006), aycicek yagi
(Elzupir ve dig. 2010), susam yag1 (Elzupir ve dig. 2010), yer fistig1 yag1 (Elzupir ve
dig. 2010), kanola yagi (Nabizadeh ve dig. 2018), hindistan cevizi yaginda
(Samarajeewa ve Arseculeratne 1983) yiiksek diizeyde (yasal limitlerin {izerinde)
aflatoksin bulunabildigi bildirilmistir. Bu yaglardaki aflatoksinlerin seviyesinin
azaltilmasi {izerine 1sinlama (Mahjoub ve Bullerman 1988, Magzoup ve dig. 2019,
Shantha ve Murthy 1977), fermantasyon (Bai ve dig. 2018) gibi gesitli yontemler

denenmis ve basarili sonuglar alinmistir.

Tohum ve meyvelerin yaga islenmesi siirecinde dnemli basamaklardan biri
olan rafinasyon islemiyle de aflatoksinlerin seviyelerinin azaltildigi bildirilmistir
(Kamimura ve dig. 1986). Rafinasyonun agartma asamasinda, istenmeyen bazi
maddelerin (iz metaller, gosipol, pestisit, gam, mum, vb.) uzaklastirilmas: amaciyla
kullanilan adsorbentlerin, aflatoksinler ve diger mikotoksinlerin seviyelerinin

azaltilmasinda da etkili olmast muhtemeldir.

Nitekim, son yillarda yapilan c¢aligmalar; piring kepegi yagindan
aflatoksinlerin (Ji ve Xie 2020) ve misir yagindan zearalenon mikotoksininin (Bai ve
dig. 2018) gideriminde yeni gelistirilen adsorbentlerin kullanimini denenmis ve
basarili sonuglar elde edilmistir. Ye ve dig. (2013) tarafindan yapilan g¢aligmada
kanola yaglarinda bulunan aflatoksin B1’in giderilmesinde montmorilonitin etkili bir

adsorbent oldugu tespit edilmistir. Tarafimizdan gerceklestirilen ¢alismada da, incir
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cekirdegi yaginda bulunan aflatoksinlerin gideriminde etkili oldugu bulunan
bentonitin yapisinda yiiksek oranda montmorilonit bulundugu bilinmektedir

(Ipeklioglu ve dig. 1997).

Adsorbentlerin  su ve yag ortamlarindaki davraniglarmin - farklilik
gosterebilecegi bir gergektir. Nitekim, incir ekstraktlarmin %0.1°lik dozda aktif
karbon ile muamele edilmesi sonucunda, aflatoksin B; ve toplam aflatoksin
seviyelerinde sirasiyla %96.82 ve %94.93 oraninda azalmalar gerceklesirken, incir

cekirdegi yaginda sirasiyla %7.11 ve %9.67 oraninda azalmalar tespit edilmistir.

Aktif karbonun, incir ¢ekirdegi yagina %5.0 oraninda uygulanmasi halinde
bile, incir ekstraktinda ulasilan azalma degerleri elde edilememistir. Yagh
tohumlarda aflatoksin varligi bilinen ve yaglarda bulundugu ispat edilmis olmasina
ragmen adsorbent kullanilarak toksinlerin giderilmesi iizerine yapilan caligsmalar

sinirlidir.

Incir ekstraktlarinin, farkli adsorbentlerle %5.0 oraninda muamele sonrasinda
orneklerde tespit edilen aflatoksin azalmasi Sekil 3.4’de verilen kromatogramdan

acik¢a goriilmektedir.

125001

Kontamine yag ‘\\ﬁ

jelatinw__

PVP

5000
Bentanit
Y

Pekmez topragi >
prag . .

Aktif karbon

Zaman (dakika)

Sekil 3. 4: Incir gekirdegi yaglarinin, farkli adsorbentlerle %5.0 oraninda muamelesi
sonrasinda Orneklerde tespit edilen aflatoksin azalmasina ait kromatogram
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3.6  Farkh Adsorbent Uygulamalarmmn Incir Cekirdegi Yagindan
Aflatoksinlerin Uzaklastirilmas: Uzerine Etkisi

Farkli adsorbent uygulamalarinin incir ¢ekirdegi yagindan aflatoksinlerin
uzaklastirilmasi iizerine etkisi Tablo 3.3’te Ozetlenmistir. Adsorbent uygulamasi
yapilmadan 6nce, incir ¢ekirdegi yaglarinin 435.5 ve 459.5 nm’de verdigi absorbans
degerleri sirasiyla 0.81+0.0 ve 0.72+0.0 olarak belirlenmistir. Test edilen
adsorbentlerin, incir ¢ekirdegi yaginin absorbans degerleri iizerine biiylik bir
etkisinin olmadig1 goriilmektedir. Bu durumun istisnas1 tek sonug, aktif karbon
uygulamalar1 sonucunda tespit edilmistir. Aktif karbon adsorbentinin %0.1 ve %5.0
dozlarinda uygulanmasi sonrasinda 459.5 nm’de Olgiilen absorbans degerlerinde
sirastyla %20.9 ve %32.1’lik azalmalar goriliirken, 435.5 nm’de ise her iki
uygulama dozunda %22.2’lik azalmalar tespit edilmistir. Bu durum; aktif karbonun,
incir ¢ekirdegi yaginin rengine katkida bulunan pigmentlerin (klorofiller,

karotenoidler vb.) adsorpsiyonunda da etkili oldugunu gostermektedir.

Nitekim, s6z konusu adsorbenti iceren bazi karigimlarin, balik yaginda
(Monte ve dig. 2015) ve soya fasulyesi yaginda (Undokum ve dig. 2018) renk

acilmalarina neden oldugunu bildiren ¢alismalar mevcuttur.

Adsorbent uygulamasi yapilmadan once, incir ¢ekirdegi yaginin antioksidan
aktivite ve toplam fenolik madde igeriginin sirasiyla 103.31+2.97 (g troloks/ kg yag)
ve 0.51+0.09 (g GAE/kg yag) oldugu belirlenmistir (Tablo 3.3).

Adsorbent uygulamalar1 sonucu, incir ¢ekirdegi yaginin antioksidan aktivite
degerlerinin azaldig1 ve bu azalmanin uygulanan adsorbent dozunun artmasiyla
arttig1 tespit edilmistir. Incir cekirdegi yagmin antioksidan aktivite degerlerinde
bentonit uygulamasi sonucu meydana gelen azalmalar istatistiksel olarak Onemli
bulunmazken (p>0.05), jelatin uygulamas: sonucu meydana gelen azalmalar %10
civarinda smirh kalmistir. Pekmez topragi ve PVP adsorbentleri, incir ¢ekirdegi
yaginin antioksidan aktivite degerlerinde sirasiyla %19.3-26.8 ve %36.0-39.3’liik
azalmalara neden olmustur. Pekmez topragi ve PVP adsorbentleri, incir ¢ekirdegi
yaginin toplam fenolik madde igeriginde de 6nemli diizeyde azalmalara neden olmusg

ve sirastyla %23.1-24.5 ve %42.1-47.5’1ik azalmalara yol agmustir.
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Incir ¢ekirdegi yagmin antioksidan aktivite degerinde ve toplam fenolik
madde iceriginde en fazla azalmaya neden olan uygulamanin %S5’lik aktif karbon
adsorbenti uygulamasi oldugu tespit edilmistir. S6z konusu uygulamayla antioksidan
aktivite degerinde %49.0’luk bir azalma meydana gelmistir. Aktif karbon
adsorbentinin %0.1 ve %5.0 dozlarinda uygulanmasi sonrasinda, incir g¢ekirdegi
yaginin toplam fenolik madde igeriginde sirasiyla %16.3 ve %66.6’lik azalmalar

tespit edilmistir.

Shi ve dig. (2017), polisiklik aromatik hidrokarbonlarin giderilmesi amaciyla
gerceklestirdikleri tic farkli aktif karbon uygulamasi sonucunda susam yaginda

bulunan polifenollerin %17.4-29.2 oraninda azaldigini bildirmislerdir.
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Tablo 3. 3: Farkli adsorbent uygulamalarinin incir ¢ekirdegi yaginin bazi kalite parametreleri lizerine etkisi

Adsorbent Uygulama . . i
Aktif karbon Bentonit Pekmez toprag PVP Jelatin
cesidi yapilmamis
Doz 9%0.1 9%5.0 90.1 %5.0 9%0.1 9%5.0 960.1 %5.0 9%0.1 %1.0
Renk 0.72 0.56 0.56 0.71 0.71 0.73 0.68 0.72 0.71 0.72 0.71
+0.00 B +0.00E  +0.00E +001C +001C +000A 000D +0.00B  +0.00C =+0.00B +0.00C

435.5nm
Renk 0.81 0.64 0.55 0.79 0.80 0.81 0.77 0.81 0.80 0.80 0.80

459.5nm +0.00 A +00lE +001F +001C  +00IB  +000A +000D +000A +0.00B +0.00B +0.00B
Antioksidan 103.31 97.54 52.69 97.58 96.41 83.34 75.64 66.12 62.69 92.86 92.50
tivite 207 A +4.07 +2.78 +1.18 +0.91 +1.05 +1.93 +7.62 +8.05 +1.53 +2.92

' AB F AB AB C D E E B B

]Te?]%'l?&” 0.51 0.42 0.17 0.38 0.43 0.39 0.38 0.29 0.27 0.41 fd4o71
radde +0.09A £0.02BC 0.03E  +001C 001BC 001C 001C 005D 003D =001BC ~,p

=9

Renk degerlerinin belirlenmesinde 435.5 ve 459.5 nm’deki “absorbans”, Antioksidan aktivite degeri “g troloks/kg yag”, Toplam fenolik madde

miktar1 “g GAE/kg yag” olarak verilmistir.
*: Herhangi bir adsorbent dozu i¢in, farkl biiyiik harfler, adsorbentler arasindaki istatistiksel farkliligi gostermektedir (p<0.05).
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Farkli adsorbent uygulamalarinin, incir ¢ekirdegi yaginin tokoferol igerigi
tizerine etkisi Tablo 3.4’de goriilmektedir. Adsorbent uygulamasi yapilmadan once,
incir ¢ekirdegi yaginin gama-, delta- ve alfa-tokoferol igeriklerinin sirasiyla
4060.6+£156.6, 155.1+4.8 ve 40.4+1.5 ppm oldugu tespit edilmistir. Bu sonuglar, incir
cekirdegi yagindaki gama-, delta- ve alfa-tokoferol igeriklerinin sirasiyla 4267, 147
ve 157 ppm oldugunu bildiren Giiven ve dig. (2019)’in verileriyle uyumludur. Aktif
karbon ve bentonit adsorbentlerinin %0.1 diizeyinde ve pekmez topragi, PVP ve
jelatin adsorbentlerinin her iki uygulanma diizeyinde uygulanmasi durumunda, incir
cekirdegi yaginin tokoferol iceriklerinde istatistiksel acidan anlamli degisimler
gozlenmemistir (p>0.05). Ancak, %5.0 diizeyinde uygulanan aktif karbon ve bentonit
adsorbentlerinin, incir g¢ekirdegi yagmin tokoferol igeriklerinde onemli diizeyde
azalmalara yol agtig1 tespit edilmistir (p<0.05). S6z konusu uygulamalarla, incir
¢ekirdegi yagiin gama-, delta- ve alfa-tokoferol igeriklerinde sirasiyla %61.8, %27.7
ve %44.1, ve %20.8, %21.3 ve %18.5’lik azalmalar oldugu tespit edilmistir. Shi ve
dig. (2017) aktif karbon uygulamasi sonucunda susam yagindaki gama-tokoferol
diizeyinde bir azalma oldugunu ancak bu azalmanin istatistiksel agidan anlamli
olmadigini bildirmislerdir. Ji ve Xie (2020) kendi gelistirdikleri manyetik grafen
oksit adsorbentinin piring kepegi yaginda uygulanmasi sonrasinda tokoferollerin

diizeyinde azalmalar gerceklestigini bildirmislerdir.
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Tablo 3. 4: Farkli adsorbent uygulamalarinin incir ¢ekirdegi yaginda bulunan tokoferoller {izerine etkisi

Uygulama
Adsorbent Aktif karbon Pekmez toprag PVP Jelatin
cesidi yapilmamis

Doz %0.1 %05.0 %00.1 %1.0
Tokoferoller

Gama 4060.6 4046.3 4059.6 3971.7 4054.5
tokoferol +156,6 A +358.8 A +117.1C +37.8 A +28.0 A +30.2 A +45.8A

Delta 155.1 151.9 147.9 143.1 157
tokoferol +48 A +79A +11.7A +1.1AB  18.2A

Alfa 40.4 41.3 40.39 40.2 40.2
tokoferol +1.5 AB +0.4A +05AB +0.7AB +0.9AB

Tokoferoller (gama-, delta- ve alfa tokoferol) “ppm” olarak verilmistir.

*: Herhangi bir adsorbent dozu i¢in, farkli biiyiik harfler, adsorbentler arasindaki istatistiksel farklihigi géstermektedir (p<0.05).



Adsorbent uygulamalariyla, incir c¢ekirdegi yaglarinin ya§ asidi
kompozisyonu degerlerinde meydana gelen degisimler Tablo 3.5’te goriilmektedir.
Adsorbent uygulamalar1 6ncesinde, incir ¢ekirdegi yaginin yag asidi kompozisyonu;
%36.73+2.58 linolenik asit (18:3), %26.78+0.98 linoleik asit (18:2), %22.61+1.67
oleik asit (18:1), %7.89+1.14 palmitik asit (16:0), %4.90+0.67 stearik asit (18:0) ve
%1.01£0.16 diger yag asitleri olarak tespit edilmistir. Benzer sekilde, incir ¢ekirdegi
yagmin yag asidi kompozisyonunun %32.0-50.0 alfa linolenik asit, %20.0-35.0
linoleik asit, %14.0-24.0 oleik asit, %5.0-9.0 palmitik asit, %2.0-4.0 stearik asit ve
diger yag asitlerinden olustugu bildirilmistir (Giiven ve dig. 2019). Gergeklestirilen
adsorbent uygulamalar1 sonucunda; 18 karbonlu yag asitlerinden ¢oklu doymamis
(18:3 ve 18:2) yag asitleri genellikle artarken, tekli doymamis (18:1) ve doymus
(18:0) yag asitleri genellikle azalmistir. Elde edilen sonuglar, denenen adsorbentlerin
18 karbonlu yag asitlerinden doymus ya da tekli doymamis yag asitlerini ¢oklu
doymamis yag asitlerine gore, daha yiiksek diizeyde adsorbe ettigini gdstermektedir.
Bu durumun; coklu doymamis yag asitlerinin akigkanhiginin ve dolayisiyla
mobilitesinin, doymus ve tekli doymamis yag asitlerinin mobilitesinden daha fazla
olmasindan kaynaklandig1 diisiiniilmektedir. Adsorbent uygulamalari sonrasinda,
farkli yag orneklerinin yag asidi kompozisyonunda artis ve azaliglara neden oldugu

cesitli caligmalarla ortaya konmustur (Shi ve dig.2017, Ji ve Xie 2020).
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Tablo 3. 5: Farkli adsorbent uygulamalarinin incir ¢ekirdegi yaginin yag asidi kompozisyonu iizerine etkisi

Adsorbent Uygulama Aktif karbon Bentonit Pekmez toprag PVP Jelatin
gesidi yapilmamis
Doz %0.1 %5.0 %00.1 %5.0 %0.1 %05.0 %0.1 %05.0 %0.1 %1.0
Yag asidi
Palmitik asit 7.89+£1.14 BC 6.88+0.05 6.77+0.12 6.89+0.03 9.71+1.49 6.87+0.09 884+1.49 6.91+0.03 6.82+0.08 6.86+0.03 6.86=+0.02
C Cc Cc A C AB C C C C
Stearik asit 4.90 £0.67 A 2.98 3.27 2.96 4.06 2.89 4.21 2.90 3.13 2.87 2.88
+0.14 C +0.45 C +0.04 C +0.45 B +0.03 C +0.40 B +0.01 C +0.17C +0.01 C +0.01 C
Oleik asit 22.61 £1.67 A 18.01 18.63 18.02 20.24 17.70 20.41 17.86 18.41 17.86 17.91
+0.43 C +0.72 C +0.06 C +1.04 B +0.12C +0.73 B +0.15C +0.45C +0.15C +0.05 C
Linoleik asit 26.78 £0.98 C 28.42 28.61 28.76 27.70 28.91 27.61 28.84 28.75 28.85 28.81
+0.39 A +0.28 A +0.03 A +0.47 B +0.06 A +0.61 B +0.06 A +0.06 A +0.03 A +0.03 A
Alfa 36.73£2.58 B 42.80 41.96 42.66 37.48 42.99 37.95 42.87 42.17 42.94 42.92
linolenik asit +0.26 A +0.88 A +0.08 A +1.19B +0.13 A +2.02B +0.11 A +0.57 A +0.08 A +0.04 A
Diger 1.01 +0.16 A 0.70+0.11 0.77+0.10 0.70+0.06 0.80+0.13  0.64+0.05 0.95+0.31 0.62+0.05 0.72+0.12 0.61=+0.05 0.62 +0.04
BC ABC BC ABC C AB C ABC C C

Yag asidi kompozisyonlar “%” olarak verilmistir.

*: Herhangi bir adsorbent dozu igin, farkli bitylik harfler, adsorbentler arasindaki istatistiksel farklihigi gostermektedir (p<0.05).
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3.7  Aflatoksinli iIncir Ekstraktlarmmn Etil Alkol Uretiminde

Kullanilmasi

Etil alkol fermantasyonu boyunca, aflatoksinli ve aflatoksinsiz incir
ekstraktlarinin  bazi 6zelliklerinde meydana gelen degisimler Tablo 3.6°da

goriilmektedir. Bu verilerin degisimi gorsel olarak Sekil 3.5°de verilmistir.

Aflatoksinsiz incir ekstraktlarinda, briks ve indirgen seker degerlerinin
fermantasyonun ilk 5 giiniinde hizla azaldigi, bu azalmanin yavaglayarak 10. giine
kadar siirdiigii, 10. giinden sonra ise istatistiksel olarak degismedigi belirlenmistir.
Bu ekstraktlardaki alkol miktari, fermantasyonun 5. giiniinde %7.7’ye, 10. giiniinde
ise %11.7’ye kadar istatistiksel agidan onemli artislar géstermis, daha sonra 6nemli
diizeyde degismemistir. Aflatoksinli incir ekstraktlarinda ise, briks ve indirgen seker
degerlerinin fermantasyonun ilk 5 giiniinde hizla azaldigi, fermantasyonun kalan

stirecinde ise istatistiksel acidan degismedigi belirlenmistir.
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Sekil 3. 5: Aflatoksinli ve aflatoksinsiz incir ekstraklarinin fermantasyon boyunca
briks, indirgen seker ve alkol miktarinda meydana gelen degisimler

71



Tablo 3. 6: Etil alkol fermantasyonu siiresince aflatoksinli ve aflatoksinsiz kuru incirlerdeki briks, indirgen seker, alkol, aflatoksin B1 ve toplam

aflatoksin seviyelerinin degisimi

Ornek 0. giin 5. giin 10. giin 15.giin 20. giin
Briks 20 Aa 120+ 03 Ab 8.2+0.0 Ac 8.0+ 0.0 Ac 7.4+0.2 Ac
indirgen Seker 150 Ba 20.0+ 0.0 Ab 56+0.1 Ac 46+0.3 Ac 43+0.2 Ac
Aflatoksinsiz
incir Alkol 0 Ac 7.7+0.9 Bb 11.7+0.1 Aa 10.8+0.5 Aa 114+ 0.6 Aa
Aflatoksin B TSA - - - -
Toplam i
Aflatoksin TSA i i i
Briks 20 Aa 9.6+0.0Bb 8.6+0.0 Ab 8.5+0.0 Ab 8.50 £ 0.0 Ab
Indirgen Seker 156 Aa 129+0.7Bb 95+£0.5Ab 8.8=0.1 Ab 89+1.0Ab
Af'éiltO'fsin” Alkol 0 Ac 9.4+0.1 Ab 10.1+0.1 Bab 10.9+ 0.2 Aa 10.3+0.3 Aab
ncir
Aflatoksin B 69.33+ 2.1A 16.16 + 3.1B 17.38+2.1 B 16.52+1.3B 1772+ 23B
Toplam 161.76 £0.6 A 56.59 + 3.8 B 63.11+6.6 B 60.80 = 2.4 B 66.65 = 6.3 B
Aflatoksin

Alkol miktar1 “ %”, Indirgen seker “g/L” Aflatoksin By ve toplam aflatoksin miktar1 “ppb” olarak verilmistir.

TSA: Tespit edilebilir seviyenin altinda

-1 Aflatoksin tespit edilmemistir.

*. Ayni1 drnekleme giiniinde; farkli biiyiik harfle, aflatoksinli ve aflatoksinsiz incir kitleleri arasindaki istatistiksel farkliligi gostermektedir (p<0.05).

**: [ncelenen herhangi bir parametre igin;farkli kiigiik harfle, drnekleme giinleri arasindaki istatistiksel farklilig1 gdstermektedir (p<0.05).



Aflatoksinli ekstraktlardaki alkol miktari, fermantasyonun 5. giiniinde %9.4°¢
ulagmis, kalan siirecte ise 6nemli diizeyde bir artis gézlenmemistir. Ancak bu durum
zamanla degismis ve fermantasyonun 15. ve 20. giinlerinde aflatoksinli ve
aflatoksinsiz incir kitlelerindeki briks, indirgen seker ve alkol diizeyleri arasinda
istatistiksel a¢idan fark bulunmamistir (p>0.05). Elde edilen sonuglar; alkol
fermantasyonunun, aflatoksinli incir kitlesinde, aflatoksinsiz incir kitlesine gore, ilk
5 gilnliik periyotta daha hizli, sonraki 5 giinlik periyotta ise daha yavas
gerceklestigini  gostermektedir. Bu durum, ortamdaki aflatoksin varliginin;
fermantasyonun basinda (ilk 5 giinliikk periyotta) mayanin alkol iiretimini tesvik
ettigini ortaya koymaktadir. Bu durumun nedeni olarak tarafimizdan 2 gerekce
onerilmektedir. Birincisi, daha once igerisinde fungal bir gelisimin gerceklesmesi
nedeniyle incir meyvesinin kompleks yapidaki sekerlerinin, daha basit yapili ve
kolay fermente edilebilen forma donilismiis olmasi, ikincisi ise ortamdaki aflatoksinin
maya iizerinde stres olusturarak daha fazla alkol iiretmesine neden olmasidir. Ayrica
fermantasyonun 20. giiniinde aflatoksinli ve aflatoksinsiz incir ekstraktlarinda
sirastyla 0.4 (g/L) ve 0.5 (g/L) ucar asit tespit edilmistir. Tespit edilen ugar asit

miktar1 0.35'den biiyiik oldugu i¢in 6rneklerin sirkelesmeye basladigi belirlenmistir.

Bothast ve dig. (1992) fumonisinli misir ekstraktlarinin etil alkol
fermantasyonunu incelemis ve 72 saatlik fermantasyon sonunda fumonisinsiz
ekstraktlarda, fumonisinli ekstraktlara gore daha fazla alkol {iretildigini tespit

etmislerdir.

Mikotoksinle kontamine iiriinlerin etil alkol iiretiminde kullanilmasi fikri,
daha Once birkag arastirmaci tarafindan ortaya atilmistir (Alam ve Deng 2017,
Celiktag 2015, Duman ve Yazict 2018). Ciinkdi, aflatoksin (Csutoras ve dig. 2014),
patulin (Zhang ve dig. 2019) ve okratoksin A (Piotrowska ve dig. 2013) gibi
mikotoksinlerle kontamine olan {iriinlerin fermantasyona ugratilmas: halinde, bu
tiriinlerdeki mikotoksinlerin azaldigini bildiren ¢aligmalar mevcuttur. Tarafimizdan
gerceklestirilen c¢alismada da incir ekstraktlarinin alkol fermantasyonuna tabi
tutulmasi halinde ekstrakttaki aflatoksin diizeylerinin azaldig: tespit edilmistir (Tablo
3.6).
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Sekil 3. 6: Alkol iiretim basamaklarinda aflatoksinin adsorpsiyonu
*Fermantasyon siirecinde, farkl bityiik harfler, 5rnek alma periyotlart arasindaki istatistiksel farklilig:
gostermektedir (p<0.05)

Tablo 3.6'da goriildiigii lizere, aflatoksin igeren incir ekstraktarinin 5 giinlilk
fermantasyonu sonunda aflatoksin B1 ve toplam aflatoksin diizeylerinde sirasiyla
%76.8 ve %65.1°lik azalma tespit edilmistir. Bu azalmalar ile baslangigta 69.33+2.1
ppb ve 161.76+0.6 ppb olan aflatoksin B: ve toplam aflatoksin seviyeleri,
fermantasyonun 5. giiniinde sirasiyla 16.16+£3.1 ppb ve 59.59+3.8 ppb olarak tespit
edilmistir. Fermantasyonun devaminda ise aflatoksinlerde meydana gelen bu azalma
devam etmemis ve daha sonra (fermantasyonun 10., 15., ve 20. giinlerinde) alinan
orneklerde tespit edilen aflatoksin diizeyleri, 5. giinde alinan 6rneklerdeki aflatoksin
diizeylerinde istatistiksel olarak farkli bulunmamistir (p>0.05). Bu durum, aflatoksin
azalmasimin fermantasyon boyunca degil, fermantasyonun ilk 5 giiniinde (belki de

daha kisa bir siirede) tamamlandiginin bir gostergesidir. Nitekim, literatiirde
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fermantasyon siirecinde okratoksin A mikotoksininin azalmasinin 7 giinde (Meca ve
dig. 2010) ve aflatoksinlerdeki azalmanin ise 4 giinde (Ogunsanwa ve dig. 1989)
tamamlandigin bildiren yayinlar mevcuttur. Tablo 3.6’dan da goriildiigii tizere, incir
ekstraktlarinin 20 giinliik fermantasyonu sonunda dahi 17.7+2.3 ppb aflatoksin B ve
66.7£6.3 ppb toplam aflatoksin icerdigi tespit edilmistir. Bu durum fermantasyon
siirecinde alkol miktar1 artsa da, aflatoksin miktarinin belli bir degerde kaldigini ve
stfirlanmadigini gostermektedir. Bu sonug alkol fermantasyonu boyunca ger¢eklesen
aflatoksin azalmasinin kimyasal bir par¢alanma degil, esasen bir adsorpsiyon
oldugunu gostermektedir. Nitekim, mikotoksin igeren sivi ortamlara maya ilavesini
takiben saatler (Bejaoui ve dig. 2004, Chlebiczl ve Slizewska 2020) hatta dakikalar
(Gongalves ve dig. 2015, Guo ve dig. 2012) i¢inde mikotoksin seviyelerinin
azaldigin1 bildiren yayinlar s6z konusudur. Ayrica, mikotoksin adsorpsiyonunda &lii
maya hiicrelerinin, canli hiicreler kadar hatta daha da etkili oldugu ileri siiriilmiistiir
(Pfliegler ve dig. 2015). Adsorpsiyondaki temel mekanizmanin, mikotoksinlerin
mayanin hiicre duvart bilesenlerine tutunmasi seklinde oldugu bildirilmektedir
(Shetty ve Jespersen 2006). Baglanmada etkili olan kuvvetlerin, zayif Van der Waals
baglari, hidrojen baglar1 veya hidrofobik etkilesimler olabilecegi ileri siiriilmektedir

(Bueno ve dig. 2007).
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4. SONUC VE ONERILER

Aflatoksinler iilkemiz ve diinya i¢in ciddi saglik problemlerine ve ekonomik
kayiplara yol acan mikotoksinlerdir. Bu yiiksek lisans tezinde, aflatoksinle
kontamine oldugu gerekgesiyle imha edilmek iizere ayrilan kuru incirler belirli
oraninda sulandirilarak incir ekstraktlar1 elde edilmistir. Elde edilen bu ekstraktlara
%0.1, %1.0 ve %5.0 doz araliginda, aktif karbon, bentonit, pekmez topragi, PVP ve
jelatin adsorbentleri uygulanmistir. S6z konusu uygulamanin incir ekstraktlarindaki
aflatoksin diizeylerine ve cesitli kalite parametreleri iizerine etkileri incelenmistir.
Incir ekstraktlarindaki aflatoksinlerin azaltilmasinda en etkili adsorbentlerin aktif
karbon ve bentonit oldugu belirlenmistir. Bu adsorbentlerin uygulandigi hemen her
dozda incir ektraktlarindaki aflatoksin B1 ve toplam aflatoksin diizeylerinde %90'dan
fazla azalmalar meydana geldigi tespit edilmistir. Pekmez topragi adsorbentinin %5.0
oraninda uygulanmasi durumunda, aktif karbon ve bentonit ile elde edilen aflatoksin
azalmasi oranlarina ulasilmistir. PVP ve jelatin adsorbenti ise, diger adsorbentlere
gore aflatoksinlerin azaltilmasinda sinirli etki gostermistir. Adsorbent uygulamalari
sonucunda incir ektraktlarnin briks degeri degismezken, pH ve titrasyon asitligi
degerlenin genellikle azaldig1 tespit edilmistir. Ekstraktlarin pH ve titrasyon asitligi
degerleri iizerine en etkili adsorbentin pekmez topragi oldugu goriilmiistiir. Bu
adsorbentin uygulanmasi ile incir ekstraktlarinin pH degerlerinin 4.18’den 5.97’ye
kadar ¢iktig1, titrasyon asitligi degerlerinin ise 1.39’dan 0.38’e kadar diistiigli tespit
edilmigtir. Aktif karbon ve bentonit adsorbentlerinin %1.0 ve %5.0’lik doz
uygulamasi sonucunda antioksidan aktivite ve toplam fenolik madde miktarinda
ciddi (swrasiyla %81 ve %45’e varan) azalmalar gerceklesmis, diger adsorbent
uygulamalari sonucunda ise sinirl azalmalar gézlenmistir.

Incir ¢ekirdegi yagi kompozisyonu ve saglik iizerine etkileri nedeniyle son
yillarda popiiler olan yag ¢esitlerinden biridir. Bu durum akillara, toksinli
meyvelerden elde edilecek yaglarin toksin igerip icermeyecegini getirmektedir.
Aflatoksin kontaminasyonun incir meyvesindeki dagilimini belirlemek amaciyla
incirin ¢ekirdeksiz kisminda ve incir ¢ekirdegi yaginda ayr1 ayri aflatoksin analizleri
gerceklestirilmistir. Elde edilen sonuglar kontaminasyonun c¢ogunun meyvenin

cekirdeksiz kisminda gerceklestigini, bununla beraber incir ¢ekirdegi yaginin da
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1.31-5.01 ppb diizeyinde aflatoksin B: ve 6.91-11.88 ppb diizeyinde toplam
aflatoksin ile kontamine olabildigini gdstermistir. Incir cekirdegi yagindaki
aflatoksinlerin azaltilmasi amaciyla yukarida belirtilen adsorbentler denenmistir.
Incir ¢ekirdegi yaginda, adsorbentlerin diisiik dozda (%0.1) uygulanmasi sonucunda
simirli diizeyde aflatoksin azalmasi gozlenirken, yiiksek dozda (%5.0) uygulanan
aktif karbon, bentonit ve pekmez topragi adsorbentlerinin incir ¢ekirdegi yagindaki
aflatoksin B; ve toplam aflatoksini sirasiyla %88.3, %77.1, %86.3 ve %88.7, %76.7,
%87.0 oraninda azalttig1 belirlenmistir. Elde eldilen bu sonuglar gostermistir ki,
ortamin polar ya da apolar olmasinin, adsorbentlerin aflatoksinleri tutma yetenekleri
{istiine biiyiik etkisi vardir. Ornegin, incir ekstraktlarina adsorbent uygulanmasi
sonucunda %0.1’lik dozda aktif karbon uygulamasi ile %93 oraninda toksin azalmasi
saglanirken incir ¢ekirdegi yaglarinda %5°lik dozda dahi bu sonuca ulasilamamastir.
Adsorbent uygulanan incir ¢ekirdegi yaglarinin 6nemli kalite parametreleri iistiine
etkileri de tarafimizdan incelenmistir. Elde edilen sonuglar, aktif karbon
adsorbentinin 6zellikle %5.0 oranda uygulanmasi halinde yaglarin renk, antioksidan
aktivite, toplam fenolik madde ve tokoferol iceriginde 6nemli diizeyde azalmalar
meydana getirdigini ortaya koymustur. incir ¢ekirdegi yagmin toplam fenolik madde
iceriginin denenen tiim adsorbent uygulamalarindan etkilendigi belirlenmistir. Gerek
%0.1, gerekse %5.0 PVP ve pekmez topragi uygulamalartyla incir ¢ekirdegi yagimin
antioksidan aktivite degerinde, %5.0’lik bentonit uygulamas: ile yaglarin tokoferol
iceriginde oOnemli dilizeyde azalmaya sebep oldugu gorilmiistiir. Adsorbent
uygulamalarinin yag asidi kompozisyonu iizerine etkisi incelendiginde, 18 C’lu yag
asitlerinden ¢oklu doymamis (18:3 ve 18:2) yag asitleri genellikle artarken, tekli
doymamus (18:1) ve doymus (18:0) yag asitleri genellikle azalmistir.

Seker igerigi yliksek, aflatoksinle kontamine oldugu bilinen hammaddelerden
alkol tiretme fikri mantikli bir yaklagimdir. Bu nedenle gerceklestirilen tez
calismasinda aflatoksinli ve aflatoksinsiz incir ekstraktlarina S. cerevisiae ilave
edilerek alkol fermantasyonuna tabi tutulmustur. S6z konusu uygulama ile
aflatoksinli incir ekstraktlarinin fermantasyonun ilk 5 giinlinde briks ve indirgen
seker miktar1 hizlica azalirken, alkol miktarinda hizli bir artis meydana gelmistir.
Aflatoksinsiz incirlerde ise, daha diisiik seviyede alkol iiretimi gergeklesmistir. Bu
sonug, ekstraktta bulunan aflatoksinin fermantasyonun ilk 5 giintinde alkol iiretimini
tesvik ettigi ortaya koymustur. 20 giinliik fermantasyon uygulamasi sonunda,

aflatoksinli ve aflatoksinsiz ekstraktlarin briks, indirgen seker ve alkol miktarlari
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arasinda istatistiksel olarak Onemli fark olmadigi tespit edilmistir (p>0.05).
Aflatoksinli incir ekstraktlarinda fermantasyonun, ilk 5 giiniinde %78.80 aflatoksin
B1 ve %65.02 toplam aflatoksin azalmasi tespit edilmistir. Fermantasyon isleminin
devaminda ise, (10., 15. ve 20. giin) O6rneklerdeki aflatoksin miktarinda meydana
gelen azalmanin istatistiksel olarak onemli olmadigi tespit edilmistir (p>0.05). Bu
durum etil alkol fermantasyonu ile aflatoksin seviyesinde meydana gelen azalmanin
nedeninin toksinlerin kimyasal ya da biyoloik olarak parcalanmasi degil, S.
cerevisiae tarafindan adsorbe edilmesi oldugunu gostermektedir.

Aflatoksinlerin  gideriminde 1smmlama, ozonlama, 1si1l uygulamalar,
amonyaklama gibi c¢esitli yoOntemler iizerine c¢alisilmaktadir. Sozii konusu
yontemlerde, aflatoksin molekiiliiniin yapisinin zarar goérmesi ve dekontamine
edilmis iriinde toksik ara iriinler olusma riski bulunmaktadir. Aflatoksinle
kontamine fiirlinlere adsorbentlerin ve mayalarin ilavesi ile yapisinda herhangi bir
degisim olmadan toksinin ortamdan uzaklastirildigi gerceklestirilen calismalarla
ortaya konmustur.

Bu tez calismasinda, incir ektraktlarinda ve incir cekirdegi yaglarinda
bulunan aflatoksinlerin adsorbentlerin kullanimiyla ya da maya ilavesi ile giderilmesi
lizerine limit vadeden sonuglar elde edilmistir.

e Kuru incirlerin aflatoksinler disinda bagka mikotoksinlerle de (okratoksin A,
patulin, fumonisin, sitrinin vb.) kontamine olabilecegi bilindiginden bu
toksinlerin de adsorbentlerle iligkilerinin ve baglanma mekanizmalarinin
incelenmesi gerektigi diisiiniilmektedir.

e Meydana gelen adsorpsiyon olaymin sicaklik, pH gibi faktorlerden nasil

etkilendigi ileride gerceklestirilecek ¢aligmalarla ortaya konmalidir.
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