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TESEKKUR
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Kiictlikbay’a sonsuz sevgi ve siikranlarimi sunarim.

Desteklerinden dolay1 Inénii  Universitesi Bilimsel Arastirma Projeleri
Birimi’ne tesekkiir ederim.

Tez asamasi boyunca manevi destegini sonuna kadar aldigim degerli
arkadasim Ars. Grv. Ebru Kuyumcu, Siirgii Meslek Yiiksekokulu Miidiirii Ogr.Grv.
Hasan Yazlak ve caligmalarim boyunca analiz asamasinda yardimlarini esirgemeyen
Inénii Universitesi Merkezi Arastirma Laboratuar1 Uzmani1 Onur Ozgiil’e tesekkiir
ederim.

Son olarak, akademik anlamda ilerlemem icin beni tesvik eden ve
calismalarim siiresince her tiirlii fedakarligi gosteren, biiyiik bir sabirla bana destek

ve moral veren sevgili aileme ¢ok tesekkiir ederim.



OZET
PEKMEZ ORNEKLERINDE VITAMIN VE MiNERAL TAYINi

Pekmez, iilkemizde iiretilen geleneksel bir gida maddesidir. Sunulan bu
calismada, ¢esitli pekmez numunelerinin (andiz, dut, hurma, kayisi, ke¢iboynuzu,
lizlim, beyaz zile) bazi eser element, mineral ve vitamin konsantrasyon seviyelerinin
belirlenmesi ve bunun yaninda beslenme acisindan Oneminin vurgulanmasi
amaclandi.

Pekmez numuneleri, Malatya Organize Sanayinde iiretim yapan Sitoglu
Gida Fabrikasindan, yerel marketlerden ve flretimin aile isletmeciligi seklinde
yapildig1 evlerden temin edildi.

Sunulan ¢alismada, kuru yakma, yas yakma ve mikrodalga ile pargalama
yontemlerinin performanslar karsilastirildi. Onerilen metodun dogruluk ve kesinlik
gibi analitik Ozellikleri Sertifikali Referans Madde tarafindan test edilerek
dogrulandi.

Pekmez numunelerindeki eser element, mineral igerigini belirlemek igin
Alev/Grafit Firin Atomik Absorpsiyon Spektrofotometresi kullanildi. Ca, Cu, Fe, K,
Mg, Na ve Zn elementleri Alevli-AAS ve element igerigi pg seviyesinde olan Al, Cr,
Ni, Pb ve Se gibi elementler ise GF-AAS de pirolitik kapl grafit tiipler yardimi ile
analizlendi.

Vitamin analizleri i¢in 6ncelikle, pekmez numuneleri i¢erisinde bulunan suda
¢Oziinen vitaminleri yagda ¢dziinen vitaminlerden ayirmak amaci ile 6rnek hazirlama
metotlarindan biri olan Kat1 Faz Ekstraksiyon metodundan yararlanildi. Sonrasinda
vitamin igerikleri Yiiksek Basingli Stvi Kromatografisi ile analizlendi.

Calismada, pekmez numunelerinde suda ve yagda c¢oziinen vitaminlerin
eszamanli bir ayirimi denendi. Pekmez numunelerinde mevcut olan vitaminlerin iki
kisma ayiriminda ve biyolojik matrikslerin uzaklastirilmasinda bir 6n islem teknigi
olarak Kati-Faz Ekstraksiyonu kullanildi. Daha sonra, Diod Serisi Dedektor (DAD)
bagh Yiiksek Basingli S1vi Kromatografisi ile analizleri gerceklestirdik.

Elde edilen sonuglarin 1s18inda pekmez; insanlarin temel gereksinimlerinin
basinda gelen beslenme ihtiyaci agisindan yeterli miktar ve kalitede besin alimina
destek olabilecek element ve vitaminleri yogun olarak igerdigi gézlendi. Bu nedenle,
cocuklugumuzdan beri yedigimiz geleneksel yiyeceklerimiz arasinda yer alan

pekmezi diyetimize dahil etmek gerekliligi tarafimizdan onerilmektedir.

Anahtar Kelimeler: Pekmez, Mineral, Atomik Absorpsiyon Spektrofotometresi,

Vitamin, Kat1 Faz Ekstraksiyonu, Yiiksek Basingli S1vi Kromatografisi.
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ABSTRACT
DETERMINATION OF VITAMIN AND MIiNERAL IN FRUIT JUICE
CONCENTRATES

Fruit juice concentrates (pekmez) is one of the traditional food product
being produced in our country. The purpose of the present study was to determine the
concentration levels of some trace elements, minerals and vitamin of the various fruit
juice concentrates samples (grape, mulberry, apricot, date, harnup, juniper, white
zile) and to emphasis the importance in terms of the nutrition.

Fruit juice concentrates samples purchased from Sitoglu Food Factory
manufacturing in the Malatya Industrial Zone, local markets and the houses
producing as family business.

The performance of digestion procedures including dry ashing, wet ashing
and microwave digestion was compared in the presented work. The analytical
characteristics of the proposed method, the accuracy and precision were tested and
verified by a certified reference material.

Flame / Graphite Furnace Atomic Absorption Spectrofotometry was used
for the determination of trace elements, mineral contents in fruit juice concentrates
samples. The elements such as Ca, Cu, Fe, K, Mg, Na and Zn were analysed by
Flame AAS and the elements content on pg level, such as Al, Cr, Ni, Pb and Se were
analysed by pyrolitic covered the graphite tubes on GF-AAS.

In the present work, a simultaneous determination of water soluble vitamins
and fat soluble vitamins in fruit juice concentrates samples are attempted. Solid
Phase Extraction was used as a pretreatment technique of biological matrices and
also as an isolation method of the two fractions of vitamin, in case the two fraction of
vitamins exist in the sample. Afterwards, we attempted to analyse water and fat
soluble vitamins by High Performance Liquid Chromatography coupled with a diode
array dedector (HPLC-DAD).

It has been observed that the fruit juice concentrates is one of the main
requirements and has sufficient elements and vitamins in good quality and amount
intensively to supply the nutrition need in the light of the results. Therefore the fruit
juice concentrates, we have been eating since our childhood, is should be put into our
diet.

Key Words: Fruit juice concentrates, Mineral, Atomic Absorption Spectrofotometer,
Vitamin, Solid Phase Extraction, High Performance Liquid Chromatography.
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1. GIRIS

Meyveler, insan saglig1 ve beslenmesinde, 6zellikle vitaminler ve mineral
maddelerce zengin olmasi bakimindan énemli bir yer tutmaktadir.

Meyvelerin insan sagligt ve beslenmesi {izerine etkileri bes grupta
incelenmektedir.

1. Yiksek diizeyde kalori saglamaktadirlar,
Tuz ihtiva etmektedirler,
Vitaminlerce zengindirler,

Gortintigleri ile istah lizerine olumlu etkiler yapmaktadirlar,

A

Icerdikleri lifler bakimindan 6nemlidir (1).

Bilindigi gibi bitki floras1 cesitli meyvelerce zengindir. Insanlar genellikle
meyvelerden gida olarak yararlanmaktadir. Bu amagla meyvelerden regel, meyve
suyu, sireler, hosaf ve pekmez hazirlanir. Ayrica ¢ogu meyvenin hazirlanig tipine
gore halk arasinda tedavi amagh da kullanilir.

Ulkemizde 6zellikle kirsal kesimlerde bol sekilde yetismesi ve taze olarak
tiketimi kisitli olmasi nedeniyle dut; konsantre hale getirilip, giineste bekletilip
kivama getirildikten sonra pekmez adi altinda gida olarak tiiketilmektedir. Bunun
yaninda yoresel farkliliga gore bazi meyvelerden pekmez iiretilmesi iilkemize 6zgii
bir degerlendirme seklidir (2).

Taze veya kurutulmus {iziim, dut, incir, kayisi, elma, erik, kec¢iboynuzu,
karpuz, seker kamisi ve seker darist gibi sekerli iiriinlerden pekmez tiretilmektedir.
Her pekmez cesidi tiretildigi meyvenin ismiyle belirtilir. Pekmezin bilesimi ve {iretim
sartlari, tiretildigi meyveye gore degisebilmektedir (3,4).

Pekmez, seker ve diger gida katki maddeleri gibi herhangi bir madde ilave
edilmeden, kaynatilarak konsantre edilen ve raf dmrii uzun bir konsantre tirtindiir (5).

Pekmez, glikoz ve fruktoz gibi monosakkarit formdaki karbonhidratlari ihtiva
etmesinden dolay1 sindirilmeksizin kolaylikla kana gecebilmektedir. Bu durum,
beslenme agisindan, 6zellikle bebekler, cocuklar, sporcular ve acilen enerjiye ihtiyag¢
duyanlar agisindan son derece dnemlidir (6).

Ulkemizde pekmez genellikle kahvaltida dogrudan veya tahin ile karisim

yapilarak tiiketilmektedir (7).



2. GENEL BILGILER

2.1. PEKMEZ

Pekmez tilkemizde iiretilen geleneksel bir gida maddesidir. Pekmez yaygin
olarak taze iiziim ve ihra¢ sansi olmayan kuru iiziimden iiretilmekle birlikte elma,
dut, kayisi, erik, karpuz, incir ve seker pancarindan da pekmez iiretilmektedir (4, 5,
8). Pekmez genel olarak meyve sirasinin asitligini gidermeden veya giderdikten
sonra acik yada vakum kazanlarda koyulastirilarak elde edilen bir {iriin olup, iiretim
asamalari hammaddeye ve yoreye gore degisiklik gostermektedir (4). Fakat
tilkemizde en yaygin iiretilen ve tiiketilen pekmez tiirleri iiziim ve dut pekmezleridir
(5,8). Pekmez yiiksek miktarda seker, mineral ve organik asit ihtiva eden triinlerdir.
Bundan dolay1 da insan beslenmesi acisindan ¢ok dnemli bir gidadir (9).

Ulkemizde pekmez iiretimi ¢ok eskilere dayanmaktadir. Pekmez, Osmanli
Imparatorlugu zamaninda Misir carsisinda soguk algmligi, gogiis nezlesi ve bogaz
agrisi i¢in ilag olarak kirmizi aci biber ile beraber kullanilmaktaydi (10). Memlukler
devrinde de i¢ki ¢esidi olarak pekmez tiiketildigi Memlukler devrinde yazilan Tiirkce
eserlere de yansimistir (11). Pekmez ile ilgili Tiirk¢e yazili literatiir ancak 1940’11

yillarda yazilmaya baglanmistir. 1940 yilinda " iiziim pekmezleri iizerine teknik
arastirmalar " baglikli bir arastirma yapilarak geleneksel pekmez iiretim yontemleri
belirtilmis ve farkli bolgelerden saglanmis olan pekmez oOrneklerinin bilesimleri
arastirilmistir. 1940’1 yillardan sonra seker darisi, seker pancari, karpuz ve iiziim
pekmezleri {lizerine yapilmis olan bazi arastirmalar vardir. Daha sonra Turgut
Yazicioglu'nun yapmis oldugu arastirmalar 1976’ya kadar devam etmistir. 1980
yilinin baslarinda Ankara Universitesi Ziraat Fakiiltesinde " {iziim sirasinin pekmeze

n

islenmesi sirasinda olusan terkip degismeleri iizerine bir ¢alisma " yapilarak bu
calisma 1982 yilinda yayinlanmistir. Ayrica 1976-1984 yillar1 arasinda Gebzede,
Tiibitak Marmara Bilimsel ve Endiistriyel Arastirma Enstitiisiinde Gokgen,
Omeroglu ve Yazicioglu’ nun pekmez iizerine yapmus olduklari bazi calismalar
yaymlanmistir. 1990’ nin basinda Batu ve Yurdagel Ege Universitesi Miihendislik
Fakiiltesi Gida Miihendisligi Boliimiin de kuru iiziimden beyaz kat1 liziim pekmezi

lizerinde bazi arastirmalar yapmislardir. Bu c¢alismada, kuru {iziim sirasinda olusan

kolloidlerin durultulmasi, durultulmus siranin acik kazan ve vakum kazaninda



konsantrasyonu sirasinda olusan kimyasal degismeler ve ayrica sivi pekmezin
agartilmasi1 ve katilastirilmasi {izerine farkli arastirmalar yapilmistir. Bunlara ek
olarak son yillarda Cukurova, Selguk ve Gaziantep Universitelerinde pekmez iizerine

bazi arastirmalar devam etmektedir (6,12).

2.2. URETIMI

Tiirkiye’de pekmez cok eski zamanlardan beri biiyiik miktarlarda iiretildigi
halde tiretim teknigi ¢ok fazla degismemistir. Farkli 6zelliklerde olan pekmezlerin
tiretiminde bir takim farkliliklar vardir. Bu farkliliklarda dikkate alinarak degisik

pekmezlerin iiretim asamalari su sekilde 6zetlenebilir.

2.2.1. S1ivi Pekmez Yapimi
Sivi pekmezler siranin asitliginin giderilip giderilmemesine gore; tath ve eksi

s1vl pekmez olmak tizere iki tipe ayrilir.

2.2.1.1. Tath Sivi Pekmez Yapimi

Pekmez yapilacak hammaddeler iizerlerindeki toz, toprak ve sap parcaciklari
ile tarimsal ila¢ kalintilarii uzaklastirmak i¢in yikanirlar. Pekmez {iretiminde
mikroorganizmalarin hammadde de en az diizeyde bulunmasi istenir.Temizlenen
{iriinlerden sira eldesi insan giicii kullanilarak gerceklestirilir. Uriinler cuvallara
doldurularak tahtadan veya betondan yapilmis teknelerde ayakla c¢ignenerek siralari
cikarilir. Elde edilen sira bulanik ve asit karakterlidir. Ornegin, iiziim sirasindaki
asitligi basta tartarik asit olmak iizere malik asit ve az miktarda da sitrik asit
olusturur. Ortalama olarak litrede 5 g olan bu asitlerin tatli pekmez tiretebilmek igin
belirli diizeyin altina indirilmesi gerekir. Asit giderici olarak cesitli yorelerde, degisik
bilesim gosteren ve pekmez topragi denilen toprak kullanilmaktadir. Kireci fazla,
rengi beyaz veya beyaza yakin topraklar bu amacla kullanilmaktadir. Pekmez topragi
ayni zamanda durultmanin saglanmasinda da etkili olmaktadir. Kullanilacak toprak
miktar1 degisik olabilmektedir. Bu amagla 100 kg taze iizlim sirasina 0.1-1.0 kg aras1
toprak veya 100 L siranin asitligini % 0.1 diizeyinde azaltmak icin 66 g teknik
kalsiyum karbonat, CaCOs ilave edilmelidir. Topragin siraya etkisini kolay ve ¢cabuk

saglamak, mayalarin faaliyetini 6nlemek ve durultmay1 hizlandirmak i¢in iizim sirasi



kuvvetli yanan bir ocak iizerinde bir tasim kaynatilir ki buna siranin kestirilmesi
denir. Kestirme sonrasinda sira dinlenmeye birakilir ve 5-6 saat sonra tortunun kabin
dibine ¢oktiigli goriiliir. Uygulamada genellikle bir gece beklenerek islem
gergeklestirilmektedir. Bu bekleme siiresi sonunda berrak kisim tortudan ayrilir ve
berrak sira elde edilir. Elde edilen berrak siranin koyulastirma iglemi 15-18 cm
derinliginde ve 70-80 cm capindaki bakir hazirlama kablarinda yapilir. Berrak
stradan 45 L alinip bakir hazirlama kabina aktarilir ve hazirlama kabi ocagin iizerine
yerlestirilir. Sira kaynarken devamli karistirilir ve savrulur. Boylece buharlagtirma
islemine yardimc1 olunur ve kabin dibindeki yaniklarin olusmasi onlenir. Karigtirma
sirasinda sira yiizeyinde olusan kirli koptikler alinir. Koyulastirmanin yeterliligi
pratik olarak, koyulasan pekmezden tahta kasikla alinan 6rnegin yavasca akitilmasi
ile damlalarin bir noktadan degil de yan yana iki yerden damlamas: ile anlasilir.
Koyulastirma iglemi, giinesi bol ve kurak bolgelerde giines enerjisinden
yararlanilarak da yapilir. Sira tepsilere konur ve giineste bekletilerek koyulastirilir.
Bu sekilde yapilan pekmeze “giinbali” denir ve pekmezler i¢inde en kaliteli olanidir.
Istenilen koyuluga ulasan pekmez ocaktan indirilir ve sogumaya birakilir. Pekmez,
cam kavanoz, plastik bidon veya diger ambalajlara doldurularak muhafaza edilir.
Modern yontemle tathh sivi pekmez {retimi kuru iiziimden pekmez
yapilacaksa kuru iiztimler oncelikle nemlendirilir ve kiyma makinesinden gegirilir.
Kiyilmis olan kuru tiziimlere ters akim prensibine gore (1:3, kati : s1v1 ekstraksiyonu)
oziitleme iglemi uygulanir. Taze tiziimlerden iiretim yapilacaksa oncelikle tiziimler
yikanarak temizlenirler. Temizlenen iiziimler, sap ayirma makinasindan gegirilerek
saplarindan ayrilir. Danelenen {iziimler, iizim ezme degirmeninden gegirilerek
ezilirler. Boylece iizlimler, preslenmeye hazir hale gelirler. Siranin elde edilmesi igin
liztimler presten (pnomatik, horizantal, paketli) gecirilirler. Presleme sonucu elde
edilen siraya renk kararmalarii 6nlemek amaciyla 50 ppm diizeyinde kiikiirt dioksit,
SO, ilave edilebilir. Presleme sonucu elde edilen sira bulanik ve asit karakterlidir.
Bulanikligin derecesi ve niteligi c¢eside, taze veya bekletilmis olusuna gore
degismektedir. Modern isletmelerde sira kaba maddelerinden ayirmak amaciyla
separatorden gegirilir. Separasyon isleminden sonra siraya asitligini gidermek
amaciyla pekmez topragi ilave edilir. Bu amagla 100 L siranin asitligini % 0.1

diizeyinde azaltmak icin 66 g teknik CaCOs ilave edilir. Topragin siraya etkisini



kolay ve ¢abuk saglamak, mayalarin faaliyetini 6nlemek ve durultmay1 hizlandirmak
i¢in sira 70 °C’ ye kadar 1sitilir. Sira sogutulur ve dinlenmeye birakilir. 5-6 saat sonra
tortunun kabin dibine ¢oktiigii goriiliir. Bu bekleme sonunda berrak kisim tortudan
ayrilir.  Siranin  tamamen Dberraklagtirilabilmesi ve buruk tatlarin  ortadan
kaldirilabilmesi i¢in siraya durultma islemi uygulanir. Durultma iglemi 1s1 uygulamak
suretiyle, tanen-jelatin uygulamasi veya enzimatik yolla saglanabilir. Yeterli bir
durultma i¢in, % 41 kurumaddeli siraya 10 g/hl, % 17 kurumaddeli siraya ise 5 g/hl
tanen ve jelatin ilave edilmesi yeterli olmaktadir. Durultma sonunda sira filtre
edilerek berrak sira elde edilir. Berrak sira acik kazan ya da vakum yontemine gore
suyu buharlastirilarak koyulastirilmaktadir. Ag¢ik kazanda yiiksek sicakliklarda
konsantrasyon isleminde pekmezdeki sekerin % 5-10 kadarinin yanarak karamelize
olup esmer renkli, tat ve kokusu bozuk olan bir {iriin olugsmaktadir. Pekmezin bdyle
esmer renk almasi siranin bilesiminde bulunan indirgen sekerlerin 1si1l islem
sonucunda asitlerin ve diger kimi maddelerin etkisiyle tepkimeye girmesi sonucu
olusmaktadir.

Isil islem uygulamasi ile koyulastirilan gida maddelerinde énemli bir kalite
faktorii de hidroksimetilfurfural, HMF dir. Ac¢ik kazan yonteminde asitlik degerinin
ylkselmesi durumunda konsantrasyon islemi siiresince ortamda bulunan indirgen
sekerlerin ortamin pH derecesi diistiikce HMF {izerinden formik asit ve levulin aside
kadar parcalandig1 belirtilmektedir.

Vakumda konsantrasyon islemiyle uygun renk, tat ve kokuda, karamelize
olmamis pekmez iiretilebilmektedir.Vakum yontemiyle iiretilen pekmezin HMF
icerigi 32.25 mg/kg gibi diisiik diizeyde olup, agik kazan yontemiyle iiretilen
pekmezde bu deger yasal sinir olan 150 mg/kg’ 1n ¢ok iizerinde olmaktadir. Istenilen
kurumadde diizeyine ulasilinca konsantrasyon islemine son verilir ve pekmez
sogumaya birakilir. Pekmez, insan sagligima zarar vermeyecek ve pekmezin
ozelliklerini bozmayacak nitelikteki lakli teneke kutu, cam kavanoz plastik veya

diger ambalajlara doldurularak piyasaya arz edilir.



2.2.1.2. Eksi Sivi Pekmez Yapim

Hasat edilen {iziimler, lizerlerindeki toz, toprak ve sap pargaciklari ile
tarimsal ila¢ kalintilarim1  uzaklagtirmak i¢in yikanirlar. Pekmez iiretiminde
mikroorganizmalarin hammaddede en az diizeyde bulunmasi istenir. Temizlenen
tiztimlerden sira eldesi insan giicii kullanilarak gergeklestirilir. Elde edilen sira
bulanik ve asit karakterlidir. Eksi pekmez yapiminda elde edilen sira asit giderme
islemi uygulanmadan koyulastirma islemine tabi tutulur. Koyulagtirma islemi 15-18
cm derinliginde ve 70-80 cm capindaki bakir hazirlama kablarinda yapilir.Elde
edilen siradan 45 L alinip bakir hazirlama kabina aktarilir ve hazirlama kab1 ocagin
lizerine yerlestirilir. Sira kaynarken devamli karistirilir ve savrulur. Boylece
buharlastirma islemine yardimci olunur ve kabin dibinde yaniklarin olugmasi 6nlenir.
Karigtirma sirasinda sira ylizeyinde olusan kirli kopiikler alinir. Koyulastirmanin
yeterliligi pratik olarak, koyulasan pekmezden tahta kasikla alinan 6rnegin yavasca
akitilmasi ile damlalarin bir noktadan degil de yan yana iki yerden damlamasi ile
anlasilir.

Istenilen koyuluga ulasan pekmez ocaktan indirilir ve sogumaya birakilir.
Pekmez, cam kavanoz, plastik bidon veya diger ambalajlara doldurularak muhafaza

edilir.

2.2.2. Kati Pekmez Yapimi

Kat1 pekmezler bir kaptan digerine ancak bir kasik, hatta bigakla alinabilecek
Ozelliktedir. Ayrica kat1 pekmezlerin renkleri de ¢cok degisiktir. Bazilar1 kahverengi,
bazilar1 sar1 ve bir kismi da beyaz denecek kadar agik renkli olurlar.

Kat1 pekmez yapimi ¢ok dikkat isteyen ve gercekten hiiner gerektiren bir istir.
Ulkemizde kati pekmez yapma yontemleri bolgelere gore farklilik gosterir. Ancak
burada yapim yontemi bakimindan birbirinden farkli olan ve biiyiik ekonomik degere

sahip olan Zile pekmezlerinin yapimi hakkinda bilgi vermekle yetinilecektir.

2.2.2.1. Zile Pekmezinin Yapilmasi
Zile pekmezi iiretiminde Oncelikle yukarida agiklanan geleneksel yontemle
tath sivi pekmez elde edilir. Zile pekmezi yapiminda tathi sivi pekmez eldesi

sirasinda konsantrasyon igleminin baslangicinda 45 L sira icin, bir yumurtanin ak1 bir



kasede bir miktar sira ile karistirilarak ¢irpilir ve hazirlama kabina aktarilarak siraya
kanistirilir. Bundan sonra sira pekmez kivamina gelinceye kadar devamli olarak
kaynatilir. Kuvvetli ocak lizerinde kaynayan sira karistirilip savrulurken siranin
yiizeyinde olusan kirli koptikler alinir ve hazirlama kabinin kenarlarina yapisanlar da
1slak bir bezle silinir. Pekmez istenilen kivama gelince hemen ocaktan indirilir.

Bundan sonra s1vi pekmez egri bir sopa ile ayn1 yone dogru ve devamli olarak
cirpilir. Bir siire sonra pekmezin rengi sararir ve kivami artar, adeta sizdirilmis bal
gibi goriliniir. Bir yandan ¢irpmaya devam ederken bir yandan da maya hazirlanir.
Maya pekmezin hem katilasmasina hem de renginin agilmasina yardim eder.

Maya hazirlanmasinda Zile’de kuru yogurt, yumurta aki, nisasta, ¢cOgen,
pudra sekeri ve eski Zile pekmezi vb. maddelerin timii veya birkaci
kullanilmaktadir. 45 litre siradan elde edilen pekmez i¢in 500 g pudra sekeri {izerine
iyice ¢irpilmis 5 yumurta aki dokiilerek karistirilir. Yumurta aki ile pudra sekerinin
tyice karigmis olduklarindan emin olunca, hazirlama kabinda ¢irpilmis pekmezden
100-200 g kepge alinarak seker ve yumurta aki karigiminin iizerine dokiiliir ve iyice
karistirilir. Bu karisim hazirlama kabindaki pekmeze ilave edilir ve karistirmaya
devam edilir. Ayrica onceki yildan kalan pekmezden 100 g kadar alinarak iizerine
hazirlama kabindaki pekmezden bir miktar ilave edilir ve iyice karistirildiktan sonra
hazirlama kabina bosaltilir ve ¢irpmaya devam edilir.

Maya ile kanistirildiktan sonra pekmezin agartilmasi ve koyulastirilmasi
devamli olarak c¢irpmakla miimkiin olur. Hazirlama kabindaki pekmezin rengi
istenildigi kadar agarinca ¢irpmaya son verilir ve serin bir yerde ertesi giine kadar
dinlendirilir. Dinlendirme sonunda pekmez bir kez daha karistirildiktan sonra
ambalajlara doldurularak saklanir.

Modern sistemle Zile pekmezi iiretiminde oncelikle modern ve geleneksel
yontemle tatli sivi pekmez elde edilir.

Jellestirme ve agartma i¢in geleneksel yontemde oldugu gibi 50 kg pekmeze
20 yumurta aki ile “maya” olarak isimlendirilen 1-1.5 kg eski pekmez
kullanilmaktadir. Buna ek olarak agartma islemi i¢in % 5-6 suda ¢oziiniir kuru
maddeli ¢ogen suyundan % 1.5 oraninda, jellestirici olarak da % 1 oraninda pektin
kullanilabilir. Kat1 pekmez eldesi amaciyla onceki yilin pekmezi sivi pekmeze

eklenir.Ayrica 50 kg pekmez i¢in 20 yumurta aki alinir ve yiiksek devirli mikserle



kanistirilir, kopiirtiilir ve pekmezin igine ilave edilir. Yumurta aki pekmeze
eklendikten sonra agartma amaciyla pekmez 1700 devir/dak 15-20 dakika siireyle
karistirilir. Yumurta akinin kopiirmesi ile pekmez igine hava verilmis olmakta ve
renk agarmaktadir. Agartma isleminden sonra elde edilen zile pekmezi 0.5 kg’ Iik

plastik veya 1-20 kg’ lik cam kaplarda depolanmaktadir (4).

2.3. CESITLERI

Ulkemizde degisik yorelerde, degisik isimlerle anilan ve yapim tekniklerinde
bazi farkliliklar bulunan degisik lezzet, yap1 ve goriinlimde muhtelif pekmez ¢esit ve
tipleri bulunmaktadir (13).

Alig, andiz (ardig), armut, dut, elma, erik, hurma, incir, kavun, karpuz, kayist,
keciboynuzu (harnup), kizilcik, seker misiri, seker pancari, iiziim pekmezleri 6rnek
verilebilir.

Kirsehir, Zile, Kastamonu, Sivrihisar, Balikesir, Afyon, Karamanmaras,
Gaziantep ve Hatay pekmezleriyle iinlii yorelerimizdir. Bu bolgelerde iiretilen
pekmezler yoresel adlartyla anilmaktadir. Ornegin  Zile’de Zile pekmezi,
Gaziantep’te Agda, Kirsehir’de Calma, Balikesir’de Bulama, Kahramanmaras’ta
Masara en onemlileridir (4). Bu pekmezlerden 6zellikle yaygin olan ¢esitleri asagida

tanimlanacaktir.

2.3.1. Andiz (ardi¢) Pekmezi

Andiz; kisin yapraklarin1 dokmeyen, dioik (erkek ¢icekle disi ¢igceklerin farkl
agaclar tlizerinde bulunmasi) bir agactir. Kozalak kiiremsi bicimli ve 20-25 mm
capinda, Once yesil, sonra esmer renklidir. Toros ve Amanus daglarinda yetisir. Dag
koylerinde geng kozalaklarin su ile kaynatilmasi sonucu “Andiz Pekmezi” denilen
bir ekstre elde edilir. Bu ekstre tasidigi sekerler ve vitaminler nedeniyle kuvvet verici
ve afrodizyak olarak kullanilmaktadir (14). Andiz pekmezi bronsit, oksiiriik, sarilik,
kasint1, egzama, mide bulantisi i¢in faydalidir. Biitiin pekmez cinslerinde oldugu gibi

kan yapict ve enerji vericidir (15).



2.3.2. Dut Pekmezi

Geleneksel olarak iilkemizde {iretilen dut pekmezinin biiylik bir ¢ogunlugu
basta Malatya olmak iizere Erzincan, Erzurum, Elazig ve Adiyaman’da
tiretilmektedir.

Dut pekmezi iiretimi genellikle taze meyveler kullanilmakla birlikte hizli
bozulabilen bir meyve oldugundan kurutularak depolanmakta ve daha sonra
kurutulmus dutlar da pekmez iiretimi i¢cin hammadde olarak kullanilmaktadir (16).
Dut pekmezi, yabanci maddelerden arindirilmis taze dut veya dut kurusu sirasinin
acikta ve/veya vakumda belirli bir kivama kadar koyulagtirilmasiyla elde edilen bir
mamdiildiir (17).

Mineral maddeler bakimindan da dut pekmezleri zengin oldugu gibi en fazla
potasyum, kalsiyum, fosfor, magnezyum, kiikiirt, demir minerallerine
rastlanmaktadir (16).

Anemik hastalarca besin olarak alinmasi ¢ok yararhdir. Ozellikle mide
hastaliklari, iilsere iyi gelir. Astim ve bronsit hastaliklarinda, soguga kars1 viicut
direncinin arttirilmasinda kullanilir. Sporcular i¢in enerji deposudur. Bebeklerin ve
cocuklarin zeka ve bedensel gelisimine yardimci olur. Gargara halinde agiz ve bogaz

hastaliklarinda da etkilidir (15).

2.3.3. Hurma Pekmezi

Beslenme agisindan énemli bir meyve de iilkemizde cennet meyvesi, cennet
elmasi, frenk elmasi, japon elmasi, yaban elmasi, trabzon hurmasi gibi isimlerle de
bilinen hurma, en fazla Akdeniz Bolgesinde iiretilmektedir. Ayica, Karadeniz,
Marmara ve Ege Bolgesinde de yetistirilmektedir.

Karbonhidratlarca zengin bir meyve olan hurma, kalsiyum, potasyum ve C
vitamini i¢in de iyi bir kaynaktir.

Buruk bir tadi vardir. Pekmez {iretimi sirasinda buruk tadi azaltmak icin
meyveler iyice olgunlastirildiktan sonra iiriine islenmektedir (18).

Kalp ve damar hastaliklari riskini oldukc¢a azaltici bir etkiye sahiptir, zihni ve
bedeni gelismeyi saglar, oksiirigii keser, bogaz agrisin1 giderir, bronsit ve soguk

alginliklarina kars1 oldukga etkilidir.
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Hurmanin lif, mineral agisindan zengin oldugunu sdyleyen bilim adamlari
sodyum, potasyum, magnezyum, kalsiyum, demir ve B vitaminleri agisindan da

olduke¢a zengin oldugunu ifade etmislerdir (19).

2.3.4. Kayis1 Pekmezi

Kayis1 pekmezi iiretiminde taze ve kuru kayisidan faydalanilir. Kayisi
pekmezi A, C ve B; vitamini ile demir, magnezyum, potasyum ve fosfor
icermektedir. Bol miktarda bulunan betakaroten, kanserin, 0Ozellikle akciger
kanserinin, kalp hastaliklarinin ve kataraktin 6nlenmesine yardimci olmaktadir.

Kayis1 iiretiminin bugiin yaklasik % 50 ‘si Malatya’dan saglanmaktadir.
Kayist tarimi yapilan diger iller ise; Kahramanmaras, Kayseri, Elaz1g, Erzincan,
Konya, Ankara, Sivas ve Nevsehir’ dir (20).

Kayist pekmezi icerdigi antioksidan maddelerle stresi azaltir, beynin
caligmasii destekler. Karacigerin tahrip olan kisimlarinin onarimin1 saglar.
Kalsiyum igerigi ile kemiklerin diizgiin ve saglam gelisiminde rol oynar. Kemiklerin
erimesine karst koruyucu rol oynar. Dislerin daha saglam olmasini saglar. Demir
minerali ile kansizlig1r onler. Bobrek tasi olusumu riskinin azalmasinda rol oynar.
Antioksidan madde igerigi ile kanserden korur. Giinliik enerji verirken cildin
beslenmesini arttirir ve cilt gilizelligine katkida bulunur. Kalp kaslarin1 destekler,

kalbin daha diizenli calismasini saglar (21).

2.3.5. Ke¢iboynuzu Pekmezi

Ulkemizde, Akdeniz bolgesinde, yabani olarak yetistigi gibi asilama yoluyla
kiiltiirii de yapilmaktadir. Yabani formda meyve ince ve donuk kahve renklidir. As1
ile elde edilen kiiltiir formunda ise kalin, parlak ve siyahimsi kahve renklidir (22).
10-20 cm uzunlukta, 0.5-1.0 cm kalinlikta parlak ve siyahimsi kahve renkli, 10-15
taneli 6zel kokulu ve tatli lezzetlidir (23).

Ulkemizde ise Izmir’den , Hatay’a kadar olan on sahil seridinde dogal olarak
yetismektedir. Bunun yaninda Adana-Mersin dolaylarinda da yetistigi bilinmektedir.
Dogal haliyle preslenmesi miimkiin olmayan ke¢iboynuzu meyvesi su ile ekstrakte

edilmekte ve elde edilen ekstrakt dogrudan konsantre edilerek pekmeze
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islenmektedir. Pekmez {tretimi icin genellikle cekirdegi cikarilmis kegiboynuzu
kirmasi kullanilmaktadir.

Kegiboynuzu pekmezi beslenme acisindan Onemli bilesim 6gelerini
icermektedir. Beslenme agisindan Onemi daha c¢ok igerdigi sekerlerden
kaynaklanmaktadir. Kec¢iboynuzu pekmezi ayrica zengin mineral ve vitamin igerigi
ile de bilinir. Nefes darligina kars1 oldukca etkilidir. Kolesteroliin diisiiriilmesinde,
tansiyonun dengelenmesinde, kalp ¢arpintisinin dnlenmesinde, cinsel giicli ve sperm
sayisint arttirmada, viicudu gii¢lendirip, yenilemede, anemik hastalarda oldukca
faydalidir. Bunun yaninda disleri ve kemikleri giiclendirmede, yiiksek ham seliiloz
etkisi ile bagirsak rahatsizliklarina karsi ve sindirim sistemi tizerine etkilidir.

Yiiksek oranda igerdigi mineraller (potasyum, kalsiyum, fosfor, magnezyum,
demir, ¢inko vb.) ve vitaminler sayesinde tansiyon, karaciger ve akciger iizerine ve

daha bagka bir¢ok dokuda ¢ok yararli etkileri bulunmaktadir. (15).

2.3.6. Uziim Pekmezi

Uziim pekmezi, taze veya kuru iiziim sirasmin asitligini azaltmaksizin veya
kalsiyum karbonat veya sodyum karbonat ile asitligini azaltarak tanen, jelatin veya
uygun enzimlerle durulttuktan sonra teknigine uygun olarak vakum altinda veya
acikta koyulastirilmasi ile elde edilen koyu kivamli veya bal, ¢oven, siit, siittozu,
yumurta aki gibi maddeler ilavesi ile katilagtirilan bir mamiildiir (24).

Ulkemizde yapilan {iziim pekmezleri ¢ok c¢esitlidir. Bunlar1 renklerine,
kivamlarina ve tatlarina gore birbirinden ayirmak miimkiin olur. Ayrica, iiretildikleri
yorelere gore Ornegin Zile’de Zile pekmezi, Gaziantep’te Agda, Kirsehir’de Calma,
Balikesir’de Bulama, Kahramanmarag’ta Masara olarak isimlendirilmektedir.

Uziim pekmezi hemen hemen yurdumuzun her yerinde iiretilmekle birlikte
kirsal bolgelerde daha yaygin olup c¢ok eski gecmise sahiptir (25).Viicutta kan
yapiminda kullanilir enerji verir. Istah agicidir. Mide, bagirsak ve bdbrekler iizerine

olumlu etkileri vardir. Damar sertligine iyi gelir ve kan dolasimini kolaylastirir (14).
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2.4. MINERALLER

Mineraller viicudun kendi kendine olusturamadigi inorganik maddelerdir.
Mineraller tiim canlilarda oldugu gibi, insan doku ve organlarinda da bulunmaktadir.
Bilinen elementlerden 40 tanesi hiicrelerin bilesiminde bulunur. Bu elementler ya
tuzlar (mineraller) halinde, ya da protein, karbonhidrat veya yaglarla birlesmis olarak
bulunurlar. Mineraller hiicreler arasi sivinin ve kanin su oranini diizenler.
Minerallerin azalmasiyla oncelikle hiicreler arasi sivi, 6zellikle kanin su orani azalir.
Bunun sonucunda, hiicrelerin ¢alisma diizeni aksamakta, viicudun dengesi
bozulmaktadir.

Mineraller ¢ogunlukla vitaminlerle birlikte ¢alisarak vitaminlerin en fazla
ihtiyag duyulan bolgeye iletilmesini saglarlar. Vitaminler de mineraller i¢in aym
sekilde gorev alir. Mineraller hiicrenin korunmasi, saglikli dis, kemik ve cilt yapisi
icin son derece Onemlidir. Kan basinci, kalp ritmi, kas fonksiyonlari, iireme,
viicuttaki s1vi dengesinin korunmasi ve daha bir ¢ok fonksiyonda oOnemli rol
iistlenirler. Mineral maddelerin kayb1 veya eksikliginde insan sagligi direkt olarak
etkilenir (1). Beslenme i¢in 6nemli olan bazi elementler ve bunlarin fonksiyonlar

asagida verilmistir.

2.4.1. Aliiminyum (Al)

Dogada yaygin olarak bulunan toksik bir metaldir (26,27). Toprak kosullari,
yaglar, bitkinin genetik yapist gidalarda aliiminyum birikmesinde neden gosterilebilir
(28). Bitkiler aliiminyumu topraktan ve sudan alirlar (29). Viicuda aliiminyum girisi ;
tilkketilen gidalar (tahillar, sifali bitkiler, baharatlar vb.) , solunum, endiistriyel atiklar
sonucu olmaktadir (29,30). Viicuda alinan aliminyum miktar1 4-9 mg Al/giin
kadardir(30). Biyolojik fonksiyonlart heniiz tamamen bilinmemektedir (26).
Beslenme ile alinan ortalama % 4’ lilkk Al bagirsaklar tarafindan emilir ve ana
depolama yeri olan kemikler, karaciger, akciger, troid bezi ve beyinde birikir (27,30).
Al birikmesi osteomalazi (kemik yumusamasi), microcytic anemi ye neden olur ,
sinir sisteminin normal aktivitelerini, beyin rahatsizliklarini koétii etkiler bunu sonucu
encephalopathy(beyin hasatligi), Parkinson, Alzheimer ortaya ¢ikar (29,30,31). Son
olarak bitkilerde ise biiylimeyi sinirlar (30).
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2.4.2. Bakir (Cu)

Canli organizmasinda ¢esitli biyokimyasal fonksiyonlarda rol oynayan eser
elementtir (32,33). Karacigerde depolanan Onemli minerallerden biridir.
Hemoglobine bagli olarak demirin korunmasi, demirin bagirsaklarda emilimi ve
dokulardan plazmaya taginmasinda etkilidir. C vitamini kullanimi i¢in de gereklidir
(1,34). Kalp fonksiyonlari, kemik olusumu, karbonhidrat ve yag metabolizmasi , bag
dokusunda da 6nemli rolleri vardir. Bagisiklik sistemini giiclendirmektedir. Bitkiler
tizerinde de biiyiime etkisi vardir (1). Bakir’in viicutta yeterli diizeyde bulunmamasi
60-70 kadar enzimin daha az etkin olmasina neden olur. Bir kisinin saglikli bir
sekilde etkinliklerini yerine getirebilmesi i¢in 1-1.5 mg/giin Cu’t besin
maddelerinden almas1 gereklidir. Fazla aliman Cu viicutta toksik etki yapar. Bazi
enzimlerin ¢alismasin1 engeller. Normal bir diyette giinde ortalama 2-4 mg Cu
alinmaktadir. Bu miktar yetiskinler i¢in yeterli bir miktardir. Bebek ve ¢cocuklarda ise

gereksinim 0.05 mg /kg kadardir (35).

2.4.3. Cinko (Zn)

Cinko; bakteriden, bitkilere, hayvanlardan insanlara kadar olan tiim yasayan
sistemlerde 6nemli bir eser elementtir (36). Viicutta esas olarak kemiklerde, dislerde,
sacta, deride, karacigerde, kaslarda bulunur (37). Protein metabolizmasi ve
sentezinde, niikleik asit metabolizmasinda, hiicre zarmin sabitlestirilmesinde,
biiyiimede 6nemlidir. Ug yiizden fazla enzimin yapisina katilir veya bu enzimlerin
fonksiyon gormesi i¢in gereklidir (36,37,38). Zihinsel fonksiyonlarda, viicudun kendi
kendini iyilestirmesi ve yenilemesinde, kanin stabilizasyonunda, viicuttaki alkali
dengesinin muhafazasinda 6nemli roller {stlenir. Bagisiklik — sistemini
giiclendirmektedir. Cinko kelligi onler, kelligi ortadan kaldirir. Viicuttaki yara ve
berelerin iyilesmesini saglar. Stres, diliretiklerin kullanimi, alkol alimi ve diger
faktorlerle viicuttaki Zn orani azalir. Uygun olmayan pisirme yontemleri de ¢inko
kaybin1 arttirir (1). Eksikliginde insanlarda ve hayvanlarda biiytime geriligi ,

yaralarda gec iyilesme goriiliir ( 37,38,39).
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2.4.4. Demir (Fe)

Viicutta hemoglobin, miyoglobin (kas pigmenti) ve enzim iiretimi i¢in gerekli
olan bir mineraldir (1). Hemoglobin ve miyoglobin demir igceren molekiillerdir.
Hemoglobin oksijeni akcigerlerden dokulara tasir. Miyoglobin ise kaslarda yiiksek
miktarlarda bulunur ve lokal oksijen kaynagidir. Oksijen tasiyabilme kabiliyeti
“hem” molekiilinde bulunan ferréz , Fe™ demire baghidir (40,41). insanlar yiyecek,
icecek ve su gibi pek cok kaynaktan demiri temin ederler (42). insan viicudunda 3-4
g kadar bulunur ve bu miktarin % 70’1t dokulara ve organlara oksijen tasiyan
alyuvarlardadir. Alyuvarlar1 olusturan hemoglobinin yapisina girer, kanin var
olusunda ve islevlerinde oOnemli rolii bulunur (40). Biiylimeye yardim eder,
yorgunluga kars1 ve hastaliklarda korunmada gorev alir. Diger yandan demir, B
grubu vitaminlerinin kullanimini arttirmakta, bagisiklik sistemini desteklemektedir
(1). Demirin emilimine etki eden faktorler; yiiksek sicaklik, 151k, toprakta bulunan
demirin kimyasal formlaridir (40).

Demir eksikliginin sebepleri ¢cok yonliidiir:

Diisiik diyetle Fe alimi

Diisiik biyoyararlanabilirlik

Fiziksel gereksinimler (biliyiime, hamilelik, ergenlik) yiiziinden artan demir
ihtiyaci (43,44). Eksikliginde; anemi, kasik tirnak, noropsikolojik etkiler ve mental

performans azalmasi gozlenir (40,45).

2.4.5. Kalsiyum (Ca)

Kalsiyum insan sagligi icin olmasi gereken zorunlu minerallerden biridir.
Kalsiyum normal biiylime ve viicudumuzdaki kemiklerin gelisiminde, dis, alyuvar
ve kas gibi doku ve organlarin olusumunda kullamlir. Insan agirligmin
diizenlenmesinde dnemli rol oynar. Kalsiyum hiicre i¢indeki yag olusumunu ve yag
par¢alanmasini diizenler . Viicuttaki demirin kullanimi ve alinan gidalarin hiicre
zarindan gegebilmesi i¢in kalsiyuma ihtiya¢ duyulmaktadir (1,37,46). Kalsiyum
obezite, hipertansiyon, seker hastaligi ile iliskili metabolik diizensizliklerde 6nemli
rol oynar (47). Kalsiyum’un diisiik oranda emiliminde pek ¢ok fiziksel faktor vardir.
Bunlar; artan yas, menapoz, D vitamini eksikligi, kronik bobrek yetmezligi, seker

hastalig1, ¢olyak hastaligi (bagirsaklarin glutene karst gdstermis oldugu reaksiyon
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sonucu sindirim sistemini zayiflatan yada calismaz hale getiren bir hastaliktir),
sarcoidos (karaciger, akciger ve dalakta kiiclik etli siskinliklere neden olan bir
rahatsizlik) gibi hastalik durumlaridir (48). Eksikliginde; kemiklerde zayiflama,
catlama ve kolay kirilma, dis ve sirt agrilar1 ortaya ¢ikar (1,49). Sonug olarak yeterli
kalsiyum alimmnin maksimum doruk  kemik kiitlesi ile iligkili oldugu ve

osteoporozun gelisimini 6nledigi gosterilmistir (50).

2.4.6. Krom (Cr)

Krom dogada kendiliginden bulunan ve insan viicudu i¢in 6nemli bir eser
elementtir. Kaynaklari; toprak, bitki, hayvanlar, volkanik tozlar ve gazlardir (51,52).
Krom ciddi bir ¢evresel kirliligin gostergesidir. Topraklarda 10-50 mg/kg arasinda
degisen degerlerde, igme sularinda 0.1-117 pg/L bu deger deniz suyunda 0.2-50
ng/L. Bitkinin biiylime ve gelismesi iizerine zararh etkileri vardir (53). Eksikliginde;
insan ve hayvan metabolizmalarindan yag metabolizmast ve glukoz

metabolizmasinin bozulmasina neden olur (54).

2.4.7. Kursun (Pb)

Kursun yiizyillardir bilinen biriken metabolik bir zehirdir. Asir1 miktarda Pb,
mutajenik (genetik degisimler yaratan), teratojenik (fetal biiylimeyi bozan ve
malformasyonlara neden olusturan faktdr) ve kanser yapici etkiler gosterir. Bitkilerde
ise biiylimeyi engeller, fotosentezi, mitoz bdliinmeyi (hiicrenin indirek olarak
béliinmesi) ve su emilimini azaltir (55). Ozellikle buhar, toz ve duman seklindeki
kursun bilesikleri ve kursunlu benzinlerin kullanimi kursun kirliliginin 6nemli

nedenleridir (56).

2.4.8. Magnezyum (Mg)

Magnezyum hiicre i¢cinde potasyumdan sonra bol bulunan ikinci katyondur.
Hiicre i¢i aktiviteleri ve bir seri metabolik olaylar1 ( peptit hormon reseptdr sinyal
uyumu, hiicre glukoz metabolizmasi vb.) izler (57). Kemik metabolizmasi i¢in ¢ok
onemlidir, kemik biiylimesinde rol oynar, metabolizmanin stirekliligini korur, kan
damarlarinin esnekligini siirdiiriir, kalp rahatsizliklarim1 ve 6demi oOnler (58,59).

Enzimatik reaksiyonlarin katalizinden sorumludur. Enzimleri direk baglayabilir ve
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yapilarim1 da degistirebilir (40). Sinir sistemi ve kaslarin gevsemesini saglar. Bu
0zelligi nedeniyle “ Anti- Stres Minerali” olarak bilinmektedir. Kandaki sekerin
enerjiye doniistiiriilmesinde 6nemli bir rol oynar. Ca, P, Na, K ve C vitamininin daha
etkili ve faydali olarak insan viicudunda yararli olmast i¢in gerekli bir mineraldir.
Bagisiklik sistemini giiclendirmektedir. Dis saglig1 ve sindirim sisteminin rahatlig
i¢cin gereklidir (1). Eksikliginde ; kas zayiflig1, sinir-kas sistem uyumsuzlugu ve kas
kramplari, yag ve protein hasari, kalsiyumun organizmadaki devamliligini azaltma,

osteoporoz gibi durumlar meydana gelir (40,57,58).

2.4.9. Manganez (Mn)

Onemli bir eser elementtir. Kas, deri ve kikirdak olusumunda,
diizenlenmesinde, glikoprotein sentezi ve proteoglikonlarin olusumunda, lipit
metabolizmasinin diizenlenmesi ve aterosklerozun (atardamarlar etkileyen hastalik)
Onlenmesinde rol oynar (34,37,40). Beyin iizerinde hem olumlu hem de olumsuz
etkisi vardir. Beyin-sivist ve omurilik-s1vist i¢in koruyucu etkisi yaninda prooxidant
(oksidasyonu hizlandirici) gibi toksik bir etkinlige de sahiptir. Asir1 alinan manganez
ilk olarak sinir sistemini etkiler. Bunun sonucu epileptik duyarlilik, Parkinson veya
Wilson hastaligina benzer norolojik bulgular goriilmiistiir (60,61). Kaynagi; hava, su,
toprak ve gidalardir. Kaynak olarak gidalar ve toprak oldukc¢a onemlidir. Giinliik
diyetle yaklasik 2-6 mg Mn alinir. Toprakta ise 40-900 mg Mn /kg mevcuttur (61).
Viicutta daha c¢ok karaciger, pankreas ve saglarda toplanir (34). Eksikligi biiylime ve
kemik gelisimini etkileyebilir (60).

2.4.10. Nikel (Ni)

Dogada bol bulunan toksik bir elementtir. Eser diizeyde bazi enzim sistemleri
i¢in yararhdir (62,63). Nikel yakitlarin yanmasi, madencilik, rafinasyon islemleri ve
kentsel atiklarin kiillestirilmesi ile atmosfere yayilmaktadir. Bunun yani sira lagim
camuru karigmis toprakta ve sigarada bulunmaktadir. Deride etkilesim, nikel i¢eren
tak1 kullaniminda ortaya ¢ikabilmektedir. Nikelin toksikolojik etkileri temel olarak 3
grupta incelenebilmektedir. Bunlar; kanserojen etki, solunum sistemine etki ve
dermatolojik (alerjik) etkidir (64). Eksikliginde ; Fe kullaniminin bozulmasi, femurda

(kalca ve diz arasindaki baldir kemigi) Ca ve Mg azalmasi, Cu ve Zn artist



17

bulunmaktadir (40). Yiiksek seviyelerde ise akcigerlerde birikir ve bronsiyal

kanamalara neden olabilir (63).

2.4.11. Potasyum (K)

Hayati minerallerden biridir. Viicuttaki potasyumunun % 98’1 hiicre
duvarlarinin i¢inde bulunur. Potasyum, sodyumla birlikte viicuttaki su dengesinin
kurulmasimi saglar ve gidalarin hiicre igine gegisini gergeklestirir. Onemli bir diger
gorevi sinir sistemindeki mesajlar1 iletmesidir. Kemik, dis, alyuvar ve kas gibi
dokularin olusumunda gorev istlenir. Kemiklerin gelisiminde kalsiyum ile beraber
yararl etkileri vardir (1,40,65). Potasyum siirekli olarak viicutta kullanilir ve tekrar
yeri doldurulur. Kalp ve viicuttaki diger kaslarin saglikli yapisinin korunmasi
potasyum mineraline baglidir. Gidalarla alinan fazla seker, laksatifler, diiiretikler,
fazla tuz, alkol ve stres potasyum mineraliyle birlikte viicuttan atilir (1).

Eksikliginde; diizensiz kalp atis1, halsizlik, hipertansiyon goriiliir (34).

2.4.12. Selenyum (Se)

Selenyum insanlar, hayvanlar ve mikroorganizmalar i¢in onemli bir eser
elementtir. Insan saglig1 i¢in hayati bir Sneme sahiptir. Onemli metabolik olaylarin
bir pargasini olusturur, troid hormon metabolizmasin igerir, proteinlerle birleserek
selenoproteinleri olusturur (66). E vitamini ile birlikte antioksidan ve hiicre
koruyucusu olarak gorev istlenmektedir. Dokularin oksidasyon nedeniyle zarar
gormesini ve erken yaslanmay1 engeller, bagisiklik sistemini giliclendirir. Dokularin
elastikiyetinin korunmasinda selenyum onemli bir mineraldir (1). Eksikligi kalp
rahatsizliklarina, yetersiz troid salgilanmasina ve bagisiklik sisteminin zayifligina yol

acar (40,60).

2.4.13. Sodyum( Na)

Sodyum viicut stvisinin temel iyonlaridir. Ozmotik basincin diizenlenmesinde
etkilidir, suyun dagiliminda rol oynar (34,37). Sinirlerin uyarilmasinda, sinir ve kas
fonksiyonlarinin devami i¢in sodyum c¢ok Onemli bir mineraldir. Kalsiyum ile
beraber kemik gelisiminde rol oynar. Asil gdrevi sivi pompalanmasi ve gidalarin

hiicre zarindan gecisini saglamaktir. Fazla miktardaki Na yiiksek kan basincina
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katkida bulunur (1). Eksikliginde; sivi-elektrolit ve asit-baz dengesi bozulur, kas

kramplar1 goriiliir ve zihin bulaniklig1 goriiliir (40).

Tablo 2.1. Giinliik alinmasi1 gereken mineral miktarlar1 (67)

Yasam evre gruplarn Ca(mg) Cr(ng) Cu(ug) Fe(mg) K (g)

Bebekler

0-6 ayhk 210 0.2 200 0.27 0.4
7-12 ayhk 270 5.5 220 11 0.7
Cocuklar

1-3 yas 500 11 340 7 3.0

4-8 yas 800 15 440 10 3-8
Erkekler

9-13 yas 1300 25 700 8 4.5
14-18 yas 1300 35 890 11 4.7
19-30 yas 1000 35 900 8 4.7
31-50 yas 1000 35 900 8 4.7
51-70 yas 1200 30 900 8 4.7

>70 yas 1200 30 900 8 4.7
Kadinlar

9-13 yas 1300 21 700 8 4.5
14-18 yas 1300 24 890 15 4.7
19-30 yas 1000 25 900 18 4.7
31-50 yas 1000 25 900 18 4.7
51-70 yas 1200 20 900 8 4.7

>70 yas 1200 20 900 8 4.7

Gebelik
14-18 yas 1300 29 1000 27 4.7
19-30 yas 1000 30 1000 27 4.7
31-50 yas 1000 30 1000 27 4.7
Emzirme
14-18 yas 1300 44 1300 10 5.1
19-30 yas 1000 45 1300 9 5.1
31-50 yas 1000 45 1300 9 5.1




Tablo 2. 1. Devam. Giinliik alinmas1 gereken mineral miktarlar

Yasam evre gruplarn Mg (mg) Mn (mg) Na(g) Se (ng)

Bebekler

0-6 ayhk 30 0.003 0.12 15
7-12 ayhk 75 0.6 0.37 20
Cocuklar

1-3 yas 80 1.2 1.0 20

4-8 yas 130 1.5 1.2 30
Erkekler

9-13 yas 240 1.9 1.5 40
14-18 yas 410 2.2 1.5 55
19-30 yas 400 23 1.5 55
31-50 yas 420 23 1.5 55
51-70 yas 420 23 1.3 55

>70 yas 420 23 1.2 55
Kadinlar

9-13 yas 240 1.6 1.5 40
14-18 yas 360 1.6 1.5 55
19-30 yas 310 1.8 1.5 55
31-50 yas 320 1.8 1.5 55
51-70 yas 320 1.8 1.3 55

>70 yas 320 1.8 1.2 55

Gebelik
14-18 yas 400 2.0 1.5 60
19-30 yas 350 2.0 1.5 60
31-50 yas 360 2.0 1.5 60
Emzirme

14-18 yas 360 2.6 1.5 70
19-30 yas 310 2.6 1.5 70
31-50 yas 320 2.6 1.5 70




20

Tablo 2.2. Mineral kaynaklar1 (68)

MINERAL KAYNAKLARI

Ca Siit ve siit iiriinleri, balik, yagl tohumlar, yesil yaprakli sebzeler, kuru
meyveler, kayisi, elma, muz, bogiirtlen, kiraz, liziim, ¢ilek, portakal

Cr Yumurta, bira mayasi, tahillar, et, balik, siit liriinleri, patates, mantar,
sarap, yer fistig1, yulaf

Cu Karaciger, deniz iiriinleri, findik, ceviz gibi yemisler, elma, muz,
bogiirtlen, kivi

Fe Kirmizi et, beyaz et, yumurta, kurutulmus meyveler, kuru baklagiller,
lahana, fasulye, pancar, patates, domates, kabak, seftali, hurma, kayist,
elma

K Siit dirtinleri, yesil yaprakli sebzeler, patates, muz, incir, avakado, findik,
kayisi, elma

Mg Yagl tohumlar, tahillar, kuru baklagiller, yesil yaprakli sebzeler, et,
balik, peynir, yumurta, sert kabuklu meyveler, elma, kayisi, kiraz, {iziim,
kivi

Mn Yesil yaprakli sebzeler, kepekli tahillar, findik, ceviz, badem,
kuskonmaz, avakado, elma, muz, bogiirtlen, lahana, bezelye, kabak

Na Tuz, maden sulari, deniz iiriinleri, peynir, kirmizi-yesil biber, kereviz,
brokoli, havug, findik, fistik, ceviz, kayisi, elma, muz, bogiirtlen, ¢ilek

Se Tahillar, deniz iirlinleri, et, karaciger, siit ve siit iirinleri, yumurta,
mantar, tereyag, sogan, lahana, brokoli, elma, muz, bogiirtlen, iiziim,
cilek

Zn Et, deniz iiriinleri, baklagiller, tahillar, yumurta, siit ve siit iirlinleri, bira
mayasi, mantar, muz, elma, bogiirtlen

2.5. VITAMINLER

Vitaminler, viicutta metabolik olaylarin normal bir sekilde meydana gelmesi

ve saglikli durumun siirdiiriilmesi i¢in gerekli olan, viicutta sentez edilemeyen veya

yetersiz derecede sentez edilen, besinler yoluyla ¢evreden ufak miktarlarda alinmasi

zorunlu organik maddelerdir (69,70).
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Vitaminler, yagda ¢oziinenler ve suda ¢ozilinenler olmak tiizere iki ana gruba
ayrilir. Yagda ¢6ziinen vitaminler; retinol (A vitamini), kalsiferol (D vitamini),
tokoferol (E vitamini) ve filokinon (K vitamini) dur. Suda ¢6ziinen vitaminler;
askorbik asid (C vitamini) ile tiamin (B; vitamini), riboflavin (B, vitamini), niasin
(B3 vitamini), pantotenik asid (Bs vitamini), piridoksin (B¢ vitamini), biotin (B
vitamini), folik asid (Bg vitamini), siyanokobalamin (B, vitamini) dir (71,72,73).

Suda c¢oziinen vitaminler ¢ogu ara metabolizma enzimleri koenzimlerin
onciilleridirler. Viicutta depo edilen miktarlar1 azdir. Viicudun gereksiniminden fazla
alindiklarinda kolaylikla idrarla atilirlar ve bu nedenle siirekli olarak diyetle
alinmalarn gerekir. Yagda ¢oziinen vitaminler karaciger ve yag dokusunda biiyiik
Olciide depolanirlar. Eksik alindiklarinda klinik belirtilerin ortaya ¢ikmasi ge¢ olur.

Ancak depolanma 6zelligi, bu vitaminlerle akut zehirlenme olasiligin arttirir (70,40).

2.5.1. Vitaminlerin Kaynaklar:

Vitaminlerin ¢ogu bitkisel ve hayvansal besinler yoluyla disardan alinirlar
(73,74). Baz1 vitaminler ise viicutta yetersiz miktarda da olsa sentez edilebilirler,
kismen bu sekilde kismen de besinler yoluyla saglanirlar. Bunun 6rnekleri, viicutta
7-dehidrokolesterolden sentez edilen D; vitamini, triptofan aminoasidinden sentez
edilen niasin ve kalin bagirsak florasindaki mikroorganizmalar tarafindan sentez
edilen K vitaminleri, piridoksin, niasin ve tiamindir (niasin bagirsak florasinda sentez
edildiginden, bu tiir vitaminler i¢inde 6rnek olusturur). B, vitamini insanda kalin
bagirsak florasinda sentez edilirse de, oradan absorbe edilmedigi i¢in bunun bir
yarari olmaz. Askorbik asid (C vitamini) insan, maymun ve kobaylarda viicutta
sentez edilemez, sadece besinler icinde saglanir. Diger bazi memeli tiirlerinde
karbonhidrat metabolizmasinin bir ara {riinii olarak viicutta askorbik asid sentez
edilir. Suda ¢o6ziinen vitaminler (B, vitamini hari¢) ve yagda ¢oziinen E ve K
vitaminleri genellikle bitkisel besinler (sebzeler, meyveler ve hububat tiirleri gibi)
icinde bulunurlar. Yagda c¢ozinen A ve D vitaminleri viicutta bazi yerlerde
birikmeleri nedeniyle et, karaciger, et yagi, yumurta ve siit gibi hayvansal kaynakl
besinler i¢cinde bulunurlar. Ancak A vitaminin prekiirsorleri (A vitamini iretimi
sirasinda herhangi bir asamada rol oynayan kimyasal reaktan) olan karotenler bitkisel

kaynaklardan saglanir (70,40).
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2.5.2. Vitamin Gereksinimini Etkileyen Faktorler

1) Gebelik, laktasyon, biliyiime, is yada sportif etkinlik nedeniyle yapilan agir1
kas calismasi gibi, viicutta metabolik olaylarin hizlandig1 fizyolojik durumlar. Bu
durumlarda vitamin gereksinimi artmistir (69, 70,74).

2) Agir (veya uzunca siiren hafif) atesli hastaliklar, travma hipertiroidizm ve
agir doku yikimi gibi metabolizmanin hizlandigi patolojik durumlar (69).

3) Diyette ana besin 6gelerinden birinin veya birka¢inin miktarinin
degismesi, belirli bir vitamine olan gereksinimi azaltabilir veya ¢ogaltabilir (69,70).

4) Mide-bagirsak kanali ile ilgili baz1 patolojik durumlar ve agizdan alinan
bazi ilaglar, belirli vitaminlerin bagirsaktan emilimini azaltir (70,40).

5) Genetik kaynakli bozukluklar da vitamin eksikligine zemin
hazirlayabilirler (69,70,40).

6) Iklim ve cografi bélge, cevrede var olan besin cesitlerinin kisitli olmasina
yol acgarak besinler i¢inden alinan vitamin miktarini azaltmalar1 yaninda, beslenme
dengesini de bozabilirler ve bdylece vitamin gereksinimini degistirebilirler (69,70).

7) Suda ¢oziinen vitaminler viicutta kisith bir 6l¢iide depolanirlar. Bu nedenle
dokularda yeterli vitamin diizeyinin siirdiiriilmesi i¢in sik olarak alinmalar1 gerekir.

8) Antivitamin (antimetabolit) niteliginde olan veya vitaminlerin
farmakokinetigini degistiren ilaglarla tedavi nedeniyle vitamin gereksinimi

artmaktadir (40).

2.5.3. Vitaminlerin Siniflandirilmasi
Vitaminler, suda ¢oziinenler ve yagda c¢oziinenler olmak {izere iki ana gruba

ayrilir.

2.5.3.1. Suda Coziinen Vitaminler
Beslenme icin Onemli olan bazi suda ¢6ziinen vitaminler ve bunlarin

fonksiyonlar1 asagida verilmistir.

2.5.3.1.1. Tiamin (B, Vitamini)
Karbonhidratlarla ilgili metabolik olaylara katilir. Seker ve nisastadan enerji

{iretimi saglar. Istahi diizenler. Sinir sisteminin islevlerini destekler. Kalp, sinir
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sistemi ve kaslarin normal fonksiyonu i¢in gereklidir. Eksikliginde; sindirim
bozukluklari, asir1 hassasiyet, istahsizlik, bulanti, yorgunluk, ¢ocuklarda biiylimede
gecikme ve adale zayiflamasi gibi bozukluklara, agiz mukozasi, dil ve dis etlerinde
herpes benzeri vezikiiler lezyonlara yol agabilir. Agir derecede eksikligi kalp
yetersizligi ve sinirsel bozukluklarla karakterize olan “Beriberi hastaligi” ile

sonuglanir (75).

2.5.3.1.2. Riboflavin (B; Vitamini)

Biitiin  bitkiler ve bazi mikroorganizmalar sentezlerler. Memeliler
sentezleyemezler. Aktif sekilleri FMN (flavin mononiikleotid) ve FAD (flavin adenin
diniikleotid) dir. Bunlar H" alicis1 olarak gorev yapar. B, vitamini goriiniir 1sikta
cabuk parcalanir. Isiya dayaniklidir (70,76). Metabolizmasini tiroid hormonlari
diizenler. Giinliik gereksinimi kii¢lik ¢ocuklarda 0.6 mg/giin , eriskinlerde 1-2
mg/giin diir (40).

Eksikliginde; agizda, gozlerde, deride lezyonlara neden olur (angiiller
stomatit, keylozis, magenta dili, sebora, skrotal ve vulvar dermatit, konjuktivit,

fotofobi) ( 76).

2.5.3.1.3. Niasin (B; Vitamini)

Niasin hayvansal ve bitkisel ¢ogu gida yapisinda yaygin bigimde bulunur
(77). NAD (nikotinamid adenin diniikleotit) ve NADP (nikotinamid adenin
diniikleotit fosfat)’nin yapisinda bulunur. Bunlarda H" alicis1 olarak gorev yaparlar
(70,76,78).

Eksikliginde; pellegra (derinin agik boliimlerinde kizil lekeler belirir),
dermatit (deri iltihab1), halsizlik, istahsizlik, ishal, sindirim bozukluklari, depresyon

ve demans (diisiince bozuklugu) goriiliir (40,70 ,76,77).

2.5.3.1.4. Pantotenik Asid (Bs Vitamini)

Birgok enzimatik reaksiyonda aciltransfer kofaktorii olarak gorev yapan
koenzim A’nin yapisinda yer alir. Hem hayvansal hem de bitkisel kaynaklarda
bulunur. Karbonhidrat, yag ve protein metabolizmasi i¢in gereklidir (79,80,81). Bu

vitamin yiyeceklerde yeteri kadar bulundugu i¢in eksikligine pek rastlanmaz.
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Eksikliginde; deride yaralar, sa¢ dokiilmesi, sinir sistemi bozukluklar1 gibi

belirtiler goriilebilir. Istya maruz birakilmalar1 sonucu kismen pargalanirlar (70).

2.5.3.1.5. Piridoksin (B¢ Vitamini)

B6 vitamini metabolizmada hayati fonksiyonlarda gorev alir. Protein
metabolizmalarinda yaklagik altmis enzime koenzimdir. Amino asit doniisiimlerinde,
niikleik asit sentezinde ve amino asitlerin ince bagirsaktan kana emiliminde gorev
alir. Sinir sisteminin ve derinin saglikli olmasinda, yag ve kolesterol miktarini
kontrol etmede 6nemli rol oynar. Hormonal denge ve ndrolojik yapiya olan katkisi
onemlidir (6,72,82,83). Gilinliik gereksinimi ¢ocuklar i¢in 0.3-0.5 mg, erigkinler i¢in
0.5-1.5 mg’dir (40). Eksikliginde; nérit (sinir iltihab1), koordinasyon bozukluklari,

ruhsal dengesizlik ve bozukluklar, dermatit, anemi goriiliir (70,82).

2.5.3.1.6. Biotin (Bs Vitamini)

Glikoz, yag asitleri, DNA yapiminda rol oynar. Bagirsaklarda da yapilabilir.
Dayanikli bir vitamindir (asit, alkol ve 1s1), ancak oksitlenmeye hassastir. Uzun siire
antibiyotik kullananlar ve bagirsaginin boliimii alinmis kisilerde eksikliginin goriilme
siklig1 yiiksektir. Eksikliginde; ciltte yaralar, kas agrilari, biiylime geriligi, sac

dokiilmesi goriiliir (75).

2.5.3.1.7. Folik Asid (By Vitamini)

Viicuttaki temel fonksiyonu, niikleik asit sentezi ve bazi amino asitlerin
birbirine doniistiiriilmesiyle (serin-glisin, histidin-glutamik asit, sistein-metionin
gibi) ilgilidir (84). Giinliik gereksinimi 20-50 pg dir (40). Ultraviyole 1518a duyarlidir
(70).

Eksikliginde; DNA sentezinin bozulmasi, gelismekte olan kan hiicrelerinde
ve epitel hiicrelerinde karakteristik degisikliklere yol agar. Halsizlik, ¢cabuk yorulma,
carpinti, solukluk eksikliginin belirgin gostergeleridir (70,85).

2.5.3.1.8. Siyanokobalamin (B, Vitamini)
Kirmizi kan hiicreleri ve kemik iligi olusumunda rol oynar. Ayrica sinir

sistemi saglig1 agisindan da 6nemlidir. Eksikliginde; kansizlik, yorgunluk ve sinirlilik
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hali, glossitis (dil etinin iltihab1) , stomatitis (ag1z mukozasinin iltihab1) ve aft olusur

(75).

2.5.3.1.9. Askorbik Asid (C Vitamini)

Antioksidandir, oksijen radikallerinin hiicre hasarini 6nlemeye calisir (86).
Antioksidan etkisi ile midede karsinojenik (kanser nedeni) nitroz aminlerin
olusumunu ve A vitamini ile folik asidin parcalanmasini azaltir (69). C vitamini,
kollajen (kemik, kikirdak, lif ve eklemleri olusturan protein) yapimi i¢in gereklidir ve
bag dokusu, osteoid doku ve dislerin dentin tabakasinin devamliliginin saglanmasina
yardim eder. Demir emiliminde gorev alir. Yaralarin iyilesmesi i¢in gereklidir (70).
Giinliik gereksinimi 30 mg/giin diir (40). Is1 ve 1siktan etkilenir. Askorbik asid
beklemekle ¢abuk oksitlenir ve etkinligini yitirir (70).

Eksikliginde; skorbiit (dis eti ¢ekilmesi), kemik biiylimesinde gerileme, kan

damarlarinin kolay zedelenmesi ve yaralarin geg iyilesmesi gozlenir (69,70).

2.5.3.2. Yagda Coziinen Vitaminler
Beslenme i¢in Onemli olan yagda ¢0ziinen vitaminler ve bunlarin

fonksiyonlar1 agagida verilmistir.

2.5.3.2.1. Retinol (A Vitamini)

Gorme, tlireme, bliylime ve epitel dokusunun saglamlig: i¢in gerekli olan bir
vitamindir (69,87). Karaciger tarafindan alinir ve retinil palmitat olarak depolanir.
Gerek duyuldugunda karacigerden plazma retinol baglayici protein (RBP) tarafindan
karaciger dis1 dokulara tasimnir. Cok yliksek olmamasi sartiyla vitamin A 1sitmaya
dayaniklidir. Ancak kolay okside olur ve okside oldugunda da aktivitesini kaybeder.
Ultraviyole 1smlar1 da molekiilde degisiklik yaparak, vitamin A’nin aktivitesinin
kaybina yol agar (40,70,88).

Eksikliginde; gece korligii, tat ve koku alma duyularinda azalma, derinin
pullanmasi, akne gibi cilt sorunlari, kornea ile ilgili sorunlar ve korliik goriilebilir.
Viicudun enfeksiyonlara karsi direnci azalir (84,89). Toksisitesinde; bulanti, kusma,

siddetli bas agrisi, ciltte kuruma, sa¢ dokiilmesi, kemik-eklem agrilari,
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hiperkarotenemi denilen zararsiz bir durum olusur. Cilt rengi yesil/oranja doéner,

besin kesilirse renk diizelir (40,69,70).

2.5.3.2.2. Kalsiferol (D Vitamini)

Antiragitik faktor olarak bilinir. Ana fonksiyonu kalsiyum ve fosfatin
bagirsaktan absorpsiyonunu saglamaktir. Saglikli kemikler ve dis i¢in 6nemlidir.
Eksikliginde; kemik deformasyonu (rasitizm), yorgunluk, soguk alginligina
direngsizlik, deride solukluk, terleme, sa¢ dokiilmesi, sis karin, “X” yada “O” bacak
goriiliir. D vitamininin asir1 dozlari, istahsizlikla birlikte bobrekte tas olusumuna

neden olur. Ayrica giinese ¢iktigimizda viicudumuz tarafindan tiretilir (75).

2.5.3.2.3. Tokoferol (E Vitamini)

E vitamini bitkisel ve hayvansal, 6zellikle fazla miktarda yag iceren besin
maddelerinde bulunur. E vitamini yagda coziinen bir vitamin oldugu igin ince
bagirsaklar tarafindan kolayca emilerek viicudun tiim dokularina taginarak depolanir
(90). Hiicrelerdeki doymamis yag asitlerinin lipit peroksidasyonunu onlemek ve
membranin devamliligini1 saglamak i¢in antioksidanlar gibi gérev yaparlar(40,91). E
vitamini hiicre zarinda bulunan yag ve protein molekiillerinin arasina girerek
koruyucu bir tabaka olusturur (90). Vitamin E ultraviyole 1sinlar ile harap, oksijenli
ortamda siiratle okside olur (70).

Eksikligi; kronik kolestaz (safra akisinin engellenmesi), kas zayifligi,

omurilikte dejeneratif degismeler, eritrositlerin parcalanmasi (hemoliz) goriiliir (90).

2.5.3.2.4. Filokinon (K Vitamini)

Kan pihtilasma mekanizmasinda rol oynar. Eksikliginde; protrombin (kanda
bulunan ve kanin pihtilasmasinda etken olan karacigerde iiretilen madde) aktivitesi
azalir, pithtilasma zamani uzar, kanamaya meyil artar. K vitamini viicudumuzda

bagirsak bakterileri tarafindan yapilir (75).
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Kalsiferol

(D vitamini)
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(E vitamini)

Filokinon

(K vitamini)




Tablo 2.5.2. Giinliik alinmasi1 gereken vitamin miktarlar1 (67)

Yasam evre gruplari B, (mg) By(mg) Bi;(mg) Bs(mg) Bs (g)

Bebekler

0-6 ayhk 0.2 0.3 2 1.7 0.1
7-12 ayhk 0.3 0.4 4 1.8 0.3
Cocuklar

1-3 yas 0.5 0.5 6 2 0.5

4-8 yas 0.6 0.6 8 3 0.6
Erkekler

9-13 yas 0.9 0.9 12 4 1.0
14-18 yas 1.2 1.3 16 5 1.3
19-30 yas 1.2 1.3 16 5 1.3
31-50 yas 1.2 1.3 16 5 1.3
51-70 yas 1.2 1.3 16 5 1.7

>70 yas 1.2 1.3 16 5 1.7
Kadinlar

9-13 yas 0.9 0.9 12 4 1.0
14-18 yas 1.0 1.0 14 5 1.2
19-30 yas 1.1 1.1 14 5 1.3
31-50 yas 1.1 1.1 14 5 1.5
51-70 yas 1.1 1.1 14 5 1.5

>70 yas 1.1 1.1 14 5 1.5
Gebelik
14-18 yas 14 1.4 18 6 1.9
19-30 yas 1.4 1.4 18 6 1.9
31-50 yas 14 1.4 18 6 1.9
Emzirme
14-18 yas 1.6 1.6 17 7 2.0
19-30 yas 1.6 1.6 17 7 2.0
31-50 yas 1.6 1.6 17 7 2.0




Tablo 2.5.2.Devam. Giinliik alinmas1 gereken vitamin miktarlar

Yasam evre gruplari Bs (mg) By(mg) B2 (g) C (ng)

Bebekler

0-6 ayhk 5 65 0.4 40
7-12 ayhk 6 80 0.5 50
Cocuklar

1-3 yas 8 150 0.9 15

4-8 yas 12 200 1.2 25
Erkekler

9-13 yas 20 300 1.8 45
14-18 yas 25 400 24 75
19-30 yas 30 400 2.4 920
31-50 yas 30 400 24 920
51-70 yas 30 400 24 920

>70 yas 30 400 24 920
Kadinlar

9-13 yas 20 300 1.8 45
14-18 yas 25 400 24 65
19-30 yas 30 400 24 75
31-50 yas 30 400 24 75
51-70 yas 30 400 24 75

>70 yas 30 400 24 75

Gebelik
14-18 yas 30 600 2.6 80
19-30 yas 30 600 2.6 85
31-50 yas 30 600 2.6 85
Emzirme

14-18 yas 35 500 2.8 115
19-30 yas 35 500 2.8 120
31-50 yas 35 500 2.8 120




Tablo 2.5.2.Devam. Giinliik alinmas1 gereken vitamin miktarlar

Yasam evre gruplari A (ng) D (mg) E(mg) K (mg)

Bebekler

0-6 ayhk 400 0.3 2 1.7
7-12 ayhk 500 0.4 4 1.8
Cocuklar

1-3 yas 300 0.5 6 2

4-8 yas 400 0.6 8 3
Erkekler

9-13 yas 600 0.9 12 4
14-18 yas 900 1.3 16 5
19-30 yas 900 1.3 16 5
31-50 yas 900 1.3 16 5
51-70 yas 900 1.3 16 5

>70 yas 900 1.3 16 5
Kadinlar

9-13 yas 600 0.9 12 4
14-18 yas 700 1.0 14 5
19-30 yas 700 1.1 14 5
31-50 yas 700 1.1 14 5
51-70 yas 700 1.1 14 5

>70 yas 700 1.1 14 5

Gebelik
14-18 yas 750 14 18 6
19-30 yas 770 1.4 18 6
31-50 yas 770 14 18 6
Emzirme

14-18 yas 1200 1.6 17 7
19-30 yas 1300 1.6 17 7
31-50 yas 1300 1.6 17 7
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Tablo 2.5.3. Vitamin kaynaklar1 (93)

VITAMIN KAYNAKLARI
Tiamin Kirmiz et, balik, karaciger, siit, yogurt, peynir, yumurta,
(By) yesil yaprakli sebzeler, bugday basagi, kepek, bira mayasi
Riboflavin Kirmizi et, tavuk eti, balik, siit ve siit liriinleri, bira mayasi,
(By) yesil sebzeler, hububatlar
Niasin Kirmizi et, balik, siit, yumurta, bira mayasi, domates,
(B3) patates, kabak, soya, limon, hurma, incir, portakal
Pantotenik asit Kirmizi et, tavuk eti, tuzlu su baliklar1, karaciger, yumurta,
(Bs) peynir, sebzeler, tahillar
Tavuk, balik, yumurta, yesil sebzeler, yer fistig1, havug,
Pridoksin
patates, kepekli ekmek, esmer piring ve tahillarda, muz,
(Be)
avakado
Biotin Deniz baliklari, karaciger, yumurta sarisi, bira mayasi, soya,
(Bs) piring, yesillikler
Folik asit Tavuk eti, ton balig1, salmon balig, yesil sebzeler, patates,
havug, bira mayasinda, siit, yumurta, peynir, kahverengi
(Bo) piring
Siyanokobalamin | Kirmiz et, balik, karides, karacigerde, siit, yumurta aki,
(B12) peynir
Retinol Kayisi, kuskonmaz, maydanoz, 1spanak, havug, erik, portakal,
(A) ke¢iboynuzu, iiziim, hurma
Kalsiferol Balik, yumurta, tereyagi, karaciger, sebzeler
(D)
Tokoferol Bugday, tohumlu besinler, soya fasulyesi yagi, tere, kereviz,
(E) 1spanak, lahana , balik, et, yumurta
Filokinon Ispanak, kabak, marul, yesil biber, pirin¢, misir, muz, seftali,

(K)

cilek
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2.6. ORNEK HAZIRLAMADA KATI FAZ EKSTRAKSIYONU METODU

Kimyasal analizi yapilacak plazma, serum, idrar gibi biyolojik, su, toprak,
hava gibi cevresel ayrica gida, farmasotik iiriinler gibi diger numuneler, genellikle
aranan madde disinda bircok bilesenin yer aldig1 karisik bir matriks icerirler. Ornek
hazirlama; 6zellikle yiiksek basingli sivi kromatografi (HPLC), gaz kromatografi
(GC), gaz kromatografi-kiitle spektrofotometresi (GC-MS), radioimmun assay
(RIA), atomik absorbsiyon spektrofotometresi (AAS) gibi cihazlar yardimiyla
yapilan analizler dncesinde uygulanmasi gereken ¢ok 6nemli bir basamaktir ( 94,95).

Ornek hazirlama baslica iki amag icin yapilmaktadir. Bunlar; numunede
analizi yapilacak bilesen disinda girisim yapan bilesenlerin uzaklastirilmast ve
numunenin zenginlestirilmesidir (95,96).

Analiz Oncesi yapilmasi gereken 6rnek hazirlama, ¢ogu zaman zor, pahali ve
uzun siiren bir iglemdir. Yillardan beri en sik kullanilan 6rnek hazirlama yontemi
olan s1vi-sivi ekstraksiyon yontemi, fazla miktarda ¢oziicii harcanmasi, ekstraksiyon
sirasinda emiilsiyon faz olusmasi, gerekli saflifa sahip olmayan ekstraktlar elde
edilmesi, ¢oziiclilerin yeterince uzaklastirilamamasi ve duyarli kantitatif sonuglar
elde edilememesi gibi istenmeyen durumlara da neden olabilmektedir (95,97).

Ornek hazirlama isleminin basitlestirilmesi, zaman kaybinin &nlenmesi ve
analiz maliyetinin azaltilmasi amaciyla, klasik metotlara alternatif olarak yeni bir
teknik olan kat1 faz ekstraksiyonu metodu (solid phase extraction, SPE) kullanilmaya

baslanmigtir (98,99).

2.6.1. Kat1 Faz Ekstraksiyonu (SPE)

1978 yilma kadar ¢oziicii degistirme, Ornek deristirme ve Ornekten arzu
edilmeyen bilesenlerin uzaklastirllmasi igin sivi-sivi ekstraksiyonuna ihtiyag
duyulmaktaydi. Ornek, karismayan ¢oziiciilerle bir ayirma hunisinde elle sallanmakta
ve ayrilmaktaydi. Bu islem kisilerin becerilerine bagliydi. Ayrica tehlikeli
coziiclilerde sik sik kullanilmaktaydi. Biitlin bunlara karsin ¢ok ta secici degildi. Sivi-
stvi ekstraksiyonunun diger dezavantajlari; sallama ile olusan ve ayrilmasi zor
emiilsiyonlar, tek dozluk atiklar ve ¢esitli cam madde ihtiyacidir. Kullanilan iki
stvinin birbiri icinde ¢ézlinmemesi gerekir. Bu da kullanilabilecek ¢oziicii sayisini

siirlar. Orne@in, metanol, ekstraksiyon icin ideal bir ¢dziicii olabilir. Fakat su ihtiva
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eden 6zel bir 6rnekte iki ayri sivi faz teskil etmek yerine karisabilirler. Sivi-kati
ekstraksiyonu olarak bilinen SPE’nin dezavantajlar1 daha azdir. Organik fonksiyonel
gruplarin baglandig1 genellikle pordz silikadan ibaret kati ylizeyde baz1 bilesenler
alikonulabilirler. Bu olay sivi-sivi ekstraksiyonundakine esittir. Ama daha secici ve
hassastir.

SPE, genel olarak, uygun bir sorbent iizerinde adsorpsiyon ile kompleks bir
matriksten analitin ayrilmasini igerir. Yontem, uygun bir ¢dzgen ile yikamayla
girisim yapan safsizliklarin kolondan uzaklastirilmasit ve sonra, uygun eliisyon
kuvvetine sahip modifiye ¢Oziicii sistemi ile kolonda tutulan analitin segici
zenginlestirilmesini igerir. Gerektigi durumlarda, yontem, girisim yapan bilesenlerin,
sorbent iizerinde, analitin ise eluent ile zenginlesmesini saglayabilmek i¢in, sorbent
ve ¢Oziicii sistemlerinin se¢imi ile modifiye edilebilir.

En yaygin karsilasilan SPE adsorbani, yilizeyi bir organik molekiiller
tabakasiyla kaplanarak modifiye edilmis pordz silika (SiO, jeli) esasi {izerine
kurulmustur. Silika yiiksek derecede polardir ve suyla ¢ok iyi 1slanir, higroskopiktir
ve sik sik 1limli bir su ¢ekici olarak kullanilir. Bununla beraber silika, {izerine
hidrofobik bir madde baglamakla etkili bir sekilde su gecirmez olmaktadir. Bu
sekilde hazirlanmis absorbani, bu bilesigi, sudan ekstrakte etmekte kullanmak igin
sulu numuneyle etkilesmeye hazirlamak gerekir. Bu is genellikle absorban yatagi
icinden metanol veya benzer bir ¢oziicii gecirmekle yapilir. Metanol, baglanmis
organik tabakaya niifus ederek su ve diger molekiillerin absorbanin ylizeyine
temastan ziyade bagl faz i¢ine difiizyonunu saglayacak bir ortam hazirlar. Bir defa
etkilesmeye hazir hale getirildikten (sartlandirildiktan) sonra fazla ¢oziicii su veya
ornege benzer bir siviyla yikanarak uzaklagtirilir. Bir numune sartlandirilmis kolona
tatbik edilir ve vakum yardimiyla kolondan gegirilirse bu esnada, numunede bulunan
diger maddeler (matriks) den ziyade absorbanla daha kuvvetle etkilesen tiirde
maddeler yiizeyde tutulmaya meylederler. Daha karmagik ekstraksiyonlarda,
numunenin uygulandig1 sartlarda absorban iizerinde kalabilen yabanci maddeleri,
uygun c¢oziicliler kullanarak yikama ile uzaklastirmak miimkiindiir. Vakum,
absorbani kurutmak i¢in 6rnegin tatbikinden sonra da devam ettirilebilir ve bdylece
son ekstraktin arzu edilmeyen sudan kurutulmasi saglanir. Bir toplama kab1 vakum

monifolduna baglanarak yerlestirilir ve birka¢ mililitre organik bir ¢oziicii tatbik
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edilir. Absorbandan gegen ¢ozlicii daha sonra ya dogrudan dogruya bir analitik cihaz
icine enjekte edilir veya farkli bir ortamda tekrar ¢cozmek tlizere kuru azot akimiyla

kurutulur (100).

Tablo 2.6.1. SPE adsorbanlar1 (94)

Adsorban Formiilii
Silika jel S10H
Alununa Al

Florisil MgS10;
Oktadesil {Clg:l [CH:);?CH;
Olketil (C) (CH:),CH;
Etil (C3) CH.CH;
Styano CN
Feml CsH;
Siklohekzil CsHy,
Amine NH,
Diol COHCOH
Kuarterner amin N
Aromatik siilfonik asit C:HSO:H
Karboksilik asit COOH

Tablo 2.6.2. SPE metodunda siklikla kullanilan ¢6ziiciiler (94)

Polarite Caziicii Suyla karisabilme
nonpolar Hekzan Hayir
— Izooktan Hayir
Petrol etent Hayir
Siklohekzan Hayir
Karbon tetrakloriir Hayir
Kloroform Hayir
Metilen kloriir Hayir
Tetrafudran Evet
Dietil eter Hayir
Etil asetat Zayif
Aseton Evet
Asetomtnl Evet
Isopropanol Evet
\/ Metanol Evet
Su Evet

polar Asetik asit Evet
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2.6.1.1. Kat1 Faz Ekstraksiyonu (SPE) Kartusu

1978 yilinda Varian firmasi kimyasal bagli, birka¢ yiiz miligram silika igeren
tek dozluk kartuslar tretti. Ekstraksiyon birimi, i¢inde absorplayici bulunan iistii
acik bir siringa kabi seklindedir ve bir ornek rezervuari olarak hareket eder. Bu
birim, drnegi, absorbanin lizerine gondermek suretiyle kullanilabilir (sekil 2.6.1.)
veya sekildeki (sekil 2.6.2.) gibi bir diizenekle vakum uygulanir. ilk kartuslar Bond
Elute kartuslariydi. Ondan sonra ¢esitli tiplerde kartuslar ortaya ¢ikti. SPE kartusu

(diski), bir siiziicti diskin bir¢ok fiziksel 6zelligine ve goriiniisline sahiptir. Fakat bir
stvi Orneginden sadece fiziksel degil, ayn1 zamanda kimyasal bir esasa dayal1 olarak
bilesikleri ayirt etme yetenegine sahiptir (100).

Sekil 2.6.1. SPE kartuslari Sekil 2.6.2. Vakum monifoldu

Kati faz ekstraksiyonunda ilk asamada, analiz edilecek bilesik tutucu
maddeye baglanarak kolon iginde tutulurken, ¢bzelti ve istenmeyen bilesenler bu
madde ile herhangi bir etkilesime girmezler. Daha sonra istenmeyen bilesenler uygun
yikama ¢dzeltisi ile uzaklastirilir ve analiz edilecek bilesen tutucu maddeden uygun
bir ¢ozelti yardimiyla ¢ozdiiriilerek alinir. Daha az tercih edilen ikinci yontemde ise,
istenmeyen bilesenlerin tutucu madde ile etkilesimi s6z konusudur. Ozellikle atik
yaglar gibi matriksten ayrilmasi zor olan maddelerin analizinde kullanilan bu
yontemde, matriksteki istenmeyen bilesenler tutucu madde tarafindan siki sekilde
baglanirlar. Asil aranan madde ise tutucu madde ile etkilesime girmez ve uygun
¢ozelti yardimiyla ¢ozdiiriilerek toplanir. Bu yontemde, kolon igerisindeki tutucu

maddenin olusturdugu kat1 faz filtre islevi géormektedir (95,101).
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Sekil 2.6.3. Devam. SPE yontemi ile maddelerin ayrilma sekilleri

Sekilde de goriildiighi iizere, her iki ayirma yonteminde de SPE kolondaki
tutucu maddenin Once sartlandirilmasi gerekmektedir. Sartlandirma islemi, kolondan
uygun ¢oOzelti gecirilerek tutucu maddenin aktif hale getirilmesi ve matriksteki
maddeler ile tekrarlanabilir etkilesim igin gerekli ortamin saglanabilmesi amaciyla
yapilmaktadir. Polar olmayan tutucu maddeler, metanol, tetrahidrofuran, isopropanol
gibi polar ¢oziiciiler ile; polar tutucu maddeler ise polar olmayan c¢oziiciilerle

sartlandirilmaktadir (94).

2.6.1.2. SPE Metodunda Maddelerin Ayrilma Prensipleri

Maddelerin birbirinden ayrilmasi, analiz edilecek maddenin molekiilleri ile
tutucu maddedeki etkin gruplar arasindaki molekiiller arasi etkilesimler sayesinde
aciklanir. Analizi yapilacak madde molekiilleri tutucu maddelerdeki etkin gruplara
iyonik, hidrojen, dipol-dipol, dipol-indiiklenmis dipol ve Van der Waals baglar ile

baglanir. Bu sekilde aranan madde, matriksteki istenmeyen bilesikler ve c¢oziiciiler
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birbirinden ayrilmis olur. SPE metodunda kromatografik yontemlere benzer sekilde,
analiz edilecek madde, ¢oziicii ve tutucu maddelerin 6zelliklerine gore ¢esitli ayirma
mekanizmalar1 rol oynar. Belli bashh ayirma mekanizmalar1 olarak normal faz, ters
faz, iyon degisim (katyonik ve anyonik degisim) ve molekiiler eleme sayilabilir.

Normal faz; polar bilesiklerin polar olmayan matrikslerden ayrilmasi
islemidir. Sartlandirma asamasi polar olmayan ¢oziiciiler, toplama asamasi ise daha
polar ¢oziiciiler yardimiyla gergeklestirilir. Bu yontemde en fazla kullanilan tutucu
madde silikadir. Florosil ise, pestisitler icin en uygun tutucu maddedir.
Karbonhidrat¢a zengin bazi asir1 polar 6rnekler igin ise silika, aliimina gibi tutucu
maddelere cesitli gruplarin eklenmesi ile elde edilen siyano, diol ve amino grubu
tutucu maddeler tercih edilmektedir. Bu maddelerdeki polar gruplar, polar olmayan
organik ¢oziiciiler (hekzan, dietileter vb.) icerisindeki orta derecede polar olan 6rnek
molekiillerini tutarlar.

Ters faz; tutucu madde polaritesinin 6rnek ¢ozeltisinden daha diisiik oldugu
sistemdir. Oktadesil (C;g) bu teknik i¢in en fazla kullanilan madde olmakla birlikte,
oktil (Cy), siklohekzil, etil, fenil ve siyano da cesitli 6rnekler i¢in secici olmalar
nedeniyle tercih edilirler.

Iyon degisim; 6zellikle asit ve bazlarin matriksten elde edilmesi amaciyla
kullanilan ve iki molekiil arasindaki iyonlarin karsilikli degisimi esasina dayanan bir
tekniktir.

Molekiiler eleme teknigi; dekstran jel gibi maddeler, icerdikleri gozenekler
sayesinde Ornek c¢ozeltisi igerisindeki maddelerin molekiil biiyiikliiklerine gore
ayrilmasint  saglar. Genellikle bagli olmayan radyo izotoplarin ve protein

cozeltilerinden tuzlarin ayrilmasinda kullanilan bir tekniktir (94,102).

2.6.1.3. SPE Metodunun Avantajlari

SPE’nin tercih edilmesinin nedenleri ve 6nemli avantajli yonleri su sekilde
Ozetlenebilir:

1) Klasik s1vi-sivi ekstraksiyon yontemine gore daha hizli sonug verir (103).

2) Pratik ve biitiin laboratuarlarda kolaylikla uygulanabilir bir metottur
(104).

3) Geri kazanim orani yiiksektir (103,104).
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4) Daha az ¢oziicii ve ayirag madde kullanildigindan ekonomik bir 6rnek
hazirlama yapilabilir (104).

5) Coziicii ve Orneklerin az miktarlarda kullanilmasindan dolay1 zehirli
maddelerle temas daha azdir (103,105).

6) Cok sayida Ornegin ayni anda ve tekrarlanabilir sekilde islenebilmesine
olanak saglayacak sekilde ¢ok kolay otomasyon saglanabilir (103,105).

SPE metodu sahip oldugu avantajlar sayesinde ozellikle ¢evre ve gida,
analitik, biyokimya, farmasétik biyoanaliz, toksikoloji ve adli tip, kozmetik, organik
sentez vb. alanlarda giinlimiizde en fazla kullanilan 6rnek hazirlama metotlarindan

biri haline gelmistir (106).

2.6.1.4. SPE Metodunun Bashca Kullamim Yerleri

SPE metodu sahip oldugu avantajlar sayesinde Ozellikle ¢evre ve gida,
analitik, biyokimya, farmasotik biyoanaliz, toksikoloji ve adli tip, kozmetik, organik
sentez vb. alanlarda gilinlimiizde en fazla kullanilan 6rnek hazirlama metodlarindan
birisi haline gelmistir. SPE bugiin bir¢ok farkli 6zellikteki bilesiklerin kimyasal
analizinde tercih edilen bir metotdur. Farmakoloji ve toksikoloji bilimleri
kapsaminda gida numuneleri; su, toprak gibi c¢evresel; kan, serum, idrar gibi
biyolojik orneklerdeki kirleticiler ile ila¢ ve zehir analizleri SPE’nin en Onemli
kullanim alanlardir.

Gidalarin besin madde analizlerinin yani sira, igerdikleri kimyasal ve
biyolojik kirleticilerin tespit edilmesinde SPE 6nemli bir 6rnek hazirlama metodudur.
Ozellikle findik gibi mikotoksin kirliligi agisindan onem tasiyan gidalarda basta
aflatoksinler ve diger mikotoksinlerin, hemen hemen biitiin bitkisel ve bal, siit,
peynir gibi hayvansal gidalarda ve bebek mamalarinda pestisit ve poliklorlu
bifenillerin (PCB), et ve et iirlinlerinde steroid hormon ve polisiklik aromatik
hidrokarbonlar (PAH) larin tespit edilmesi, bu alanda SPE metodunun kullanilmasina
verilebilecek en 6nemli 6rneklerdir.

SPE c¢evresel Orneklerden en c¢ok sudaki organik kirleticilerin analizinde
kullanilmaktadir. Su igerisinde ppb (ug/L) ve daha alt diizeylerde bir¢ok organik
kirletici bulunmaktadir ve bu maddelerin saptanabilmesi i¢in c¢ok diisiik tespit

limitlerine ulasilmas1 gerekmektedir. SPE metodu, sudaki kirleticilerin analizinde



42

diger Ornek hazirlama yontemlerine gore daha yogun ve daha saf sliziinti
olusturabilmesi ve yiiksek geri kazanim oranlarmma sahip olmasi nedeniyle tercih
edilmektedir. SPE’nin 6rnek hazirlama amaciyla kullanildig: su kirleticileri arasinda
organik klorlu ve organik fosforlu pestisitler, PCB’ler, anilinler, fenolik bilesikler,
organik azot ve nitro-aromatik maddeler sayilabilir (98,101,105,107,108).

Idrar, kan, serum, safra, mide igerigi, karaciger, beyin gibi biyolojik
orneklerde ilag¢ diizeylerinin tespiti glinlimiizde SPE’nin en onemli kullanim
alanlarindan birisidir. Ozellikle yiiksek geri kazanimlara sahip olmasi, daha saf
stiziintiiler elde edilebilmesi ve ¢ok sayida 6rnegin kisa zamanda islenmesine olanak
verecek sekilde otomasyon saglayabilmesi nedeniyle hemen hemen biitiin ilag ve
benzeri maddelerin analizinde SPE yaygin olarak kullanilmaktadir. Bunun yanisira
son yillarda pek ¢ok tibbi bitkinin ekstraksiyonunda da SPE yaygin olarak kullanilan
bir yontem haline gelmistir (109,110).

Zehirlenmelerde zehirleyici madde ile amac¢ disi kullanilan opiat, kokain,
amfetamin gibi ila¢ ve diger maddelerin belirlenebilmesi i¢in bunlarin viicut
stvilarinda tespit edilmesi gerekmektedir. Bu tip analizler, tam olarak ne arandiginin
bilinememesi ve aranan maddelerin fiziksel ve kimyasal Ozelliklerinin asir
degiskenlik gostermesi nedeniyle olduk¢a zahmetli ve zaman alicidir. SPE metodu,
diger 6rnek hazirlama yontemlerine gore sahip oldugu avantajlarin yaninda 6zellikle
polar, polar olmayan yapida ve asidik, bazik veya nétral 6zellikte hemen her tiir
maddeye uygun tutucu maddeler bulunmasi nedeniyle toksikolojik analizlerde en

fazla tercih edilen 6rnek hazirlama yontemidir (94).

2.7. YUKSEK BASINCLI SIVI KROMATOGRAFISI

Kromatografik analiz yontemleri basit bilesimdeki islenmemis maddeler gibi
gida, yem, ilag¢ ve benzeri kompleks yapiya sahip tiriinlerin analizlerine kadar genis
bir alanda kullanilmaktadir. Cok sayida bilesenin birlikte analizine olanak saglayan
bu yontemlerden kalitatif ve kantitatif olarak; katki maddeleri, kalinti ve
kontaminasyonlarin tespitinde de yararlanilmaktadir.

Kromatografi cesitleri; gaz kromatografisi (GC), sivi kromatografisi (LC),
yiiksek basinglt (performansli) sivi  kromatografisi (HPLC), ince tabaka
kromatografisi (TLC), kagit kromatografisi (PC) (111,112).
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HPLC genelde ugucu olmayan organiklerin tespitinde kullanilan bir cihazdir.
Bu yontemle amino asitlerin, proteinlerin, niikleik asitlerin, hidrokarbonlarin, yag
asitlerin,  karbonhidratlarin,  fenollerin,  pestisitlerin ~ ve  antibiyotiklerin

belirlenmesinde kullanilmaktadir (113).

Sekil 2.7. 1. HPLC sisteminin genel goriinimii

HPLC’de ayirma islemi, uygulama yiizeyi genis kat1 bir destek dolgu
maddesi lizerinde hareketsiz sabit faz (stationary phase) ile hareket eden tasiyic1 faz
(mobil, carrier) arasinda ayrilmasi istenen bilesenlerin gé¢ etme hizlarmin farkl
olmasi esasina dayanir. Burada kolondan ¢ikan akiskanin toplamina “effluent”,
bunun hareketli faza ait olan bdliimiine “eluent” ve ayrilmis bilesen boliimiine de
“eluat” ad1 verilmektedir.

HPLC’de baslica,

1) Iyon —Degistirme Kromatografisi

2) lIyon Cifti /Affinite Kromatografisi

3) Molekiiler Eleme Kromatografisi

4) Ters Faz Kromatografisi

gibi ayirma tekniklerinden yararlanilmaktadir. HPLC uygulamalarinin yaklasik
% 70’inde ters faz teknigi kullanilmaktadir.

HPLC’nin s1v1 kromatografisinin diger tiirlerinden istiinliikleri sunlardir:

* HPLC kolonu, rejenerasyon olmaksizin pek ¢ok kez kullanilabilir.
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* Boyle kolonlarda gerceklestirilen ayirma, eski yontemlerle elde edilenden
¢ok daha ¢esitlidir.

* Bu teknik kullanicinin becerisine daha az bagimlidir ve tekrarlanabilirlik
daha yiiksektir.

* Nicel analiz amaglari i¢in de kullanilabilir.

* Analiz siiresi ¢ok kisadir.

* Duyarlik ¢ok yiiksektir, 10 pg’lik bir 6rnek bile, floresans veya elektron

yakalama dedektorleri kullanilarak tayin edilebilir.

Cozici (azic ; Kaydedici
Dagjitma Birimi|  |Daditma Birimi Dedektor d
| |
Kanstirma
Od Kaolon
45! Atik
Ornek
Enjektéri

Sekil 2.7.2. HPLC Cihazinin Temel Bilesenleri

Sekil 2.7.2°de goriilen HPLC cihaz1 baslica ti¢ boliimden olusur:
_* Coziicii dagitma boliimii
* Ayirma kolonu

* Dedektor ve kaydedici sistem

2.7.1. Coziicii Dagitma Sistemi

HPLC cihazi, diger sivi kromatografisi cihazlarindan, daha once de
belirtildigi gibi, kolon giris ve ¢ikisi arasinda olusturulmasi gereken yiiksek basing
nedeni ile farklilik gosterir. Bu basing farki, kolon girisine bir pompa yoluyla

uygulanan basing ile saglanir. Coziicii pompalama sistemi belki de HPLC sisteminin
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en Oonemli kismidir. Pompanin performansi, analitik sonuglardaki tekrarlanabilirligi,
nicel degeri, gozlenebilme smir1 vb. degerleri biiyiik 6lgiide etkiler. Ticari olarak

mevcut pompalama sistemlerinin farkli tipleri sunlardir:

* Dogrudan gaz basing pompalari

* Pnomatik hizlandirici pompalar

* Pistonlu pompalar

* Siringa tipi pompalar

Dogrudan gaz basing pompalarinda, yliksek basingta sivi akisinin saglanmasi,
genellikle azot veya helyum gazinin kullanilmasiyla olur. Gaz basinci, hareketli fazin
yilizeyine dogrudan veya bir diyafram yoluyla uygulanir. Bu sistem sinirli bir hacme
sahiptir, bu yilizden durdurularak tekrar ¢oziicii ile doldurulmalidir. Avantaji, ucuz ve

tek hareketli faz kullanildiginda giivenilir olmasidir.

Pnomatik (havali) pompalar da gaz basinciyla calisir. Gaz basinci kiigiik
alanli bir pistonu iten biiyiik alanli bir pistona etki eder. Gaz basinci bdylece
pistonlarin ylizey alanlar1 oraninda kuvvetlenir. Sabit basingtaki sivi sisteme dagitilir.
Sivinin pompay1 terketme hizi, ¢oziiclinlin vizikositesine, pompa ¢ikigindaki akisin

direncine ve kolon dolgu maddesiyle olan etkilesimine baglidir.

Pistonlu (sabit akis ) pompalar1 iki modeldir. Birinde piston, pompalanan
hareketli sivi faz ile dogrudan temas halindedir. Diyafram pompalar1 olarak
adlandirilan digerinde ise, piston hareketi hidrolik sistem yoluyla esnek paslanmaz
celik membrana iletilir. Bu pompalarin piston hareketi nedeniyle ¢oziicii, sabit akis
hizinda, havali pompalardan daha seri pulslarla dagitilir. Coziiciiniin pulslu akisi ile
dakikada 25 -100 piston hareketi (strok) iiretilir. Pompalardaki sivi akisi genellikle
10 mL.dak e kadardr.

Siringa tipinde pompalarda, elektriksel olarak hareket eden kursun vida,
verilen ¢oziicii hacmini yeterli basingta tutan bir pistonu hareket ettirir. Bu
pompalarin baslica avantaji, yiiksek basingta (7500 psi’a kadar) serbest pulslu akis
saglama yetenekleridir ve akis hizi, ¢alisilan basingtan bagimsizdir.

Pompalarin ayni1 zamanda c¢oziicii oranlarin1 da degistirebilecek sekilde
programlanabilmesi, ¢0ziicii programlamasi adi verilen ve ¢ok daha etkin bir

ayirmay1 saglayan teknigin uygulanmasina olanak verir.
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Coziictiler, ayirma kolonuna girmeden 6nce karistirilirlar. Bu sistem gerekli
ayirmay1 saglamakta kullanilan iki hareketli faz i¢in, iki yiiksek basing pompasina
sahiptir (Sekil 2. 7. 2). Bu amagla kullanilacak iki hareketli fazin tamamen karisabilir
olmas1 gerekir. Pompalar yoluyla ¢oziiciiler, ya diflizyon ya da mekanik olarak

calisan kiiciik hacimdeki karistirma odalarinda karistirilirlar.

Qﬁzﬂcﬂ 1 QIjII:IEI:IE

N

Yiksek Basing | | Viksek Bazing

Fompasi 1 Fompas 2
I I
Kangtirma
Ddasl
Kolan

Sekil 2.7.3. Coziicli Programlamali Sistem

S1v1 kromatografisinde, iki farkli 6rnek enjeksiyon sistemi kullanilir.

A. Hareketli faz akisi olurken; Septum yoluyla kolon basina mikrosiringa ile
enjeksiyon,

Hareketli faz akisinin durdurulmasiyla septum yoluyla enjeksiyon,

Kolonun hemen basinda hareket eden faza septum yoluyla enjeksiyon.

B. Dis ilmek subabi (valfi) yoluyla enjeksiyon.

Siringa enjeksiyonlari, i¢c hacmi miimkiin oldugunca kiiciik olmas1 gereken
bir septum enjektorii vasitasiyla yapilabilir. Bu basit alet, dolgu maddesine yapilan
(kolon tizeri enjeksiyon) ve akisi durdurarak yapilan enjeksiyonlar (stop-flow) icin
iyl sonuglar verir. Kolon {iistli septum enjeksiyonu yapilirken alinmasi gereken
onlem, ignenin kolon dolgu maddesine temas etmemesidir.

Ornek, hareketli faz kolona girmeden &nce de enjekte edilir. Bu yéntem kolon

dolgu maddesinin herhangi bir zarar gérmesinin 6niine gecer. Fakat bu yontemde,
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pompa, basincin atmosferik basinca diismesi icin kapatilir, sonra 6rnek enjekte edilir
ve pompa tekrar caligtirilir. Bu yilizden alikonma zamaninda belirsizlik yaratabilir.

Septum enjeksiyon teknikleri, kiigiik hacimli 6rnekler kullanildiginda uygulanir.

Valf enjeksiyonlari, bolme kullanilmaksizin, 5000 psi dan yiiksek basingta
calisacak sekilde dizayn edilmis, ince borulu ilmek(loop)lerdir. Bunlar, hareketli faz,
by-pass yoluyla kolona pompalanirken, 6rnek ilmeginin doldurulmasi yoluyla
calisirlar. Ornek ilmegi, 10-500 pL’lik bir hacim araliginda, ya distan degistirilebilir,
ya da icten ve sabit hacim ilmegi olabilir. Nicel analiz i¢in valf enjeksiyon aletleri,
septum enjektorlere gore bazi avantajlara sahiptir:

Yiiksek tekrarlanabilirlikle, genis bir araliktaki 6rnek hacimlerini enjekte
etme yetenegi,

* (Coziici akismi durdurmaksizin yiiksek basingta (5000 psi) enjeksiyon
olanagi,

» Kolon tikanmasina neden olan septumun bulunmamasi,

* Ornekleme sistemi i¢in otomasyon.

2.7.2. Kolonlar

HPLC cihazinda kullanilan kolonlar, yliksek basinci korumak i¢in paslanmaz
celikten yapilmislardir. Bunlar bastan basa diizgiin bir i¢ ¢apa sahiptirler ve ticari
olarak degisik biiyiikliiklerde mevcutturlar.

Bir kromatografik sistemin performansi, kolonda gerceklestirilen ayirma ile

yani, kolon dolgu maddesinin se¢ilmesi ve kullanilmasiyla tayin edilir.

Iyi bir kolon dolgu maddesi kararli olmalidir ve hem hareketli faz
coziiciilerine hem de Ornek ¢ozeltilere karsi inert olmalidir. Genis ylizey alanina,
diizgiin olarak dagilmig ve hareketli faza kolay erisebilir agik yapisal yiizeye sahip

olmalidir. Yiiksek basing ve yliksek akis hizlarindan etkilenmemelidir.

Kolon verimi; kolon dolgu maddesi, ortalama parcacik c¢api, kolonu
doldurmak i¢in kullanilan teknikler, kolonun i¢ ¢ap1 ve kolonun i¢ yiizeyinin
geometrisi gibi pek ¢ok faktor tarafindan tayin edilir. Paslanmaz celik kolonlarin,

malzeme Ozellikleri agisindan en uygun kolonlar oldugu ortaya ¢ikmustir. Analitik
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uygulamalarda, 2.1 mm, 3.2 mm ve 4.5 mm i¢ ¢apa sahip kolonlar 10-30 cm

arasindaki uzunluklarda kullanilirlar.

Enjeksiyon sistemi-kolon ve kolon-dedektor arasindaki baglantt borularinin
uzunlugunun miimkiin oldugu kadar kii¢iik tutulmasi istenir. Kolon c¢ikisina ve
dedektor sistemine baglanmis borularin en 1iyisi, hareketli fazla onemsiz olgiide
seyrelmeye izin veren minimum oOlii hacme sahip olanidir. Bu 6rnek seyrelmesini
engelleyen, 0.025-0.05 cm i¢ capa sahip (¢elik ve teflon) baglanti borularinin

kullanilmastyla basarilir.

HPLC ¢alismalarinda sabit faz olarak genellikle silikajel kullamlir. igerdigi
SiOH gruplar1 nedeniyle zayif asidik 6zellik gosteren silikajel, bazik 6zellik gosteren
bilesikleri bazlik kuvvetlerine gore tutar. Yani, kuvvetli bazlar silikajel kolonlarda
zay1f bazlara oranla daha kuvvetli tutulurlar. Silikajel dogrudan dolgu maddesi olarak
kullanildig1 gibi bir kat1 ylizeyine film halinde kaplanabilir. Bu katinin cam boncuk
olmasi durumunda bu ince tabaka, yiizeye kimyasal baglarla baglanir. Asidik 6zellik
gosteren bilesiklerin ayrilmasini saglayan, yani bazik 6zellik tasiyan bir kolon dolgu
maddesi de aluminadir. Bu dolgu maddesi de kat1 bir ylizeye film halinde kaplanarak
kullanilir. Elementel tlirlendirme amaci ile kullanilan dolgu maddesi ise genellikle
anyon veya katyonlari tutan iyon degistirici reginelerdir. Bu reginelerin kullanilmasi
durumunda 6rnekte iyon halinde bulunan tiirlerin birbirinden ayrilmasi saglanabilir.
Kullanilan iyon degistirici regineler dogrudan kolona doldurulabilen kati regineler
olabilecegi gibi, bir kat1 yiizeyine kaplanmis siv1 regineler de olabilir. Iyonlarin bu
recinelere olan ilgilerine etki eden bir¢ok faktdr vardir. Bunlar; iyonlarin yiikii ve
blyiikligl, pH, iyon siddeti, kullanilan re¢inenin gozenekliligi, ¢oziicii cinsi, ¢oziicii
derisimi ve sicakliktir.

Birkac¢ bilesenden olusan bir karigimdaki her bilesen, farkli bir net yiike
sahiptir ve bu yiizden kolondan ayrilmasi i¢in farkli bir iyonik kuvvet gerektirir.
Iyonik kuvvet tamponun veya tampona eklenen tuzun artan derisimiyle artabilir. Bu
Oornegin kolonda alikonmasini azaltabilir ve bilesikler farkli tuz derisimlerinde
kolondan ayrilirlar.

Ornek bilesenlerinin  ayrilmasi, tamponun pH’sinin  degistirilmesiyle
saglanabilir. pH, molekiiliin pH sina yaklastiginda molekiil kendi yiikiinii kaybeder

ve iyon degistiriciden kurtulur. Katyon degistirmede, 6rnekler kendi pH degerlerinin
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altinda bir pH’da tutuldugunda, tamponun pH’sinin artmasiyla 6érnek kolondan daha
cabuk ayrilir.
Iyon degistirme, iyonik tiirlerden birinin digeriyle yer degistirmesini igerir.
Sabit faz, iyon degistirici R" vermek i¢in, net pozitif yiik tasiyan kat1 bir matriksten
olusur. Eger anyon iceren hareketli faz kullanilirsa, R "(iyon degistirici taraf) negatif
kars1 iyonu kendine dogru ¢eker, boylece drnek anyonlart (X), karst iyonlarla (Y")
yer degistirir.
RY +X > RX+Y
Bu yontem anyon degisimini igerdiginden, anyon degistirme olarak bilinir.
Yiizey, iyon degistirici R” vermek i¢in, net negatif yiik tasidig1 zaman katyon
degistirme olay1 meydana gelir. Kars1 iyonlar ( Y") ve drnek iyonlarinm (X") ikisi de
katyondur ve iyon degistirme su sekilde olur :
RY +X > RX +Y"
Anyon ve katyon degistirici reginelerde gerceklesen ayirma mekanizmalari

Sekil 2. 7. 4.’de goriilmektedir.

oo a0 SN S Ll dadBDD]le P RE
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Sekil 2.7.4. Anyon ve katyon degistirici re¢inelerde ayirma mekanizmasi

Iyon degistirme kromatografisinde, kromatografik destek maddesi, hareketli
fazda iyonik cozeltilerle yer degistirme yetenegine sahip iyonlar1 icerir. Iyon
degistiricilerin iki tipi; bazik ve ndtral maddeler icin katyon degistiriciler, asidik ve
notral maddeler i¢in anyon degistiricilerdir.

Iyon degistiriciler kimyasal 6zellik ve boyut farkliliklari kadar, yapisal

farkliliklarina gore de smiflandirilirlar.
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I. Mikrogézenekli veya jel yapisindaki regineler: Bu regineler mikro
gozenekler igeren, capraz baglh yapisal bir agdan olugmaktadir. Cok kiiciik
gbzeneklere sahip oldugundan polar olmayan c¢oziicli sistemlerinde, sisme ¢ok
diistiktiir. Biiylik hacimlerdeki iyonlarin tuttunmasi yavastir ve cogu kez tersinmezdir

(Sekil 2.7.5.a).

I. Makrogozenekli recineler: Bu regineler mikrogézenekli reginelere ek
olarak, genis biiyiikliikte gbzenekler de igerir. Bunlar biiyiik i¢ yilizey alanlarina ve
yuksek gozeneklilige sahiptir. Bliyiik gozenekler, farkli biiytikliikteki iyonlarin iyon
degistirici fonksiyonel gruplara kolayca ulasmasini saglayan kanallar icerir (Sekil

2.7.5.b).

III. Pelikular regineler: Bu regineler, cam boncuklardan olusmus i¢ kisma,
iyon degistirici ince bir regine filminin kaplanmasiyla hazirlanir. I¢ kismin ¢ap1 ¢ok
kiigiiktiir ve bu yilizden ¢oziiciilerin ¢ok kiiclik miktarlart i¢in uygundur (Sekil
2.7.5.¢).

IV. Yiizeysel gozenekli recineler: Cam boncuklardan olusmus kat1 i¢ kisim,

izerine iyon degistiricinin baglandig1 silika mikrokiireciklerinin ince tabakasiyla

cevrilir (Sekil 2.7.5.d).

mikro ghzenek

makro gizenek

e iyon de Zistiricd
TR repine haglanmig
¥ silika

Sekil 2.7.5. (a) Mikrogozenekli regineler; (b) Makrogdzenekli regineler; (c)
Pellikular regineler; (d) Yiizeysel gozenekli recgineler.

HPLC destek maddeleri hem silika temelindeki maddeleri hem de
tiirevlendirilmis hidrofilik veya hidrofobik polimerleri kapsar.

a) Polimer temelli iyon degistiriciler: Polimer temelindeki iyon degistirici
recinelerin polimerik iskeleti polistirene c¢apraz baglanmis divinilbenzenden

sentezlenir. Bu iskelet genellikle bir stirendivinilbenzen (S-DVB) polimeri,
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polimetakrilat polimeri, metakrilik asit divinilbenzen (MA-DVB) polimeri veya
akrilik asit divinilbenzen (A-DVB) polimeridir. Bunlardan stirendivinilbenzen

polimerinin olusturulmasi agagidaki sekilde gergeklestirilir:

—CH- CHE— —~CH; —CH—CH,-

jffCHg [j? CHo
—H— - CHE— -

Hitiret pDrarilbenmen Zapraz Badh Polimer

Sekil 2.7.6. Stirendivinilbenzen polimerinin olusturulmasi

Capraz baglanmanin miktar1, divinilbenzen miktar1 ile kontrol edilir.
Genellikle her 11 mol stiren i¢in 1 mol divinilbenzen kullanilir. Capraz baglh
polimerik  zincirlerin  olusturulmas1 i¢in yaygmn bicimde p-divinilbenzen
kullanilmakla birlikte, m-divinilbenzen de ayni islevi goriir. Polistirendivinilbenzen
recinesinin gozenekliligi ve mekanik kuvveti, ¢apraz baglanma derecesinin bir
fonksiyonudur. Yiiksek dereceli capraz bagl recineler (% 8-10) yiiksek basingta
kullanilabilir, fakat kiigiik caplar1 yiiziinden, makro molekiillerin ge¢mesine izin
vermezler. Diisiik dereceli capraz bagli recineler (% 2-8), biiyiikk molekiillerin
matrikse gegmesine izin verir ve ¢Ozlnlirligi arttirirlar. Fakat mekanik
kararliliklar1 diisiiktiir. Bu destek maddelerinin avantaji, pH 2-12 arasindaki pH

araliginda kararli olmalaridir.

Katyon degistiriciler, polimere asidik fonksiyonel gruplar eklenerek, anyon
degistiriciler ise bazik fonksiyonel gruplar eklenerek elde edilirler. En ¢ok kullanilan
fonksiyonel gruplar katyon degistiriciler i¢in -SOj;(siilfonat), anyon degistiriciler
icin kuarter amin (-N'(CH3); ( trimetilamonyum) ; -N"(CH3),C,H; OH (dimetil
hidroksietil amonyum) formundaki iyon degistiricilerdir. Ornegin  bir
stirendivinilbenzen polimeri siilfiirik asitle tepkimeye girdiginde -SOs;H bagli katyon

degistirici olusturur:
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— ff— CH-CHy— CH- CHy— CH —CHy—CH—-CH,— CH — /f —

0,0,0,0,

SDE H SDE H SOE H SDEH SDEH

—jf— CH-CHy — CH-CH,- CH-CH,—CH-CHy-CH —#i—

0,0,, 6,0,

SDEH SOEH
Sekil 2.7.7. -SOsH bagh katyon degistirici

b. Silika temelinde iyon degistiriciler: Silika temelinde iyon degistiren
matriksler hidrofiliktir ve polimerik tabaka olusmasi ic¢in kullanilan c¢apraz
baglayicilar yiiziinden diisilk hidrofobik tutunma gosterirler. Kiiciik pargacik
blyiikliikleri ve sik dagilimlar yiiksek kaliteli bir ayirma saglar. Gozenekli
ylizeylerinden dolay1, hareketli faza dnemli bir temas yiizeyi saglarlar. Kimyasal ve
mekanik olarak kararli olan silika matriksleri, yiiksek akis hizi gerektiren yiiksek
basinca karsi iyi direng gosterirler. pH 2.5-7 araligindaki sulu tamponlar ve pek ¢ok
organik ¢oziiciiler, matrikste sisme veya biiziilme olmaksizin kullanilabilirler. Bunlar
mikro ve makro regineler arasinda orta bir yerde olarak diisiiniiliir ve iyon degistirme
faz1 ince polimerik aga monomerik baglanmis olabilir. Silika temelindeki reginenin
avantaji, polistiren temelindeki iyon degisitirici re¢ineden, mL kolon hacmi basina
daha biiyiik degistirme kapasitesine sahip olmasidir. Bununla birlikte silika bazli
iyon degistiricilerin birka¢ sinirlamasi vardir. Bunlarin bazik kosullar altinda

kullanimlar1 sinirhdir ve yiiksek iyonik siddet kolon dmriinii azaltir.

Iyon degistirici regineler, polimere baglanan asidik veya bazik fonksiyonel
gruplarin kuvvetine gore de smiflandirilirlar. Bu smiflandirma kuvvetli bazik
(kuvvetli anyon degistirici), olduk¢a bazik, zayif bazik, kuvvetli asidik (kuvvetli
katyon degistirici) ve zayif asidik seklindedir. Fonksiyonel grubun bazikligi veya
asidikligi arttikga ters yiiklii 6rnek iyonlarim1 ¢ekme giicii artar. Tablo 2. 7. 1’de

cesitli katyon ve anyon degistirici regineler goriilmektedir.
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Siniflandirma Fonksiyonel grup Polimerik destek
Kuvvetli bazik Tetraalkil-amonyum S-DVB
(kuvvetli anyon degistirici) | hidroksit

[-CH,N(CH3); OH']
Tetraalkil-amonyumkloriir | S-DVB
[-CH,N(CH3);"CI]
Oldukga bazik -N(CH3), S-DVB
Zayif bazik -NH, S-DVB
Kuvvetli asidik -SO;'H' S-DVB
(kuvvetli katyon degistirici)
Zayif asidik -SO;Na" S-DVB
-COO'H" S-DVB

Bir siilfonik asit iyon degistirici, M*" katyonu igeren bir ¢dziicii ile

etkilestirilirse,

xRSO;H' + M*" « (RSO3 ), M*" + xH"

dengesi olusur. Burada RSO3 'H', regineye bagl bir¢ok siilfonik asit gruplarmdan bir

tanesini gostermektedir. Benzer sekilde bir kuarterner amin grubu A* anyonu ile,

XRN(CH3);'OH + A* < [RN(CH3);']x A¥ + xOH
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tepkimesini olusturur. Iyon degisimi dengesine ornek olarak, B" iyonu ile
kromatografik kolona doldurulan siilfonik asit recinesi arasindaki tepkime
gosterilebilir. B iyonlarinin kolonun basinda tutulmasinin baslica nedeni,
RSO;H gy + B'ag) <> RSO3 B gy +H'ag)
tepkimesidir. Tepkimede kullanilan (k) ve (aq) sembolleri sistemin bir kati1 ve sulu
faz igerdigini vurgulamaktadir. Boylece ¢oOziicli olarak kullanilan hidroklorik asit,
yukaridaki dengeyi sola kaydirarak durgun fazdaki B* iyonlarmin bir kisminimn
hareketli faza gegmesine neden olur. Bu sekilde devam eden durgun faz ile hareketli
faz arasindaki gecisler B” iyonlarinin kolonda asagiya dogru hareketini saglar. fyon
degisimi tepkimesinin denge sabiti Kgenge ,
_ [RSO, B, [H"],
“* RSO, H'], [B'],,

esitligi ile verilir. Burada [RSO3B']x ve [RSOsH'Jx , B" ve H' iyonlarinin kati
fazdaki derisimleridir. Yukaridaki esitlik,

[RSO, B, _K, [RSO,H"],

[B" ], ™ [H'],

seklinde diizenlenebilir. Coziiciiniin kolondan gegcirilisi sirasinda hidrojen iyonlarinin
sulu fazdaki derisimi, B" iyonlarmin sulu fazdaki derisiminden ¢ok daha biiyiiktiir.
Ayrica regine, tutulan B” iyonu sayisi ile karsilastirildiginda daha fazla sayida iyon
degistirici uca sahiptir. Béylece [H ], ve [RSO3H'Jx nin toplam derisimleri denge
tepkimesinin sola kaymasindan pek etkilenmezler. Yani, [RSO3;H ];>>[RSO3 B i
ve [H ' ]ag>>[B 1aq iken yukaridaki esitligin sag tarafi sabit kabul edilebilir. Boylece

[RSO,B'), _ . _ C

S

[B"]., C

yazilabilir. Burada K, dagilma katsayisina kars1 gelen bir sabittir.

Kgenge katsayisi, reginenin bagka bir iyona (burada H") gore B' ya olan
ilgisini gosterir. Kgenge bilyilkse kati fazin B” iyonunu tutma egilimi de biiyiiktiir;
Kaenge kiiglikse reginenin B" y1 tutmasi da az olacaktir. H+gibi bir iyon referans

secilerek, cesitli iyonlarin belirli bir recine iizerindeki dagilma oranlar1 deneysel

olarak karsilastirilabilir. Bu deneyler, ¢ok yiklii iyonlarin tek yiklii tlirlere gore
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daha kuvvetli tutulduklarini1 géstermektedir. Belli bir yiike sahip iyonlar arasinda ise,
hidrate iyonun boyutuna ve diger Ozelliklerine bagli olarak farkliliklar ortaya
cikmaktadir. Tipik bir siilfonath katyon degistirici regine ig¢in Kgenge degerleri 1
>Ag" > Cs" > Rb" > K" > NHy" > Na>H"™ Li" sirastyla azalir. Iki degerlikli
katyonlar i¢in bu siralama Ba®* > Pb*" > Sr*"> Ca®" > Ni*" > Cd*" >Cu*" >Co*" >
Zn*" > Mg”" > UO,*" seklindedir. Anyonlar i¢in ise, kuvvetli bazik bir recine ile
Kuenge degerleri SO,> > C,04 > I' >NO5 > Br' > CI> HCO, > CH;CO, > OH >F
strastyla azalir. Bu siralamalar regine tiiriine ve deney kosullarina ¢ok bagli oldugu
i¢in, boyle bir karsilagtirma ancak yaklasik olarak gecerlidir.

Iyon degistirme kromatografisinde kullanilacak hareketli faz, diger
kromatografi tiirlerinde kullanilanlarla ayni genel 6zelliklere sahip olmalidir. Yani
kullanilacak hareketli faz, 6rnek maddesini ¢ozmeli, uygun alikonma siirelerini
saglamali ve 6rnekte bulunan bilesenlerle se¢imli olarak etkilesmelidir. Inorganik
uygulamalar i¢in kullanilacak hareketli fazlar genellikle sulu fazlar olmakla birlikte

metanol gibi su ile karisabilen organik ¢dziiciiler de icerebilir.

Ayrilacak iyonlarin iyon degistirici recinelerdeki tutulmalarina etki eden en

onemli faktor pH’dir.
HA o H + A

seklinde gosterilen bir zayif asit tepkimesi i¢in anyon degistirici kolondan gegen
hareketli fazin pH’1 azaldik¢a ¢ozeltideki H' iyonu derisimi artar ve yukaridaki
tepkima sola kayar. Boylece kolondaki A" iyonu sayisi, yani kolonda tutulan anyon
miktar1 azalir. Benzer sekilde bir zayif bazin konjuge asidinin diger bilesenlerden
ayrilmasi i¢in kullanilan katyon degistirici kolonda pH azaldik¢a katyonlarin bagil
sayist ve buna bagli olarak da tutunma miktar1 artar. Bu nedenle hareketli fazin
pH’min kontrol edilmesi gerekir. Bu kontrol ile asidik veya bazik denge sabitleri

birbirinden farkli olan iyonlarin birbirinden ayrilmasi ile miimkiin olur.

2.7.3. Dedektorler
Ornek, hareketli faz ile birlikte kolon boyunca siiriiklenerek dedektdre taginir.
HPLC cihazlarinda kullanilan dedektorler, diger sivi kromatografisi cihazlarinda

kullanilan dedektorlerle aynidir. Analizin amacina goére UV absorpsiyon, kirilma
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indisi, floresans ve elektrokimyasal dedektdrler kullanmilir. Ideal bir dedektdr su
ozelliklere sahip olmalidir:

* Hizli ayrilan pikleri kaydetmek i¢in stiratli cevap zamanina sahiptir.

 Hareketli fazdaki akis hizi, sicaklik ve fazin bilesimindeki degisimlere karsi
bir dereceye kadar duyarsizdir.

* Biitiin ¢oziinenlere cevap verir veya en azindan tahmin edilebilir bir
secicilige sahiptir.

* Kolay ¢alisir ve giivenilirligi fazladir.

* Olusan pikte kalitatif bilgi de saglar.

* Diisiik giirtiltii seviyesine sahip olmasi1 nedeniyle ayrilan bilesenlerin kiigiik
miktarlar1 gézlenebilir.

HPLC dedektorlerinin iki tipine rastlamak miimkiindiir.

1. Genel dedektorler

2. Segcici dedektorler

Genel dedektorler, hareketli faz ve Ornek c¢ozeltisinin o6zelliklerindeki
degisimi Olger. Secici dedektorler ise yalniz 6rnek ¢ozeltisi i¢in duyarlik ve segicilik
gosterir. Genel 6zellikli dedektorlere ornek olarak kirilma indisi 6lgen dedektorler
ve kiitle spektrofotometreleri verilebilir. Se¢ici dedektorlere 6rnek olarak da UV,
FT-IR, floresans, elektrokimyasal, radyokimyasal, iletkenlik dedektorleri verilebilir.

UV absorpsiyon dedektorii, kolondan ayrilarak dedektore ulagan bilesenlerin
ultraviyole bolgede yaptig1 absorbansin Ol¢limiine dayanir. Tek bir dalga boyunda
calisan dedektorler kullanilabildigi gibi bir monokromator ile gesitli dalgaboylarini
secerek calisan dedektorler de vardir. Tek dalgaboyunda calisan dedektorlerde 151k
kaynag1 olarak genellikle 254 nm’de 151ma yapan Hg lambasi, cesitli dalgaboylarini
Olcebilen dedektorlerde ise doteryum lambast kullanilir. Spektrofotometrik 6lgiim
temeli ile ¢alisan bir baska dedektdr tiirii ise fotodiyot dizisidir. Olgiimlerin ¢ok hizli
bir bi¢imde yapilmasinin gerektigi analizlerde genellikle bu dedektor kullanilir. UV
dedektoriin karakteristikleri sunlardir:

+ Orneklerin UV- goriiniir bolgede absorpsiyon yapmasi gerekir.

» Hareketli faz akis hiz1 ve sicaklik degisimlerinden etkilenmez.

* Band genisletme etkisi kiigtiktiir.

* Cok giivenilirdir, kullanimi1 kolaydir.
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» Ornek ¢dzeltiyi bozmaz.

Floresans oOzellikleri tasiyan bilesiklerin analizinde ise spektrofotometrik
dedektorlere oranla duyarligi daha fazla olan floresans dedektorlerin kullanilmasi
miimkiindiir. Bu dedektor ile 10" g/mL gibi ¢ok diisiik gozlenebilme sinirlarina
inilebilmektedir. Luminesans 06zelligine sahip olan ilacglarin, aminoasitlerin tayini
yapilabilir yada bazi biyokimyasal bilesikler floresans 6zellik gosteren bir madde ile
tepkimeye sokulup, yeni bir floresans 6zellik gosteren iiriin veya etiketlendirilmis
tirlin olusturulur.

Ornegin; aminoasit ve proteinlerin bulundugu bir karisim,

5-dimetilaminonaftalinsulfonikasitkloriirii ile Dansil bilesiklere ¢evrilir ki
bunlar keskin bir floresans gosterirler. Bu yolla bu bilesiklerin 10™'® mol’a kadar
tayini yapilabilir. 10"'-10"* g/mL degerinde gozlenebilme smirma ulagilan
elektrokimyasal dedektorler, elektroliz sonucu akim Slgiilmesi ilkesine gore calisir.
Burada o6lc¢iilen akim, 6rnek maddesinin elektrolizi sonucu olustugundan kullanilan
¢oziiclinlin elektrik akimi vermemesi gerekir. Elektrokimyasal redoks tepkimelerine
cevap veren ve polarografi ilkesine dayanan HPLC dedektorii de yaygin olarak
kullanilir.

[letkenlik dedektorleri kolondan ¢ikan iyonik haldeki bilesenlerin dlgiimiinde
kullanilir. Bu dedektor organik sistemler icin pek uygulanabilir degildir. Daha ¢ok
sulu sistemlere uygundur.

Tiim bilesenleri 6l¢ebilen, yani se¢imli olmayan kirilma indisi dedektori ile
yapilan Olglimlerde, kirilma indisi sicaklikla degistiginden, ¢ok iyi bir sicaklik
kontrolii yapilmalhdir. Cok yonliligii miikemmeldir, fakat duyarliligi orta

oldugundan eser analizler i¢in ideal degildir.

2.7.4. HPLC Kullanirken Alinmasi Gereken Onlemler
2.7.4.1. Hareketli faz coziiciileri icin 6nlemler

» Farkli dolgulu kolonlar i¢in ¢oziicii sinirlamast: Silika dolgulu bir kolon
kullanildiginda, kullanilan hareketli fazin pH’mna dikkat edilmelidir. Uygun pH
aralign  2- 7.5 arasindadir. Gozenekli polimere sahip bir kolonun ¢6ziiclislini

degistirirken, kolon dolgu maddesinde sisme veya biiziilme olup olmadigina dikkat
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edilmelidir. Dolgu maddesinin sismesi, su yiizdesiyle artar. Asit, baz, tuz veya iyon
¢ifti reaktifi kullanildiktan sonra kolon, metanol/su karisimi ile temizlenmelidir.

* Coziiciiniin safligi: HPLC’de kullanim i¢in miimkiin olan en ytiksek saflikta
bir ¢oziicii Onerilir.

* Coziiciiniin degaze edilmesi: HPLC’de, eger hava, hareketli fazda, ytliksek
basing altinda ¢oziiniirse, pompa basinda veya dedektor hiicresinde, dogru analize
imkan vermeyen, hava kabarciklar1 olusur. Bu yiizden mobil faz olarak kullanilan
¢oziicii tamamen degaze edilmelidir. Degaze islemi ozellikle, gazlarin kolayca
¢Oziindiigli su, alkol ve asetonitril veya bunlarin karisimi i¢in gereklidir.

* (CoOziiciiniin siiziilmesi: HPLC c¢ozeltileri, kullanilmadan 6nce daima
stiziilmelidir. Eger siiziilmeden kullanilirlarsa, kolon filtresi ve kolon basi tikanabilir.
Bunun sonucunda duyarligin azalmasi, basincin artmasi ve kolon démriiniin azalmasi
gibi degisik problemler ortaya ¢ikabilir. Sulu ortamda stizme genellikle seliiloz ester
karisimi 0.22 pum gozenek biiytikliigiine sahip filtrelerle, organik ortamda siizme ise
0.2 pm gozenek biiyiikliigiindeki politetrafloroetilen filtrelerle yapilir veya HPLC
¢Oziiciisii i¢in Ozel stizme aleti kullanilabilir.

* Coziciilerin degisimi: Eger ¢oziicii degistirilecek olursa, diger ¢ozelti
ilkiyle iyi karigabilir olmalidir. Bu durum yalnizca pompanin diizensiz ¢alismasina
yol agmaz, aym1 zamanda kolon ve dedektorii de kararsiz hale getirir. Bir tampon
kullanildiktan hemen sonra organik bir ¢oziicti kullanilirsa, HPLC sistemi tuzlarin
¢Okmesi yliziinden ¢alisamaz hale gelir. Bu kolonun 6mriinii de etkileyebildiginden,
organik ¢oziicii kullanilmadan 6nce sistem su veya ara polaritede bir ¢oziicii ile

temizlenmelidir.

2.7.4.2. Kolon kullanimi icin 6nlemler

Kolon secimi: Ornegin molekiil kiitlesi, solvent sisteminin ¢oziiniirliigii,
ayirma modu gibi bilgiler performansl bir ayirmadan once kolon se¢imine yardim
eder. Ureticiler kolon dolgu maddelerini, ayirdiklar bilesikler, drnek kapasiteleri vb.
sekilde siniflandiran bir literatiir saglamiglardir.

» On-kolon kullanimi: Hareketli faz, pompa cikisindan sonra, ayirmayi
saglayan kolon ile ayn1 sabit fazi iceren bir 6n-kolondan gecirilir. Bu uygulamanin

amaci, hareketli fazdaki safsizliklar1 toplamak ve hareketli fazi1 sabit faz ile
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doygunluga getirmektir. On-kolon kullanmanin bir diger avantaji ise fiyatlar1 bir
hayli yiiksek olan ayirici kolonlarin émriinii uzatmasidir.

* Kolon tabakasinin bozulmasi: HPLC sistemi ¢alistirilmaya baglaninca akis
hiz1 yavas yavas arttirtlmalidir. Ayn1 uygulama sistem kapatilirken de izlenmelidir.
Boylece kolon tabakasinin bozulmaksizin kolon basincinin artmasi saglanir.

* Kolonun korunmasi: Kolonlar rutubetli ve ¢ok yiiksek veya ¢ok diisiik
sicakliklarin oldugu yerlerde saklanmamalidir. Kolonlarin 6zel bir ¢oziicii ile
saklanmasi, kirlenmeyi azaltir ve kolon Omriinii artirir. Bazi tamponlar (6zellikle
halojen tuzlarini igeren tamponlar) kolonun paslanmaz ¢elik duvarini asindirir. Bu
nedenle kolon saklanmadan 6nce uygun bir ¢oziiciiyle temizlenmelidir.

* Kolonun rejenerasyonu (yenilenmesi): Kolon performansi azaldiginda en
1yisi kolonu rejenere etmektir. Normal faz kolonlar1 kullanildiginda, kolon 6nce ¢ok
az polarlikta bir ¢oziicli gegirilerek yenilenebilir ve sonra tekrar hareketli fazla
dengeye getirilir. Ters faz kolonlari metanol, THF, CH,Cl, gibi coziiciilerle

yenilenebilir.

2.7.4.3. Dedeksiyon sisteminin korunmasi

Dedeksiyon hiicresinde gaz kabarciklar1 olusursa, tayinde problemler ortaya
cikar. Gaz kabarciginin olusumunu 6nlemek i¢in su 6nlemler alinmalidir:

* Sistemde sizint1 olmamalidir.

* Solvent HPLC sisteminde kullanilmadan dnce degaze edilmelidir.

» Eter, pentan gibi ugucu solventler sistemde buharlasacagindan, bunlari

kullanmaktan kac¢inilmalidir.

2.7.5. Ornek Hazirlanmasi

Kati é6rnekler: Bir 6rnegi HPLC sistemine vermek icin, bu 6rnegin, hareketli
faz olarak kullanilan ¢dziiciide ¢oziinmesi gerekir. Ornegin, metanol/su karisimi bir
hareketli fazla ile analiz yapilacaksa, ornek metanolde, suda veya metanol/su
karistminda ¢oziilmelidir. Eger 6rnek boyle bir ¢oziiclide ¢oziinmiiyorsa, diger bir
¢Oziiclide ¢Ozlinmeli, fakat bu durumda kullanilan ¢6ziicli kesinlikle hareketli fazla
karisabilir olmalidir. Ornek bilesenlerinin, hareketli faz ¢oziiciisiinde ¢okmemesine

de dikkat edilmelidir.
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Sivi ornekler: Sivi 6rneklerde c¢oziicii, sistem ile uyumluysa, dogrudan
enjekte edilebilir. Eger ornekler istenen ¢oziiciide degillerse veya enjekte edilecek
kadar derisik degillerse, kurutulmalidir veya deristirilmelidir. Daha sonra hareketli
fazda tekrar ¢6ziinmelidir.

Orneklerin siiziilmesi: Hareketli faz akisinda azalmaya, geri basincinda
artmaya, kolon veriminde azalmaya ve istenmeyen piklere neden olabilecek
¢oziinmeyen maddelerin kolona girmesini 6nlemek i¢in, 6rnegin enjeksiyondan dnce

stiziilmesi tavsiye edilir (114).

2.8. ATOMIK ABSORPSiYON SPEKTROSKOPISI

Atomik absorpsiyon spektroskopisi (AAS), 1sik kaynagindan ¢ikan
elektromanyetik dalganin gaz halindeki atomlar tarafindan absorpsiyonu sonucu
15181n siddetindeki azalmanin Olgiilmesi ilkesine dayanir. AAS ile yapilan bir nicel
analiz, Beer- Lambert yasasina dayanir. Beer- Lambert yasasinda; ortama gelen
1s1ma siddetinin (Ip), ortamdan ¢ikan 1s1ma siddetine (I) oraninin logaritmasi olarak
tanimlanan absorbans (A) tayini yapilacak elementin derisimiyle dogru orantilidir.
Monokromatik ve Iy siddetindeki 1gin demeti, kalinligi b cm olan bir tlipte bulunan
cOzeltideki herhangi bir molekiil tarafindan absorplandiginda siddeti azalir ve tiipti I
siddetinde terk eder. Isimanin siddetindeki bu azalmanin bir kismu 6rnek kabinin
ceperlerinde ortaya ¢ikan yansimalar veya ¢ozeltide bulunabilecek asili taneciklerin

yol actig1 sacilmalar sonucu olusur.
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Atomik absorpsiyon spektroskopisinde analizler; alev atomlastirma (F-AAS),

elektrotermal atomlagtirma (ET-AAS), hidriir atomlastirma (HG-AAS) ile yapilir.

2.8.1. Alev Atomlastirma (F-AAS)

Bir alev atomlastiricida, atomlagmanin olustugu bir alev i¢ine numune
¢ozeltisi yanic1 gaz ile karisan yiikseltgen gaz akisiyla tasinir ve piiskiirtiiliir. Tlk
olarak ¢oziicii buharlasir ve ¢ok ince dagilmis bir molekiiler aerosol olusur. Bu olaya
“coziliciiniin uzaklagmasi”denir. Sonra bu molekiillerin ¢ogunun ayrigmasi sonucu,
bir atomik gaz olusur. Bu sekilde olusan atomlarin ¢ogu, katyonlar ve elektronlar
vermek iizere iyonlasir. Siiphesiz, yanici gazin numunedeki cesitli tiirlerle ve
yiikseltgenle etkilesimi sonucu alevde, baska molekiil ve atomlarda olusur. Alevin
1sistyla molekiiller, atomlar ve iyonlarin bir kismi da uyarilir. Bu yilizden atomik,
iyonik ve molekiiler emisyon spektrumlar1 olusur. Olusan ¢ok karmasik islemler goz
Oniline alinirsa, alev spektroskopide, atomlastirmanin, en kritik basamak olmasi ve
yontemin kesinligini de bu basamagin siirlamasi siirpriz degildir. Atomlastirma
basamaginin kritik o6zelligi geregi, alevin Ozelligini ve bu Ozellikleri etkileyen

degiskenleri anlamak 6nemlidir.
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Tablo 2.8.1. Alevlerin Ozellikleri

Maksimum Yanma

Yanici Yiikseltgen Sicakhik Hizi (cm s'l)
Dogalgaz Hava 1700-1900 39-43
Dogalgaz Oksijen 2700-2800 370-390
Hidrojen Hava 2000-2100 300-440
Hidrojen Oksijen 2550-2700 900-1400
Asetilen Hava 2100-2400 158-266
Asetilen Oksijen 3050-3150 1100-2480
Asetilen Nitroz Oksit 2600-2800 285

Tablo 2. 8. 1 de alev spektroskopide kullanilan yanici gazlar ve ylikseltgenler
ile bu karisimlarin her biriyle ulagilan yaklasik sicaklik araliklari belirtilmistir.
Yiikseltgen olarak hava kullanildiginda, ¢esitli yanicilarla 1700-2400 °C sicakliklar
elde edilmistir. Bu sicakliklarda, sadece kolaylikla bozunan numuneler atomlastirilir.
Daha refrakter numuneler icin, oksijen veya nitrdz oksit yiikseltgen olarak
kullanilmalidir. Yaygim olarak kullanilan yanicilar, bu yiikseltgenle 2500-3100°C
sicaklik olusturur. Tabloda da belirtilen yanma hizlari, alevlerin yalnizca belirli
araliklardaki gaz akis hizlarinda kararli olmasi nedeniyle 6nemlidir. Gaz akis hizi
yanma hizin1 asmazsa, alev bek i¢inde kendi kendine geriye ilerler. Akis hiz1 arttikea,
akis ve yanma hizlarinin esit oldugu bir noktaya ulasincaya kadar alev yiikselir. Bu
bolge alevin kararli oldugu yerdir. Yiiksek akis hizlarinda, alev yiikselir ve sonunda
bekin sondiigii noktaya ulasir. Bu faktorler, yanici/yiikseltgen karisiminin akis hizini
kontrol etmenin Onemini gosterir. Bu akis hizi, yanici cinsine ve kullanilan

yiikseltgene oldukga baglidir.

2.8.2. Elektrotermal Atomlastirma (ET-AAS)

Bu yontemde numune ¢ozeltisi aleve piiskiirtiilerek degil, bir grafit tiipiin
icine enjekte edildikten sonra elektrik akimi ile 1sitilarak atomlagtirilir. Bir
mikropipet veya otomatik enjektor ile 10-20 uL. numune grafit kiivete enjekte edilir
ve sirastyla kurutma (80-120°C), kiil etme (400-1000°C), atomlastirma (1200-2500°C)
basamaklar1 uygulanir. Bu basamaklarda uygulanan sicakliklar elemente ve numune

matriksine gore degisir. Baz1 hallerde matriks degistirici eklemek gerekebilir. Grafit
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kiivet icindeki atomik buhar oyuk katot lambasindan gelen 15181 absorplar. Bu
absorpsiyon isleminden 6nce ve sonraki 1s1n siddeti atom bulutu i¢indeki elementin
derisimiyle orantilidir. Siirekli 151n kaynagi (D,) ve c¢ift ¢izgi teknikleri disinda
Zeeman etkisine dayali zemin diizeltme ve Smith-Hieftje zemin diizeltme (Kaynak
atomu absorpsiyonu iizerine kurulan diizeltme) teknikleri de kullanilir. Alevli
AAS’ye gore daha duyarhidir. ET-AAS ile 0.1 ppb civarindaki element derisimleri
bile belirlenebilir. Diger bir avantaji numune hacminin kisithi oldugu durumlarda
rahatlikla bagvurulabilecek bir teknik olmasidir; bir 6l¢ciimde sadece 10-20 pL
numune gerekir. Olgiimlerdeki standart sapmanin F-AAS’ye gore yiiksek, dl¢iim
siiresinin uzun olmas1 teknigin énemli dezavantajlarindandir. Sadece bir dlgiim 1-2
dakika siirer.

Kurutma, kiil etme, atomlastirma basamaklarindan sonra, numune matriksinin
bir sonraki Ol¢limii etkilememesi igin, sicaklik atomlastirma sicakliginin 200-300°C
lizerine veya maksimum sicakliga (2800-3000°C) yiikseltilerek grafit kiivetin ici
temizlenir. Bu dort sicaklik basamagi sirasinda da grafit tiipiin i¢cinden ve disindan

stirekli inert gaz (Ar veya N») gecirilir.

2.8.3. Hidriir Atomlastirma (HG-AAS)

Ozellikle As, Sb, Bi, Ge, Sn, Pb, Se, Te gibi kovalent hidriir olusturan
elementlerinin, gaz halinde atomlastiriciya verilmesi i¢in bir yontem olusturur. Bu
islem, bu elementler i¢in gozlenebilme sinirim1 10 veya 100 kat azaltir. Bu tiirlerin
oldukca toksik olmalar1 sebebiyle, diisiik derisim diizeylerinde tayinleri oldukca
onemlidir. Bu toksiklik, atomlastiricidan gazlarin giivenli ve etkin sekilde
uzaklastirilmasi gerektigini hatirlatir.

Ugucu hidriirlerin hizli olusumu genel olarak bir cam kapta bulunan %1 lik
sulu sodyum borhidriiriin (NaBHjy) kii¢lik bir hacmi i¢ine numunenin asitlendirilmis
sulu ¢ozeltisinin ilavesiyle hemen saglanir; tipik bir reaksiyon denklemi asagida
verilmistir:

3BH4 + 3H" + 4H3As0; — 3H3B0; + 4AsH; 1 + 3H,0

Ugucu hidriir (burada arsin) inert bir gaz ile atomlastirma odasina siirtiklenir.
Bu oda, silisten yapilmis bir borudur. Bu boru, yine boru seklinde bir firin yardimai ile

birkac¢ yiiz dereceye sitilir. Bu sicaklikta hidriir bozunur; analitin nétral atomlari
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olusur ve atomlarin derigimi, absorpsiyon veya emisyon Ol¢iimiinden bulunur.

Sinyal, elektro termal atomlasmayla elde edilene benzer bir piktir.

2.8.4. Atomik Absorpsiyon Spektroskopide Girisimler

Atomik absorpsiyon yontemlerinde iki tip girisimle karsilagilabilir. Girigim
yapan tiirlerin absorpsiyon veya emisyon ¢izgileri, analitin esas ¢izgisiyle Ortlisiirse
veya monokromatoriin ayiramayacagi kadar ona yakin oldugu zaman spektral girigim
ortaya ¢ikar. Kimyasal girisimler, analitin absorpsiyon karakteristiklerini degistiren

ve atomlasma sirasinda olusan ¢esitli kimyasal islemlerden ileri gelir.

2.8.4.1. Spektral Girisimler

Oyuk katot kaynaklarmin emisyon ¢izgilerinin ¢ok dar olmasi nedeniyle,
cizgilerin ortligmesinden ileri gelen girisim az goriiliir. Boyle bir girisimin olusmasi
icin iki ¢izgi arasinda 0.1 A°’dan daha az fark olmasi gerekir.

Spektral girisimler, 1s1nlarin sagilmasina sebep olan kat1 tanecikli tiriinlerden
veya genig bant absorpsiyonu olusturan yanma iiriinlerinden de ileri gelir. Her ikisi
de gelen 151 giiciinii zayiflatir ve pozitif analitik hataya yol agar. Bu iirlinlerin
kaynag1 yalnizca yanic1 ve ylikseltgen karisimi oldugunda, diizeltmeler bir tanik
cozelti aleve piiskiirtiilerek absorbans dl¢iimiiniin yapilmasiyla kolayca saglanabilir.
Bu diizeltmenin tek-151mn yollu cihazda oldugu gibi, cift 151n yollu cihazlarda da
yapilmasi gerekir; ¢iinkii referans 1s1n1 alev iginden gegmez.

Cok daha sikintili problemler, absorpsiyon ve sagilmanin kaynagi numune
matriksi ise, ortaya cikar. Bu durumda, gecen 1sin giicii I, matriks bilesenleri
tarafindan azaltilir, fakat gelen 1s1n giicii Iy, azaltilmaz; sonucta absorbansta,
dolayistyla derisimde pozitif hata olur.

Ti, Zr, W gibi, refrakter oksitler veren bazi metallerin derisik ¢ozeltileri
aleve piskiirtiiliince, atomlasma tirlinleri arasinda, 1sinlar1 sagabilen kat1 tanecikler de
olusur ve boyle hallerde de spektral girisim goriiliir. Kat1 taneciklerin boyutu, 1§1nin
dalga boyundan biiyiikse bu sagilmalar olur.

Sacilmadan ileri gelen girisimler, numunenin organik tiirler icerdigi veya

numuneyi ¢dzmede organik ¢oziiciiler kullanildiginda da bir problem olabilir. Burada
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organik matriksin tam olmayan yanma iriinleri, 1s1n sac¢ilmasina sebep olan karbonlu
tanecikler birakir.

Alev atomlastirmada, matriks iiriinlerinin spektral girisimleriyle, genis 6l¢iide
karsilagilmaz ve c¢ogu zaman sicaklik ve yanici/ylikseltgen orani gibi analitik
degiskenlerle 6nlenebilir. Alternatif olarak, girisimin kaynag1 bilinirse, girisim yapan
maddenin asiris1 numune ve standartlara ilave edilebilir. Standart numuneye eklenen
matriks derisiminin, numune matriksi derisimine goére biiylik olmasi halinde, numune
matriksinin katkis1 6nemsiz olacaktir.

Gegmiste, matriks girisim problemi, elektrotermal atomlastirmada daha
onemliydi. Platform teknolojisindeki gelismeler, yeni yiiksek kaliteli grafit
materyaller, hizli fotometrik 6l¢lim ve Zeeman tipi zemin diizeltme ile bu tip

girisimlerin alevdeki diizeye inebildigi 6ne siiriilmiistiir.

2.8.4.1.1. Cift —Cizgi Diizeltme Yontemi

Cift —izgi diizeltme yonteminde referans olarak, kaynaktan gelen bir ¢izgi
kullanilir. Bu ¢izgi analitik ¢izgisine miimkiin oldugu kadar yakin olmali, fakat analit
tarafindan absorplanmamalidir. Bu kosul saglanirsa, kalibrasyon siiresince gozlenen
referans ¢izginin giiciindeki herhangi bir azalmanin, numune matriks {iriinleri
tarafindan sac¢ilma veya absorpsiyondan ileri geldigi diisiiniiliir. Isin giiclindeki bu
azalma, analit ¢izgisinin absorbansini diizeltmede kullanilir.

Referans ¢izgisi, lambanin katodundaki bir safsizliktan, lambadaki neon veya
argon gazindan gelebilir veya tayin edilmekte olan elementin rezonans c¢izgisi

olabilir.

2.8.4.1.2. Siirekli -Isin Kaynag ile Diizeltme Yontemi

Bu teknikte, doteryum lamba, ultraviyole bidlgesindeki siirekli 1s1n kaynagini
olusturur. Stirekli 151n kaynagi ve oyuk katot lambasindan gelen 1smlar yol
tizerindeki kesicinin tasarimi sayesinde, grafit-tiip atomlastiricidan sira ile gegerler.
Doéteryum 1s1nin absorbansi, analit 1s1nin absorbansindan ¢ikarilir. Numune atomlari
tarafindan absorplanan siirekli 151 kesri ihmal edilsin diye slit genisligi, yeterince

genis tutulur. Boylece, atomlasmis numune i¢inden gegisi sirasinda, siirekli 1sinin
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giiciindeki azalma, yalnizca numune matriks bilesenleri tarafindan sagilma veya

genis bant absorpsiyonunu yansitir. Boylece bir zemin diizeltme yapilir (115).

2.8.4.1.3. Zeeman Etkisine Dayanan Zemin Diizeltme Yontemi

Dotoryum lambasi 1s1k siddetinin dalga boyu ile ¢ok degismesi ve zemin
sogurumunun (molekiiler, 151k sacilmasi gibi) fazla oldugu zaman yeterince etkili
olmamast yeni yontemler gelistirmeyi zorunlu kilmistir. 1975 yillarindan sonra
Zeeman etkisinden yararlanmada gelisme olmus ve ilk defa ticari alette
uygulanmustir. Gliniimiizde tiim ticari aletlerde bu sistemler bulunmaktadir.

Bir atomik spektral hattin kuvvetli bir magnetik alan etkisinde, birbirinden az
farkla dalga boylarinda bilesenlerine ayrilmasi1 Zeeman etkisi (Sekil 2.8.4.1.3.) olarak
tanimlanir. Bu ayrilmada merkez & bileseni orijinal dalga boyunda ¢ bilesenleri ise
merkez bilesenin iki yaninda esit dalga boyu araliklarinda siralanmislardir. Ayrica,

magnetik alana paralel diizlemde, o bilesenleri ise dik diizlemde polarize olurlar.

Absorbans

— Dalga boyu, A

Sekil 2.8.4.1.3. Zeeman Etkisi. & ve ¢ absorpsiyonlari.

Zeeman etkisinin azaltilmasi amaciyla; kaynaga yeterince kuvvetli bir
magnetik alan uygulayarak, diger yan bilesenler bagka dalga boylarina kaydirilabilir.
Bu durumda rezonans hattinin © bileseni, atomik buhar ve molekiiller tarafindan
absorplanirken ¢ ilesenleri yalniz atomik olmayan tiirler tarafindan zayiflatilir.

Baska bir yontemde ise, atomlastiricida olusan atomik buhara magnetik alan
uygulanir. Bu durumda, atomik absorpsiyon hattinin ¢ bilesenleri kaynaktan gelen
rezonans emisyonunu absorplamayacak kadar kaydirilmis olur. Isik kaynaginin
emisyonu magnetik alana paralel ve dik olarak polarize edilir. Magnetik alana paralel
olan emisyon hatt1 © bileseni tarafindan absorplanirken, dik olarak polarize edilen

emisyon hatlar1 absorpsiyon hattinin olduk¢a disina kaydirilmis olan o bilesenleri ile
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cakismayacaktir. Molekiiller absorpsiyon ve sagilma ise her iki polarize durum igin
ayni olur. Atomik absorpsiyon sinyali iki Ol¢liniin birbirinden ¢ikarilmasi ile elde
edilir.

Zemin sogurumunu yok etmek i¢in uygulanan diger bir yontem, tayin
elementi analiz hattina ¢ok yakin (birka¢ nm de) ve rezonans hatt1 olmayan diger bir
lamba kullanarak zemin sogurumu Ol¢iimii ilkesine dayanir. Siirekli 6lgiim
yapabilmek icin cift kanalli spektrometre kullanilir. Birinci kanala tayin elementi
lambasi takilir. Diger kanala ise, tayin elementi rezonans hattina ¢ok yakin hatt1 olan
lamba takilir. Bu yontem, tek kanalli aletlerde iki defa okuma yaparak yani, birinci
lamba ile okuma yaptiktan sonra ikinci lamba takilarak okuma yaparakta

uygulanabilir ve 350 nm den daha biiyiik dalga boylarinda uygulanmaktadir (116).

2.8.4.1.4. Kaynak Atoma Absorpsiyonu Uzerine Kurulan Diizeltme Yontemi
Kaynak atomu absorpsiyonu iizerine kurulan diizeltme, Zeeman
diizeltmesiden ¢ok daha etkilidir. Bu metot bir oyuk katot lamba yliksek akimda
calistirlldigi zaman, ldmba i¢inde meydana gelen pek cok sayidaki uyarilmamis
atomun, uyarilmig atomlarin yaydigi isilari absorplamalart {izerine kurulmustur.
Bilindigi gibi boyle bir ortamda da uyarilmis atomlarin yaydigi 1sinlarda bir de bant
geniglemesi olur. Bir bandin tam ortasinda bulunan 15in, lambadaki uyarilmamis
atomlar tarafindan absorplanir. Ciinkii, uyarilmis atomlardan yayilan orijinal 151, bu
1sindir. Bu absorpsiyon sonucu bandin tam ortasindaki 1sinin bagil siddeti biiyiik
Olclide azalir. Bunun sonucunda da kaynaktan gelen bandin profili, deve horgiiciine

benzer bir hal alir.

(@) H (b)

Isinlama giicti

Dalga t:)cyu,l Dalga Il:voyu, A
Sekil 2.8.4.1.4. a) Yiiksek akimda, b) Diisiik akimda calisan bir oyuk katot

lambanin dalga boyu ve 151n giiciine gore ¢izilmis bir profili.
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Diizeltilmis absorpsiyon piki elde etmek i¢in, lambaya bir diisiikk akim
uygulanir ve absorpsiyon piki tespit edilir. Sekil 2.8.4.1.4.b. Bundan sonra da yiiksek
akim uygulanir ve absorpsiyon pikleri tespit edilir, Sekil 2.8.4.1.4.a. Bu iki pik,
aslinda tek pikin ortasinin absorplanmis seklidir. Bunlardan yararlanilarak zemin
diizeltilmesi yapilir. Yiiksek akimda calisan bir oyuk katot lamba akim diisiirildigi
anda eski halini alir. Eski halini alma siiresi milisaniye mertebesindedir. Bu

bakimdan metot ¢ok kullanislidir denebilir.

2.8.4.2. Kimyasal Girisimler

Kimyasal girisimler, spektral girisimlerden daha yaygindir. Kimyasal girisim
etkileri gogunlukla uygun calisma kosullar1 se¢imiyle minimuma indirilebilir.

Hem teorik hem deneysel deliller, alev i¢inde olusan olaylarin bir ¢ogunun
yaklagik dengede oldugunu diisiindiirmektedir. Sonu¢ olarak, yanan gazlar,
termodinamik hesaplamalarin uygulanabildigi, bir tir ¢o6ziicii ortami1 olarak
diisiiniilebilir. ilgilenilen temel dengeler, diisiik ucuculuktaki bilesenlerin olusumu,

ayrigsma reaksiyonlar1 ve iyonlagmay1 kapsar.

2.8.4.2.1. Az Ugucu Bilesiklerin Olusumu

Belki de en yaygin girisim, analit ile uguculugu az bilesikler olusturan ve
boylece atomlagsmay1 geciktiren anyonlarin girisimidir. Diisiik sonuglar elde edilir.
Artan siilfat veya fosfat derisimleriyle kalsiyum absorbansinda gézlenen azalma buna
bir 6rnektir.

Katyon girisimi ile ilgili 6rnekler de bilinmektedir. Ornegin, aliiminyumun
1stya  dayaniklt aliminyum/magnezyum bilesigi olusumunun sonucu olarak,
magnezyum tayininde diisiik sonuglara yol agmaktadir.

Diisiik uguculuktaki tiirlerin olusumundan dolay1 girisimler ¢ogu zaman daha
yiiksek sicaklik kullanimi ile giderilebilir veya azaltilabilir. Alternatif olarak, girisim
yapan tiirle tercihen reaksiyon veren veya analitle onun etkilesimini onleyen bir
katyon olan serbestlestirici reaktifler kullanilir. Ornegin asir1 stronsiyum veya lantan
iyonu ilavesi, kalsiyum tayininde fosfat girisimini giderir. Aliiminyum varliginda

magnezyum tayini i¢in, serbestlestirici reaktif olarak aynm1 maddeler kullanilmistir.
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Her iki durumda da stronsiyum veya lantan, girisim yapan tiirlerle olusan
bilesiklerdeki analitle yer degistirir.

Koruyucu reaktifler, analitle kararli fakat ugucu tiir olusturarak girisimi 6nler.
Bu amagla kullanilan genel reaktiflere EDTA, 8-hidroksikinolin 6rnek verilebilir.
EDTA’nin kalsiyum tayininde aliiminyum, silisyum, fosfat ve siilfat girisimini
giderdigi gosterilmistir. Benzer olarak, 8-hidroksikinolin kalsiyum ve magnezyum

tayininde aliiminyum girisimini dnler.

2.8.4.2.2. Ayrisma Dengeleri

Alev veya firinin sicak, gaz halindeki ¢evresinde yer alan, sayisiz ayrilma ve
birlesme reaksiyonu metalik bilesenlerin elementel hale donilismesine yol agar. Bu
reaksiyonlarin en azindan birgogu tersinirdir ve termodinamik yasalarla
incelenmeleri miimkdiindiir.

Pratikte, kantitatif degerlendirmede kullanmak i¢in alevdeki kimyasal
reaksiyonlarin karakteri, sulu c¢ozeltilerdeki gibi yeterince bilinmez. Bunun yerine
ampirik gozlemlere bagvurulur.

Metal oksitleri ve hidroksitlerini iceren ayrigma reaksiyonlari, bir element
icin emisyon ve absorpsiyon spektrumlarinin karakterini tayinde onemli bir rol alir.
Ornegin toprak alkali oksitleri 5 eV’u asan ayrisma enerjisiyle, nispeten kararlidir.
Alevdeki metal oksitler veya hidroksitlerin varligindan ortaya g¢ikan molekiiler
bantlar, bu maddelerin spektrumlarinin belirgin bir 6zelligini olusturur. Cok yiiksek
sicakliklar hari¢, bu bantlar, atom veya iyon ¢izgilerinden daha siddetlidir. Buna
karsilik alkali metallerin oksitleri ve hidroksitler, nispeten diisiik sicakliklarda bile
cok kolay ayristig1 i¢in, bu elementlerin ¢izgi siddetleri yliksektir.

Oksijenden baska anyonlar1 igeren ayrisma dengelerinin de, alev emisyon ve
absorpsiyonunu etkilemesi olasidir. Ornegin, sodyumun g¢izgi siddeti, asir1 HCI
varliginda azalir. Bunun en muhtemel agiklamast,

NaCl < Na + Cl dengesine, kiitle etkisidir. Ilave edilen HCI’den olusan klor

atomlar1 atomik sodyum derisimlerini azaltir ve boylece ¢izgi siddeti diiser.
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2.8.4.2.3. Iyonlasma Dengeleri

Atom ve molekiillerin iyonlagmasi, ylikseltgen olarak hava iceren yanma
karisimlarinda kiigiiktiir ve genellikle ihmal edilebilir. Bununla beraber, yiikseltgen
olarak oksijen ve nitroz oksidin kullanildig1 alevlerin yiiksek sicakliklarinda
iyonlagma 6nemlidir ve

M < M + ¢ dengesinin sonucu olarak, dnemli miktarda serbest elektron
olusur. Burada M nétral atom ve molekiilii ve M" onun iyonunu gosterir.

Iyonlagsmayr bir denge olarak ele alirsak (iiriinlerden birisi serbest
elektronlardir) alevde diger iyonlasabilir metallerin varligindan, bir metalin
iyonlagma derecesinin kuvvetle etkilenecegini hemen diisiinmek gerekir. Yani, ortam
yalnizca M tiirlerini igermez, fakat B tiirlerini de igerir ve B,

BoB +e¢
esitligine gore iyonlasirsa, M’nin iyonlasma derecesi, B’den olusan elektronlarin
kiitle-etkisi geregi azalacaktir. Bu kosullar altinda iyonlagsma derecesinin tayini, B
icin ayrigsma sabiti ve

[e]=[B"]+[ M']
kiitle denkligi ifadesini igeren hesaplamay1 gerektirir.

Alevdeki atom/iyon dengesinin varligi, alev spektroskopide onemli bir
sonugtur. Ornegin alkali metallerin &zellikle potasyum, rubidyum ve sezyum igin
atomik emisyon ve absorbsiyon ¢izgilerinin siddeti, karmasik bir sekilde sicakliktan
etkilenir. Artan sicakliklarda, uyarilmis atomlarin popiilasyonunda bir artis olur.
Bununla beraber, bu etkiye karsilik iyonlagma sonucu atomlarin derisiminde bir
azalma olur. Bu yiizden, baz1 kosullar altinda, daha sicak alevlerde emisyon ve
absorpsiyonda bir azalma go6zlenebilir. Daha diisiik uyarma sicakliklarinin ¢ogu
zaman, alkali metal analizlerinde uygun olmasinin sebebi budur.

Iyonlasma dengesindeki kayma etkileri, alevde bagil olarak yiiksek derisimde
elektron olusturan iyonlasma bastirict eklenerek sik sik giderilebilir. Bu islem

sonucu, analitin iyonlasma kesri azalir (115).

2.9. MIKRODALGA iLE COZUNURLESTIRME ISLEMI
Mikrodalga gida bilimi ve teknolojisinde son 50 yilin en Onemli

buluslarindan biri olarak degerlendirilmektedir. Ik kez 1950°li yillarda patates
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cipsinin kurutulmasi amaciyla kullanilmis, daha sonraki yillarda ise, ¢esitli 1s1l islem
uygulamalarinda yer almistir.

Mikrodalga teknigi ile Ornek c¢oziiniirlestirme, analitik kimyada ilk defa
1975’te Abu Samra ve arkadaslar tarafindan biyolojik 6rneklerin asitlerle hizli bir
sekilde ¢oziiniirlestirilmesi amaciyla kullanilmistir. 1975 yilindaki tanitimindan bu
yana mikrodalga 1sitma ile numune hazirlanmasi ¢ok hizli bir sekilde gelismis,
giinlimiizde yaygin bir sekilde kullanilmaktadir. Bunun nedeni; coziiniirlestirme
stiresi, tekrarlanabilirlik, minimum enerji ve kimyasal madde sarfiyati, ugucu
bilesenlerin ortamda tutulmasi, ¢evresel kirlenmeden sakinilmasi, basit olmasi,
¢Oziintirlestirilebilir 6rnek sayisinin ve miktarinin fazla olmasi, ¢oziintlirlestirme
kaplar1 (teflon) tarafindan mikrodalga enerjinin absorbe edilmemesi. Kapali kaplarda
mikrodalga ile 6rnek hazirlanmasi analiz laboratuvarlarinda ¢ok yararli araglar haline
gelmistir. Daha sonra mikrodalga firinlarin kullanimi sadece 6rnek ¢oziiniirlestirme
ille smirlh  kalmayip, bunun yaninda  Ozellikle ornek  ¢ozeltilerinin
buharlastiriimalarinda ve spesiasyonunda, 6rnek temizlenmesinde, analit adsorpsiyon
ve desorpsiyonunda, 6rnek kurutulmasinda, solvent ekstraksiyonunu igiren analitik
kimya ve diger alanlarda da (evlerde, lokantalarda, hastanelerde, endiistride ve gida

servisi yapan diger birimlerde) yaygin bir sekilde kullanilmaktadir.

2.9.1. Mikrodalga Isinlar

Elektromanyetik Spektrum
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Sekil 2.9.1. Elektromanyetik spektrum
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Mikrodalgalar, dalga boyu cok kisa olan, 1sik hizinda hareket eden
elektromanyetik bir enerjidir. Elektromanyetik dalgalarin  103MHz-106MHz
arasindaki frekans grubu mikrodalga bandi olarak belirlenmistir. Bu frekans grubu
ise radyo dalgalart ile kizil Otesi 151k arasinda yer almaktadir. Ulusal Haberlesme
Komisyonu mikrodalganin, radyo yayinlarinda kullanilan dalgalarla etkilesimini
onlemek i¢in, gidalarda 1si1l islem amaciyla kullanilacak mikrodalga frekanslarini
belirlemistir. 2450 MHz ev tipi mikrodalga firinlarda, 915 MHz ise endiistriyel
mikrodalga firinlarda kullanilan frekanslardir. Frekans diizeyi mikrodalganin etki
derinligini  degistirmektedir. Mikrodalgalar 2450MHz’de 10 cm’ye kadar,
915MHz’de ise 30 cm’ye kadar etki derinligi olusturabilmektedir.

Mikrodalga firin temelde icinde dalgalarin duvarlardan yansidigi ve yankili bir
sistem olusturdugu metal bir kutudur. Mikrodalganin materyal ile temasi sonucu
degisik sekilde etkilesimler olusmaktadir. Metaller dalgay1 yansitirken, su ve gida
maddeleri tarafindan absorbe edilmekte, cam, kagit, plastik ve tahtadan higbir
degisiklige ugramadan gegebilmektedir. Firin igerisinde mikrodalgalar iiretmek icin
magnetron denilen aragtan yararlanilir. Bu arag¢ elektrik fisinden aldigi enerjiyle
mikrodalgalar olusturur. Olusan mikrodalgalar bir anten yardimiyla dalga kilavuzu
denilen bos bir tiipe yoOneltilir. Bu tiip tarafindan vantilator gibi bir karistiriciya
aktarilan dalgalar firinin igerisine dagitilir ve firin duvarlarindan yansiyan isinlar

gida i¢indeki su molekiilleri tarafindan emilirler.

Dalga Klavuzu

— Karlst1r1c1 Agiz

mE

Zaman
—

Denetleyici | J.
Mlkrodalga
Pigirme Odas1

Manyetron Lamba .~ |

Yitksek Voltaj Kondansator

Déniistiiriicii —

. "2
MIiKRODALGA -

Sekil 2.9.1.2. Mikrodalga Firinin Calisma Prensibi
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2.9.2. Mikrodalganin Gida Maddesi ile Etkilesimi

Mikrodalgay1 absorbe eden gida maddesinde 1sinma, molekiiler siirtiinme
sonucunda olugsmaktadir. Su molekiillerinin bir ucunda hafif pozitif bir yiik, diger
ucunda da hafif negatif bir yiik vardir. Emilme siirecinden once bu yiikler gida
icerisinde rastgele dagilir. Firin duvarlarindan yansiyan mikrodalgalart emen
molekiiller, dalgalarin elektrik alanina gore diizenli bir yapiya gecme egilimi
gosterirler. Elektrik alan saniyede milyarlarca (~ 2,45 milyar) kez salinir ve su
molekiillerini etkileyerek konumlarin1 degistirir. Bu sirada meydana gelen
stirtiinmenin etkisiyle iirlinlin her bolgesi esit diizeyde ve ayni anda 1sinir ve bdylece
gida, pisirilir, kavrulur, kurutulur veya sterilize edilir. Mikrodalga uygulanabilmek
icin bir {irliniin dielektrik kaybina sahip olmasi1 gerekmektedir. Yani degisken bir
elektromanyetik alan uygulandiginda madde icinde dipolar elektrik yiiklerinin
olusmas1 gerekmektedir. Su molekiilleri kolaylikla dipolar elektrik yiikleri

olusturabildiginden, su iceren yapida her iiriin, mikrodalga ile 1sitmaya uygundur.

ENERJi DONUSUM KARSILASTIRMASI
Tasimim Isitma Mikrodalga Isitma
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" g Yiizey 250 °C

J

. * Mikrodalga materyali etkiler ve hizh
Is1 disaridan molekiile transfer

edilir bir sekilde degisim alanlar yaratir

* Su gibi dipolar molekiiller siirekli
tepki gosterir, 1s1 olaym hizalamak l-#
icin II

* Is1 daima materyal iizerinde dagilr

Isimin fazlasi yiizeyde meydana gelebilir

&

Sekil 2.9.2.1. Konveksiyon ve Mikrodalga Isitmada Isinin Gida Maddesinde

Yaymimi
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2.9.3. Mikrodalga ile Isil Islem Uygulamasimin insan Saghgi Acisindan

Giivenilirligi

Elektromanyetik dalgalar, iyonize ve iyonize olmayan radyasyon olarak iki
ana gruba ayrilmaktadir. Iyonize tipte olan x-1smnlar1 ve gamma 1ginlarmin materyal
ile etkilesimleri sonunda, enerjilerini molekiillere aktararak, molekiillerin
fonksiyonunu degistirebilmekte veya kimyasal baglar1 kirarak kuvvetli oksidan OH
radikalleri olusturabilmektedir. Ancak mikrodalga, enerji seviyesi daha diisiik
iyonize olmayan radyasyondur. Boylece mikrodalga, molekiillerin fonksiyonunu
degistirebilmek veya kimyasal baglar1 kirabilmek i¢in yeterli enerji seviyesine sahip
degildir. Bu agidan, mikrodalga ile islem goéren gidalarin saglik acisindan risk
olusturmasinin s6z konusu olmadigr belirtilmistir. Ancak, insan viicudunun
mikrodalga ile etkilesimi sonucunda, yiiksek oranda su ve tuzun bulunmasi nedeniyle
dokularin sicaklik derecesi yiikselmektedir. Bdylece saglik sorunlarinin olustugu
belirtilmistir. Bu nedenle, yasal diizenlemelerde yeni iiretilen firinlar i¢in, 5 cm
uzakliktaki sizinti miktarimin 1 mW/em? yi, firtmin kullanimu siiresincede 5 mW/cm®

yi asmamasi gerektigi agiklanmustir.

2.9.4. Mikrodalga ile Isil islem Uygulanan Gidanin Besin Degerindeki Degisim
Mikrodalga ile 1s1l islemin ¢ok kisa siirede gergeklesmesi nedeniyle, 6zellikle
1stya duyarlt besin 6gelerinin daha az etkilendigi agiklamistir. Isil iglem sonunda,
besin 0gelerindeki degisim pisirme siiresine, Uriiniin merkez sicakligina ve iiriin
cinsine bagli olarak degisebilmektedir. Mikrodalga ve geleneksel ydntemlerle
yapilan arastirmalarin ¢ogunda, 1stya duyarli olan tiamin, riboflavin ve askorbik asit
diizeylerindeki degisim karsilastirilmistir. Uriindeki tiamin, riboflavin ve askorbik
asit, geleneksel yontemlerle pisirme esnasinda pisirme suyuna gegmekte ve 1sil islem
sonucu kolayca pargcalanmaktadir. Mikrodalga ile 1s1l islemde ise, siirenin ¢ok kisa
olmasi nedeniyle daha az vitamin kayiplar1 olusmaktadir. Ayrica bazi sebzelerin
mikrodalga ile susuz ortamda pisirilebilmesi sonucu, vitamin kayiplarmin daha
diisiik oldugu agiklanmistir. Ayrica, mikrodalga ile 1sil islem uygulanan gida

maddesindeki mineral ve madensel maddelerin de daha az etkilendigi saptanmistir.
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2.9.5. Mikrodalga Uygulamasinin Avantajlar:

» Islem geleneksel yontemlere gdre hizlidir. Mikrodalga uygulamasinin en
onemli Ozelligi 1s1 iretiminin molekiiler diizeyde baslamasi ve bu sayede hem
zamandan hem de enerjiden ¢ok biiyiik oranda tasarruf saglanmasidir.

* Is1l islem siiresinin ¢ok kisa olmasi nedeniyle 1s1ya duyarli besin 6gelerinde
daha az kayip meydana gelmektedir.

* Temizdir.

» Mikrodalga firinlar, geleneksel sistemlere gore daha az yer kaplar.

* Kurutma ¢evrimi hizli oldugundan tarimsal iiriinlerinin depolamasinda fazla
depo alan1 gerekmez.

* (Gida daralmasi ve kayiplar azdir.

+ Ozel ambalajlar kullanildig1 takdirde, ambalajli gidalara mikrodalga
uygulanabilir.

* Mikrodalga ile 1sitma, istenen sonuca ulasabilmesi i¢in diger 1s1 transfer
kaynaklartyla kombine olarak kullanilabilir. (Ornegin dondurulmus tarimsal
tiriinlerin mikrodalga tavlamasindan yiizey sogutulmasi veya geleneksel yontemlerle
mikrodalga kurutma sonrasinda kahverengilesmesinin saglanmast).

* Mikrodalga kurutmada, gidayi cevreleyen hava ve firin 1sinmadigindan
kurutma daha etkindir, zaman ve enerji kayb1 olmamaktadir.

* Mikrodalga enerjisinin 1s1ya doniisiim verimi oldukga yiiksektir. Geleneksel
islemlerde % 7 — 14 aras1 degisen 1s1 verimi mikrodalga ekipmanlarda % 40’a kadar
¢ikmaktadir.

* Mikrodalgalar i¢ten kurutma sagladigi i¢in, sicaklik dagilimi daha iiniform
gergeklesebilir ve yiizeyin asir1 1sinmast engellenir. Diger taraftan mikrodalgalarin
absorbsiyonu elektromanyetik 6zelliklere bagl oldugundan, bazi gida komponetleri
digerlerine gore daha hizli piser. Bu ¢ok bilesenli gidalarda farkli sicaklik profillerini

engeller ve farkli tabaklar i¢in kullanimda kolaylik saglar.

2.9.6. Mikrodalga Uygulamasinin Dezavantajlari
* Mikrodalga kurutmanin masraflar1 yiiksektir; magnetronlar geleneksel
kurutma elemanlarina goére pahalidir, bu yiizden sanayide kullanimi yavas

gelismektedir.
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* Mikrodalgalarin  absorblanmasi elektromanyetik  6zelliklere  bagh
oldugundan, iirlin ¢ok bilesenli gidalarda sicaklik profili biiyiik oranda farkli olabilir.
Uriin karakteristikleri, sekil ve boyutta bagl olarak diizensiz pisirme meydana
gelebilir.

» Keskin kose ve kiyilarda asiri pisme ortaya ¢ikar ve genis pargali gida
maddelerin  merkezinde pisme tam gerceklesmeyebilir.

+ Insan saghg agisindan radyasyon sizintisinin dnlenmesi gerektiginden
tamamen kapali bir sistem olmas1 zorunludur.

* Mikrodalgalar gida maddelerini kizartamaz, kahverengilestiremez ve gida
ylizeyini ¢atlatamaz.

* Mikrodalga firinlar, geleneksel firinlara gore farkli emniyet tedbirleri
gerektirir.

* Mikrodalgalarin teknolojileri daha karmasiktir, bu da egitimsiz insanlar i¢in
bakimda zorluk olusturur.

* Tekrar 1sitilmas1 gereken ve mikrobiyolojik yonden hassas {iriinlerde (et, siit
tirtinleri gibi) islem siiresinin kisa olmasi nedeniyle yeterli ve gilivenli mikrobiyal
inaktivasyonu saglamak zor olabilmektedir. Mikrodalga 1s1l islemde sicak ve soguk
noktalarin belli olmamasi ve saptanmasinin zor olmasi mikrobiyolojik kontrolii
zorlagtirmaktadir.

* Kullanilan kaplarin, ambalaj malzemelerinin mikrodalga ortamina uygun
olmasi gerekmektedir. fletken maddeler mikrodalga etkisi ile ark olusmasina neden
olmakta {irlin ve ekipmana hasar verebilmektedir. Cam, porselen, plastik, kagit

mikrodalga i¢in uygun malzemeler olarak bilinmektedir (117).
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3. MATERYAL VE METOD
3.1. Materyal

Tablo 3.1. Analiz i¢in alinan pekmez 6rnekleri

Ornek Numaralari Ornek Adlari

Ev Yapimi Dut Pekmezi
Sitoglu Marka Dut Pekmezi
Sitoglu Marka Kayis1 Pekmezi
Koska Marka Uziim Pekmezi
Sitoglu Marka Uziim Pekmezi
Sitoglu Marka Hurma Pekmezi
Sitoglu Marka Andiz Pekmezi
Tag¢ Marka Andiz Pekmezi

O 0 3 N »n b~ W N =

Sitoglu Marka Ke¢iboynuzu Pekmezi

—_
=]

Tac¢ Marka Keg¢iboynuzu Pekmezi
Ozkaleli Marka Beyaz Zile Pekmezi

—_—
—_

Arastirmamizda, pekmez Ornekleri, Malatya Organize Sanayinde {iretim
yapan Sitoglu Gida Fabrikasindan, yerel marketlerden ve iiretimin aile isletmeciligi
seklinde yapildig1 yoresel 6neme sahip dut pekmezi de Tablo 3.1.’de goriildiigii gibi

cesitli kaynaklardan temin edilmistir.

3.1.1. Deneysel Calismada Kullanilan Aletler

Caligmalar siiresince element analizleri i¢in, Perkin Elmer A Analyst 800
Serisi Atomik Absorpsiyon Spektrofotometresinin Alevli-AAS kismu ile Ca, Cu, Fe,
K, Mg, Mn, Na ve Zn analizleri yapildi.

Bu analizlerde;

* Cr, Cu, Fe, Mn, Ni elementleri 5 ‘li kombine oyuk katot lambasi ile (Perkin
Elmer Lumina ™ Lamp Operate 30 Max 35)

* K, Na elementleri 2’li kombine oyuk katot lambasi ile (Perkin Elmer
Lumina ™ Lamp Operate 12 Max 12)
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* Al, Ca, Mg elementleri 3’lii kombine oyuk katot lambas1 ile (Perkin Elmer
Lumina "™ Lamp Operate 20 Max 25)

« Zn (Perkin Elmer Lumina ™ Lamp Operate 15 Max 20).

Numunelerde element igerigi pg seviyesinde olan Al, Cr, Ni, Pb ve Se gibi
elementlerin analizleri GF-AAS de pirolitik kapl grafit tiipler (pyrolytic-coated
graphite tubes, Perkin Elmer part no.B3 00064 1) yardimi ile yapildi.

* Caligmalar siiresince vitamin analizleri i¢in Agilent 1100 Serisi (Model
B1315B DAD) HPLC cihaz1 ve kolon olarak ACE 5 Cg 250x 4.6 mm S/N-A20811
ACE-121-2546 ekipmanlar1 kullanildi.

3.1.2. Deneysel Calismada Kullanilan Diger Yardimci Aletler

» Kat1 Faz Ekstraksiyon Cihazi (Waters Model=DOA-V517-BN), Sep-Pak
C1s (500 mg) WAT 020805

* Mikrodalga Firin (Milestone Start D, MAO79)

* Homojenizator (Poly Tron PT-MR 2100)

* Deiyonize suyun elde edilmesinde Milli-Q Millipore 18.2 MQ.cm

* Dijital Refraktometre (Metler Toledo RE5SO, Switzerland)

+ Kiil Firin (Niive MF 120)

+ Santrifiij (Elektro-mag M 4812M)

* pH-Metre (HANNA instruments pH 211)

+ Ultrasonic Banyo (Sonorex Super 10 P BANDELIN)

* Mikromembran Filtre (Membrane Filters Mixed Cellulose Ester Micro

Filtration Systems, DO45VO47A)

3.1.3. Deneysel Calismada Kullanilan Kimyasal Maddeler
* KH,PO, (Carlo Erba, 361507)

NaOH (Merk, 1310-73-2)

CH;0H (Carlo Erba, Plus for HPLC, 412383)

CHCl; (Carlo Erba, 438603)

CH;CN (LAB-SCAN, CO2C11X)

HNO; (%65, Riedel-de Haén, 7697-37-2)

H,0, (Merk, K35522500 604)
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* Mg(NO3), (Inorganic Ventures IIV Labs, MM-MG-10)

* NH4H,PO4 (Inorganic Ventures IV Labs, MM-P-40)

* Pd (Inorganic Ventures IIV Labs, MM-PD-10)

* Standart Maddeler Mineral i¢in;

Al (Custom- Grade Standart, Inorganic Ventures, X-ALO4017)
Ca (Custom- Grade Standart, Inorganic Ventures, X-CAO3033)
Cr (Custom- Grade Standart, Inorganic Ventures, X-CRO2137)
Cu (Custom- Grade Standart, Inorganic Ventures, Y-CUO2071)
Fe (Custom- Grade Standart, Inorganic Ventures, Y-FEO3044)
Se (Custom- Grade Standart, Inorganic Ventures, X-SEO1106)
Mg (Custom- Grade Standart, Inorganic Ventures, X-MGO3019)
Mn (Custom- Grade Standart, Inorganic Ventures, Y-MNO2041)
Na (Custom- Grade Standart, Inorganic Ventures, X-NAO3019)
K (Custom- Grade Standart, Inorganic Ventures, Y-KO2128)
Pb (Custom- Grade Standart, Inorganic Ventures, Y-PBO2121)
Ni (Custom- Grade Standart, Inorganic Ventures, Y-N102035)
Zn (Custom- Grade Standart, Inorganic Ventures, Y-ZNO2022)
* Standart Maddeler Vitaminler i¢in;

B, (Fluka 95170, 431937/151204067)

B3 (Merk, 59-67-6)

B5 (MP Biomedicals, Inc, 101228)

B6 (Fluka 95180, 419506/1)

B9 (Serva 21700, 17988)

B12 (Fluka 95190, 419506/1)

C (Merk, 50-81-7,2048442)

A (Fluka 95139, 2048442)

E (Alfa Aesar, 10191-41-0)

* Standart Referans Madde (NIST-SRM 1515 Apple Leaves)

* pH- Metre Kalibrasyon Tamponlari

pH: 7 Tamponu (Riedel-de Haén, 33546)

pH: 4 Tamponu (Carlo Erba, 486271)
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3.2. Metot
3.2.1. Pekmezde Olciilen Baz1 Parametreler
3.2.1.1. pH Tayini
pH Ol¢limii; homojen hale getirilen pekmez numunelerinden 10 g tartildiktan
sonra 25 mL’ye deiyonize su ile seyreltildikten sonra cam elektrotlu pH-metre ile

gerceklestirildi (13). pH 6l¢tim sonuglar1 Tablo 3.2.1.1°de verildigi gibidir.

Tablo 3.2.1.1. Pekmez Numunelerinde Olgiilen pH Degerleri

Pekmez Numune Adlarn pH
Ev Yapimi Dut Pekmezi 5.26
Sitoglu Marka Dut Pekmezi 4.95
Sitoglu Marka Kayis1 Pekmezi 4.74
Koska Marka Uziim Pekmezi 5.11
Sitoglu Marka Uziim Pekmezi 4.74
Sitoglu Marka Hurma Pekmezi 4.64
Sitoglu Marka Andiz Pekmezi 5.07
Ta¢ Marka Andiz Pekmezi 5.11
Sitoglu Marka Kec¢iboynuzu Pekmezi 5.24
Tac¢ Marka Ke¢iboynuzu Pekmezi 492
Ozkaleli Marka Beyaz Zile Pekmezi 4.71

3.2.1.2. Toplam Kiil Tayini

Kiil, gidalarda mineral ve tuz igeriginin bir gostergesidir. Belli bir miktar
numunenin yakilip kiillendirilerek kil miktarinin saptanmasi ilkesine dayanir.
Onceden yakilmis ve sabit tartima getirilerek darast alinmis porselen krozeler
icerisine 2.0000+£0.0001 g’lik homojen hale getirilen pekmez numunelerinden
tartilarak alindi. 550 °C’de kiil firinda numunenin kiil oldugunun gdstergesi olan gri-
beyaz kiil elde edilinceye kadar 6-8 saat kiil firinda bekletildi. Daha sonra, krozeler
desikatore alinip soguduktan sonra tartimlari yapildi.

% Kiil miktar1 (m/m) asagidaki formiile gore hesaplandi (24).

B-D

K= x 100




Burada

A= Numune + kabin kiitlesi

B= Yakma sonucu olusan kiil + kabin kiitlesi
D= Kabin kiitlesi

K= % Kiil miktar1
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Elde edilen % toplam kiil tayini sonuglari, Tablo 3. 2. 1. 2 de goriilmektedir.

Tablo 3.2.1.2. Pekmez Numunelerindeki % Toplam Kiil Miktar1

Pekmez Numune Adlarn

% Toplam Kiil Miktar

Ev Yapimi Dut Pekmezi

Sitoglu Marka Dut Pekmezi

Sitoglu Marka Kayis1 Pekmezi
Koska Marka Uziim Pekmezi
Sitoglu Marka Uziim Pekmezi
Sitoglu Marka Hurma Pekmezi
Sitoglu Marka Andiz Pekmezi

Tag¢ Marka Andiz Pekmezi

Sitoglu Marka Kec¢iboynuzu Pekmezi
Tac¢ Marka Ke¢iboynuzu Pekmezi
Ozkaleli Marka Beyaz Zile Pekmezi

2.72
2.62
2.54
2.52
2.45
2.35
1.86
1.69
1.22
0.89
1.80

3.2.1.3. Coziiniir Kati Madde Miktar: (°Brix) Tayini

Homojen hale getirilmis pekmez numunelerindeki toplam ¢dziilebilir kati

madde miktar1 20°C’de “Mettler Toledo” marka dijital refraktometre ile tayin edildi.

Sonuglar Tablo 3. 2. 1. 3 de goriilmektedir.
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Tablo 3.2.1.3. Pekmez Numunelerindeki “Brix Degerleri

Pekmez Numune Adlar ° Brix
Ev Yapimi Dut Pekmezi 75.10
Sitoglu Marka Dut Pekmezi 74.50
Sitoglu Marka Kayis1 Pekmezi 75.00
Koska Marka Uziim Pekmezi 73.75
Sitoglu Marka Uziim Pekmezi 71.25
Sitoglu Marka Hurma Pekmezi 68.75
Sitoglu Marka Andiz Pekmezi 68.70
Ta¢ Marka Andiz Pekmezi 66.25
Sitoglu Marka Kec¢iboynuzu Pekmezi 69.00
Ta¢ Marka Kegiboynuzu Pekmezi 66.00
Ozkaleli Marka Beyaz Zile Pekmezi 82.10

3.2.1.4. Viskozimetre Tayini

Akmaya kars1 gosterilen direng viskozitedir. Teknikte, genel olarak viskozite
suya kiyasla, yani bagil olarak Olciilir ve bu sekilde bulunan viskoziteye bagil
viskozite denir. Onceden kabul edilen belirli bir sicaklik altinda, belirli bir miktarda
stvinin kalibre edilmis bir akitma haznesinden 6l¢ii kabina bosaltilmasi i¢in gecen
zamanin, normal sartlar altinda bulunan ayni miktardaki suyun ayni hazneden ayni
Olctli kabina bosaltilmasi i¢in gegen zamana oranina, bagil viskozite denir.

Homojen hale getirilmis pekmez numunelerinin viskoziteleri 23°C-40°C
sicakliklarda Oswald viskozimetresi ile tayin edildi. Sonuglar tablo 3. 2. 1. 4 de
verildi.

Bagil viskozite degerleri;

Wy = 1p/ps = (pp X t/ ps X ts) formiilii ile hesaplandi (118).
L, : Bagil viskozite

Lp : Pekmez numunesinin viskozitesi (Pa.s)

Us : Su viskozitesi (23°C s = 0.9325, 40°C us = 0.6529 )
Pp : Pekmez numunesinin yogunlugu (g/ cm™)

Ps = Su yogunlugu (23°C ps = 0.99802, 40°C ps = 0.99224)

t, : Pekmezin akis siiresi (s,dk), ts: Suyun akis siiresi (s,dk)
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Tablo 3.2.1.4. Pekmez Numunelerinin Bagil Viskozite Degerleri

Pekmez Numune Adlar1 Bagil Viskozite
Ev Yapimi Dut Pekmezi 2.71
Sitoglu Marka Dut Pekmezi 2.26
Sitoglu Marka Kayis1 Pekmezi 2.07
Koska Marka Uziim Pekmezi 1.61
Sitoglu Marka Uziim Pekmezi 1.56
Sitoglu Marka Hurma Pekmezi 1.55
Sitoglu Marka Andiz Pekmezi 1.49
Tag¢ Marka Andiz Pekmezi 1.49
Sitoglu Marka Kec¢iboynuzu Pekmezi 1.35
Ta¢ Marka Kegiboynuzu Pekmezi 1.23

3.2.2. Céziiniirlestirme Islemleri ve Eser Element-Mineral Tayinleri
Numunelerin ¢dzeltiye alinmasi amaci ile ¢esitli pargalama yontemleri vardir.
Bu yontemlerden element diizeylerinin en dogru ve tekrarlanabilirligi yiiksek olan
parcalama yontemini belirleyebilmek, bunun yaninda kullanilan aletin duyarligina
karar verebilmek icin, standart referans madde (SRM, NIST-SRM 1515 Apple
Leaves) den yararlanildi. Standart referans maddeyi ¢ozeltiye almak amaci ile; yas
yakma metodu ile c¢oziiniirlestirme, kuru yakma metodu ile ¢oziintirlestirme,
mikrodalga enerji ile c¢oziinilirlestirme yontemleri kullanildi. Ayrica pekmez
orneklerinden birine (Sitoglu marka liziim pekmezi ) bu ili¢ parcalama teknigi
uygulandi. Diger numuneler ise, karar verilen pargalama yontemi ile ¢ozeltiye alindi

ve analizleri yapildi.
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Tablo 3.2.2.1. GF-AAS Ile Ol¢iimde Her Bir Element i¢in Calisilan Dalga Boylari,

Gozlenebilme Sinirlar1 ve Kor Degerleri.

Calisilan Dalga Kalibrasyon Arahg
Element Kor (ng/L)
Boyu (nm) (ng/L)
Se 196.0 0.50-2.50 0.122
Pb 283.3 5.00 —-25.00 0.080
Ni 232.0 1.00 - 75.00 0.400
Al 309.3 200 -900 0.030
Cr 3579 0.50 - 4.00 0.220

Tablo 3.2.2.2. Alevli-AAS Ile Olgiimde Her Bir Element I¢in Calisilan Dalga

Boylari, Gozlenebilme Sinirlar1 ve Kor Degerleri.

Calisilan Dalga

Kalibrasyon Arahg:

Element Kor (mg/L)
Boyu (nm) (mg/L)

Cu 324.8 0.10-5.00 0.03

Zn 213.9 0.50 -5.00 0.03
Mn 279.5 0.10-2.00 0.012

Fe 248.3 1.00 —20.00 0.003
Na 589.0 10.00 —300.00 0.002

K 766.5 50.00 - 500.00 0.030
Ca 422.7 5.00 —25.00 0.071
Mg 285.2 2.00-10.00 0.041

“y =mx + n” denklemi asagida verilen araliklar i¢in uygulanabilir.

Cu
Zn
Mn
Fe
Na
K
Ca
Mg

0.10 - 5.00 ppm
0.50 - 5.00 ppm
0.10 - 2.00 ppm
1.00 —20.00 ppm
10.00 — 300.00 ppm
50.00 — 500.00 ppm
5.00 — 25.00 ppm
2.00 — 10.00 ppm

Se
Pb
Ni
Al
Cr

0.50-2.50 ppb
5.00 —25.00 ppb
1.00 — 75.00 ppb
200—-900 ppb
0.50 —4.00 ppb




Tablo 3.2.2.3. Farkli1 Coziintirlestirme Metotlarina Gore Standart Referans
Maddenin (NIST-SRM 1515 Apple Leaves) Element Igerigi.

Mikrodalga

Sertifika s % Geri
Element . ) Enerji lle
Degerleri - . Kazanmim
Coziiniirlestirme
Se (ug g") 0.050 0.05 +0.001 100
Pb (uggh) 0.470 0.45+0.010 96
Ni (ug g™ 0.910 0.87 +0.010 96
Al (ug g™h 286 283 + 4.000 99
Cu(nggh 5.640 5.45 +0.070 97
Zn(nggh) 12.500 12.3 +0.200 98
Mn (pug g™) 54 52.2+0.400 97
Fe (ug g™ 83 77.4 +1.300 93
Na (ug g”) 24.400 25.8 +2.000 106
K (%) 1.610 1.66 +0.010 103
Ca (%) 1.520 1.60 +0.011 105
Mg (%) 0.271 0.264 + 0.040 97

Tablo 3.2.2.3.Devam. Farkli Coziiniirlestirme Metotlarina Gore Standart Referans
Maddenin (NIST-SRM 1515 Apple Leaves) Element I¢erigi.

Kuru Yakma

Sertifika . % Geri
Element . . Metodu Ile
Degerleri L . Kazanim
Coziiniirlestirme
Se (nggh) 0.050 0.02 +0.001 40
Pb (nggh) 0.470 0.43 +0.020 91
Ni (ug g™ 0.910 0.78 £ 0.010 86
Al (g g™h 286 263 + 5.000 92
Cu(nggh 5.640 5.18 +0.080 92
Zn (pg g™ 12.500 11.3 +0.200 92
Mn (ng ") 54 49.1 + 0.400 91
Fe (ug g™ 83 74.7 + 1.800 90
Na (ug g™) 24.400 22.9 +2.500 94
K (%) 1.610 1.49 + 0.020 93
Ca (%) 1.520 1.43 +0.020 94

Mg (%) 0.271 0.24 +0.040 92
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Tablo 3.2.2.3.Devam. Farkli Coziiniirlestirme Metotlarina Gore Standart Referans

Maddenin (NIST-SRM 1515 Apple Leaves) Element Igerigi.

Yas Yakma
Sertifika . % Geri
Element . . Metodu Ile
Degerleri . Kazanim
Coziiniirlestirme
Se (nggh) 0.050 0.04 + 0.002 80
Pb (nggh) 0.470 0.44 + 0.020 94
Ni (ug g™ 0.910 0.84 +0.010 92
Al (g g™h 286 266 + 4.000 93
Cu(nggh 5.640 5.30 = 0.040 94
Zn (ng g 12.500 11.63 + 0.300 93
Mn (ug g") 54 50.2 + 0.500 93
Fe (ug g™ 83 75.5+2.100 91
Na (ug g™) 24.400 22.7 +1.800 93
K (%) 1.610 1.50 + 0.020 93
Ca (%) 1.520 1.42+0.010 93
Mg (%) 0.271 0.25 + 0.040 95

3.2.2.1. Yas Yakma Metodu ile Coziiniirlestirme

Homojen hale getirilen pekmez numunesinden 0.5000+0.1 g alinarak {izerine
HNO; (%65) + H,0, (%35) [2:1 V/V] (toplam 0.5 g pekmez 6rnegi i¢in 4mL HNOs,
ve 2mL yiikseltgen H,O,) karisimi ilave edilmis ve 1sitict iizerinde, Azot-oksit
dumanlar1 goriinmeyinceye ve c¢ozelti berraklasincaya kadar yas yakma
uygulanmistir. Yas yakma islemi ile 0rnek ¢ozeltinin berrak hale gelmesi ~ 4 saat
gibi bir slirede basarilmistir. Seyreltik asitle ¢dzeltiye alinan numune, oda sicakligina
geldikten sonra mikrofiltreden gecirilmis ve hacim 25 mL’ye seyreltik HNO;
cozeltisi ile tamamlanmustir. Perkin Elmer A Analyst 800 Serisi Atomik Absorpsiyon
Spektrofotometresi cihazinin Alevli-AAS kismu ile Ca, Cu, Fe, K, Mg, Mn, Na, Zn,
GF-AAS kismi ile Al, Ni, Pb, Se tayinleri yapildi. Matriksin olumsuz etkisini
azaltmak i¢in Se tayininde 2 uL Pd + 1 pL Mg(NOs;),, Al, Cr tayininde ise 2 uL
Mg(NOs),, Pb icin 5 pL NH4H,PO4 + 1 pL Mg(NOs), kullanilarak tayinleri igin

okuma yapilmistir. Kor icinde ayni islemler uygulanmistir.
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3.2.2.2. Kuru Yakma Metodu ile Coziiniirlestirme

Sabit tartima getirilmis porselen krozeler igerisine homojen hale getirilen
pekmez Orneginden 0.5000 + 0.2 g (krozeler kullanilmadan bir giin dnce igerisine
nitrik asit, HNO; koyularak bekletilmis ve ertesi glin 6nce musluk suyu ile iyice
calkalanmis daha sonra deiyonize sudan gegirilerek kurutulduktan sonra sabit tartima
getirilmistir) tartilmistir. Kiil firmin sicakligi 2 saat icerisinde yavas bir sekilde oda
sicakligindan 550°C ye kadar yiikseltilmistir. Bu esnada yavas kuruma saglanarak
sigramalar dnlenmistir. Kiil firinda 550°C de 6-8 saat bekletilerek tamamen yanmasi
saglanmistir. Elde edilen kroze igerisindeki gri-beyaz kiiller oda sicakligina kadar
desikatorde bekletilmistir. Daha sonra soguyan kiiller HNO; (%25 v/v) ile
¢Oziiniirlestirilmistir. Elde edilen berrak c¢ozeltilerin mikrofiltrelerden gegirme
isleminden sonra hacimleri 25 mL ye deiyonize su ile tamamlanmigtir. Perkin Elmer
A Analyst 800 Serisi Atomik Absorpsiyon Spektrofotometresi cihazinin Alevli-AAS
kismu ile Ca, Cu, Fe, K, Mg, Mn, Na, Zn, GF-AAS kism ile Al, Ni, Pb, Se tayinleri

yapilmustir. Kor i¢inde ayni islemler uygulanmustir.

3.2.2.3. Mikrodalga Enerji ile Coziiniirlestirme

Mikrodalga c¢oziiniirlestirme kaplarina, homojen hale getirilen pekmez
numunelerinden 0.5000 + 0.1 gr tartilarak alinmistir. Teflon c¢oziintirlestirme
kaplarinin igerisine ¢oziiniirlestirme islemleri i¢cin 7 mL HNO; (%65), 1 mL
yiikseltgen H,O, (%30) eklenmis mikrodalga enerjisi olusturulan ortam igerisine
yerlestirilmistir. Ardindan ani patlama, ani basing ve sicaklikta olusacak buharlasma
ve bununla dogacak kayiplart 6nlemek i¢in, 200 °C de 10 dk 500W, 10 dk 1000 W
sogutma icin 10 dk belirlenen giicler kademeli olarak uygulanmistir. Elde edilen
berrak ¢ozeltinin hacmi deiyonize su ile 25 mL’ye tamamlanmistir. Perkin Elmer A
Analyst 800 Serisi Atomik Absorpsiyon Spektrofotometresi cihazinin Alevli-AAS
kismi ile Ca, Cu, Fe, K, Mg, Mn, Na, Zn, GF-AAS kismu ile Al, Ni, Pb, Se tayinleri
yapilmistir. Kor i¢inde ayni1 islemler uygulanmistir (119, 120).
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Tablo 3.2.3. Element Analizlerinin Entriimental Analitik Kosullar1

Lamba Akimi1  Dalga boyu Slit Arahg Gaz Akis Hizi
Ca 20 (mA) 422.7 (nm) 0.7 (H) C,H,-Hava
(1.2-17 L/dk)
Cu 30 (mA) 324.8 (nm) 0.7 (H) C,H,-Hava
(2.0-17 L/dk)
Fe 30 (mA) 248.3 (nm) 0.2 (H) C,H,-Hava
(2.0-17 L/dk)
K 12 (mA) 766.5 (nm) 0.7 (H) C,H,-Hava
(2.0-17 L/dk)
Mg 20(mA) 285.2 (nm) 0.7 (H) C,H,-Hava
(2.0-17 L/dk)
Mn 30 (mA) 279.5 (nm) 0.2 (H) C,H»-Hava
(2.0-17 L/dk)
Na 12 (mA) 589.0 (nm) 0.7 (H) C,H,-Hava
(2.0-17 L/dk)
Zn 15 (mA) 213.9 (nm) 0.7 (H) C,H,-Hava
(2.0-17 L/dk)
Al 70 (mA) 309.3 (nm) 0.7 (H) Ar
(250 mL/dk)
Cr 30 (mA) 357.9 (nm) 0.7 (H) Ar
(250 mL/dk)
Ar
Ni 30 (mA) 232.0 (nm) 0.7 (H) (250 mL/dk)
Pb 440 (mA) 283.3 (nm) 0.7 (H) Ar
(250 mL/dk)
Se 290 (mA) 196 (nm) 2 (H) Ar

(250 mL/dk)
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3.2.3. Vitamin Tayin Metodu

Homojen hale getirilen pekmez numunelerinden 5.0000+0.1 g iizerine 20 g
deiyonize su ilave edildikten sonra, homojenizator cihazi ile homojenize edilmesi
saglandi. Homojenize edilen numune 10 dk santrifiijde santrifiijlendi ve siiziildii.
Cozelti igerisinde bulunan suda ¢6ziinen vitaminleri, yagda ¢ozilinen vitaminlerden
ayiriminin  yapilabilmesi i¢in kati faz ekstraksiyonuna tabi tutuldu. Kati faz
ekstraksiyonunda kullanilacak kolonlarin sartlandirilmasi amaciyla kolondan, 2 mL
metanol-2 mL deiyonize su geg¢irildi. Kolon sartlanmasindan sonra yukarida
anlatildig1 gibi hazirlanmis olan pekmez numuneleri kolona verildi. Ardindan kolona
1 kolon hacmi kadar (2mL) deiyonize su ve 1 kolon hacmi metanol + deiyonize su
(6:4, v/v) karisimi ilave edildi. Bu islem ile, kolonda tutulmayan suda ¢6ziinen
vitaminlerin kolonu terk etmesi, yagda ¢0ziinen vitaminlerin ise kolona tutulmasi
saglandi. Suda ¢oOziinen vitaminler kolondan alindiktan sonra, yagda c¢oziinen
vitaminleri igeren kolon kurutuldu. Kolonu terk eden suda ¢6ziinen vitaminleri i¢ceren
cozelti, mikrofiltrelerden siiziildi. HPLC ile analizleri yapilincaya kadar
buzdolabinda bekletildi. Analizden 6nce ornek cozeltileri, HPLC viallerine alindu.
Analizler Agilent 1100 Serisi B1315 B model HPLC cihazi, ACE 5 C;3 250 x 4.6
mm i¢ capindaki kolondan yararlanilarak suda ¢oziinen B,, B;, Bs, Bg, By, C
vitaminlerin tayinleri yapildi. Suda ¢oziinen vitaminlerin HPLC cihazi ile

analizlerinin yapildig1 ¢caligma kosullar1 Tablo 3.2.3.1 de verildi (72, 73).

Tablo 3.2.3.1. Suda Céziinen Vitamin Analizleri i¢in Uygulanan Enstriimental

Analitik Kosullar1
Parametre Parametre Birimleri
Enjekte edilen 6rnek hacmi 40 uL
Mobil faz KH,PO4(pH:7) + MeOH (90:10 v/v)
Mobil faz akis hizi 0.7 ml/dk
Kolon sicakligi 25°C
Analiz siiresi 10 dk

Kolon dolgu maddesinde tutulan yagda ¢oziinen vitaminleri eliie etmek icin

1 kolon hacmi metanol, 1 kolon hacmi kloroform ile muamele edildi. Eliient hacmi,
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metanol ile 10 mL ye tamamlandi. Yagda ¢6ziinen vitaminlerden A ve E vitamini
tayinleri, Agilent 1100 Serisi B1315 B model HPLC cihazi, ACE 5 Cig 250 x 4.6

mm i¢ ¢apindaki kolondan yararlanilarak yapildi.

Tablo 3.2.3.2. Yagda Coziinen Vitamin Analizleri I¢in Uygulanan Enstriimental

Analitik Kosullar1
Parametre Parametre Birimleri
Enjekte edilen 6rnek hacmi 20 uL
Mobil faz MeOH + CH;CN (95:5v/v)
Mobil faz akis hizi 2.0 ml/dk
Kolon sicakligi 25°C
Analiz siiresi 10 dk

Tablo 3.2.3.3. Vitamin Tayininde Calisilan Dalga Boylart (A) ve Alikonma
Zamanlari (t , dk)

Vitamin Dalga Boyu (A,nm) Alikkonma Zamanlar (tg,dk)
B 266 5.139
B; 283 3.822
Bs 204 4.062
Bs 324 4.363
By 282 4.477
C 265 3.353
A 285 2.821

E 263 5.077
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Vitamin tayin metodunda uygulanan biitiin islemler, hazirlanan standart vitamin
cozeltilerine de uygulandi. HPLC ile elde edilen verilerden yararlanilarak % Geri

Kazanim degerleri hesapland.

Tablo 3.2.3.4. Vitamin Standartlar1 I¢in % Geri Kazanim Degerleri

Vitamin Standart Ortalama + Standart Sapma % Geri Kazamim
B,(ugg') 20 19.2 +0.23 96
B; (ug g™ 40 38.0 +0.64 95
Bs (ug g™ 60 58.2 +0.30 98
Bs (ng g™ 80 76.8 +1.08 96
Bo (ngg") 20 19.2 £0.11 96
Cuggh) 40 38.0 +0.28 95
AQuggh 60 58.8 +0.36 98
E (ugg?) 80 78.4 +0.41 98

Sekil 3.2.3.1. Vitamin Standart Kromatogramlari
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4. TARTISMA VE SONUC
4.1. Pekmez Numunelerinin pH Degerleri

TSE 12001 Nolu Dut Pekmezi Standardina goére pH degerleri “5.0-5.5”
arasinda olmalidir (17). Dut pekmezi numune pH 6l¢limii sonucu, Tablo 3.2.1.1.’de
goriildiigii gibi ev yapimi dut pekmezi sinirlar dahilindedir.

TSE 3792 Nolu Uziim Pekmezi Standardin’a gére; eksi pekmez smurlari
“3.5-5.0 harig)”, tath pekmez de “5.0-6.0” arasinda olmali (24). pH analizleri
sonucuna gore diizenlenen Sitoglu Marka Uziim Pekmezi eksi pekmez grubuna,
Koska Marka Uziim Pekmezi de tath pekmez grubuna dahil oldugu goriilmektedir.

Karababa ve ark.(121) caligmalarinda iiziim pekmezinin pH degerini 4.92
olarak belirlemislerdir. Sonucumuzla yakin degerlere sahiptir.

Akinct ve ark.(122) andiz pekmezi ile yaptiklart calismada pH 5.31 olarak,

“5.07-5.11” arasinda olan degerlerimiz sonucun biraz altindadir.

Turhan ve ark.(22) c¢alismalarinda kec¢iboynuzu pekmezinin pH s 5.10
olarak belirlemislerdir. Arastirmamizda “4.92-5.14” arasinda olan bulgular ile uyum
igerisindedir.

Sengiil ve ark.(123) zile pekmezi ile yaptiklar1 ¢aligmalar1 incelendiginde
goriilen pH 5.41 degeri Tablo 3.2.1.1°de verdigimiz sonuglarla uyum icindedir.
Pekmez sirasindaki asit miktarina; iklim ve toprak kosullari, meyve cesidi,
olgunlagsma zamani, hasat zamani ve kestirilme isleminde kullanilan madde miktar
gibi birgok faktdr etki etmektedir. Ornegin, iiziim pekmezi sirasinin, biiyiik
cogunlugunu tartarik asit olmak iizere, malik asit ve az miktarda da olsa sitrik asit
olusturur. Asit gidermede kullanilan teknik CaCOs veya yiliksek CaCOs igerikli
beyaz renkli toprak kullanilmasi sonucu pekmez topragindaki Ca** iyonlari, siradaki
tartarik asitle birleserek kalsiyum tartarat olarak nétrallesmekte, boylece baglangicta
3.5 dolayinda olan pH degeri amaca uygun olarak 5.0-6.0 arasinda istenilen diizeye

yiikseltilmektedir (124).

4.2. Pekmez Numunelerinin % Toplam Kiil Degerleri
TSE 12001 Nolu Dut Pekmezi Standardina gore toplam kiil miktarinin en
cok, %  3-4 arasinda olmalidir (17). Tablo 3.2.1.2°de verilen dut pekmez

numunelerinin % toplam kiill miktari, verilen standart araliginda oldugu
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goriilmektedir. Sengiil ve ark.(123) dut pekmezinde % toplam kiil miktarin1 2.02
olarak belirlemislerdir. Bulgularimiz bu degerden daha yiiksektir.

TSE 3792 Nolu Uziim Pekmezi Standardma gére % toplam kiil en ¢ok 2.00
olmalidir. Arict ve ark.(125) liziim pekmezinde % toplam kiil miktarini1 1.15, Batu ve
ark.(126). 2.50 olarak belirlemislerdir. Sonug¢larimiz; Batu ve ark.(126) yaptigi
caligmalar sonucu elde edilen degerler ile uyum igerisinde fakat, standardin
ongordiigli degerden daha yiiksektir. Arict ve ark.(125) da ise standard da belirtilen
deger ile uyum saglamistir.

Arastirmamizda andiz pekmezinde saptanan sonuglar daha once bu konuda
yapilan bazi ¢alisma sonuglari ile karsilastirildiginda; Akinci ve ark. 3.79 ve Turhan
ve ark. 2.51 olan bulgularindan daha diisiik oldugu goriilmektedir (122,127).

Orneklerdeki bu farkliligin {iriiniin islenmesinde uygulanan temizligin
farkliligr ile birlikte kullanllan pekmez topraginin miktar1 ve bilesiminden,
durultmanin iyi yapilamamasindan ve ayrica kullanilan hammaddenin bilesiminden
kaynaklandig diisiiniilmektedir. Baz1 6rneklerde kiil miktarmin yiiksek ¢ikmasinin;
hammaddenin yeterli ve etkili temizlenmemesi yaninda pekmezin kestirilme
isleminde kullanilan pekmez topraginin iyi uzaklastirlamamasindan, durultmanin iyi
yapilamamasindan ve ayrica pekmezlerin giineste koyulastirilmas1 sirasinda
bulagsmalar1 onleyecek muhafazanin tam olarak yapilmamasindan kaynaklandigi
disiiniilmektedir (128). Eksi pekmez 6rneklerinde tortu ¢okelmesi olmasi nedeni ile
bu 6rneklerin kiil iceriklerinde azalmalar oldugu ve pekmez topragi katilarak iiretilen
tim tatlh pekmez Orneklerinin kiil igeriginden O6nemli diizeyde diisiik oldugu

goriilmiistiir.

4.3. Pekmez Numunelerinin Suda Coziiniir Kati Madde (°Brix) Degerleri

TSE 12001 Nolu Dut Pekmezi Standardina gore refraktometrik kuru madde
en az 72.00 olmahdir. Arastirmamizda Tablo 3.2.1.3 de verilen dut pekmezinde
saptanan sonuclar ile daha Once bu konuda yapilan bazi c¢alisma sonuglari
karsilastirildiginda; Batu ve ark.(23) 73.17, Yogurtcu ve Kamish (127) 75.40 olan
bulgularinin standart ile uyum igerisinde oldugu goriilmektedir.

TSE 3792 Nolu Uziim Pekmezi Standardin’a gore ise suda ¢oziiniir kati

madde en az % 65.00 olmalidir. Buna gore Tablo 3.2.1.3 de verilen 71.25, 73.75 olan
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sonuglarimiz, Batu ve ark’nin (126) iiziim pekmezinde bu degeri 68.00, Yogurtcu ve
Kamigli’nin (127) 71.98 degerleri ile yakin ve standard ile uyum igerisinde oldugu
goriilmiistiir.

Batu ve ark.(128) ke¢iboynuzu pekmezinde 70.50, Yogurtcu ve Kamish
(129) 69.68, Turhan ve ark.(22) 71.00 degerlerini gozlemlemislerdir. Yapilan
caligmalardan Batu ve ark. ile Yogurtcu ve Kamisli’nin bulgularinin sonuglarimiza
oldukca yakin oldugu goriilmustiir.

Batu ve ark.(126) zile pekmezinde suda ¢oziinilir kat1 madde degerini 80.00
olarak tespit etmislerdir. Bu arastirmanin da sonuglarimiza yakinlhig1 goriilmektedir.

Orneklerdeki bu farklihgin nedeni, pekmezlerin depolanmasi esnasinda
sakkaroz degerlerinde meydana gelen degismeler sonucu olustugu diisiiniilmektedir

(23).

4.4. Pekmez Numunelerinin Viskozite Degerleri

Pekmezde yapilan aragtirmalardan viskozite tayinine sadece Sengiil ve
ark.(123) dut pekmezinde yapmis olduklar1 arastirmalarinda yer vermislerdir.
Aragtirmanin sonucuna gore Tablo 3.2.1.4 de verilen dut pekmezinin viskozite degeri
1.4860 olarak belirlenmistir. Sonuclarimizla karsilastirildiginda daha diisiik oldugu
goriilmektedir.

Viskozite degerlerinin farkliliina pekmez iiretimi esnasinda 1s1 ile
koyulastirma islemi neden olarak gosterilebilir. Depolama siiresince orneklerde tortu

olusumunun viskozitelerin azalmasinda etkili olabilecegi diisiiniilmektedir.



4.5. Pekmez Numunelerinin Mineral Icerikleri i¢cin Elde Edilen Bulgular

Tablo 4.5. Pekmez Numunelerinin Eser Element ve Mineral Igerigi

(Al, Cr, Ni, Pb, Se: ug/kg, digerleri igin ise pg/g, N:3)
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Pekmez Ornekleri Al Cr Ni Pb Se
Ev Yapimi Dut Pekmezi 113011 6.60+0.60 86.0+1.20 10.2+0.06 3.88+0.06
Sitoglu Marka DutPekmezi 1087+85 4.06+0.80 35.3+1.20 10.7+1.00 3.91+0.07
Sitoglu Marka Kayis1 Pekmezi 1754490 7.14+1.00 23.2+0.60 11.8+0.40 3.48+0.20
Koska Marka Uziim Pekmezi 1110+20 1.5240.02 19.240.50 15.5+1.70 3.60+0.06
Sitoglu Marka Uziim Pekmezi 739480 nd 5.9+0.10 12.8+0.30 3.40+0.30
Sitoglu Marka Hurma Pekmezi 493+28 nd 3.140.10 23.8+1.00 3.22+0.20
Sitoglu Marka Andiz Pekmezi 1462+32 7.40+£0.40 26.9+0.40 34.4+1.00 2.70+0.20
Ta¢ Marka Andiz Pekmezi 1374+92 nd 33.6£0.20 13.0+0.70 3.96%0.01
Sitoglu Marka Kec¢iboynuzu Pekmezi  624+17 nd 25.4+0.10 24.7+0.20 3.38+0.01
Ta¢ Marka Ke¢iboynuzu Pekmezi 649+£18 nd 24.8+0.10 27.3+0.10 3.58+0.02
Ozkaleli Marka Beyaz Zile Pekmezi 840+13 nd 5.8£1.00 11.6+0.20 3.60+0.20
N:Yapilan analiz tekrar1 nd:Tespit edilemeyenler
Tablo 4.5.Devam. Pekmez Numunelerinin Eser Element ve Mineral igerigi
Pekmez Ornekleri Ca Cu Fe K Mg
Ev Yapimi Dut Pekmezi 28.7£0.20 0.46+0.01 3.26+0.10 178+3.00 11.3+0.30
Sitoglu Marka DutPekmezi 20.5+0.40 0.48+0.01 3.94+0.20 177+£1.00 11.7+0.10
Sitoglu Marka Kayis1 Pekmezi 28.74£0.20 0.60+0.11 5.68+0.30 238+3.00 10.4+0.10
Koska Marka Uziim Pekmezi 23.6+0.20 1.12+0.12 24.10+0.40 214+2.00 8.8+0.10
Sitoglu Marka Uziim Pekmezi 28.9+0.20 0.84+0.04 9.40+0.05 1146+1.00 8.3+0.10
Sitoglu Marka Hurma Pekmezi 18.6+£0.60 0.50+0.16 3.52+0.05 1078+15.0 10.2+0.10
Sitoglu Marka Andiz Pekmezi 27.4+£0.10 2.80+0.02 13.60+0.04 430+4.00 14.3+0.10
Ta¢ Marka Andiz Pekmezi 33.840.70 2.38+0.04 2.92+0.20 385+1.00 11.4+0.20
Sitoglu Marka Keg¢iboynuzu Pekmezi 23.5+0.80 0.36+0.06 2.66+0.01 235+3.00 10.7+0.10
Ta¢ Marka Kegiboynuzu Pekmezi 30.4£1.10 1.14+0.04 3.32+0.10 1936+14.0 10.2+0.20
Ozkaleli Marka Beyaz Zile Pekmezi ~ 29.8£1.00 1.14+0.03 9.84+0.35 977+1.00 5.7+0.10
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Tablo 4.5.Devam. Pekmez Numunelerinin Eser Element ve Mineral Icerigi

Pekmez Ornekleri Mn Na Zn
Ev Yapimi1 Dut Pekmezi 0.57+0.02 42.1+1.6 4.73+0.10
Sitoglu Marka DutPekmezi 0.66+0.02 53.8+1.9 2.12+0.15
Sitoglu Marka Kayis1 Pekmezi 0.52+0.01 64.8+1.4 2.72+0.10
Koska Marka Uziim Pekmezi 0.67+0.01 406.8£0.5  2.73£0.10
Sitoglu Marka Uziim Pekmezi 0.44+0.01 63.2+1.2 2.82+0.07
Sitoglu Marka Hurma Pekmezi 0.34+0.01 41.9£1.4 2.60+0.02
Sitoglu Marka Andiz Pekmezi 0.34+0.01 74.6+0.6 2.94+0.08
Tag Marka Andiz Pekmezi 0.30+0.03 47.6£1.2 3.68+0.04
Sitoglu Marka Kec¢iboynuzu Pekmezi 0.12+0.02 61.9+0.3 2.94+0.08
Ta¢ Marka Keciboynuzu Pekmezi 0.11+0.01 75.2+0.7 2.86+0.08
Ozkaleli Marka Beyaz Zile Pekmezi nd 41.6+0.5 4.36+0.40

Agir metaller; hava, su kaynaklari, mineral ve organik giibre kullanimi,
tarimsal zararlilara karsi kullanilan kimyasal miicadele ilaglar1 (biyositler) ve sanayi
atiklar1 sonucu topraga girmis bulunup, en tehlikeli yani, bunlarin bitki yapisina
girmeleri, buradan besin zinciriyle diger canlilara ge¢meleridir. Topraga gelmis ve
birikmis olan agir metallerin ve bilesiklerin ¢evreye yapabilecegi zararlar hakkinda
kesin bir yargiya varmak ¢ok giictiir. Ciinkii bunlarin bir kismu, bitkiler i¢in gerekli
besin maddeleridir. Bunlarin bitki tarafindan alinan miktarlar1 ve bitkiler igin zararl
olabilecek sinir degerleri, bitki tiiriine gore ¢cok degismektedir. Bazi bitki tiirleri, ¢ok
az yogunluktaki agir metallerden zarar gordiikleri halde, bazilar1 hi¢ zarar gérmeden
biinyelerinde bol miktarda agir metal biriktirebilirler. Ayrica bunlarin zararl hale
doniigmelerinde, toprak asitligi, topragin organik madde igerigi, diger elementlerin
birlikte bulunup bulunmadigi gibi ¢ok c¢esitli etmenler rol oynamaktadir. Bunun
yaninda yapilan aragtirmalardan elde edilen sonuglara gore, endiistri kuruluglarindan,
kentlerden ve trafik araglarindan kaynaklanan ¢ok sayidaki organik madde, dogrudan
dogruya atmosferden gaz halinde ve yagislarla topraga gelerek, zararh etkilerde
bulunduklar1 bildirilmektedir. Kisaca toprak, tiim karasal ekosistemlerin hatta sulara
ait ekosistemlerin dengeli olarak islevlerini yapabilmesini saglayan en Onemli
ekosistem 0gesi, biitiin yasam diinyalarinin beynidir. Bilindigi iizere, besinlerimizin

% 78.00’ini olusturan bitkisel besin maddelerinin dogrudan dogruya, geri
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kalanlariin da dolayli yaraticisti ve kaynagidir. Ayrica, en Onemli besin
maddelerimizden biri olan suyun siizgeci ve deposudur. Biitiin bu nedenlerle,
topragin, kirlilikten korunmasi, yasam diinyalarinin ekolojik dengesinin korunmasi
anlamina gelmektedir (130,131).

Tablo 4.5’de gorildiigii gibi en diisik Al konsantrasyonu, Sitoglu marka
harnup pekmezinde 624 pg/kg degerinde, en yiiksek Al konsantrasyonu 1754 pg/kg
degeri ile Sitoglu marka kayis1 pekmezinde bulunmustur.

Akbulut ve Ozcan (8) calismalarinda pekmez drnegindeki Al miktarim 4.20
mg/L, Akbulut ve ark.(16) bagka bir ¢alismada dut pekmezinde Al miktarini 15.28
mg/kg olarak tespit etmislerdir. Biitiin sonuglar giinliik 4.00-9.00 mg’a kadar izin
verilen Al kiyasla olduk¢a diisiik degerler olup saglik agisindan sorun teskil
etmemektedir (32).

Sonuglarin birbirinden farkliliginin ana nedenleri dogada yaygin olarak
bulunan toksik bir metal olan Al ; toprak kosullari, yagislar, bitkinin genetik yapisi
nedeni ile gidalarda farkli miktarlarda birikmesi neden gosterilebilir.

11 adet pekmez 6rneklerinden 5 tanesinde (Ev yapimi dut pekmezi, Sitoglu
marka dut pekmezi, Sitoglu marka kayist pekmezi, Sitoglu marka liziim pekmezi,
Sitoglu marka andiz pekmezi) 1.52- 7.40 sinirlarinda Cr tespit edilmistir. Akbulut ve
Ozcan (8) pekmez drneginde Cr seviyesini 0.11 mg/L tespit etmislerdir. Giinliik
alinmas1 gereken miktar 0.20-45 pg sinrlart  dahilindedir.  Bu  acgidan
degerlendirdigimizde bizim ¢alismamiz diginda yapilan ¢aligmalarda sinirin asildigi
s0z konusudur. Krom dogada her yerde bulunan bir metaldir. Kromun kayalardan ve
topraktan suya, ekosisteme, havaya ve tekrar topraga olmak iizere dogal bir
dontistimii vardir (130).

En diisiik Ni konsantrasyonu 3.10 pg/kg degeri ile Sitoglu marka hurma
pekmezinde, en yiliksek 86.00 ug/kg degeri ile ev yapimi dut pekmezinde
bulunmustur. Akbulut ve ark.(16) dut pekmezinde yaptiklar1 bir ¢alismada pekmez
ornegindeki Ni miktarin1 0.15 mg/L olarak tespit etmislerdir.

Nikel’in baglica maruziyet kaynagi beslenmedir. Ni gidalarda Fransiz
DGCCRF (The General Directorate for Fair Trading, Consumer Affairs and Fraud
Control, yani rekabet, tiiketicilik ve sahtekarlifin Onlenmesi genel miidiirligii)

kriterleri uyarinca 0.50 mg/kg’in {izerinde olmamalidir. Buna gore degerlerimiz
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sinirlar dahilindedir. Diger ¢alismalardaki sonuglar sinirin asildigin1 gostermektedir
(132).

Pekmez orneklerinde Pb seviyeleri 10.20- 34.40 pg/kg arasinda olup ; en
diisiik deger Ev yapimi dut pekmezinde iken, en yiiksek deger Sitoglu marka andiz
pekmezinde bulunmustur. TSE 12001 Nolu Dut Pekmezi Standardi ve TSE 3792
Nolu Uziim Pekmezi Standardina gore Pb kontaminasyon olarak en ¢ok 0.30 mg/kg
olmalidir. Sonuglarimiz smurlar dahilinde olup saglik agisindan herhangi bir sorun
teskil etmemektedir (44).

Kursun atmosfere metal veya bilesik olarak yayildigindan ve her durumda
toksik ozellik tasidigindan g¢evresel kirlilik yaratan en 6nemli agir metaldir (130).
Gilinlimiizde kursunsuz benzin kullanimi ile atmosfere kursun yaymimi azalmaktadir.

Tablo 4.5’de goriildiigii gibi en diisiik Se seviyesi Sitoglu marka andiz
pekmezinde 2.70 pg/kg iken, en yiiksek Se degeri Ta¢ marka andiz pekmezinde 3.96
ng/kg olarak bulunmustur. Akin ve ark.(133) kayisida yapmis olduklar1 ¢aligmada
1.5 mg/kg degerinde selenyuma rastlanilmistir. Calismamizda kayisi1 pekmezinde Se
seviyesi 3.48 pg/kg olup Akin ve ark. dan daha diisiik bir degerde bulunmustur.

Pekmez oOrneklerinde Ca seviyelerine baktigimiz zaman, 18.6- 33.8 ug/g
arasinda bulunmustur. Giinlilk alinmasi gereken Ca miktari, 210- 1300 mg
arasindadir. Pekmezde bu alima katki saglamaktadir. Kaya (13) doktora tezinde
pekmez topragi katilmasit ve uygulanan 1sil islemin siralarin kalsiyum igeriklerini
belirgin bir sekilde arttirdig1 belirtmistir.

Pekmez orneklerinde Cu miktar1 en diisiik 0.36 pg/g degeri ile Sitoglu marka
harnup pekmezinde, en yliksek 2.80 pg/g degeri ile Sitoglu marka andiz pekmezinde
tespit edilmistir. Benzer degerler, Demirézii ve ark.(120) tarafindan yapilan
calismalarda tayin edilmistir. Onlarin arastirmalarina gore bazi pekmez 6rneklerinde
Cu seviyeleri 1.58- 3.91 ug/g arasinda degismektedir. Akbulut ve ark.(16) tarafindan
yapilan calismalarda pekmez 6rneklerinde Cu seviyeleri 25.43 pg/g, Akbulut ve
Ozcan (8) tarafindan yapilan calisma da pekmez 6rneklerinde Cu seviyeleri 0.82
ug/g olarak tespit edilmigtir. Turhan ve ark.(22) ise kegiboynuzu pekmezi
orneklerinde Cu seviyesini 42.90 pg/g olarak tespit etmistir. Karababa ve ark.(121)
liziim, dut, andiz ve kati zile pekmezleri ilizerinde yaptiklar1 g¢alismalarda Cu

seviyeleri 3.70 - 4.40 png/g arsinda tespit edilmistir. Turhan ve ark.(127) andiz
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pekmezinde yapmis olduklar1 ¢alisma da Cu seviyesi 29.15 pg/g olarak tespit
edilmistir. Akinc1 ve ark.(127) andiz pekmezinde yapmis olduklar1 ¢alismada 3.73
ug/g olarak, Turhan ve ark.(22) keciboynuzu pekmezinde yapmis olduklar
calismada 42.90 pg/g olarak tespit etmislerdir. Yapilan calismalarin ¢ogunda Cu
seviyeleri bizim buldugumuz sonuclarin deger olarak ¢ok {izerindedir. Bunun
nedenlerine, hammaddelerin yetistigi alanlardaki toprak ve su farkliliklarini, iiretim
asamasinda meydana gelen farkliliklar1 6rnek olarak verebiliriz.

En diisiik Fe icerigi 2.66 pg/g degeri ile Sitoglu marka harnup pekmezinde,
en yiiksek Fe icerigi 24.10 pg/g degeri ile Sitoglu marka liziim pekmezinde tespit
edilmistir. Demir6zii ve ark.(127) pekmez orneklerinde Fe igerigini 19.46- 25.83
ug/g arsinda tespit etmislerdir. Akbulut ve ark.(16) dut pekmezinde 24.06 png/g
olarak tespit etmislerdir. Akinci ve ark.(122) andiz pekmezinde yapmis olduklari
calismaya gore Fe igerigini 6.91 pg/g, Karababa ve ark.(121) iiziim, dut, andiz ve
kat1 zile pekmezlerinde yaptiklar1 calismalarin sonuglarina gore Fe sirasiyla 14.50,
9.30, 6.90 ve 10.80 pg/g olarak tespit edilmistir. Yukarida yapilan dort caligmadaki
sonuglarin sinirlarimiz dahilinde oldugu goriilmektedir. Demir hemen hemen tiim
topraklarda siirekli olarak bulunan bir elementtir. Bu nedenle tiim pekmez tiirlerinde
mevcuttur.

K seviyelerine bakildiginda en diisiik 177 pg/g olan deger Sitoglu marka dut
pekmezinde, en yiiksek deger 1936 pg/g ile Tag marka harnup pekmezinde tespit
edilmistir. Akbulut ve Ozcan (8) pekmez 6rneginde K seviyesini 13933 ug/g olarak,
Karababa ve ark(122) iiziim, dut, andiz ve kat1 zile pekmezlerinde K seviyelerini
sirastyla; 9290, 4380, 36, 163 ng/g olarak tespit edilmistir. Akinci ve ark.(122) andiz
pekmezinde yapmis olduklar ¢calismada K seviyesi 18.84 pg/g dir. Yapilan ¢aligma
sonuglari ile sonuclarimizi karsilagtirdigimizda bazi degerlerin sinirlarimiz dahilinde
oldugunu bazilarimin da olduk¢a yiiksek oldugunu goriiyoruz. Bunun en biiyiik
nedeni topraklarin potasyumca zengin olmasidir. Depolamanin pekmez 6rneklerinde
potasyum igeriklerini ilk dort aylik depolama ile hizla azaltarak baslangi¢
degerlerinin % 20- 38 diizeylerine diistiigii goriilmistiir (13). Bu nedenle azalma
tizerinde bu etkiyi de diisiinmek gerekmektedir.

Pekmez &rneklerinde en diisik Mg igerigi 5.70 ug/g degeri ile Ozkaleli
marka beyaz zile pekmezinde, en yiiksek deger 14.30 pg/g degeri ile Sitoglu marka
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andiz pekmezinde tespit edilmistir. Karababa ve ark.(121) calismalarinda {iziim, dut
ve andiz pekmezlerinde Mg seviyelerini sirasiyla 730, 670, 841 pg/g olarak tespit
etmiglerdir. Akbulut ve ark.(8) calismalarinda pekmezdeki Mg seviyesini 402.50
ug/g olarak, Turhan ve ark.(122) andiz pekmezi ile yaptiklar1 calismada 477 pg/g,
Akinct ve ark.(122) andiz pekmezi iizerinde yaptiklar: ¢aligmada 843.80 ng/g gibi
bizim buldugumuz degerlerden oldukga yliksek degerler elde edilmistir. Sonuglarin
farklilig1 tzerinde; ¢ok yiiksek diizeyde Mg bulunan topraklardan elde edilen
hammaddeler, iiretim asamalar1 esnasinda meydana gelen kayiplarda
calismalarimizdaki degerlerin az c¢ikmasinin nedenlerinden oldugu tahmin
edilmektedir. Sira 6rneklerinin Mg igerikleri incelendiginde; siraya pekmez topragi
katilmasi ile uygulanan 1sil iglem ve santrifiijlemenin siralarin Mg igeriklerinde
belirgin bir degismeye neden olmadig1 Kaya (13) nin ¢calismalarinda ortaya ¢ikmustir.

En diisiik Mn igerigi Ta¢ marka harnup pekmezinde 0.11 pg/g degeri ile; en
yuksek Mn igerigi ise 0.67 pg/g degeri ile Sitoglu marka {iziim pekmezinde
bulunmugtur. Akbulut ve ark.(8) pekmez 6rneginde Mn seviyesini 6.70 png/g olarak
tespit etmislerdir. Karababa ve ark.(121) calismasinda {iziim, dut, andiz
pekmezlerinde sirasiyla Mn seviyelerini 6.20, 0.43, 1.07 pg/g tespit etmislerdir.
Sonuglar, elde ettigimiz sonuglar ile kiyaslandiginda fazladir. Turhan ve ark.(127)
andiz pekmezinde Mn seviyesini 9.02 pg/g, Akincr ve ark.(122) andiz pekmezinde
Mn seviyesini 10.71  pg/g olarak belirlemis olup, 0.30- 0.34 pg/g olan
degerlerimizden oldukca biiyiiktiir. Turhan ve ark.(22) keciboynuzu pekmezinde Mn
seviyesini 20.20 pg/g olarak belirlemis olup, 0.11- 0.12 pg/g olan degerlerimizden
daha biiytiktiir.

Sodyum seviyeleri pekmez Orneklerinde 41.60 - 406.80 pg/g arasinda
degismektedir. En diisiik deger Ozkaleli marka beyaz zile pekmezinde, en yiiksek
degere ise Sitoglu marka iiziim pekmezinde rastlanmistir. Akbulut ve ark.(16) yaptigi
calismada dut pekmezinde Na seviyesini 252.33 ug/g olarak tespit etmislerdir.
Karababa ve ark.(121) iiztim, dut, andiz ve kat1 zile pekmezlerinde Na seviyelerini
strastyla; 330, 520, 36, 163 olarak belirlemislerdir. Her iki ¢alismanin Na seviyesinin
calismamizdaki degerlerle uyustugu goriilmektedir.

Calisilan pekmez oOrneklerindeki Zn seviyesi 2.12- 4.73 pg/g arasindadir.
Demirdzii ve ark.(120) ¢aligmalarinda pekmezde Zn seviyelerini 2.46- 4.86 pg/g
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arasinda tespit etmislerdir. Elde edilen degerlerin sinirlarimiz dahilinde oldugu ve
uyumun belirginligi goriilmektedir. Akbulut ve ark.(16) c¢alismalarinda dut
pekmezindeki Zn seviyesini 1.74 pg/g olarak bulmuslardir. Bu sonug, 2.12- 4.73
ng/g arasinda olan degerimizden daha disiiktiir. Turhan ve ark.(22) keciboynuzu
pekmezinde Zn seviyesini 11.00 pg/g, 2.86- 2.94 ng/g arasinda olan sonucumuzdan
daha yiiksek bulmuslardir. Akbulut ve ark.(8) pekmezde Zn seviyesini 70.60 ng/g
olarak tespit etmislerdir. Karababa ve ark.(121) iiziim, dut, andiz ve kat1 zile
pekmezlerinde Zn seviyelerini sirasiyla 0.12, 0.48, 18840, 7920 gibi artan degerlerde
tespit etmiglerdir. Zn seviyelerinin farkli olmasinda, toprak farkliligi verilebilir.
Ozellikle kat1 atiklar ve aritma ¢amurlarinin yogun oldugu bélgelerde ¢ok yiiksek Zn
kapsamina sahip olup, bu tiir materyallerin araziye verilmesi veya depolanmasi

halinde topraklarda Zn birikimi s6z konusudur (130).

4.6. Pekmez Numunelerinin Vitamin icerikleri icin Elde Edilen Bulgular

Tablo 4.6. Pekmez Numunelerinin Vitamin Igerigi (ug/L, N:3)

Pekmez Ornekleri B2 B3 B5 B6 B9 C
Ev Yapimi Dut Pekmezi 45+4.00 nd 20+0.50 nd 24+4.00  78+3.00
Sitoglu Marka DutPekmezi 27+4.00 nd 38+3.00 10+0.20 49+4.00 57+5.00
Sitoglu Marka Kayis1 Pekmezi nd 22+1.00  5+0.50 nd 15£2.00  94+4.00
Koska Marka Uziim Pekmezi nd 31+0.50 60+0.30 nd 19£1.00  30+2.00
Sitoglu Marka Uziim Pekmezi 15£0.30 12+0.30 6+0.10 nd 12+1.00  64+2.00
Sitoglu Marka Hurma Pekmezi nd 45+0.40 nd 50+£3.00 24+4£3.00 134+4.00
Sitoglu Marka Andiz Pekmezi 86+2.00 64+1.00 86+3.00 20+1.00 72+4.00 150+5.00
Tag¢ Marka Andiz Pekmezi nd 27+£1.00 43+1.00 6+0.50 25+£2.00 56=+2.00
Sitoglu Marka Kegiboynuzu Pekmezi nd 25€1.00 10+£0.70 6+0.20 10£1.00 70+4.00
Ta¢ Marka Kegiboynuzu Pekmezi nd 66+1.00 25+0.20 17+1.00 16+2.00 113+3.00

Ozkaleli Marka Beyaz Zile Pekmezi nd 17£1.00 14+0.30 nd 20+£2.00  36+2.00

N: Yapilan analiz tekrart ~ nd: Tespit edilemeyenler
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Tablo 4.6.Devam. Pekmez Numunelerinin Vitamin Icerigi (ug/L, N:3)

Pekmez Ornekleri A E
Ev Yapimi Dut Pekmezi nd nd
Sitoglu Marka DutPekmezi nd nd
Sitoglu Marka Kay1s1 Pekmezi 102+2.00 nd
Koska Marka Uziim Pekmezi 99+3.00 nd
Sitoglu Marka Uziim Pekmezi 58+1.00 nd
Sitoglu Marka Hurma Pekmezi nd nd
Sitoglu Marka Andiz Pekmezi nd nd
Ta¢ Marka Andiz Pekmezi nd nd

Sitoglu Marka Ke¢iboynuzu Pekmezi  64+0.20 15+2.00
Ta¢ Marka Keciboynuzu Pekmezi 41+0.30  6%1.00
Ozkaleli Marka Beyaz Zile Pekmezi ~ 5+0.30 nd

B, vitamini dort pekmez 6rneginde 15-86 pg/L smirlar1 dahilinde (ev yapima,
sitoglu marka dut, koska marka dut, sitoglu marka andiz) oldugu tesbit edilmistir. B,
vitamini goriiniir 1s1kta cabuk parcalanir. Isiya dayaniklidir (70,76). Sonuglardaki
farkliliklar tizerinde bu parametrelerin etkileri unutulmamalidir. B; vitamini 12-66
ng/L sinirlart dahilinde tesbit edilmistir. 66 pg/L degeri ile en ¢ok ta¢ marka harnup
pekmezinde rastlanilmistir. Turhan ve ark.(22) yapmis olduklarn ¢alismada
ke¢iboynuzu pekmezinde B; vitaminini 14 mg/L gibi oldukca yiiksek bir degerde
belirlemislerdir. Bs vitamini hurma pekmezi disinda tiim pekmez orneklerinde
mevcut olup, 5-86 pg/L degerleri arasinda tesbit edilmistir. Sitoglu marka andiz
pekmezi Bs vitamini bakimindan en yiiksek degere sahiptir. Sonuclardaki
farkliliklarda, Bs vitamininin 1siya maruz birakilmas: sonucu kismen par¢alanmasi
etkilidir (70). Pekmez 6rneklerinde 6-50 pug/L arasinda Bg vitamini tesbit edilmistir.
Sitoglu marka hurma pekmezi B¢ vitamini agisindan en zengin pekmez 6rnegidir. B
vitamini 10-72 pg/L degerleri arasinda degisen ve tiim pekmez 6rneklerinde mevcut
olan vitamindir. 72 pg/L degeri ile sitoglu marka andiz pekmezinde en yliksek deger
tesbit edilmistir. By vitamini ultraviyole 1s18a duyarlidir. C vitamini de 30-150 pg/L
arasinda degisen tiim pekmez Orneklerinde bulunan Onemli bir vitamindir. C
vitamini; 1s1 ve 1siktan etkilenir, beklemekle ¢abuk oksitlenir ve etkinligini yitirir

(70).
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Sitoglu marka kayis1 pekmezi, koska marka liziim pekmezi, sitoglu marka
lizim pekmezi, sitoglu marka harnup pekmezi, tag marka harnup pekmezi, 6zkaleli
marka beyaz zile pekmezinde tesbit edilen A vitamini 5-102 pg/L araligindadir. Cok
yiiksek olmamak sartiyla vitamin A 1sitmaya dayaniklidir. Ancak kolay okside olur
ve okside oldugunda da aktivitesini kaybeder. Ultraviyole 1sinlar1 da molekiilde
degisiklik yaparak, vitamin A nin aktivitesinin kaybina yol acar (40,70,88). E
vitamini yalnizca harnup pekmezlerinde 6-15 pg/L araliinda elde edilmistir.
Vitamin E ultraviyole 1sinlar1 ile harap, oksijenli ortamda siiratle okside olur (70).

Yukarida da bahsettigimiz gibi degerlerin farkli olmasinda vitaminlerin 1s1,
151k ve havadan etkilenmeleri 6rnek verilebilir. Ozellikle pekmez numunelerinin
hazirlanmasinda kaynatma gibi islemler sirasinda 1siya maruz birakilmalari sonucu
kismen (az veya ¢ok) pargalanirlar. Bunun sonucunda pekmez numuneleri igindeki
vitaminlerin bir kisminin yitirilmesine sebep olur.

Sonu¢ olarak; beslenme yasamin devaminin saglanmasindaki en temel
ihtiyaclardan biridir. Bu ihtiyacin karsilanmasi yeterli miktar ve kalitede besin
alinmasini gerektirmektedir.

Tez kapsaminda ¢esitli pekmez numunelerinde yapilan analizler sonucunda
cesitli mineral ve vitaminleri yogun olarak igerdigi gozlendi. Yine yapilan diger
caligmalar dikkate alindiginda pekmezin beynin enerji kaynagi olan glikozu bol
miktarda bulundurdugu bilinmektedir. Tiim bu bilgiler 1s18inda yani mineralleri,
vitaminleri ve enerji kaynagi olarak glikozu yeterince bulundurmasi sebebi ile son
derece Onemli bir gida maddesi oldugu soOylenebilir. Tiim bu degerli kimyasal
iceriginin yant sira olduk¢a dogal ortamlarda hazirlanmas: (6zellikle ev
yapimlarinda), katki maddesi i¢cermemesi gibi Ozellikleri de dikkate alindiginda
pekmez tikketimini unutmus olan oOzellikle sehir merkezlerinde oturan insan
kitlelerine tekrar pekmez yeme aligkanliginin kazandirilmasi son derece énemlidir.

Insanlarimizin pekmez tiiketimi konusunda bilgilendirilmesi énem arz etmektedir.
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