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Isinlama teknolojisi giliniimiizde bir¢ok iilkede yasal olarak uygulanmakta ve buna bagl
olarak 1sinlanmig gidalarin uluslar arasi ticareti son yillarda artis gostermektedir. Uluslar arasi
ticaretin artmasina paralel olarak yasal diizenlemeler, iiriin etiketine uygunlugun denetlenmesi,
tiiketicinin dogru ve yeterli bilgilendirilmesi amaciyla 1sinlanmis gidalarin tespiti 6nemli hale
gelmistir. Bu g¢alismada somon baligi ornekleri 3 farkli dozda (0.5; 1.0 ve 3.0 kGy)
isinlanmuglardir. Isinlamanin tespit edilmesi amaciyla yag icerigi %]1°den yiiksek olan
isinlanmis  gidalarda olusan 2-alkilsiklobiitanonlar (2-ACB) gaz kromatografi/kiitle
spektrometri (GC/MS) ile analiz edilmistir. Orneklere ait kromatogramlar incelendiginde
1sinlanmamis kontrol 6reginde 2-ACB pikine rastlanmamistir. Diisiik dozlarda (<0.5 kGy)
olusan 2-ACB’larin tespiti amaciyla 6ziitleme isleminde hizlandirilmis ¢6ziicii 6ziitlemesi,
stiper kritik akigkan Oziitlemesi veya kati faz Oziitlemesi gibi alternatif tekniklerin
kullanilmas1 onerilmektedir. Sonu¢ olarak, 2-ACB’lar yag iceren gidalarda isinlamanin
indikatorii olarak kullanilabilmektedirler.

1. Giris

Mikroorganizmalar1 ve parazitleri etkisiz hale getirmek amaciyla gidalarin 1sinlanmasi ve bu
sayede raf Omirlerinin arttirllmasi uzun zamandir gida koruma teknigi olarak kabul
edilmektedir. 19. yilizyllda radyoaktivitenin kesfedilmesinden ve savas amaglh
kullanilmasindan sonra, niikleer enerjinin barigscil amaglarla kullanimi programi dahilinde
gida 1sinlamanin 6nemi tiim diinyada artmaya baglamistir. Isinlama islemi gidalarin
korunmas1 amaciyla alternatif ve giivenli bir yontem olmasina ragmen, tiiketicilerin 6nemli
bir bolimii hala bu yontemi giivenli bulmamakta ve kullanilmasini istememektedirler (1, 2).
Gida 1gmlama ile ilgili olarak Gida ve Tarmm Orgiitii (Food and Agricultural Organization,
FAO), Uluslar aras1 Atom Enerjisi Ajansi (International Atomic Energy Agency, IAEA) ve
Diinya Saghk Orgiiti (World Health Organization, WHO) tarafindan kurulan komite
toksikolojik, mikrobiyolojik ve beslenme ac¢isindan 10 kGy’e kadar gidalara uygulanan
dozlarin giivenli oldugunu belirtmistir (1). Ayrica, 1 — 7 kGy arasindaki 1sinlama dozlarinin
gidalarda bozulma yapan, patojen mikroorganizmalari etkisiz hale getirdigi belirtilmistir (2, 3).

Balik ve balik {iriinlerinin 1simnlanmasiyla hem mikroorganizma inaktivasyonu saglanmakta
hem de buna bagli olarak {iriin raf 6mrii uzatilmaktadir (4). 06.11.1999 tarih ve 23868 sayili
Resmi Gazete’de yayinlanan Gida Isinlama Yonetmeligi'nde ¢ig balik, kabuklu deniz
hayvanlar1 ve bunlarin taze veya dondurulmus tiriinleri i¢in baz1 patojenik mikroorganizmalari
azaltmak i¢in maksimum 5 kGy, raf omriinii uzatmak i¢in maksimum 3 kGy ve paraziter
enfeksiyonlarin kontrolii amaciyla maksimum 2 kGy’e kadar i1smnlama yapilmasina izin
verilmektedir (5, 6, 7).



%1’den fazla yag iceren gidalarda iginlama sonucunda 2-alkilsiklobiitanoanlar (2-ACB)
olugsmaktadir. 2-ACB’lar olustugu yag asidi ile aym sayida karbon atomuna sahip halka
yapisindaki bilesiklerdir ve alkil grubu halkanin 2 pozisyonunda olugmaktadir (8, 9). Yag
asidi veya trigliseritin karbonil grubundaki oksijenden (agil-oksijen bagi) bir elektron ¢ikisi ile
halkali yap1 olusumu gergeklesmektedir (10, 11, 12). 2-ACB’lar sadece isinlamaya 06zgii
bilesiklerdir, 1sinlanmis yag igeren gidalarda bulunmaktadirlar. Bu bilesikler dondurma,
1sitma, mikrodalga 1sitma, UV 1ginlama, yiiksek basing uygulamalar1 veya temel gida koruma
yontemlerinin etkisiyle olusmamaktadirlar (13). Ayrica, uzun depolama siireleri, hava, vakum
veya karbondioksit atmosferinde ambalajlama ile de olusmamaktadirlar ve bu yontemlerin
olusan 2-ACB miktari tizerine 6nemli bir etkisi bulunmamaktadir (10, 14). 2-ACB’lar gida
1sinlamanin kimyasal indikatorii olarak tanimlanabilmektedirler (11, 12, 15, 16, 17, 18, 19).
Ayrica, lipitlerin bu radyolitik {riinleri ile gida tarafindan absorblanan doz tahmin
edilebilmektedir (11). Yapilan ¢alismalarda yiiksek 1sinlama dozlarinda, absorblanan iginlama
dozu ile olusan 2-ACB miktar1 arasinda dogrusal iliski oldugu bulunmustur (20).

Ortalama 10 kGy’lik doza kadar yapilan gida 1sinlamasinin toksikolojik olarak herhangi bir
tehlike olusturmayacagi ve besleyici veya mikrobiyolojik agidan problem olmayacagi
belirlendikten sonra diinya c¢apinda isinlanmis gida tiiketimi artis gostermis, buna paralel
olarak uluslararasi ticaret yayginlasmistir (21). Gidalara iginlama uygulamasinin kontrol
edilmesi 1smmlanmis gidalarin uluslar arasi ticaretini kolaylastirmak amaciyla oldukca
onemlidir. Ayrica, bu kontrol tiikketicinin giiveninin arttirilmasi ve tiiketicinin serbestge segme
hakkini kullanabilmesi ve iiriin etiketinin kontrolii a¢isindan da 6nem tasimaktadir (22).

Bu ¢alismanin amaci 1sinlanmis gidalarin tespitinde Avrupa Standardizasyon Komitesi (CEN)
tarafindan kabul edilen ve Tiirk Standartlar1 Enstitiisii (TSE) tarafindan da yiiriirliige konulan
yag iceren gidalarda isinlamayi tespit etmek amaciyla kullanilan “TS EN 1785 Gida
maddeleri - Kati yag iceren 1sinlanmis gidalarin belirlenmesi - 2-Alkilsiklobiitanonlarin gaz
kromatografik / kiitle spektrometrik analizi” kapsaminda isinlanmis somon baliginda
2-ACB’larin tespit edilmesidir (8).

2. Materyal Metod
2.1 Isinlama kaynag

Isinlama islemi, Tiirkiye Atom Enerjisi Kurumu (TAEK), Ankara Saraykdy Niikleer
Aragtirma ve Egitim Merkezi’nde (SANAEM) bulunan ve Teknoloji Boliimii, Dozimetre
Birimi tarafindan isletilen Gama Isinlama Tesisi biinyesindeki, deneysel amaglar ig¢in
kullanilan Gama-hiicresinde yapilmistir. Bu ¢alismada, uygulanan 1sinlama dozlarini tespit
edebilmek amaciyla 0,1 — 3 kGy’lik doz araliginda ol¢iim yapabilen Harwell perspex
dozimetreler (Harwell Gammachrome YR®, Perspex Dosimeter, Batch 62, Harwell, UK)
kullanilmastir.

2.2 2-ACPB’larin gaz kromatografik/kiitle spektrometrik (GC/MS) analizi

0.5 kGy, 1 ve 3 kGy’lik ii¢ farkli dozda 1sinlanan somon balig1 6rnekleri ile birlikte kontrol
ornegi TS EN 1785 “Gida maddeleri - Kat1 yag iceren 1sinlanmig gidalarin belirlenmesi
2-Alkilsiklobiitanonlarin gaz kromatografik / kiitle spektrometrik analizi” standartina gore
analiz edilmistir (8).

2.2.1 Orneklerin hazirlanmast ve yag analizi : Homojen hale getirilmis &rneklerden 3 g
tartilarak yag Oziitleme kartusuna yerlestirilmis, lizerine 5 g kadar susuz sodyum siilfat



konulmus ve pamuk ile kartusun agzi kapatilmistir. Yar1 otomatik yag 6ziitleme {initesine
(Soxtec Avanti — 2055 Soxtec, Foss Tecator) yerlestirilen orneklerden n-heksan ile yag
oziitlemesi yapilmistir. Elde edilen yag 100 mL’lik balon jojeye aktarilmis, iizerine 5 — 10 g
susuz sodyum siilfat ilave edilmis ve hacim 100 mL’ye n-heksan ile tamamlanmistir. igerik
iyice kanstirilmis ve gece boyunca bekletilmistir. Bu karisimdaki n-heksan doner
buharlastirict kullanilarak buharlastirilmis ve bodylece Florisil kolona verilmek iizere yag
0ziitli hazirlanmistir.

2.2.2 Florisil kolon kromatografisi: Kromatografik kolon (20 — 21 cm), etkinligi giderilmis
Florisil ve n-heksan kullanilarak hazirlanmistir. Yaklasik olarak 200 mg yag igerecek bir
hacimde yag 6ziitii alinip 5 mL’den fazla olmayan n-heksanda ¢oziilmistiir. Yag 6ziitii nicel
olarak kolona uygulanmis, n-heksan seviyesi tam florisilin tepesinin hemen {iizerine
damlayacak sekilde ayarlanmis, 5 — 10 mL n-heksan ilave edilmistir. Kalan n-heksan (toplam
150 mL) kolonun iizerindeki bir ayirma hunisine konulmus, 2 — 5 mL/dk akis hizinda geri
alma islemi yapilmis ve geri alinan kisim uygun bir balona (250 mL’lik) toplanmistir. Ayirma
hunisi bosaldiginda, kolonun kurumamasina dikkat edilerek toplama balonu degistirilmis ve
n-heksanda hazirlanmis % 1°lik dietil eter ¢ozeltisinden 150 mL ile geri alma islemi
yapilmistir. % 1°lik dietil eter ¢ozeltisi kismi, doner buharlastiricida, 40 °C’da, en diisiik
vakumda 5 — 10 mL’ye kadar buharlastirilmis ve bir deney tiipiine aktarilmistir. Deney tiipiine
aktarilan kisim, 40 °C’da, azot akim1 altinda kuruluga kadar deristirilmis ve azot akimi altinda
kuru haldeyken geride Ornek kalmadigindan emin olunarak, bu kisim, 200 pL
2-sikloheksilsikloheksanon (i¢ standart) ¢ozeltisine alinmis ve analiz i¢in gaz kromatografisi
ornek siselerine (vial) aktarilmistir.

2.2.3 GC/MS analiz: Calismada Tiirkiye Atom Enerjisi Kurumu, Ankara Saraykoy Niikleer
Arastirma ve Egitim Merkezi, Analitik Ol¢iim ve Analiz Birimi’'nde bulunan GC-MS ile 2-
ACB’lar Varian Marka CP 3800 Gaz Kromatografi ve buna bagli Varian 1200 L Quadrupole
MS/MS  kullanilmistir. Ayirmada kullanilan kolon Varian Factor Four, VF 5MS, 30
mx0,25mm 1D, 0,25um, % 95 dimetil, % 5 difenil polisiloksan’dir. Helyum tasiyict gazinin
akis oran1 1mL/dk’dir. GC sicaklik programi: Enjektor sicakligi: 250 °C; baglanti hatti
sicakligi: 280 °C; kolon firmi sicaklik programi; baslangic sicakligi: 55 °C, 1 dakika siireyle;
sicaklik artis hizi: 300 °C’a kadar 15 °C/dk; son sicaklik ve bekleme siiresi: 300 °C’da
5 dakika olacak sekilde ayarlanmistir. Kolona enjekte edilen miktar 1 puL ve bdlmesiz
enjeksiyon sekli ile calisilmistir. Kiitle spektrometresi ile “Selected ion monitoring” SIM
modunda ¢alisilmis ve 2-dodesilsiklobiitanon (2-DCB) ve 2-tetradesilsiklobiitanon (TCB)’ nun
kiitle / yiik (m/z) 98 ve m/z 112’deki iyon akimlar1 l¢iilmiistiir. Standart ¢ozeltiler 0.25, 0.50,
0.75, 1.00 ve 1.5 ppm’lik konsantrasyonlarda hazirlanmig ve kalibrasyon grafigi cizilmistir.
Ornekler, 2-DCB ve 2-TCB standartinin alitkonma siiresi ve iyon oranlari karsilastirilarak
tanimlanmustir.

2.2.4 Isinlanmis érneklerin teshisi: En az bir 2-ACB pozitif olarak teshis edildiginde ve
hesaplanan derisim, en zayif iyonda 3:1’lik bir sinyal / giiriilti oranin1 veren derigimi
gectiginde ornekler 1sinlanmig olarak kabul edilmektedirler.

3. Sonuglar ve tartisma

Sekil 1°de farkli konsantrasyonlarda (0.25, 0.50, 0.75, 1.00 ve 1.5 ppm) hazirlanan 2-DCB
standartinin GC/MS spektrumu goriilmektedir. 10,50 — 10,75. dakikada gozlenen ilk pik i¢
standart olan 2-sikloheksilsiklohekzanona ait iken, 13,0 — 13,25. dakika arasinda gozlenen
ikinci pik 2-DCB standartina aittir.
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Sekil 1. Farkli konsantrasyonlarda hazirlanmig 2-DCB standartlarinin GC/MS kromatogrami
ve alikonma siireleri

Sekil 2’de 1simnlanmamis kontrol 6rnegi ile birlikte 1 ve 3 kGy dozlarda 1sinlanan somon
baligina ait kromatogramlar verilmistir. Isinlanmamis kontrol 6rnegine ait kromatogram
incelendiginde 2-ACB pikleri tespit edilememistir. Bunun aksine 1 ve 3 kGy dozda 1ginlanan
orneklerde sirastyla 12.724 dakika ve 12.742 dakikalik alikonma siirelerinde 2-DCB pikleri
cok net bir sekilde elde edilmistir. Ayrica, 3 kGy dozda isinlanan balik 6rneginde 14.107
dakikalik alitkonma siiresinde 2-TCB piki de tespit edilmistir.
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Sekil 2. Degisik dozlarda 1sinlanan somon baligina ait GC/MS kromatogramlari



Bircok arastirici gidalarda isinlama ile olusan 2-ACB’larin, gidanin igerigine bagli olmadan
en az % 1 oraninda yag iceren ve 0.5 kGy’lik doza kadar yapilan 1simnlama dozlarinda teshis
edilebildigini dogrulamislardir (23). Bu ¢alismada, 0.5 kGy’lik dozda 1sinlanan somon baligi
orneklerinde de herhangi bir 2-ACB piki tespit edilememistir. Analiz sirasinda somon balig1
orneklerinden 2-DCB ve 2-TCB’nun oOziitlemesi ic¢in Florosil kolon kromatografisi
kullanilmigtir. Bu yontem ile 6ziitleme islemi zaman olarak oldukga uzun siirmesinin yanisira,
fazla miktarda ¢dzelti harcanmakta ve analiz maliyeti oldukca yiiksek olmaktadir. Oziitleme
islemini daha kisa siirede yapmak amaciyla stiper kritik akigkan oziitlemesi, kat1 faz 6ziitleme
yontemi, hizlandirilmis ¢oziicii  Oziitlemesi  gibi  alternatif tekniklerin  kullanilmasi
onerilmektedir. Ayrica, bu teknikler ile diigiik doz uygulamalar1 sonucu gidalarda olusan
2-ACB’larin tespiti daha basarili sonuglar verdigi belirtilmektedir.
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