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ABSTRACT

In this study, the qualitative and quantitative analyses of aspartame and saccharin investigated using Instrumental
High Performance Thin-Layer Chromatography (HPTLC). Aspartame developed on HPTLC Silica Gel 60 plates,
then quantified at 620 nm after derivitization with ninhydrine solution. The aspartam calibration plot was linear
between 200 and 1200 ng/spot with a coefficient of determination (R?) of 0.9955. When 10 repetition of 500 ng/spot
aspartame processed, results were found between 95,7-107,4 %. The limits of detection (LOD) and quantification
(LOQ) were 36.73 and 111.31 ng/spot, respectively. % Recovery was found between 95.0 and 96.6 with different
type of matrixes such as sugar syrup, flour, infant food and chocolate with sugar. Then the plate immersed to zinc
nitrate solution to get stable and marked aspartame spot. % Recovery was determined between 96.5 and 103.0, and
LOD and LOQ were 5.42 and 16.44 ng/spot, respectively at this condition.

Sodium saccharin developed on HPTLC Silica Gel 60 Fs4 plates, then quantifed at 230 nm. The saccharin calibration
plot was linear between 200 and 1200 ng/spot with a coefficient of determination (R?) of 0.9974. When 10 repetition
of 500 ng/spot aspartam processed, results were found between 96.5-102.7 %. LOD and LOQ were 8.81 and 26.68
ng/spot, respectively. % Recovery was found between 99.1 and 107.7 with different types of matrix.

Keywords: HPTLC, aspartame, sodium saccharin, foods.

GIDA URUNLERINDE ASPARTAM VE SODYUM SAKARINiN YUOKSEK-PERFORMANSLI iNCE
TABAKA KROMATOGAFISIYLE ANALIZi

OZET

Cahismamizda, aspartam ve sakarinin enstriimantal Yiiksek Performansli Ince Tabaka Kromatografisiyle (YPITK)
nitel ve nicel analizi incelenmistir. Aspartam, HPTLC Silika Jel 60 plaka iizerinde yiiriitiilmiis sonrasinda ninhidrin
cozeltisi ile tiirevlendirilerek 620 nm’de taratilmistir. Bu sartlar altinda aspartam kalibrasyon egrisi 200-1200 ng/leke
arasinda dogrusal olup korelasyon katsayist (R?) degeri 0,9955°dir. 500 ng/leke aspartam uygulamasinin 10 tekrari
sonucu % kazanim 95,7-107,4 arasinda tespit edilmistir. Tespit ve tayin edilebilirlik sinir1 sirasiyla 111,31 ve 36,73
ng/leke’dir. Sekerli surup, un karigimi, bebek mamasi ve sekerli ¢ikolata gibi farkli matriks tiirlerinde aspartamin %
geri kazanimi 95,0-96,6 arasinda tespit edilmistir. Sonrasinda plakanin ¢inko nitrat ¢ozeltisine daldirilmasiyla kararlt
ve belirgin aspartam lekeleri elde edilmis ve % geri kazamm 96,5-103,0 arasinda, tespit ve tayin edilebilirlik siniri
sirastyla 16,44 ve 5,42 ng/leke olarak bulunmustur.

Sodyum sakarin, HPTLC Silika Jel 60 Fjs4 plaka tizerinde yiriitiilerek 230 nm’de taratildiginda kalibrasyon egrisi
200-1200 ng/leke arasinda dogrusal olup korelasyon katsayisi (R?) degeri 0,9974 tespit edilmistir. 500 ng/leke
sakarin uygulamasimin 10 tekrart sonucu % kazamm 96,5-102,7 arasinda bulunmustur. Tespit ve tayin edilebilirlik
siir1 sirastyla 26,68 ve 8,81 ng/leke’dir. Farkli matriks tiirlerindeki % geri kazanimi 99,1-107,7 arasinda tespit
edilmistir.

Anahtar Sozciikler: HPTLC(YPITK), aspartam, sodyum sakarin, gida.
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1. GIRiS

Gida katki maddeleri, gidalarin renk, goriiniis, lezzet, koku gibi duyusal 6zelliklerini diizenlemek,
besleyici degerlerini korumak, dayanikliliklarini arttirmak ve birtakim teknolojik islemlere
yardimec1 olmak gibi amaglarla ilave edilirler. Avrupa Birliginin, 89/107/EEC nolu Avrupa
Parlamentosu ve Konsey direktifinde; sadece teknik olarak kullanilmasina ihtiya¢ duyulan katki
maddelerinin gidalarin {iretiminde veya hazirlanmasinda kullanilabilecegi, bunlarmn tiiketiciyi
aldatmaya yonelik olmamas: ve tiiketicinin sagligina zarar vermemesinin gerektigi belirtilmistir.

Seker igeren tiriinlerin asirt kalori igermeleri, porsiyon miktarlarindaki artis, hareketsiz
yasamin artmasi, sigsmanlk, seker hastaligi, hipertansiyon, agiz-dis sagligt ve kalp-damar
hastaliklarindaki hizli artis gibi sebeplerden dolayi, katki maddelerinin arasinda tatlandiricilar
yiyecek, icecek ve ilag endiistrisinde giderek artis gdsteren yaygin bir kullanim alanina sahiptirler.
Bu ¢aligmada yiiksek yogunluklu tatlandiricilardan yaygin olarak kullanilan aspartam ve sakarin
incelenmistir.

Aspartam, 1965 yilinda Schlatter adli arastirict tarafindan Searle arastirma
laboratuarinda aminoasitlerden gastrik peptid sentezlenmesinde olusan ara iriinlerin
saflastirilmasi sirasinda elde edilen bir tatlandiricidir. 1 g’1 4 kcal enerji verir. Tat karakteri
sakkaroza benzer, hafif ge¢ algilanir, 1s1ya dayaniksizdir.

Sakarin 1879 yilinda kesfedilmis ilk kalorisiz yapay tatlandiricidir. Uzun yillar tek
bagina veya diger tatlandiricilar ile birlikte kullanilmistir. Halen 90’in izerindeki iilkede
kullanimina izin verilmektedir. Sakarin sakkaroz ¢ozeltisinden 300 kat daha tatlidir [1].

Sekil 1°de aspartam ve sakarinin molekiil formiilleri goriilmektedir.
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Sekil 1. Aspartam ve sakarinin molekiil formiili

Aspartam gidalarda sivi kromatografisi (HPLC) [2], IR Spekroskobisi [3], Kapiler
Elektroforez [4] ile; sakarin ise gida ve ilaglarda potansiyometre [5], IR Spekroskobisi [6], Gaz
Kromatografisi (GC) [7], HPLC [2] ve iyon kromatografisiyle [8] analiz edilmektedir. ITK
genellikle bu tiir tatlandiricilarm kalitatif analizlerinde yaygm olarak kullamlmaktadir. flag ve
baz1 gidalarda aspartam ve sakarinin farkli matriks tiirlerinde ITK ile tespitine yonelik galismalar
sinirlt sayida bulunmaktadir [9, 10, 11].

Tatlandiricilarin, insan sagligi iizerine siire gelen tartigmalari, mevcut teblig ve
direktiflere uygunlugunun ve T.C. Bagbakanlikk Gilimrilk Miistesarlifi biinyesine gelen
numunelerin kontrolii goz dniine alindiginda; genis bir gida matriksine uygulanabilirligi olan, kisa
analiz siiresine sahip, ekonomik, analiz 6n hazirligin1 en az diizeye indirebilen, ayni1 anda birden
fazla numunenin analizine farkli tan1 prensiplerinin uygulanabilirli§ine izin veren bir yonteme
ihtiyag duyuldugundan tatlandiricilarin - ézellikle nicel analizlerinin YPITK’de yapilmasi
distintilmiistir.
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2. DENEYSEL CALISMALAR
2.1. Deneysel Cahismada Kullamilan Kimyasallar ve Ornekler

Kullanilan kimyasal ve sarf maddelerden; ¢inko nitrat hekzahidrat, bakir (II) nitrat trihidrat,
amonyum hidroksit ¢ozeltisi (% 28) ve n-butanol Sigma-Aldrich’ten, aspartam ve sodyum
sakarin Supelco’dan, etil asetat, karbon tetrakloriir, metanol, 20x10 HPTLC 60 Fys4 ve 20x10
HPTLC 60 cam plaka, 20x20 TLC 60 F,54 aluminyum plaka Merck’ten temin edilmis olup, tim
kimyasallar analitik safliktadir.

Analize tabi tutulan aspartam ve sodyum sakarinin kullanilabilecegi gidalara benzer,
icinde aspartam ve sakarin bulunmayan frlinlerin ticari isimleri, matriks tiirleri ve icerdikleri
maddeler Cizelge 1’de gosterilmektedir.

Cizelge 1. Aspartam ve sodyum sakarin ilave edilerek yapilan ¢alismada kullanilan gida iiriinleri
ve ozellikleri

Numune | Numunenin Ticari Matriks Tiirii Numunenin icerigi
No Adi umunenin I¢erigi
1 Afrin {iziim pekmezi | Sekerli Surup (Pekmez) | Uziim suyu konsantresi
2 Mix Patisserie Un ve nigasta Misir unu, misir nisastasi, gam
3 Bebelac Junior Bebek Mamasi L?kFOZ’ yagl ahnms sut,
bitkisel yaglar, vitaminler
4 Toblerone Sekerli Cikolata g;}“’lata’ sakkaroz, siit yag,

2.2. Deneysel Calismada Kullamlan Cihaz ve Sistemler

Caligsmanin deneysel kisminda kullanilan arag¢ ve geregler agagida verilmistir:

3 ITK Sistemi: CAMAG ITK Sistemi (ATS 4 oto 6rnekleyici, ADC 2 oto yiiriitiicii, plaka
daldirma cihazi, plaka piiskiirtme cihazi, plaka 1siticisi, Scanner 3 tarama cihazi ve winCATS
yazilim)

. Deiyonize su cihazi (Human Zeneer UP 900)

. Homojenizator (Retch Grindomix Gm 200)

. Ultrasonic Banyo (Elmasonic S 60)

. Etiv (MMM Medcenter)

2.3. Deneylerin Yapihsi

0,1 mg duyarlilikla 100 mg aspartam tartilip 100 mL’lik Olgli balonuna aktarilarak 1 g/L
tatlandirict igeren stok ¢ozelti hazirlanip ayri ayri 1 mL ve 10 mL alinmak suretiyle 100 mL’ye
seyreltilerek 10 ng/uL ve 100 ng/uL aspartam igeren ¢aligma ¢ozeltileri elde edildi.

Standart sakarin ¢ozeltileri de ayni sekilde hazirlandi.

Gerektiginde ogiitiiciilerle homojen hale getirilen degisik matriks tiirlerindeki Cizelge
1’de belirtilen numunelerden 1 mg duyarlilikta 1 g tartilip , 80 ml metanol eklenerek 20 dak. 40
°C’deki ultrasonik su banyosunda tutuldu. Siire sonunda banyodan ¢ikarilarak oda sicakligina
gelene kadar sogumast beklendi. Oda sicakligindaki c¢ozeltiye toplam hacmi 100 ml olacak
sekilde metanol ilave edilerek 0,45 pm’ lik membran filtreden gegirilip analize hazir hale getirildi.

1 ml sulu doygun ¢inko nitrat ¢ozeltisi hazirlanarak tizerine 0,2 mL % 10’luk nitrat asidi
ilave edilip, toplam hacmi 100 mL olana dek % 95’lik etanol ilavesiyle ¢inko nitrat daldirma
reaktifi hazirlanmistir.
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2.4. Kromatografik Sartlar

Aspartam tayininde 20x10 cm silika jel 60 ve sakarin tayininde 20x10 cm silika jel 60 Fps,
HPTLC plaka kullanildi. Plakalar kullanilmadan o6nce sadece laboratuar ortamindan degil,
plakalarin muhafazasi igin sarildiklari polimer filmden veya diger safsizliklarin uzaklastirilmasi
amactyla, metanol igine daldirilip ve 3 dakika bekletildi. Daha sonra temizlenen plaka sicakligi
120 °C’ye ayarlanmus bir etiivde 20 dakika bekletilerek hem kurutulmus hem de aktive edilmistir.

Numune ve standart ¢ozeltiler, oto Ornekleyici (ATS 4) kullanilarak piiskiirtme
teknigiyle bant seklinde 7 mm uzunlugunda, 10 mm s hizla uygulandu.

2.4.1. Aspartam icin Yiiriitme ve Degerlendirme Kosullart

Yiirtitmenin yapilacag ¢ift oluklu tank, 10 dak. butanol:asetik asit:su (4:1:1) karisimindan olusan
hareketli fazin buhariyla doyrulmus, oto yiiriitiicii (ADC 2) ile hareketli faz plaka {izerinde 70
mm kadar yiiriitiilmiis ve plaka 5 dak. sicak hava ile kurutulmustur.

Lekelerin gozlemlenebilmesi i¢in asetondaki % 0,2 ninhidrin ¢6zeltisi, plakanin bu
¢ozeltiye 3 saniye daldirilmasi suretiyle uygulandi ve CAMAG TLC Plaka 1siticist kullanilarak
90°C’de 5 dak. bekletildi. CAMAG TLC Scanner kullanilarak plaka yiizeyi 620 nm’de taratild1.

Sonrasinda ninhidrin ¢dzeltisiyle tiirevlendirilen aspartam lekelerinin yer aldigi plaka,
CAMAG plaka daldirma cihaziyla 1 sn ¢inko nitrat ¢ozeltisine daldirilip, hemen % 25°1ik
amonyak c¢ozeltisiyle doygun hale getirilmis ¢eker ocak altindaki ¢ift oluklu tanka alindi. Tanktan
alinan plaka CAMAG TLC 1siticist kullanilarak 90 °C’de 5 dak. bekletildi ve son olarak yiizeyi
400 nm’de taratild.

2.4.2. Sakarin I¢in Yiiriitme ve Degerlendirme Kosullar:

Yirlitmenin yapilacag: ¢ift oluklu tank, 10 dak. etil asetat:karbon tetrakloriir:asetik asit (3:4:0,5)
karistmindan olusan hareketli fazin buhariyla doyuruldu. ADC 2 ile hareketli faz plaka lizerinde
70 mm kadar yiiriitiildii ve plaka 5 dak. sicak hava ile kurutuldu. Sonrasinda CAMAG TLC
Scanner kullanilarak 230 nm’de taratildi.

Tim analiz parametreleri winCATS yazilim programina girilerek hem tiim sistem
kontrol edilmis hem de kromatogram degerlendirilmistir.

3. SONUCLAR VE TARTISMA
3.1. Aspartam Analizi i¢in Yapilan Calismalar

Oncelikle aspartamin karakterize edilebilmesi ve degerlendirmenin ne suretle yapilacaginin tespiti
icin, 20x20 TLC 60 Fj54 aluminyum plaka tizerine 5 pL 100 ppm’lik aspartam c¢ozeltisi
uygulandi. Aspartamin HPLC ile tayini i¢in ¢aligma dalga boyunun 220 nm oldugu literatiirde
verilmigstir [2]. Aspartam uygulamasi yapilan ancak herhangi bir ylirlitme islemi yapilmayan
plaka, bu veriler 1s51831nda absorbans/reflaktans modunda 190-350 nm dalga boyu araliginda 5,0
nm araliklarla taratildiginda aspartam lekelerinin 190-270 nm dalga boylar1 arasinda absorbans
yaptig1 gézlemlendi.

Sonrasinda plaka iizerine uygulanan aspartam, yiiriitiicii faz ile 70 mm yiikseklige kadar
yiiriitiildii ve 110 °C’de etiivde 30 dakika bekletildiginde elde edilen spektrumda herhangi bir
absorbans gozlemlenmedi. Asetondaki % 0,2 ninhidrin ¢ozeltisi plaka yilizeyine piiskiirtmeyle ve
plakanin bu ¢6zeltiye 3 saniye daldirilmasi suretiyle uygulanarak etiivde bekletildiginde; aspartam
lekeleri goriildii ve plakanin ninhidrin ¢ozeltisine daldirilmasi suretiyle daha homojen bir yiizey
elde edildigi sonucuna varildi. Ancak, plaka zemininde goriiniir bolgede kizariklik gézlemlenmis
ve bu zemin kirliliginden 6tiirli istenen kromatogram elde edilememistir.
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Zeminde gozlemlenen kizarikligin giderilmesi amaciyla asagidaki islemler yapildi:

a) Plakaya numune uygulanmasmin ardindan yiiriiticii fazla 70 mm yiikseklige kadar
yiiriitiildii, sonrasinda plaka heniiz 1slakken amonyak buhariyla doygun hale getirilmis % 25°lik
amonyak ¢dzeltisinin yer aldig1 ¢ift oluklu tankta 5 dak. bekletilerek 100 °C’deki etiivde 30
dakika kurutulduktan sonra, ninhidrin ¢ozeltine daldirildi ve 120 °C’deki etiivde 10 dak.
bekletildi. Bu islemle plaka zemindeki kizariklikta azalma gozlemlenmis ancak plaka yiizeyinde
ninhidrinle tiirevlendirilen aspartam lekeleri tespit edilememistir. Sonrasinda lekelerin
goriinebilmesi amaciyla plaka yilizeyine seyreltik asetik asit piiskiirtiilmiis ve sonug alinamamistir.
Son olarak plaka yeniden ninhidrin igeren ¢ozeltiye daldirilmis ve 100 °C’ye ayarlanmus etiivde
10 dak. bekletilmistir. Aspartam lekeleri yine gézlemlenmemis, sonrasinda 1s1 tabancasiyla plaka
yiizeyi yiiksek sicakliga maruz birakilmig, ancak bu uygulama sonucu lekeler gozlemlenmesine
ragmen plaka zeminindeki kizariklik ilk hale gore daha da artmustir.

b) Plakaya yiiriitiicii faz uygulanmast sonrast 100 °C’deki etiivde 30 dak. bekletildi ve
ninhidrin ¢6zeltine daldirildi. Plaka yiizeyi heniiz 1slakken 5 dak. amonyak buharina maruz
birakildi ve 100 °C’deki etiivde 10 dak. bekletildi. Bu islemle aspartam lekeleri yine
gozlemlenmis ve plaka zeminindeki kizariklik ilk hale gore daha da artmustir.

Aspartam uygulamasi yapilan silika jel bazli ince tabaka (60 Fps4) floresans indikatorii
icermekteydi. Floresans indikatorli icermeyen Merck 60 Silika Jel 20x10 cm plaka {izerine
aspartam uygulanarak deney tekrarlandiginda belirli bir sicakliga kadar kizarikligin azaldig tespit
edilmistir.

Ayrica, ninhidrin ¢6zeltisine daldirilan ince tabakalar 90, 100, 110 ve 120 °C’ye kadar
wsitildiklarinda; 100 °C’den daha yiiksek sicakliklarda plaka zemininde kizarikligin arttigi tespit
edilmistir (Sekil 2).

110°C’de isitilmis

90°C’de isitilmis

100°C’de isitilmis

Sekil 2. Ayni sartlarda plaka zeminindeki kizarikligin sicaklikla degisimi
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Yapilan bu denemeler sonucunda Boliim 2.4’°de belirtilen ¢alisma parametreleri tespit
edilmistir.

3.1.1. Dogrusallik ve Dogrusallik Arahg:

On denemeler sonucunda tespit edilen caligma sartlar1 altinda plakaya 60-1200 ng/leke arasinda
aspartam uygulanmustir. Aspartam miktar1 ve plakanin taratilmasi sonucu elde edilen her bir
konsantrasyona karsilik gelen alan degerleri alinarak sonuglarin grafigi cizildiginde aspartam
miktar1 araligr ve elde edilen korelasyon katsayisi degerleri Cizelge 2’de yer almaktadir. Bu
sartlar altinda aspartam miktari ile leke alan1 arasindaki dogrusalligin en uygun 200-1200 ng/leke
aralig1 oldugu tespit edilmistir.

Cizelge 2. Aspartam miktar1 aralig1 ve elde edilen korelasyon katsayis1 degerleri

ASpartaEgﬁ;‘gSF Aralig Korelasyon Katsayisi
60-1200 R*=0,9613
60-1000 R?=0,9801
80-1200 R?=0,9607
80-1000 R?2=0,9607
100-1200 R*=0,9592
100-1000 R*=0,982
150-1200 R*=0,9618
150-1000 R?=0,9883
200-1200 R? =0,9955
200-1000 R?>=0,9942

3.1.2.Sistem Kesinligi

Plaka tizerine 10 kez 500 ng/leke aspartam uygulandigindaki plaka goriiniimii Sekil 3’te ve elde
edilen sonuglar Cizelge 3’te gosterilmistir.

Sekil 3. Ninhidrinle tiirevlendirilen aspartam lekelerinin goriinimii
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Cizelge 3. 10 adet 500 ng/leke aspartam uygulamasi sonucu tespit edilen sonuglar

Sira No Bulunan Aspartam Miktar % Kazanmm
1 496,63 99,3
2 478,48 95,7
3 497,92 99,6
4 484,00 96,8
5 510,99 102,2
6 484,40 96,9
7 505,67 101,1
8 514,08 102,8
9 537,12 107,4
10 533,59 106,7
Ortalama 504,29 100,9

3.1.3. Tespit ve Tayin Edilebilirlik Simir1 (Kalitatif Teshis ve Kantitatif Tayin Sinirr)

Tespit ve tayin edilebilirlik smir1, sonuglarin standart sapmasi ve kalibrasyon egrisinin egimi ile
belirlenmistir (Esitlik 7.1 ve 7.2) [12]. Elde edilen degerler Cizelge 4’de gosterilmektedir.

Tespit edilebilirlik stur:, = 3,3s/S 1)
Tayin edilebilirlik stnirt = 10s/S )
s= Sonuglarin standart sapmasi (N=10), S= Kalibrasyon egrisinin egimi

Cizelge 4. Aspartamin tespit ve tayin edilebilirlik sinir1 ¢caligmasinda elde edilen veriler

Parametre Bulunan Deger
SD 20,14

% RSD 3,99

Giiven Araligi* 12,48

LOD (ng/leke) 36,73

LOQ (ng/leke) 111,31

* %95 gliven diizeyinde
3.1.4. Dogruluk (% Geri Kazanim)

Farkli matriks tiirlerinde standart eklenmesiyle yapilan ¢alismada elde edilen sonuglar Cizelge
5’de yer almaktadir. Ayrica elde edilen kromatogram Sekil 4’de gosterilmektedir.

izelge 5. Farkli matriks tiirlerinde aspartamin % geri kazanimi
g p g

Aspartam Miktar1 (ng/leke)
. % % Geri Giiven
Matriks Alinan Bulunan Miktarlar b RSD Kazanim Araligr*
Miktar
1 2 3 Ort.
Sekerli
Surup 500,00 494,43 469,78 460,80 475,00 17,41 3,67 95,0 19,7
(Pekmez)
Unlu 500,00 482,44 468,80 484,70 478,65 8,60 1,80 95,7 9,7
Mamul
Bebek‘ 500,00 474,92 492,98 464,68 477,53 14,33 3,00 95,5 16,2
Mamasi
Sekerli
. 500,00 491,33 485,40 472,82 483,18 9,45 1,96 96,6 10,7
Cikolata

* %95 giiven diizeyi
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0
-0.03 0.17 0.37 057 0.77 U.Q‘IR

f

Sekil 4. Numenelerin analizi sonucu elde edilen aspartama ait kromatogram

3.1.5. Aspartam Lekelerinin Belirginlestirilmesi ve Kararh Hale Getirilmesi

Ninhidrinle tiirevlendirilen aspartam lekeleri kisa bir siire kararli halde kalmakta ve plaka
tizerindeki rengi solmaktadir. Bu kararliligin metal iyonlariyla kompleks olusturdugunda oldukc¢a
arttig1 belirtilmektedir [13].

Boliim 2.4.1°de belirtildigi gibi yapilan calismada Sekil 5°te goriildiigii tizere bakir (II)
nitrat ¢ozeltisine daldirilan plaka zemininde belirgin renklenme gozlemlenmistir. Ayni islem
cinko nitrat ¢ozeltisi ile denendiginde, zeminde renklenmeye neden olmaksizin lekelerin daha
belirginlestigi ve kakarli kaldig1 gézlemlenmistir.

Sekil 5. Ninhidrinle tiirevlendirilen aspartam lekelerinin ¢inko nitrat ve bakir (II) nitrat
¢ozeltilerine daldirilmasi sonucu gériiniimlerinin karsilastirilmasi
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3.1.5.1. Cinko Nitrat Cozeltisine Daldirilmis Plakada Sistem Kesinligi

Plaka {izerine 10 defa uygulanan ve 500 ng/leke aspartam analizi sonucu % kazanim, 96,5-103,0
arasinda tespit edilmistir

3.1.5.2. Cinko Nitrat Cozeltisine Daldirilmis Plakada Tespit ve Tayin Edilebilirlik Sinir1

Bolim 3.1.3’te  belirtilen hesaplamalar yapildiginda bulunan degerler Cizelge 6°da
gosterilmektedir.

Cizelge 6. Cinko nitrat ¢ozeltine daldirilan plakadaki aspartamin tespit ve tayin edilebilirlik sinir1
caligmasinda elde edilen veriler

Parametre Bulunan Deger
SD 10,36
% RSD 2,08
GUVEN ARALIGI* 6,42
LOD (ng/leke) 5,42
LOQ (ng/leke) 16,44

* % 95 giiven diizeyi

Ninhidrinle tiirevlendirilerek 620 nm’de taratilma sonucu ile ayn: plakanin ninhidrinle
tiirevlendirme sonrasi ¢inko nitrat ¢ozeltine daldirilmast ve 400 nm’de yapilan taratiima
sonuglarinin karsilagtirilmasi Cizelge 7’ dedir.

Cizelge 7. Ninhidrinle tlirevlendirilen ile ninhidrinle tiirevlendirme sonrasi ¢inko nitrat ¢dzeltine
daldirilmasi sonuglarinin karsilastiriimasi

Bulunan Deger
Parametre Ninhidrinle tiirevlendirme- Cinko Nitrat ¢ozeltisine
620 nm’de tarama daldirma-400 nm’de tarama
SD 20,14 10,36
% RSD 3,99 2,08
GUVEN ARALIGI* 12,48 6,42
LOD (ng/leke) 36,73 5,42
LOQ (ng/leke) 111,31 16,44

* % 95 giiven diizeyi
3.2. Sakarin Analizi icin Yapilan Cahsmalar

Oncelikle sodyum sakarinin karakterize edilebilmesi ve degerlendirmenin ne suretle yapilacaginimn
tespiti i¢in, silika plaka tizerine 5 uL 100 ppm’lik sodyum sakarin ¢6zeltisi uygulanmstir. Sakarin
uygulamasi yapilan ancak herhangi bir yiiriitme islemi yapilmayan silika plaka,
absorbans/reflaktans modunda 190-350 nm dalga boyu araliginda 5,0 nm araliklarla taratildiginda
190-270 nm dalga boylar1 arasinda absorbans yaptig1 gézlemlenmistir.

3.2.1. Dogrusallik ve Dogrusallik Arahgi
Bolim 3.1.1°de belirtilen calisma parametreleri kullanildiginda sakarin miktar: ile leke alam

arasinda 200-1200 ng/leke araliginda dogrusallik tespit edilmis ve elde edilen kalibrasyon
egrisinin korelasyon katsayisi (R%) degerin de 0.9974 oldugu gdriilmiigtiir.
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3.2.2. Sistem Kesinligi

Boliim 3.1.2°de belirtilen galigma parametreleri altinda sakarin uygulamasi sonucu elde edilen
sonuglar Cizelge 8’de gosterilmistir.

Cizelge 8. 10 adet 500 ng/leke sakarin uygulanmasi sonucu elde edilen % miktar degerleri

Sira No Bulunan(ﬁ;}(lzzg Miktar % Kazamm
1 513,65 102,7
2 499,56 99,9
3 500,56 100,1
4 506,56 101,3
5 510,87 102,2
6 502,50 100,5
7 494,85 99,0
8 505,94 101,2
9 490,50 98,1
10 482,31 96,5
Ortalama 500,73 100,1

3.2.3. Tespit ve Tayin Edilebilirlik Sinir1

Boliim 3.1.3’de belirtilen galisma parametrelerinin kullanimi ve hesaplamalar sonucu elde edilen
degerler Cizelge 9°da gosterilmektedir.

Cizelge 9. Sakarin igin tespit ve tayin edilebilirlik sinir1 ¢aligmasinda elde edilen veriler

Parametre Bulunan Deger
SD 9,51

% RSD 1,90

Giiven Araligi* 5,90

LOD 8,81

LOQ 26,68

* % 95 giiven diizeyi
3.2.4. Dogruluk (% Geri Kazanim)

Farkli matriks tiirlerinde standart sakarin ekleyerek yapilan ¢alismada elde edilen sonuglar
Cizelge 10°da yer almaktadir.
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Cizelge 10. Farkli matriks tiirlerinde sakarinin % geri kazanimi

Aspartam Miktar1 (ng/leke)
. % % Geri Giiven
Matriks Alman Bulunan Miktarlar Sb RSD Kazanim Araligi*
Miktar
1 2 3 Ort.
Sekerli
Surup 500,00 553,21 547,84 515,16 538,74 20,59 | 3,82 107,7 233
(Pekmez)
Unlu 500,00 501,04 486,43 499,20 495,56 7,96 1,61 99,1 9,0
Mamul
Bebek 500,00 546,72 547,35 514,26 536,11 18,93 | 3,53 107,2 21,4
Mamasi
Sekerli
. 500,00 506,58 489,00 491,87 495,82 9,43 1,90 99,2 10,7
Cikolata

* %95 giiven diizeyi

Caligmamzdaki YPITK metotlar1 basit, ekonomik bir yéntem olmakla beraber soz

konusu metotlarda dogrusallik, dogrusallik araligi, dogruluk (geri kazanim) ve sistem kesinligi
parametreleri incelenmistir. Ayrica seker, un ve nigasta, yag, vitamin, kafein ve teobromin
(kakaodan gelen alkoloidler) gibi maddeleri igeren farkli matriks tiirlerinin bulundugu ortamda ve
bu sartlarda metotlarin spesifik oldugu goriilmiistiir. Sonug olarak bu metotlar gida sanayi igin,
ozellikle is yogunlugu yiiksek laboratuarlarda kisa siireli ve giivenilir olup rutin analizlerde diger
yontemlere gore (HPLC gibi) diisiik-maliyetli alternatif yontemlerdir.
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