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Ozet

Gaz kromatografi sisteminde tayini yapilamayan ugucu bilesenlerin eser
derisimlerinin tayininde headspace tekniginin kullanilmasi gerekmektedir.
Headspace metotlari, organik ugucularin tayininde uygun olan indirekt
metotlardir. Numunede diger kromatografik tekniklerle analizin yapilamadi
durumlarda en onemli tekniklerdir. Bu tip analiz yontemi, ozellikle gidalarda,
gidaya aromasini veren bilesenlerin derigsimlerinin saptanmasmin Snemli
oldugu ucucu tiirlerin analizinde gaz kromatografi sisteminin yeterli olmadig
kosullarda kullanilir. Bu sistem, normal gaz kromatografi sisteminin ¢alisma
kapsammni1 son derece genisletmektedir.

Anahtar kelimeler: Gaz kromatografi, FID dedektor, headspace, aroma.

Giris

Gidalarda bulunan ucucu aroma bilesenlerinin analizi, gida hammaddelerinin
iretim asamasindan, depolama asamasina kadar olan basamaklarda kontroliinii
saglamaktadir. Gaz kromatografi (GC), ugucu faza gecebilen organik
bilesiklerin analizinde sikca kullanilan bir tekniktir. Ancak aroma
bilesenlerinin derisiminin ¢ok diisik oldugu bazi ¢alismalarda, aroma
bilesenlerinin gaz kromatografi sistemine verilmeden Once deristirilmesi
gerekmektedir. Bu amacgla  sivi-sivi  ekstraksiyonu  ve  kati-faz
mikroekstraksiyon yontemleri kullanilmaktadir. Son yillarda, gerek ¢ok diisiik
¢oziicii gerektirmesi gerekse cok az bir numune hazirlik agamasina ihtiyag
duymasi gibi nedenlerle headsapce teknigi aroma analizlerinde sikca
basvurulan bir yontem haline gelmistir. Bu ¢alismada ; siit iirinlerinde bulunan
ve gidaya aromasini veren asetaldehid, etanol, asetoin, diasetil, 2-butanol,
heptanol, aseton bilesenlerinin ayrmmi yapilmis ve numunelere uygulanmaistir.
Numunelerde bulunan bilesenlerin kantitatif yorumlar1 yapilmigir.
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Sekil 1. Standart karisimina ait kromatogram. 1) Asetaldehit, 2) Aseton,
3) Etanol, 4) Diasetil, 5) 2-Butanol, 6) Asetoin, 7) Heptanol
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Sekil 2. Peynir numunesine ait kromatogram. 1) Asetaldehit, 2) Aseton, 3)
Etanol, 4) Diasetil, 5) 2-Butanol, 6) Asetoin, 7) Heptanol
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Sekil 3. Yogurt numunesine ait kromatogram. 1) Asetaldehit, 2) Aseton, 3) Etanol, 4)
Diasetil, 5) 2-Butanol, 6) Asetoin, 7) Heptanol

Materyal v Yontem

Cizelge 1: Kullanilan gaz kromatografi sistemi ve calisma sartlari

Kullanilan Cihaz: | Perkin Elmer Auto System XL Gas Chromatograph

Kolon: PE WAX 30m X 0.321.d)

Enjektor Sicakligr: | 180 'C

Dedektor Sicakligi: | 200 °C

Sicaklik Programi: | 35 %C'de 5 dakika bekledikten sonra dakikada 5'C'lik artisla
150 0C'ye ulasmakta ve bu sicaklikta 5 dakika beklenmektedir.

Tasiyic1 Gaz: He

Akis Hiz: 25 psi

Numune Miktar

Kati: 2 g numune

S1vi: 4 mL numune

Cizelge 2: Kullanilan headspace sistemi ve calisma sartlar1

Kullanilan Cihaz: Perkin Elmer Headspace Sampler Turbo Matrix 16
Needle: 90 'C

Transfer line: 120 °C

Vial oven: 85 'C

Termostat time: 5 dakika

Pressurize time: 0.5 dakika

Inject time: 0.08 dakika

Withdraw time: 0.5 dakika

Head pressure: 27 dakika
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Bulgular ve Tartisma

Cizelge 3: Calisan bilesenlere ait grafikler ve bu grafiklere ait degerler

Bilesen y= a+bx R SD % CV
Asetaldehit |y = 2528.0 + 44712.3x 0.9998 | 10252.3 | 2.03
Aseton y = -1569.2 + 32763.9x 0.9993 755.8 4.1
Etanol y = 1885.0 + 15140.3x 0.9991 | 15452.4 5.0
Diasetil |y = 811.6+ 19378.7x 0.9998 | 259.6 2.6
Asetoin |y = 270.4 + 1866.6x 0.9997 308.5 3.21
2-Butanol |y =-13881 + 84360.4x 0.9995 | 695.4 3.14
Heptanol |y = -899.8 + 507.5x 0.9994 | 377.2 3.54
Sonug¢
Cizelge 4: Yogurt ve peynir numunelerine ait sonuglar
Bilesen Yogurt Numunesi Peynir Numunesi
Asetaldehit(ppm) 4.30 2.10
Aseton(ppm) 0.93 1.00
Etanol(ppm) 1.00 4.59
Diasetil(ppm) 0.47 5.65
Asetoin(ppm) 14.2 273.95
2-Butanol(ppm) - -
Heptanol(ppm) - -

Headspace GC-FID sistemi kullanilarak yapilan bu calismada numune
hazirlama yontemi icin gereken ekstraksiyon basamagmin kapali headspace
viali i¢inde yapilmasi, ugucu tiirlerin kaybin1 6nledigi i¢in analitik verilerden
de goriildiigii gibi yiiksek kesinlik ve dogrulukla analizler yapilmistir. Bu ayrim
ile farkli karakterdeki numunelere rahatlikla uygulanabilmisgtir.

Kaynak

1. Madrera RR, Hevia AG, Valles BS. 2005. Aplication of purge and trap extraction

and gas chromatography for determination of minor esters in cider. J. of Chrom. A,
1069: 245-251.

628



