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Pesticide residues are important in raw agricultural products and their processed
products. In this study, imidacloprid and indoxacarb pesticides were applied
to “Golden Delicious” apples. Residue analyses were performed by using
QUEChERS method and LC-MS/MS. In apples, imidacloprid and indoxacarb
residues (mean of sampled 3 days after the application and 14 days after the
application), were 170.60 and 490.77 ug/kg, respectively. Imidacloprid residues
in the peel, pulp, pre-juicing, full processed-juice and bagasse were 791.14,
104.17, 44.60, 47.41 and 262.57 pg/kg, respectively, as the mean of both harvest
periods. For indoxacarb, residues were 2195.07 ug/kg in the peel, 197.84 ug/
kg in the pulp, 82.26 pg/kg in the pre-juicing and 597.17 pg/kg in the bagasse.
The processing factors (Pf) of each process were calculated as a reduction or
concentration factor. Imidacloprid residues in the peel and baggase were 4.67
and 1.55 times (mean of two harvesting time) higher than apple, respectively.The
residues of pulp, pre-juicing, full processed-juice reduced by 39.75%, 73.54%
and 70.62%, respectively. Indoxacarb residues in the peel and baggase were
increased 4.46 and 1.21 times, respectively. The mean reduction rates were
59.84% in pulp and 83.35% in pre-juicing. The difference between the decrease
in residual reduction rates and the rate of residual degradation between the
harvest process in the full process fruit juice was significant at 1% level. The
residues of processes, calculated based on Pf, were below MRL (500 pg/kg) for
both insecticides. Residues in peel and baggase were increased regardless of
harvest period and pesticide.

GIRIS

Ulkemizde 2017 yili elma iiretimi 3.032.164 ton

Linnaeus (Lep: Torticidiae)], akarlar [Tetranychus

civarindadir. Ulke iiretiminin %4.5'i de Canakkale iline
aittir. 2000 y1l1 verilerine gore tilkemiz toplam meyve suyu
diretiminin %1.5'i elma suyudur (Anonim 2017, Doyuran
ve Giiltekin 2002, TUIK 2017). Elma yetistiriciliginde
Elma karalekesi [Venturia inaequalis (Cke) Wint.], Elma
kiillemesi [Podosphaera leucotricha (Ell. & Ev.) Salm.],
gibi hastaliklar ile Elma ickurdu [Cydia pomonella
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viennesis Zacher (Acari: Tetranychidae), T. urticaea Koch.
(Acari: Tetranychidae), Panonychus ulmi Koch. (Acari:
Tetranychidae)], yaprak bitleri [Aphis pomi de Geer (Hem:
Aphididae), Dysaphis plantaginea (Passerini) (Hem:
Aphididae), San Jose kabuklu [Quadraspidiotus perniciosus
(Comstock) Hem: Diaspididae] gibi zararlilar kayiplara

neden olmaktadir. Imidacloprid ve indoxacarb zararlilara
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kars1 kullanilan en 6nemli insektisitlerdendir. Bilingsiz
yapilan ilaglamalar kalint1 problemine neden olabilmekte
ve bu kalintilar da elmalarda ve islenmis iriinlerinde
karsimiza ¢ikabilmektedir (Acoglu et al. 2018).

Imidacloprid neonikotinoid grubu insektisittir. Baliklarda
toksisitesi digiiktiir. Boceklerin merkezi sinir sisteminde
postsinaptik nikotinerjik asetilkolin reseptorlerini bloke
ederler. Indoxacarb ise oxadiazine grubundandir. Hedef
olmayan organizmalara toksisitesi diisiik, boceklere ise
yiiksektir. Temas ve mide zehiridir. Etkilenen canlinin
sodyum kanallarini bloke eder. Yarilanma Omiirleri
imidacloprid i¢in toprakta 48-190 giin arasinda, suda pH
5-9’da 31 giin; indoxacarb igin ise toprakta 17 giin, suda pH
7’de 3 giindiir (Buckingham et al. 1997, Lapied et al. 2001,
PPDB 2018).

Kalint1 analizlerinin hizli olmasi, kisa raf émriine sahip
yas meyve ve sebzeler i¢in onemlidir. Anastassiades et al.
(2003) tarafindan gelistirilen meyve ve sebzelerde, fazla
sayida pestisitin, farkli 6rneklerde analizlerine imkan veren
hizli, ucuz, etkin, saglam ve giivenilir olarak tanimlanan
“QuEChERS” metodu laboratuvarlarda en fazla kullanilan
yontemdir. Daha sonra bu metot asetat tamponlama
(Lehotay et al. 2005) ve sitrat tamponlama (Anastassiades
etal. 2007) ile modifiye edilmistir. Kharandi et al. (2013)’de
meyve suyu analizleri i¢cin QuEChERS yonteminde Na,CO,

ilavesi 6nermistir.

Pestisitlerin iirtinlerdeki lokalizasyonu molekiil ve gidanin
tipine, cevresel faktorlere gore degisir. Bunlarin giderilmesi
i¢in bazi alternatif ¢6ztimler gerekmektedir. Bu amagla
bazi kimyasallar (tuz, klorin, hidrojen peroksit, asetik asit)
ile yikama islemi, kabuk soyma ve traglama uygulanabilir
(Bajwa and Sandhu 2014). Bunlar da bir anlamda iriin
isleme prosesleridir. Pestisitin fizyokimyasal o6zellikleri,
suda ¢oztintirliigli, uguculugu, Kow sabitesi, islenmis
driinlerde kaliciligini etkiler (Acoglu et al. 2018, Martin et
al. 2013).

Abdel Ghani et al. (2010) yikama soliisyonlarinin biber ve
domateslerde pestisit kalintilarina etkisiniarastirmislardur.
Arastiricillar  ¢esme  suyu ile yikamanin 6nemini
vurgulayarak gliserol uygulamasinin kalintilar1 biyiik
olgiide azalttigini belirtmislerdir. Bonnechere et al. (2012a),
yikamanin, 1spanaklarda kalintiyr %10-50 oranininda
azalttigini; havuglarda ise yikama, soyma, dograma,
haslama, mikrodalga firinda pisirme, pastérizasyon ve
sterilizasyon islemlerinin toplam etkisinin kalintiyr %90
azalttigini belirtmislerdir. Bonnechere et al. (2012b) 6
adet pestisit kalintisinin kabugu soyulan Mohican ¢esidi
kavunlarda %62-95, Pancha ¢esidi kavunlarda ise %52-95

oraninda azaldigini bulmuslardir.
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Kaushik et al. (2009) derleme ¢alismasinda; Lentza-Rizos
and Balokas (2001)’in kabuk soyma ile chlorpropham
%91-98 Abou-Arab

(1999)un da meyve suyu ¢ikarma iglemi ile domateslerde

kalintisinda oraninda azalma;
HCB lindane, dimethoate, profenofos ve primiphos-M
kalintilarin1 %72.7-77.6 oraninda azalma saptadiklarini

bildirmislerdir.

Burchat et al. (1998) yikandiktan sonra 8 giin beklenen
havuglarda, tam havugta 94 pg/kg, havug suyunda 17 ug/
kg ve posada 86 pg/kg endosiilfan bulmuglardir. Parathion
kalintisi ise, sirasiyla, 18, 7 ve 19 pg/kg olmustur. Romeh
et al. (2009) diazinon ve parathion kalintisinin domates
posasinda %49.7-95.4, havug posasinda ise %56.4-75.2
oraninda azaldigini belirtmislerdir. Pectinex ultra SP-L ve
Benzyme M uygulanan domates ezmelerinde profenofos

kalintisinin 6nemli derecede azaldig1 saptanmuigtir.

Kaya and Duru (2005) elma ve islenmis triinlerinde
chlorpyrifos-ethyl kalintisini aragtirmiglardir. Pestisit
uygulamasindan 3 giin sonra hasat edilen iriinlerde,
elmada, yikanmis elmada, kabugu soyulmus elmada ve
elma piiresinde, sirasiyla 0.47, 0.47, 0.01 ve 0.15 mg/kg
kalint1 bulunmustur. 14 giin sonra hasat edilen {iriinlerde
ise elmada, yikanmis elmada ve elma piiresinde, sirasiyla
0.39, 0.36 ve 0.09 mg/kg kalint1 bulunmustur. Her iki hasat
doneminde elma suyunda ve 14 giin sonra hasat edilen
orneklerde kabugu soyulmus elmada kalintilar tespit limiti

(LOD) degerinin altinda bulunmustur.

Islenmis iiriinlerde isleme faktdriiniin (If) belirlenmesinde
en az 3 deneme yapilmasi gerekir (EFSA 2014, OECD
2008). If, islenmis iiriindeki kalintinin, islenmemis
tirindeki kalintrya oranidir. Islenmis iiriinlerde kalintilar
ya azalmaktadir (If I’den kiigiiktiir) ya da konsantre
olmaktadir (If I’den biiyiiktiir). If, e esit ise kalinti
degismez (Dong 2012). Pestisit kalintilarinda maksimum
kalint: limitleri (MRL) ham tirtinler i¢in diizenlenmistir.
Mevcut Avrupa Birligi (AB) ve Kodeks diizenlemelerinde,
islenmis tirtinlerde MRL yoktur (Scholz et al. 2017). Ancak
If ’den kiigiik ise, ham iiriinde gegerli olan MRL islenmis
driine uygulanir (Martin etal. 2013, Arpad Ambrus, Kisisel
Konusma, National Food Chain Safety Office, Budapest,
Hungary, Emekli, 27.04.2018). Bu bir nevi giivenlik faktori
uygulamasidir. TGK (2016)’ya gore LOD belirlenmis ise
islenmis iiriin ve pestisit i¢in belirlenmis If'nin 1’den
kiigiik olmasi durumunda islenmis gida igin MRL olarak
LOD degeri kullanilir. If 1’den biiyiik ise islenmis iiriindeki
kalint1 miktar: isleme faktortine boliinerek elde edilen
deger LOD degeri ile karsilagtirilarak degerlendirme
yapilir. MRL veya LOD vyok ise, islenmis tirinde MRL
olarak 10 pg/kg degeri alinir. Ayrica “Pestisitlerin Kalint:

Limitlerinin Degerlendirilmesinde Kullanilacak Isleme
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Faktorleri Veritabani’nda belirtilen hesaplamalar ile
islenmis trtinlerde MRL ile karsilastirilacak degerler
bulunmaktadir (Anonim 2018a).

Bu ¢aligma Canakkale tariminda onemli bir yere sahip
Golden Delicious (Golden D) elmalarinda ve bunlarin
elma kabugu, kabuksuz meyve eti, elma suyu ve posa gibi
iiriinlerinde imidacloprid ve indoxacarb kalintilarini tespit

etmek amaciyla gergeklestirilmigtir.

MATERYAL VE METOT
Kimyasallar, cihaz ve geregler

Dr. Ehrenstorfer GmbH’dan (%99.0)
ve indoxacarb (%98.5) standartlar1 temin edilmistir.
Kullanilan kimyasallar; asetonitril, NaCl, MgSO;7HZO,
100 g),

durultma enzimi (Pektinaz, Pektinex XXL 35 g/ton),

imidacloprid

PSA (Primary Secondary Amin, 40 um,

disodyum karbonattir. Ilaglamalarda Efdal Imidrid
350 SC (imidacloprid) ve Derivate 150 SC (indoxacarb)
UPLC-MS/MS  (Ultra
Chromatography, = Tandem

kullanilmistir.  Analizlerde

Performance  Liquid
Mass Spectrometer), 50 ml’lik tiipe uygun santrifiij,
mikrosantrifiij, hassas terazi, blender, vortex karistirici,
gaz kromatografi cihazi (GC) viyali, mikropipet, Hamilton
siringa ve diger temel cam malzeme ve ekipmanlar

kullanilmistir (Ozel 2018).
Ilaglama ve érnekleme

Deneme 2017 yilinda Canakkale-Asagiok¢ular koyiinde
Bahgedeki
GoldenD elma agaglar1 dénem igerisinde 3 defa 6nerilen
dozda Efdal Imidrid 350 SC ve Derivate 150 SC bitki

koruma trtinleri ile ilaglanmistir. Son ilaglamadan 14

kiralanan elma bahgesinde kurulmustur.

giin sonra (ilaglama ile hasat arasindaki bekleme siiresine
uyularak) ve 3 giin sonra (bekleme siiresine uyulmadan)
hasat edilen elmalar ile hig ilaglama yapilmamis kontrol
elma &rnekleri alinmistir (Anonim 2011). Ornekler analiz
edilinceye kadar Canakkale Onsekiz Mart Universitesi
(COMU), Ziraat Fakiiltesi, Bitki Koruma Béliimii, Pestisit
Kalint1 Laboratuvarindaki derin dondurucuda muhafaza

edilmistir.
Elma érneklerinde kalint: analizi

Hasat edilen elmalardan, biitiin elma, kabuk ve kabuksuz
meyve proseslerinin her biri i¢in 1 kg (en az 10 adet) 6rnek
alinarak (EC 2002) blender ile homojenize edilmistir.
Orneklerden 10’ar g alinip (5 tekrarl)) 50 ml’lik Falcon
tliplere konulmustur. Analizlerde orijinal QuEChERS
yontemi (Sekil 1), biitiin elma, kabuk ve kabuksuz meyve
eti prosesleri ve posalar i¢in uygulanmistir (Anastassiades
et al. 2007).
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Meyve suyu elde etme

COMU, Miihendislik Fakiiltesi, Gida Miihendisligi
Bolimi laboratuvarinda, kontrol o6rnek (1150.74 g),
bekleme siiresine uyulan (1832.27 g) ve uyulmayan
(1183.07 g) elmalardan Cemeroglu (2009)’un yontemine
gore meyve suyu ¢ikarilmistir. Elmalar, yikandiktan sonra
kat: meyve sikacagindan gegirilmis posalari ve meyve
sular1 ayrilmistir. Ayrica ev yapimi meyve sularina uymasi
amaciyla ilk stkim meyve suyu olarak Falcon tiiplere alinip,
posalaridaanalizigin ayrilmistir. Her uygulamadan 150 ml
ilk stkim meyve suyu laboratuvar érnegi olarak alinmais ve
bundan 5 tekrarli 5 ml analitik porsiyon analiz edilmistir.
Geriye kalan meyve sular1 bir tiilbentten siiziildiikten
sonra, 500°er ml’lik erlene alinip her birine yaklagik 35
mg durultma enzimi katilip karistirilmistir. Bunu takiben
elma sulari, bir tanesi 1s1y1 kontrol etmek amagli olup, her
uygulamadan 5 adet olacak sekilde 15 adet Falcon tiipe 30
ml olarak dagitilmis ve 50 °C’deki su banyosuna konularak
1 saat bekletilmistir. Daha sonra meyve sular1 kaba filtre
kagidindan gegirilerek siiziiliip ardindan pastorizasyon
islemi i¢in 90 °C’deki su banyosunda 2 dk bekletilmistir.
Yine her uygulamadan 150 ml tam proses meyve suyu
laboratuvar 6rnegi olarak alinmig ve bundan 5 tekrarli 5 ml
analitik porsiyon analiz edilmistir. Meyve suyu analizleri i¢in
Kharandi et al. (2013) tarafindan meyve sular1 i¢in modifiye
edilen QUEChERS yontemi uygulanmistir (Sekil 1).

QuEChERS yontemi ile elde edilen ekstraktlardan, GC
viyaline 200 pl alinip tizerine 800 ul mobil faz eklenerek
Canakkale Il Gida Kontrol Laboratuvarinda bulunan LC-
MS/MS cihazinda kromatografik analizleri yapilmigtir.

Her analitik porsiyondan 3 GC viyaline 6rnek alinmigtur.

Islemeler ile bulunan kalintilarin artis ve azalis oranlari
arasindaki farklilik da SAS V8 istatistik programi ile
degerlendirilmistir (SAS 1999).

SONUCLAR VE TARTISMA
Kalint1analizlerinde uygulanan metodun 6nce validasyonu
yapilmalidir (SANTE 2017). GoldenD elmalarinda

imidacloprid ve indoxacarb analizleri i¢cin QuEChERS
yontemi ile metot validasyonu c¢aligmasi yapilmis ve

metodun geri alim1 %95.46 bulunmustur (Tiryaki 2016).
Kalibrasyonun dogrusalligi ve MC

Pestisitlerin LC-MS/MS sisteminde matrisli kalibrasyon
(MC) egrileri 1-50 pg/ul siirlarinda dogrusal olarak
bulunmustur (Cizelge 1). Dogrusallik igin R2 > 99
olmasi gerekir (Tiryaki et al. 2008). MC’de kalibrasyon
denklemi analitik fonksiyon olarak tanimlanmaktadir.
MC pestisitlerin miktarsal hesaplamasinda kullanilmigtir
(Tiryaki 2017).
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HASAT EDILEN ELMA

ORNEKLERI
Meyve Suyu
Elma isleme isleme
Sekilleri A
" N
L] ] L] | | | 1
Tam Elma KaBuk Kabuksuz Posa ilk Stkim Tam Proses
Meyve Eti Meyve Suyu Meyve Suyu
-l -
Homojenizasyon 5 ml 6rnek alinmasi x5 _
analitik porsiyon
10 g drnek tartilmasi 1
X5 analitik porsiyon 15 ml MeCN ilave edilir
10 ml MeCN ilave
edilir Vorteks ile 1 dk. =
kangtinilir g‘
= Vorteks ile 1 dk. 8.2 Mgsoq_'_ 18 NaCl+ E
g kangtirihr 0.5 g Na,CO; ilave =
= edilir 5
et — 8.2 g MgS0,*7H,0ve 1 2
g g NaCl ilave edilir Vorteks ile 1 dk. =
R
@ kanstinilir
ﬁ Vorteks ile 1 dk.
karistirihr 4500 rpm hizinda 8 dk.
Santrifiijl edilir =
4100 rpm hizinda 7 dk. ers
- santriflj edili 50 ml'lik falcon tiiplere
0.4gPSAve24g
1.5 ml'lik santrifiij MgSO0, ilave edilir =
tiipiine 25 mg PSA ve EE————— =
307 mg MgS04*7H;0 Ustiine_supernatant - é
g" ilave edilir fazindan 11.5 ml E}
é - alinarak eklenir (@)
E Ustiine Siipernatant 5000 rpm hizinda 5 dk
&) fazindan 1 ml alinarak santrifiii edilir
eklenir )
6000 rpm hizinda 5 dk. zogolﬁ sTper:letfant s
santrifiij edilir uimobiltaz
e
200 pl supernatant + Viyallerin LC-MS/MS
800 pl mobil faz cihazinda okutulmasi
Viyallerin LC-MS/MS
cihazinda okutulmasi

Sekil 1. Elma isleme sekilleri ve QUEChERS analiz yonteminin basamaklar:

Her analitik porsiyondan 3 GC viyaline 6rnek alinmigtir.
Islemeler ile bulunan kalintilarin artis ve azalis oranlari
arasindaki farklilik da SAS V8 istatistik programi ile
degerlendirilmistir (SAS 1999).

QuEChERS yontemi ile elde edilen ekstraktlardan, GC
viyaline 200 pl alinip tizerine 800 pul mobil faz eklenerek
Canakkale il Gida Kontrol Laboratuvarinda bulunan LC-
MS/MS cihazinda kromatografik analizleri yapilmigtir.
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Cizelge 1. Imidacloprid ve indoxacarbin elma matrisli
(MC) standartlarla elde edilen 6 seviyeli kalibrasyon
verileri (Dogrusal sinir; 1-50 pg/ul)

Pestisit Analitik fonksiyon, Korelasyon
y=a+bx katsayis1 R?
Imidacloprid y = (-0.706963) + 407.18x 0.996
Indoxacarb y =(-93.6809) + 874.16x 0.991

Elmalardaki kalintilar

Imidacloprid ve indoxacarb i¢in dedeksiyon limiti (LOD)
ve TGK MRL degerleri (TGK 2016) Cizelge 2 ve 3’iin
son siitunlarinda verilmistir. Imidacloprid kalintisi; son
ilaglamadan 3 giin sonra hasat edilen elmalarda 211.38
ug/kg [5 tekerriiriin ortalamasi, %9.31 oransal standart
sapma (RSD)], son ilaglamadan 14 giin sonra hasat
edilen elmalarda ise 129.82 pg/kg (%11.55 RSD) olarak
bulunmustur. Her iki hasat doneminin ortalamasi olarak
da 170.60 upg/kg imidacloprid kalintis1 bulunmustur
(Gizelge 2). Oysa indoxacarb kalintis1 son ilaglamadan 3
giin sonra hasat edilen elmalarda 563.7 pg/kg (%7.12 RSD),
son ilaglamadan 14 giin sonra hasat edilen elmalarda ise
417.84 ug/kg (%16.06 RSD) olarak bulunmustur. Her
iki hasat doneminin ortalamasi olarak da 490.77 pg/kg

indoxacarb kalintis1 bulunmugtur (Cizelge 3). Indoxacarb
kalintilar1 Indoxacarb ve R enantiomer’i toplam olarak
verilmistir (Anonim 2018b). Imidacloprid ve indoxacarb
icin her iki hasat déneminin ortalamasi olan kalinti
degerleri 500 pg/kg’lik MRL degerinin altindadir.

Islenmis iiriinlerdeki kalintilar

Elma ve iglenmis riinlerinde imidacloprid kalintilar:
hasat zamanlarina gore Sekil 2’de, If, azalma oranlar1
ve konsantrasyon faktorleri de Cizelge 2’de verilmistir.
If, islenmis iriindeki kalintinin tam elma kalintisina
boliinmesi ile hesaplanmigtir (OECD 2008). Her iki hasat
doneminde imidaclopridin kabuk ve posadaki kalintilar:
tam elmaya gore fazla olup, tam elmadaki kalintinin,
sirastyla, ortalama 4.67 ve 1.55 kati bulunmugtur. Yine
her iki hasatta kabuksuz meyve eti ile evlerdekine benzer
ilk sikim meyve suyunda ve tam proses meyve suyunda
kalintilar ortalama olarak, sirasiyla, %39.75 %73.54 ve
%70.62 oraninda azalmistir (Cizelge 2).

Elma ve iglenmis triinlerinde indoxacarb kalintilar1 da
hasat zamanlarina gore Sekil 3’de, If, azalma oranlan
ve konsantrasyon faktorleri de Cizelge 3’de verilmistir.
Yine her iki hasat déneminde indoxacarbin kabuk ve
posadaki kalintilar1 tam elmaya gore fazla olup, tam

Cizelge 2. Imidaclopridin elma ve islenmis iiriinlerinde kalintilari, isleme faktérleri (If), azalma oranlari, konsantrasyon

faktorleri ve LOD ve MRL degerleri

Son ilaglamadan 3 giin sonra hasat

P Kalint1 miktar1 + I Azalma Kons. LOD, MRL, 'I§lemelerde MRL
roses SD (pg/kg) f(Ililfi”?? orani, %  faktort ug/kg ug/kg ile kary@llaﬂlrllacak
aktorii) deger, pg/kg

Tam elma 211.38 £19.70 - - - 10 500 -
Kabuk 959.66 + 89.43 4.54 - 4.54 - - -
Meyve Eti 134.52 £ 15.06 0.64 36.36 - -
ilk Sikim MS 53.18 + 5.55 0.25 74.84 - -
Tam Proses MS 48.08 £2.38 0.23 77.25 - - -
Posa 315.62 + 62.23 1.49 - 1.49

Son ilaglamadan 14 giin sonra hasat
Tam elma 129.82 + 14.99 - - - 10 500
Kabuk 622.62 + 43.61 4.80 - 4.8 - -
Meyve Eti 73.82 £ 15.59 0.57 43.14 - -
ilk Sikim MS 36.02 +4.33 0.28 72.25 - -
Tam Proses MS 46.74 + 6.20 0.36 63.99 - - -
Posa 209.52 + 28.27 1.614 - 1.61

Ortalama

Tam elma 170.60 +17.34 - - - 10 500
Kabuk 791.14 + 66.52 4.67* - 4.668 - - 169.41
Meyve Eti 104.17 £ 15.32 0.60* 39.75 - - - 173.61
flk Stkim MS 44.60 +4.94 0.26 (0.66)** 73.54 - - - 67,57
Tam Proses MS 47.41 £4.29 0.29 (0.66)** 70.62 - - - 71,83
Posa 262.57 +45.25 1.55* - 1.5535 169.40

* Anonim (2018a)'daki veri tabaninda imidaclopridin elma kabugu, meyve eti (kabugu soyulmus elma) ve posa i¢in If olmadigindan aragtir-

mada buldugumuz ortalama [f kullanilmigtir (791.14/4.67= 169.41).

**Anonim (2018a)'daki veri tabaninda imidaclopridin elma suyu igin verilen f hesaplamada kullanilmistir (44.60/0.66= 67.57).
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Cizelge 3. Indoxacarbin elma ve iglenmis iiriinlerinde kalintilar1 (ug/kg), isleme faktorleri (If), azalma oranlari, konsantrasyon
faktorleri ve LOD ve MRL degerleri

Son ilaglamadan 3 giin sonra hasat

P Kalint1 miktar1 + ; If Azalma Kons. LOD, MRL, .I§lemelerde MRL
roses SD (ug/kg) f(Iﬁlgn}g orani, %  faktor ug/kg ug/kg ile kargilastirilacak
aktorii) deger, pg/kg

Tam elma 563.7 + 40.15 - - - 10 500
Kabuk 2559.20 + 182.29 4.54 - 4.54 - -
Meyve Eti 232.28 +26.36 0.41 58.79 - - -
ilk Sikim MS 98.26 £ 7.99 0.17 82.57 - - -
Tam Proses MS <LOD* - - -
Posa 696.18 + 158.80 1.23 - 1.24

Son ilaglamadan 14 giin sonra hasat
Tam elma 417.84 + 67.14 - - - 10 500
Kabuk 1830.94+127.07 4.38 - 4.38 - -
Meyve Eti 163.40 + 11.58 0.39 60.89 - - -
ik Sikim MS 66.26 + 8.46 0.16 84.14 - - - -
Tam Proses MS <LOD* - - - -
Posa 498.16 + 78.14 1.19 - 1.19

Ortalama

Tam elma 490.77 + 53.645 - - - 10 500
Kabuk 2195.07 +154.68 4.46** 4.46 - - 492.17
Meyve Eti 197.84 + 18.97 0.40** 59.84 - - - 494.60
ilk Stkim MS 82.26 +8.22 0.17** 83.35 - - - 483.88
Tam Proses MS <LOD* - - -
Posa 597.17 £ 118.47 1.21%* - 1.21 492.11

*Kalintilar LOD (10 pg/kg) degerinin altindadir.

** Anonim (2018a)daki veri tabaninda indoxacarbin elmanin iglenmis iiriinlerinde If olmadigindan arastirmada buldugumuz ortalama If

degerleri kullanilmustir (2195.07 /4.46= 492.17).

elmadaki kalintinin, sirasiyla, ortalama 4.46 ve 1.21 kati
bulunmustur. Her iki hasatta kabuksuz meyve eti ile
ilk sikim meyve suyunda ve tam proses meyve suyunda
kalintilar ortalama olarak, sirasiyla, %59.84 ve %83.35

oraninda azalmistir (Cizelge 3).

[slenmemis tam elma sonuglarinda oldugu gibi tiim
islemelerde hasata bagli kalmaksizin indoxacarb kalintis:
imidaclopride gore daha fazla bulunmugtur. Hasat
donemine ve pestisite bagli olmaksizin elma kabugunda ve

elma posasinda kalintilar artmistir.

Her iki insektisit i¢in her iki hasat donemindeki elmalarin
islenmesinde, sadece kabuk ve posada If>1 (konsantrasyon
faktorii); kabuksuz meyve eti (pulp), ilk stkim meyve suyu
ve tam proses meyve suyu proseslerinde ise If<1 (azalma
faktori) olmustur (Cizelge 2 ve 3).

MRL degerlendirmelerine esas olmak iizere Cizelge 2 ve
3’de ilgili insektisit icin, her isleme prosesinin, ortalama
If degerleri verilmistir. Daha dnce belirtildigi {izere TGK
(2016)‘da yayinlanan yonetmelikte (II. Bélim / Madde
7) MRLlerin islenmis gidalar i¢cin uygulama esaslarina
gore ve Anonim (2018a)da agiklanan veri tabanina
gore gerekli hesaplamalar yapilmis ve imidacloprid ve
indoxacarb i¢in sirasiyla, Cizelge 2 ve 3’iin son kolonunda

triin islemelerinde MRL karsilagtirilacak kalint1 degerleri
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verilmistir. Busonuglara gore, elma ve islenmis tiriinlerinde
indoxacarb ve imidacloprid i¢in kalint: degerleri MRL

degerinin altinda bulunmugtur.

Saravi and Shokrzadeh (2016) hiyarlarda yaptiklar
calismada kabuk soyma isleminin carbaryl kalintisini
%36.7, mancozeb kalintisini ise %43.6 oraninda azalttig1
sonucuna varmislardir. Bonnechere et al. (2012b), Mohican
ve Pancha ¢esidi kavunlarda yaptilari aragtirmada 6 pestisit
(acetamiprid, carbendazim, cyromazin, imazalil, maneb,
thiamethoxam) tizerine ¢alismiglardir. Kabugu soyulan
Mohican ¢esidi kavunlarda %62-95 oraninda, Pancha ¢esidi
kavunlarda ise %52-95 oraninda tiim pestisit kalintilarinin
azaldigini gozlemlemislerdir. Kaushik et al. (2009) riin
islemenin pestisit kalintilarina etkilerini iceren yaptigi
derleme calismasinda; Lentza-Rizos and Balokas (2001)’in
kabuk soyma islemi ile %91-98 oraninda chlorpropham

kalintisinda azalma sagladigini vurgulamiglardir.

Elmalarda yapilan bir ¢aligmada da bizim bulgularimiza
paralel olarak ilaglamadan 3 giin sonra hasat edilen
orneklerde elma ve islenmis driinlerinde bulunan
chlorpyrifos kalintisi, uygulamadan 14 giin sonraki
orneklere gore daha fazla bulunmustur (Kaya and Duru
2005). Aragtirmamizda meyve eti kalintilar1 imidacloprid

i¢in uygulamadan 3 giin sonra hasat edilen 6rneklerde ve
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Cizelge 4. Varyans analizi tablosu verileri

Kareler Ortalamasi

Kaynak S]Sg;eezgg Kabuk Posa Meyve Eti Taml\i’goses Ik Sitkim MS
Tekerriir 4 0.210 0.148 0.006 0.001 0.0003
Pestisit 1 0.214 0.578** 0.202** 0.414** 0.0481**
Hasat Tarihi 1 0.012 0.008 0.010 0.022** 0.0001
Pest*Hasat tarihi 1 0.214 0.033 0.003 0.022** 0.0022
Hata 12 0.134 0.054 0.007 0.001 0.0009

** p=%1 diizeyinde farklihk 6nemlidir.
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Sekil 2. Hasat zamanlarina gore elma ve islenmis

iirtinlerinde imidacloprid kalintilar:

ue/kg
3000
2500
2000
1500
1000
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BTam Elma MKabuk ¥ Pulp ilk Sikim MS B Tam Proses MS M Posa

Sekil 3. Hasat zamanlarina goére elma ve islenmis

tirtinlerinde indoxacarb kalintilar1

14 giin sonra hasat edilen 6rneklerde, sirasiyla 134.52 ve
73.82 ug/kg bulunmustur. Indoxacarb igin ise bu degerler
sirasiyla 232.28 ve 163.40 pg/kg olmustur. Kaya and Duru
(2005)’in ¢aligmasinda ise chlorpyrifos-ethyl kalintis1 3 giin
sonra hasat edilen 6rneklerde ve 14 giin sonra hasat edilen

orneklerde, sirasiyla 156 ve 96 pug/kg olarak bulunmustur.

Burchat et al. (1998)in havuglar {izerine vyaptiklar:
calismada ilaglama uygulamasi yapilmis yikanmis ve
yikandiktan sonra 8 giin beklenen havuglarda carbofuran
kalintisini islenmemis havugta 11 pg/kg, havu¢ suyunda
5 ug/kg, havu¢ suyundan arta kalan posada 11 pg/kg
olarak bulmuslardir. Ayni sekilde diazinon kalintisini,
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sirastyla 7, 3 ve 7 pg/kg, endostilfan kalintisini, sirasiyla
94, 17 ve 86 ug/kg ve parathion kalintisini, sirasiyla 18,
7 ve 19 pg/kg olarak bulmuslardir. Yine Kaushik et al.
(2009) yaptig1 derleme galismasinda; Abou-Arab (1999)un
meyve suyu ¢ikarma isleminin, domateslerdeki HCB
(hexachlorobenzene), lindane, dimethoate, profenofos
ve primiphos-methyl kalintilarini %72.7-77.6 oraninda
azalma saptadiklarini belirtmislerdir. Romeh et al. (2009)
domates ve havug posasindaki diazinon ve parathion
kalintis1 tizerine ¢aligmislardir. Sudaki ¢oztintrlikleri
disiik olan bu pestisitlerin kalintilar1 domates posasinda
%49.7-95.4, havu¢ posasinda ise %56.4-75.2 oraninda
bulunmustur. Ayrica bu ¢aligmada Pectinex ultra SP-L ve
Benzyme M uygulanan domates ezmelerinde profenofos
kalintisinin ciddi sekilde azaldigi saptanmigtir. Bizim
sonuglarimizda da pektinaz enziminin tam proses meyve

suyunda kalintiy: azalttig1 bulunmustur.

Bekleme siiresine uyulmayan orneklerinde indoxacarb
kalint1 miktarlar: tam elma, kabuk ve posada daha fazla
bulunmustur. Bu durum hasat zamaninin, bekleme
stiresine uyulmadigi taktirde ortaya ¢ikan sikintiy
gostermektedir.

S6z konusu prosesler ile pestisit kalintilarinin artig ve
azalis oranlari (Cizelge 2 ve 3) arasindaki farkliligin 6nemi
istatistiksel olarak arastirilmistir (Cizelge 4). Cizelge
incelendiginde pestisitlerin kabuk ve posadaki artis
oranlar1 farkliligi %1 diizeyinde 6nemli bulunmustur.
Kabuksuz meyve eti (pulp), ilk sikim meyve suyu ve tam
proses meyve suyu islemelerinde azalig oranlar1 farklilig:
da %1 diizeyinde 6nemli bulunmustur. Yine tam proses
meyve stkimi ile hasat tarihleri arasindaki kalint1 azalig
orani %1 diizeyinde 6nemli bulunmustur. Ayrica tam
proses igleminde pestisit hasat tarihi interaksiyonu da

Oonemlidir.

Bu ¢aligmadan ortaya ¢ikan sonuglar soyle 6zetlenebilir:
Pestisit kalintilarini azaltmaya yonelik ikinci 6nemli
proses kabuk soymadir ve yikama islemi kadar azaltici
etkiye sahiptir (Bonnechére et al. 2012b). Imidacloprid
ve indoxacarb kalintilar1 kabukta konsantre olmus

ve etli kistm pestisit kalintilarindan biiytik oranda
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temizlenmistir. Bu pestisitin fizikokimyasal 6zelliklerine
baglidir. Meyvenin igerisine niifuz edebilen bir pestisitin
kalintisinin kabukta konsantre olmasi az olabilir ya da
aksine meyve yiizeyinden igeri niifuz edemeyen pestisitin

de kabuktaki konsantrasyonu ¢ok yiiksek olabilir.

Meyve sularindaki pestisit kalintis1 ise pestisitin sudaki
¢Oziiniirliigii ve meyve suyu yapim isleminde uygulanan
1s1] iglemlere gore degisir. Suda ¢oziiniirligii diisiik olan
pestisitler pestisitin kimyasal ozelligine gore posaya
¢okelirler ve kalinti orani posada daha fazla bulunur.
Burchat et al. (1998) domates ve havucun meyve eti ve
suyunda 9 adet pestisitin kalintisini arastirmiglardir.
Arastiricilar  yiiksek su  ¢ozinirligindeki pestisitler
meyve suyunda daha fazla kalir genellemesi yapmakla
birlikte, diazinon, parathion ve mancozeb kalintilarini
meyve etinde meyve suyuna gore daha fazla bulmuglardir.
da

indoxacarbin posadaki ortalama kalintisi fazla olmus, tam

Calisgmamizda suda ¢oztunurligi digik olan
proses meyve suyunda kalint1 bulunamamistir (Cizelge 3).
Suda ¢oziintirligh yitksek olan imidaclopridin ise az da

olsa meyve suyunda kalintis1 bulunmustur (Cizelge 2).

Meyve suyu {retiminde 1sil islemler kalintilan
etkilemektedir. Caligmamizda ilk sikim meyve sulari
ile evde sikilan meyve sularindaki pestisit kalintilarinin
hangi oranda azaldig1 6grenilmek istenmistir. Tam proses
meyve suyu yapimindaki su banyosu ve pastorizasyon
islemlerinin imidacloprid ve indoxacarb kalintilarini

azalttigi goriilmiistiir (Cizelge 2 ve 3).

Arastirmamizda bekleme siiresine uyulmadan hasat edilen
elmalardan elde edilen islenmis iriinlerde kalintilar,
bekleme siiresine uyularak hasat edilenlere gére daha fazla
bulunmustur. Tam proses meyve sikim prosesinde hasat
tarihleri arasindaki azalig orani da %1 diizeyinde 6nemli
bulunmustur. Buradan da bekleme siiresine uyulmadig:
takdirde islenmis tiriinlerde kalint1 seyrinin 6nemi ortaya
¢ikmaktadir. Caligma ile meyve suyu iiretim tesislerinde
arta kalan posanin herhangi bir sekilde hayvan yemi olarak
degerlendirilmesinde olas1 pestisit kalintilarina dikkat
gekilebilir. Kabuk soyma iglemi ile elmalarda pestisit

kalintis1 bitytik oranda azalmigtur.

TESEKKUR

Bu calisma Canakkale Onsekiz Mart Universitesi Bilimsel
Arastirma Projeleri Koordinasyon Birimince Desteklenen
Yiiksek Lisans tez projesinden (Proje Numarast: FYL-2016-
857) tretilmistir.

OZET

Tarim driinlerinde ve bunlarin islenmis {riinlerinde

pestisit kalintilar1 6nemlidir. Bu ¢alismada “Golden
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Delicious” ¢esidi elmalar imidacloprid ve indoxacarb etkili
maddelibitkikoruma tirtinleriileilaglanmistir. QUEChERS
metodu ve LC-MS/MS ile kalint1 analizleri yapilmigtir.
Elmalarda imidacloprid ve indoxacarb kalintilar1 (pestisit
uygulamasindan 3 giin sonra ve 14 giin sonra hasat edilen
orneklerin ortalamasi), sirasiyla, 170.60 ve 490.77 pg/kg
olarak bulunmustur. Imidacloprid kalintilar1 iki hasat
déneminin ortalamasi olarak elma kabuklarinda 791.14 pg/
kg, meyve etinde 104.17 pg/kg, ilk stkim meyve suyunda
44.60 pg/kg, tam proses meyve suyunda 47.41 ug/kg ve
posada 262.57 pg/kg olarak bulunmustur. Indoxacarb igin
bu kalintilar kabukta 2195.07 pg/kg, meyve etinde 197.84
pg/kg, ilk stkim meyve suyunda 82.26 ug/kg ve posada
597.17 olarak bulunmugtur. Isleme faktorleri (If) azalma
ya da konsantrasyon faktorii olarak hesaplanmistir. Kabuk
ve posada imidacloprid kalintilar1 elmaya gore sirasiyla,
ortalama 4.67 ve 1.55 kati daha fazla bulunmustur.
Kabuksuz meyve eti, ilk stkim meyve suyu ve tam proses
meyve suyu kalintilari, elmaya gore ortalama olarak,
sirastyla, %39.75, %73.54 ve %70.62 oraninda azalmigtir.
Indoxacarb i¢in ise kabuk ve posada kalinti, sirasiyla,
ortalama olarak 4.46 ve 1.21 kat artmistir. Ortalama
azalma oranlar1 meyve etinde %59.84, ilk sikim meyve
suyunda %83.35 olarak bulunmustur. Kabuksuz meyve, ilk
sikim ve tam proses elma suyunda, kalint1 azalma oranlar1
arasindaki fark ile tam proses meyve suyunda hasat
donemleri arasindaki azalma oranlar arasindaki fark %1
diizeyinde énemlidir. Islenmis elmalarda If’ye bagli olarak
yapilan hesaplamalarda bulunan kalinti1 degerleri her iki
insektisit icin MRLnin (500 pg/kg) altinda bulunmustur.
Hasat donemine ve pestisite bagli olmaksizin kabukta ve

elma posasinda kalintilar artmistir.

Anahtar kelimeler: Pestisit kalintis;, imidacloprid,

indoxacarb, elma, QUEChERS, isleme faktorii
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