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Bazi meyve ve sebzelerde pestisit kalintilarinin analizinde
yiiksek basinch s1ivi kromatografisi (HPLC) ile coklu kalinti
analiz metodunun gelistirilmesi'

Nuran YiGiT? A. Bayhan OKTEM® Giilderen YENTUR®

SUMMARY

Improvement of multi residue analysis method for pesticide residues in some
fruits and vegetables using high pressure liquid chromatography (HPLC)

Multi-residue analyse method using high-pressure liquid chromatography (HPLC) with
Diode Array Detector was investigated for the determination of 19 pesticides. Acetonitrile,
anhydrous magnesium sulphate and sodium chloride were used in extraction process via
anhydrous magnesium sulphate and primary secondary amine were used in cleanup
process. Pesticide free samples of eggplant, peach, tomato, mandarin were used for method
validation studies and results were found at acceptable range. Instrument Detection Limit
(IDL) and Estimated Method Detection Limit (EMDL) were calculated for each pesticide.
Correlation coefficient which were acquired from matrix matched calibration graphs were
higher than 0.99. Mean recoveries were between 75.39-121.95% and relative standart
deviations (RSD%) were lower than 20% for accuracy. Also the RSD which were
calculated for precision (intra-day repeatability and inter-day reproducibility) were found
lower than 10%. It is thought that, this method can be used easily for residue monitoring
programmes. It is simple, economic and has small waste.
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OZET

Yiiksek Basinglt Stvi Kromatografisi (HPLC)-Diode Array Dedektor kullanilarak 19 tane
pestisitin kalinti analizine imkan saglayan coklu kalinti analiz metodu gelistirilmistir.
Ekstraksiyon isleminde asetonitril, susuz magnezyum siilfat ve sodyum kloriir ile
temizleme isleminde susuz magnezyum siilfat ve primer sekonder amin kullanilmustir.
Metot gegerli kilma galismalarinda pestisit igermeyen patlican, seftali, domates, mandalina
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ornekleri kullanilmis ve sonuglar kabul edilebilir araliklarda bulunmustur. Her bir pestisit
i¢gin cihazin dedeksiyon limiti (IDL) ve Metot dedeksiyon limiti (EMDL)
hesaplanmistir. Matriksde hazirlanan kalibrasyon grafiklerinden elde edilen korelasyon
katsayilar1 0.99°dan yiiksektir. Dogruluk igin ortalama geri kazanimlar %75.39-121.95
arasinda ve bagil standart sapmalar (%RSD) %20’den diisiiktiir. Ayrica kesinlik (giin ici
tekrarlanabilirlik ve gilinler arasi tekrar iretilebilirlik) ig¢in hesaplanan %RSD degerleri
%10’dan diisik bulunmustur. Gelistirilen metod basit, atig1 az ve ckonomiktir. Kalinti
izleme programlarinda kolaylikla kullanilabilecegi diistiniilmektedir.

Anahtar kelimeler: Coklu kalint1 analiz metodu, HPLC, pestisit kalintisi, meyve, sebze
GIRIiS

Kullanilabilir tarim alanlarindan kaliteli ve yiiksek verim alabilmek icin
uygulanabilecek yollardan birisi Bitki Koruma Uriinlerinin (BKU) diger adiyla
pestisitlerin kullanildigi kimyasal miicadeledir. Pestisit kullanimi, artan diinya
niifusunun besin ihtiyacinin karsilanmasinda, boceklerden kaynaklanan zararlarin
kontrol edilmesinde, hasat Oncesinde ve sonrasinda {irlin kayiplarinin
azaltilmasinda fayda saglar (Gonzalez-Rodriguez et al. 2008).

Pestisit kullaniminin, pek ¢ok yararina karsin; yetistirme periyodu siiresince ya da
depolama sirasinda yogun veya bilingsiz pestisit kullanimi sonucu iiriinlerde,
kullanilan bilesigin kendisi veya pargalanma tiriinleri/metabolitleri kalabilmektedir
(Tiryaki 2003).

Uriin {izerinde veya iginde bulunan pestisit ve/veya pestisit tiirevlerine pestisit
kalintis1 denilmektedir. Pestisit kalintilari, kendi kimyasal yapilar1 veya
metabolitleri halinde bulunabilmektedir. Iyi tarim uygulamalar1 (Good Agricultural
Practices, GAP) sonucu gidalarda, tarimsal iiriinlerde veya hayvansal yemlerde
yasal olarak bulunmasina izin verilen en yiiksek pestisit kalinti miktart maksimum
kalint1 limiti (Maximum Residue Level, MRL) olarak tanimlanmakta ve 1 kg
iirinde bulunmasina izin verilen mg aktif madde (mg e.m./kg {iriin) olarak ifade
edilmektedir (Aksu 2007, Anonymous 2007).

Halk sagligi, ¢cevre ve ticaret agisindan sebze ve meyvelerde pestisit kalintilarinin
izlenmesi ¢ok Onemlidir. Son zamanlarda giimriiklerde yasanan problemler,
tarimsal {iriinlerde bulunan pestisit kalintilarinin ve ayn1 zamanda bazi {iriinler i¢in
yasakli olan pestisitlerin siirekli ve dogru bir sekilde izlenip hesaplanmasim
gerektirmektedir. Pestisit kalint1 analizlerindeki analitik performansin arttirilmasi
daha etkin, diisik zaman ve maliyet gerektiren analizlerin kullanilmasin
zorunluluk haline getirmektedir. Gaz Kromatografisi (Gas Chromatography, GC),
Yiiksek Basingli/Performansli Sivi Kromatografisi (High Pressure/Performance
Liquid Chromatography, HPLC) gibi analitik teknikler bu tiir maddelerin toprakta,
havada, suda ve gidalarda bulunup bulunmadigini, bulunuyorsa da hangi
miktarlarda bulundugunu ortaya koymak amaciyla yaygin olarak kullanilmaktadir
(Columé et al. 2000, Arrebola et al. 2003, Melo et al. 2005, Pizzutti et al. 2007).
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Cevre ve gida oOrneklerindeki pestisit kalinti analizleri yillardir diinyanin her
yerinde birgok resmi ve 6zel laboratuvar tarafindan yapilmaktadir. Hig¢ siiphesiz
pestisit kalint1 analizleri i¢in en etkin yaklasim birden c¢ok pestisit sinifin1 iceren
coklu kalinti analiz metotlaridir. Coklu kalinti analiz metotlari, yiiksek analiz
maliyetini disiirerek laboratuvarlarin performanslarinin artmasini ve daha fazla
talebin karsilanmasini saglar. Dikkate deger ilk coklu kalinti analiz metodu
1960’larda Amerikan Gida ve ilag Idaresi kimyagerlerinden P.A. Mills tarafindan
gelistirilmigtir (Anastassiades et al. 2003).

Tarimda kullanilan pestisitlerin teknolojilerindeki gelismeler, farkli 6zelliklere
sahip pestisitlerin sentezlenmesi, var olan metotlarin ihtiyaca cevap verememesi
veya daha az kimyasal kullanimi ile daha kisa siirede sonug¢ veren basit ve hizl
metot arayislari, metot gelistirme ¢alismalarinin siirekli olarak giincel kalmasina
neden olmaktadir. Ankara Zirai Miicadele Merkez Arastirma Enstitiisiinde 2007-
2009 yillar1 arasinda yiiriitiilen bu ¢alismada, yiiksek sicaklikta bozulan ve ugucu
olmayan baz1 pestisitler icin HPLC/DAD (Diode array detector) kullanilarak basit,
hizli, ekonomik ve giivenilir coklu kalint1 analiz metodu gelistirilmistir.

MATERYAL VE METOT

Materyal

Kullanilan aktif maddeler: Bu c¢alismada acetamiprid, azadirachtin, benomyl,
cyhexatin, cyromazine, dinocap, flufenoxuron, folpet, oxamyl, azoxystrobin,
bifenthrin, buprofezin, carbaryl, diethofencarb, imazalil, imidacloprid, propargite,
pyrimethanil, pyriproxyfen, tetradifon, thiacloprid ve thiamethoxam aktif
maddeleri kullanilmustir.

Sebze ve meyve ornekleri: Metot validasyonu caligsmalarinda, organik tarim
yapilan tarla ve bahgelerden alinan ilagsiz seftali (izmir), patlican (Ankara),
mandalina (Antalya) ve domates (Tokat) ornekleri kullanilmustir. Ornekler
homojenize edildikten sonra analiz edilinceye kadar -18 °C’de derin dondurucuda
saklanmugtir.

Kimyasallar: Asetonitril (%699.9 saflikta Lichroma, Merck ), metanol (%99.5
saflikta Lichroma, Merck ), su (Lichroma, Merck ), asetik asit (CH;COOH)
(%100’lik derisik, Merck), sodyum kloriir (NaCl) (ekstra saf, Merck), susuz
magnezyum siilfat (MgSO,) (Merck), N, gazi (%99.99 saflikta, Boss), primer-
sekonder amin (PSA) (Varian, 1231603), aminopropyl (NH,) (Macharey-Nagel,
711014.100), Chromabond Diamino (Macharey-Nagel,730653.20), Florosil
(MgSiO3) (Merck, 12518), ve silikajel (SiOH) (Merck, 7733) kullanilmustir.

Cihaz ve gerecler: Yiiksek Basingli Sivi Kromatografisi/Diode Array Dedektor
Otomatik enjektorlii (100 ornek kapasiteli) Agilent 1100 HPLC/G1315B DAD
model HPLC cihazi, kolon (Nucleosil 100-5C18-250A (25cm x 4.6 mm i.d., 5 pm),

homojenizatdr, terazi, tiip karistirici, su banyosu, tek kullanimlik filtre (0.45 pm),
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N tiipili (%99.99), pH metre, yiiksek devirli sogutmali Santrifiij [60.000xg, 30.000
rpm, (-20)—(+40)°C] ve hesaplamalarda ChemStation LC 3D (rev. B.01.01) data
analiz programi kullanilmstir.

Metot
Standartlarim hazirlanmasi

[lk olarak aktif maddelerin metanolde veya asetonitrilde 1.0 mg/ml
konsantrasyonda stok c¢ozeltileri ve stok c¢ozeltilerin seyreltilmesi ile c¢aligma
cozeltileri (1.0, 10.0 ve 100.0 png/ml) hazirlanmustir.

Farkh hareketli faz denemeleri ve kromatografik sartlarin belirlenmesi

Aktif maddelerin farkli dalga boylarinda spektrumlar1 alinarak maksimum
absorbsiyon yaptiklar1 dalga boylan tespit edilmistir. Bazi1 aktifler 254.4 nm dalga
boyunda bazilar1 da 272.4 nm dalga boyunda maksimum absorbsiyon yaptig1 i¢cin
calismada her iki dalga boyu da kullanilmistir. Daha sonra farkli hareketli faz
bilesimleri [su-asetonitril (40:60, 20:80 ve farkli gradient sartlar), su-metanol
(40:60, 20:80 ve farkli gradient sartlar), asetik asitli su—asetonitril (40:60, 20:80 ve
farkli gradient sartlar) | (Masqué et al. 1998, Otero et al. 2003, Garrido Frenich et
al. 2004, Topuz ve ark. 2005), sicaklik, akis hizlar1 ve analiz siireleri denenmis ve
ayrilmalarin en iyi oldugu sartlar belirlenerek metot olusturulmustur. Kullanilan
bazi pestisitlerin alikonma zamanlarinin birbirine esit veya ¢ok yakin olmasi
nedeniyle pestisitler 3 farkli gruba ayrilmistir.

Orneklerin ekstraksiyonu ve temizlenmesi

Orneklerin ekstraksiyonunda ve temizlenmesinde Anastassiades et al. (2003)
metodu ile (40 ml’lik santrifiij tiiptine 10.0 g homojenize 6rnek+10.0 ml asetonitril
konur ve 1 dakika tiip karigtiricida karistirilir, bunun {izerine 4.0 g MgSO, ve 1.0 g
NaCl ilave edilerek yine 1 dakika tiip karistiricida karistirilir ve 5 dakika 5000
rpm’de santrifiijlenir. Temizlemede ise bir 6nceki asamada elde edilen asetonitril
fazindan 1.0 ml alimir ve 1.5 ml’lik santrifijj tiipiine konur. Bunun iizerine 25 mg
PSA ve 150 mg susuz MgSO, ilave edilerek 1 dakika tiip karistiricida karistirilir ve
1 dakika 6000 rpm’de santrifiijlenir.) Aksu (2007) nun metotlar1 kullanilmas,
bunlarda bazi modifikasyonlar yapilmistir. Temelde her iki yontem ayni iken
ekstraksiyon solventleri, (birinde asetonitril digerinde asetonitril:diklorometan
(1:1) karisimi) ve temizlemede kullanilan kimyasallar (birinde primer seconder
amin digerinde chromabond diamino) yoniiyle farklilik gostermektedir. Yapilan
calismada referans alinan metotlardaki kimyasallarin aym1 ve farkli miktarlan da
denenerek en uygun sartlar belirlenmeye calisilmistir. Ornek ekstraksiyonu iki
asamali olarak gergeklestirilmistir. Ik asamada &rnek, ¢dziicii ve nem tutucu ile
muamele edilerek aranilan bilesenlerin organik faza gegirilmesi saglanmis, ikinci
asamada organik faz igerisinde aranilan bilesiklerin disindaki kirliliklerin, sorbent
ilavesi ile ortamdan uzaklastirlmasi amaglanmstir. Ekstraksiyonla ilgili
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caligmalarda diger {iriinlere gore daha fazla kirliligin gozlendigi mandalina 6rnegi
kullaniimustir.

Ekstraksiyon ¢oziiciisiiniin belirlenmesi

Bu amagcla yapilan denemelerde sirasiyla asetik asit ¢ozeltisi (suda) (%0.1°lik),
asetonitril:asetik asit ¢ozeltisi (suda) (1:1; v/v), metanol ve asetonitril
kullaniimustir.

MgSO, ve NaCl kullamimi i¢in yapilan denemeler

Bu asamada yalnizca yiiksek miktarda su tutma kapasitesine sahip olan MgSO,
kullanimi denenmistir (Erdik ve ark. 2000). Susuz MgSO, suyu tutarak
pestisitlerin organik fazdaki dagiliminin artmasini saglar. Ekstraksiyon islemi 4.0 g
susuz MgSQ, kullanilarak ve kullanilmadan yapilmistir. Ayrica 0.5 ve 1.0 g NaCl
kullanilarak faz ayrimlarimin tam olup olmadig incelenmistir.

Temizleme (clean up) asamasinda Kkullanilacak sorbent ve miktarimin
belirlenmesi

PSA (Anastassiades et al. 2003, Balinova et al. 2007, Shimelis et al. 2007)
chromabond diamino (Aksu 2007), NH, (Melo et al. 2005), silikajel (Miliadis et al.
1999) ve florosil (Patil et al. 2009) adsorbanlar1 farkli miktarlarda ayri ayri ve
birbirleri ile karistirtlarak kullanilmustir.

Coziicii ve sorbent seciminin tamamlanmasinin ardindan gelistirilen metodun
gegerliliginin ortaya konmasi amaciyla performans karakteristikleri caligilmugtir.
Metot validasyonu, laboratuar-i¢gi metot validasyon kriterlerine gore yapilmustir.
Dogrusallik (Linearity), korelasyon katsayist (r°), IDL, EMDL, dogruluk
(accuracy), % geri kazamim (recovery) ve kesinlik (precision) degerleri
belirlenmistir.

SONUCLAR VE TARTISMA

HPLC’de metot olusturulmasi

Bu ¢aligmada HPLC kullanilarak, taze meyve ve sebzelerde bulunabilecek pestisit
kalintilarmin tespitine yonelik ¢oklu kalinti analiz metodu gelistirilmeye
calisilmistir. Gelistirilen analiz metodu hem o6rneklerin kisa siirede, ekonomik ve
giivenilir bir sekilde ekstrakte edilebilmelerine hem de HPLC ile analizine imkan
saglamaktadir.

Pestisit kalint1 analizleri ile ilgili yapilan ¢alismalarda kullanilan cihaz kosullari
(Miliadis et al. 1999, Caboni et al. 2005) incelenmis ve ¢alismada yararlanilmisgtir.
Arastirmada ilk olarak aktif maddelerin metanolde veya asetonitrilde 1.0 mg/ml
konsantrasyonda stok ¢ozeltileri (Vazquez et al. 2000, Garrido Frenich et al. 2004,
Topuz ve ark. 2005) ve stok cozeltilerin asetonitrille seyreltilmesi ile ¢alisma
¢ozeltileri (1.0, 10.0 ve 100.0 pg/ml) hazirlanmigtir. Pestisit aktif maddelerinin
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farkl1 dalga boylarinda spektrumlari alinarak maksimum absorbsiyon yaptiklar
dalga boylar1 tespit edilmistir. Azadirachtin, cyhexatin ve imazalil aktif
maddelerinden sinyal alinamadig: i¢in calismadan ¢ikarilmistir. Sinyal alinamayan
bu aktif maddelerin farkli cihaz ve dedektor kullamimu ile tespit edilebilecegi
diisiiniilmektedir. Baz1 aktif maddeler 254.4 nm dalga boyunda bazilar1 da 272.4
nm dalga boyunda maksimum absorbsiyon yaptigi igin ¢alismada her iki dalga
boyu da kullanilmistir. Daha sonra farkli hareketli faz bilesimleri (su-asetonitril,
su-metanol, asetik asitli su—asetonitril vb.) (Masqué et al. 1998, Otero et al. 2003,
Garrido Frenich et al. 2004, Topuz ve ark. 2005), sicaklik (25.0, 30.0, 35.0, 40.0 ve
45.0 °C), akis hizlar1 (0.5, 1.0, 1.5 ve 2.0 ml/dak), analiz siireleri (15.0, 20.0, 25.0,
30.0, 35.0, 37.0 40.0, 50.0 ve 60.0 dakika) ve enjeksiyon hacimleri (5.0, 10.0 ve
20.0 uL) denenmistir. Her defasinda yukarida sayilan parametrelerden yalnizca biri
degistirilerek digerleri sabit tutulmak kosuluyla pik ayrimlarinin saglanip
saglanmadigi, pik seklinin korunup korunmadigi aragtirilmistir. Uzun denemeler
sonucunda ters faz sivi kromatografi ve dereceli elusyon kullanilarak calisilan
pestisitler icin, en kisa siirede en iyi ayrimin saglandigi Cizelge 1’de verilen
kosullar elde edilerek metot olusturulmustur. Pestisitlerden bazilarmin alikonma
zamanlarinin birbirine ¢ok yakin olmasi veya {ist iiste cakismasi nedeni ile
pestisitler alikonma zamanlarina gore ti¢ farkli gruba ayrilmis bu sekilde goklu
kalint1 analizi yapilmustir.

Cizelge 1. Agilent 1100 HPLC ¢alisma kosullari

HPLC béliimleri

Analiz kosullar:

Otomatik drnekleyici (ALS)

Agilent 1100 Series otomatik drnekleyici, 100 6rnek kapasiteli

Dedektor

G1315B DAD

Kolon

NC100-5C18-250A (25cm x 4.6mm i.d., 5 um),

Hareketli faz

Asetik asit suda (% 0.14):ACN (v/v) dereceli eliisyon (t=0.
dak. % 63 asetik asitli su: % 37 ACN; t=37.dak % 7 asetik
asitli su+% 93 ACN.

Akis hizi 1 ml/dak.
Enjeksiyon hacmi 10 pl

Kolon sicaklig 40°C

Dalga boyu (A) 254.4 ve 272.4 nm
Analiz siiresi 37 dakika
Bekleme siiresi 12 dakika

Pestisit aktif maddelerinin yaklasik 1.0 ve 10.0 pg/ml konsantrasyonda hazirlanan

standart ¢ozeltilerinden elde edilen kromatogramlar dogrulamada kullanilmustir.

Ekstraksiyon metodu ile ilgili calismalar

Kromatografik sartlar belirlendikten sonra ekstraksiyonla ilgili denemeler

yapilmigtir. Ekstraksiyonda Anastassiades et al. (2003) ile Aksu (2007)’nun
metotlart kullanilmigs ve yukarida belirtilen modifikasyonlar yapilmistir. Bu
calismada sivi-sivi ekstraksiyon metodu yerine kati faz ekstraksiyon metodu
kullanilmistir. Sivi-sivi ekstraksiyon yonteminin, fazla miktarda ¢oziicti kullanimi,

380



yeterli safliga sahip olmayan ekstraktlar elde edilmesi, hassas kantitatif sonuglar
elde edilememesi gibi istenmeyen durumlara neden oldugu, ayrica kati faz
ekstraksiyonunun sivi-sivi ektraksiyona kiyasla daha iyi bir ayrim ve yiiksek geri
kazanim sagladigi bildirilmistir (Synder et al. 1997, Yavuz ve Aksoy 2006).

Ekstraksiyonla ilgili denemelerde ilk olarak sebze ve meyve Orneklerinin
ekstraksiyon sonrasi elde edilen kromatogramlar1 karsilastirilmis ve en fazla
kirliligin gozlendigi mandalina 6rnegi optimizasyon g¢alismalarinda kullanilmak
tizere secilmistir. Ekstraksiyon ¢6ziiciisiiniin belirlenmesi igin yapilan denemelerde
asetik asitli su (%0.1°1ik), asetik asitli su-asetonitril (1:1, v/v), metanol ve
asetonitril ekstraksiyon ¢dziiciisii olarak kullanilmis ve en temiz temel hat ¢izgisi
asetonitrilde elde edildigi igin, ekstraksiyona asetonitril ile devam edilmistir (Sekil
1). Asetonitrilin tercih edilmesinin diger nedenleri de, diisiik viskozitesi ve orta
diizeydeki polaritesi nedeniyle kati faz ektraksiyonu ve ters faz sivi kromatografisi
uygulamalar1 i¢in uygun bir ¢6ziicii olmasi, polar olmayan bir ¢dziiciiye gerek
kalmadan yalnizca tuz ekleyerek ornekteki suyun kolaylikla uzaklastirilabilmesidir
(Synder et al. 1997, Anastassiades et al. 2003).
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Sekil 1. Farkli ekstraksiyon solventleri; (a) % 0.1’lik asetik asit suda; (b) % 0.1’lik asetik
asit su:asetonitril (1:1, v/v); (c) metanol; (d) asetonitril.

Asetonitrilin kullanildig1 geleneksel bazi metotlarda yalnizca NaCl kullanilarak
elde edilen geri kazammlarin yeterli goriillmemesi (Anastassiades et al 2003),
nedeniyle calismada MgSO, ve NaCl tuzlan birlikte kullanilmistir. Ekstraksiyon
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islemi, 4.0 g MgSO, kullanilarak ve kullanilmadan yapilmig, MgSO,
kullanildiginda daha temiz bir kromatogram elde edilmistir (Sekil 2). Bu da
MgSO, 1 suyu ve suda c¢oziinen kirlilikleri tuttugunu gostermesi bakimindan
onemlidir.
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Sekil 2. MgSO, kullanim (a) 4.0 g MgSO, kullanilmis; (b) MgSO, kullanilmamus.

Pestisitlerin iki faz (organik faz ve su fazi) arasindaki dagilimi bu tabakalar
arasindaki polarite farkina baglidir. Ortama eklenen NaCl, polariteyi etkiledigi i¢in
belirli miktarda kullanilmalidir. Fazla miktardaki NaCl, polar pestisitlerin geri
kazanimlarini1 diisiirdiigii i¢in (Anastassiades et al. 2003) ¢aligmada yalnizca 0.5 g
ve 1.0 g NaCl kullanimu ile faz ayrimi olup olmadigi incelenmis ve her iki durumda
da faz ayirimm gergeklestigi i¢in analizlere 0.5 g NaCl ile devam edilmistir.

Bir sonraki asama ise bir g¢esit siizme isleminin yapildig1 temizleme asamasidir.
Temizleme asamasinda kullanilacak sorbent ve miktar1 belirlenirken de diger
orneklere gore daha fazla kirliligin gozlendigi mandalina 6rnegi kullanilmistir.
PSA (Anastassiades et al. 2003, Balinova et al. 2007, Shimelis et al. 2007)
chromabond diamino (Aksu 2007), NH, (Melo et al. 2005), silikajel (Miliadis et al.
1999) ve florosil (Patil et al. 2009) adsorbanlar1 farkli miktarlarda ayri ayr1 ve
birbirleri ile karigtirilarak denenmistir. Bu denemeler sonucunda PSA ile
chromabond diaminonun diger sorbentlerden daha iyi ve birbirine ¢ok yakin
temizleme yaptigi goriilmiistiir. Buna ek olarak, patlican Orneginde bazi aktif
maddeler icin yaklasik 1.0 pg/g seviyesinde li¢ tekrarli yapilan zenginlestirme
isleminin temizleme basamaginda PSA ve chromabond diamino kullanimlan ile
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elde edilen geri kazanmimlar karsilastinilmigtir (Cizelge 2). Bu analizlerden de
paralel sonuclar alinmasi nedeni ile ¢aligmalara PSA ile devam edilmistir.

Cizelge 2. Bazi pestisitlerin 1.0 pg/g zenginlestirme (fortifikasyon) seviyesinde ortalama
geri kazanimlari (%)

Aktif madde | Ortalama geri kazamim ( %) | Pestisit Ortalama geri kazanim (%)
PSA Chromabond PSA Chromabond
Thiamethoxam 85.9 90.0 Oxamyl 89.0 100.8
Acetamiprid 93.3 75.5 Imidacloprid 94.0 935
Thiacloprid 93.1 96.3 Pyriproxyfen 90.1 88.8
Diethofencarb 82.8 83.1 Pyrimethanil 86.2 93.2

Temizleme asamasinda kullanilacak PSA’nin miktarin1 belirlemek icin 0.05 g
PSA/2 ml, 0.10 g PSA/2 ml, 0.15 g PSA/2 ml ve 0.30 g PSA/2 ml ekstrakt,
kullanimlart denenmistir. Elde edilen kromatogramlardan 0.05 g PSA
kullanildigindaki kirlilik miktarinin, digerlerinden daha fazla oldugu ve 0.150 g ile
0.300 g PSA kullanimlar1 arasinda ¢ok biiyiik bir fark olmadig1 goriilmiistiir. Daha
once yapilan bir ¢calismada fazla miktarda PSA kullaniminin kirliliklerin yaninda
pestisitleri de alikoyabileceginin bildirilmesi (Patil et al. 2009) nedeni ile analizlere
0.150 g PSA (yani 0.075 g PSA/ml ekstrakt) ile devam edilmistir. Temizleme
basamaginda PSA ile birlikte kullanilan susuz MgSO, miktarin1 belirlemek i¢in
yapilan denemeler sonucunda 0.5 g kullanilmasinin uygun olacagi kanaatine
varilmstir.

Metot gecerli kilma calismalari

Cihaz kosullar1 ve ekstraksiyon metodu ile ilgili ¢alismalardan sonra metodun
gegerli kilinmasina (metod validasyonu, MV) yonelik caligmalar, laboratuvar igi
MYV kriterlerine gore yapilmistir. Bu amagla IDL, EMDL, dogrusallik, dogruluk ve
kesinlik (tekrarlanabilirlik ve tekrar iiretilebilirlik) parametreleri ¢alisilmis, gerekli
hesaplamalar yapilmistir.

MV c¢alismalarinda, kalibrasyon grafiklerinin ii¢ veya daha fazla konsantrasyonda
ikiser tekrarli veya bes ya da daha fazla konsantrasyonda bir tekrarli olarak
hazirlanmasi ve bu grafiklerden elde edilen korelasyon katsayilarinin (%), 0.99’dan
biiylik olmasi istenmektedir (Anonymous 2004, Anonymous 2007, Tiryaki 2011).
Bu amagla en az 6 fakli konsantrasyonda iki tekrarli olarak hem solventte hem de
matriksde hazirlanan kalibrasyon grafiklerine ait denklemler ve korelasyon
katsayilar1, 0.99’dan biiylik ¢ikmistir (Cizelge 3). Ayni gizelgede her bir pestisit
icin hesaplanan relatif kalintisal standart sapma (Sa,;) degerleri de verilmistir
(Tiryaki et al. 2008, Styarini et al. 2011). Cizelge incelendiginde relatif kalintisal
standart sapma degerlerinin de dogrusallik kriteri i¢in gerekli olan 0.1’den kiigiik
olma sartin1 sagladig goriilmektedir.
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Cizelge 3. Coziicii ve 6rnek matrikslerinden elde edilen kalibrasyon grafiklerine ait denklemler, korelasyon katsayilari ve relatif kalintisal standart sapma

(Saysy) degerleri
Dogrusal Coziicii Domates Pathcan Mandalina Seftali
Akitif Madde (;1:;1::1) Kggr?;la:z:n Sayy | Analitik Fonksiyon | Sy | Analitik Fonksiyon | S,yy | Analitik Fonksiyon Says | Analitik Fonksiyon Says
o R y=38008x y=42364x y=38777x y=45012x y=50216x
Acetamiprid  [0.0505-202 |V o0x 00007 %2230 0.0007 [T 0.0007 Y5400 0.0007 Y202 0.0007
. ] y=22621x y=18814x+1 5437 y=24989x+5,9946 |0.0008 |y=23014x+1 473 y=25110x
Azoxystrobin  [0.0104-2.074 Y2282 10,0008 %00 X 0.0008 |%2io0> A 00008 Y220 0.0008
Benomyl 0.0534-2.136 3’2::%98396; 0.0008 3’2::%99833;‘ 0.0009 ﬁtgggégj 0.0009
Bifenthrin  (0.104-2.086 %000 2X 10,0009 Y200 0.0009 e 00009
) ] y=20138X y=17846x y=20070x 0.0008 |y=18567x+0.6337 [0.0008 |y=16843x+4.137
Buprofezin  (0.0102-2.043 %2235 10,0008 |YZ1720% 0.0008 %2007 A3l i 0.0008
Carbaryl 0.104-2.086 ﬁtsgggg‘ 0.0009 3’2::%6;;3;”1'2443 0.0009
) ] y=160317x y=150139x 0.0001 |y=162430x 0.0001 |[y=229877x 0.0001 |y=198164x
Diethofencarb  |0.0512-2.05 =09988 0.0001 =0.9998 20,9991 1209988 1209999 0.0001
Dinocap 1+l {0.0262-1.047 %2550 10,0005 b 00003
) ] y=13539x y=10260x 0.0007
Dinocap 141V {0.0262-1.047 %50 10,0004 A
] y=2978.8x y=2825x y=3210.5x+0.122 |0.0008 |y=5421.7x+0.0126|0.0008 _|y=3888.2x+0.1756
Flufenoxuron 0.0594-2.376 P=0.9977 0.0008 =0.993 0.0009 =0.9949 ?=0.9971 12=0.9961 0.0008
Folpet 00103206 |2902¢ |0.0008 %2307 0.0008 | Y085 0.0008 7208 1x+0.5953/ g Y3061 0.0007
— : ] y=46700x y=41631x y=47978x 0.0007 |y=46643x 0.0008 |y=42528x+0.9648
Imidacloprid 0.0101-2.011 1=0.9999 0.0007 1=0.9989 0.0007 =0.9996 =0.9995 =0.9992 0.0008
B y=12250x y=16499x y=13868x y=15755x+0.0857
Oxamyl 001022043 %250 [0.0008 Y10 0.0008 |V eoooe 0.0008 A 0.0008
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Cizelge 3. Devami

Dogrusal Coziicii Domates Pathcan Mandalina Seftali
Aktif Madde (;:g/nrirfl) ngr?;la:zﬁn Sayy | Analitik Fonksiyon | Sy | Analitik Fonksiyon | Sayy | Analitik Fonksiyon | Sayy | Analitik Fonksiyon | Says
Propargite 0.1-2.005 i@i%?gggs 0.0009 ﬁ%?gg%x 0.0009 3’;%‘_591;;4 0.0009
Pyrimethanil  0.053-2.121 %0019 10,0008 %0000 00007 [V o2Bcr3-5678 10 0007 Yo 0.0007 |%08853+23339 \g o007
Pyriproxyfen 0.0102-2.043 %0700 {00008 |70 0.0007 [YeloT 0.0008 |*/_t1257 00008 V22807 0.0008
Tetradifon  [0.1:200 Yool (00008 [ 00000 0.0008 o 0.0008
Thiamethoxam [0.0519-2.078 (%255 |0.0007 [%-32009+3:3162 |g ggg7 V-SLITTI2185 1g gggy (V-3880XF2.7373 g gog7 |V, 3H72 0.0007
Thiacloprid ~ [0.0524-2.006 %2560 00007 |- 22212X+0-3433 1 gy V31762 0.0007 |7 33878 00007 %330 00007




Metodun gecerli olabilmesi i¢in en 6nemli kosullardan birisi LOD ve LOQ
degerlerinin calisilan her bir aktif madde i¢in hesaplanmasidir. AB kilavuzlarina
gore LOQ, MRL’nin altinda veya MRL/2 olmasi1 gerekmektedir (Anonymous
2004, Anonymous 2007, Aksu 2007). Calisilan aktif maddeler igin sinyal/giiriilti
degerleri kullanilarak (Simplicio et al. 1999, Aksu 2007, Liu et al. 2009, Patil et al
2009) hesaplanan LOD ve LOQ degerleri, cihaza ait degerleri vermektedir. Metota
ait tespit limiti ise 6rnek homojenizasyonundan analize kadar bir ¢ok ara basamak
icermektedir. Bu nedenle belirlenen analiz kosullarinda dogru/giivenilir bir sekilde
dedekte edilebilen saf pestisit standartinin en diisiik konsantrasyonu olarak da
tanmimlanan IDL degerleri ile yine bir pestisitin, belirli bir 6rnek matrisindeki geri
alim degerleri kullanilarak saptanabilen yaklasik en diisiik konsantrasyonu olan
EMDL degerleri ayr1 ayri hesaplanarak (Singh et al. 2007, Styarini et al. 2011,
Temur et al. 2012) Cizelge 4’te verilmistir. Calismada folpet 1000 pg/ml, benomyl,
bifenthrin, propargite, tetradifon 200 pg/ml, ve diger aktif maddeler 100 pg/ml
konsantrasyonda yedi tekrarli 10 pl hacimde HPLC’ye enjekte edilmistir.

Cizelge 4. Aktif maddelerin alikonma zamanlari, saf standart ve 6rnek matrikslerinde
hesaplanan IDL ve EMDL degerleri

Aktif madde Alkonma Saf Domates Pathcan Mandalina Seftali
zamani standart
(tr) IDL EMDL EMDL EMDL EMDL
(ng/ml) (ng/g) (ng/g) (ng/g) (ng/g)
Acetamiprid 5.54 0.0054 0.4925 0.5472 0.6020 0.6450
Azoxystrobin 16.25 0.0067 0.6344 0.0600 0.6225
Benomyl 9.15 0.0137 1.5262 1.5434
Bifenthrin 36.28 0.0042 0.4735 0.4682
Buprofezin 31.95 0.0085 0.9114 1.0212
Carbaryl 10.45 0.0064 0.739
Cyromazine 7.93 0.0186 1.8218 1.9157
Diethofencarb 14.88 0.0020 0.1857 0.1575 0.1988
Dinocap I+l 31.95 0.0155 1.5230
Dinocap I1+1V 32.76 0.0206 2.0142
Flufenoxuron 28.37 0.0663 6.6281 4.9464 6.6951
Folpet 18.14 0.0248 2.5077 2.6411
Imidacloprid 5.23 0.0046 0.4936 0.4989 0.5272 0.4593
Oxamy!| 3.78 0.0085 0.9417 0.9742 0.8229
Propargite 29.62 0.0357 3.5682 3.8785
Pyrimethanil 16.60 0.0044 0.4357 0.6028
Pyriproxyfen 28.11 0.0207 2.1541 2.2725 2.0475 2.5530
Tetradifon 26.74 0.0106 1.1476 1.2721
Thiamethoxam 4.05 0.0126 1.1908 1.5026 1.0607 1.1371
Thicloprid 6.75 0.0120 1.1823 1.2496 1.0887 1.0182

*Benomyl, carbaryl, imidacloprid, propargite, pyrimethanil ve pyriproxyfen 272.4 nm, diger aktif
maddeler ise 254.4 nm dalga boyunda analiz edilmistir.

Metodun dogrulugu farkli seviyelerde yapilan zenginlestirmelerden elde edilen geri
kazanim caligmalar1 ile belirlenmektedir. AB klavuzlarina gore, pestisit kalinti
analizlerinde kullanilan ¢oklu kalinti analiz metotlarinin gegerli olabilmesi igin,
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geri kazanim yiizdesinin 70-120 arasinda, bagil standart sapmanin (% RSD) ise
%20’den kiigiik olmas1 gerekmektedir. Ancak kesinligin iyi olmas1 kosuluyla bazi
coklu pestisit kalint1 analiz metotlarinda %70’in altindaki geri kazanimlar da kabul
edilmektedir (Anonymous 2011). Geri alim c¢aligmalarinda, Orneklere aktif
maddelerin Tiirkk Gida Kodeksi (TGK)'nde yer alan MRL’leri goz Oniinde
bulundurularak farkli seviyelerde bes tekrarli olarak zenginlestirme islemi
yapilmistir. Zenginlestirme yapilan meyve ve sebzelerden elde edilen ortalama geri
alimlar Cizelge 5-8’de verilmistir.

Cizelge 5. Domates 6rneginden elde edilen % geri alimlar
g g g

Aktif madde Zenginlestirme seviyeleri
0.1 ng/g 0.5 ng/g 1.0 ug/g
%Geri Alim RSD %Geri Alim RSD %Geri Alim RSD
Thiamethoxam 105.3 225 117.1 3.4 110.7 4.1
Acetamiprid 109.3 5.0 109.1 0.7 109.6 35
Thicloprid 92.2 2.8 109.1 18 97.0 2.8
Cyromazine 102.2 29 99.1 24 62.3 5.4
Diethofencarb 106.1 14 114.0 4.7 119.6 33
Pyrimethanil 100.6 3.8 105.2 1.9 110.9 4.0
Flufenoxuron 99.8 7.0 124.8 9.5
0.2 ng/g 0.5 ng/g 1.0 pg/g
%Geri Alim RSD %Geri Alim RSD %Geri Alim RSD
Benomyl 89.5 10.6 91.2 45
Tetradifon 91.6 4.8 86.2 2.6 92.8 3.2
Propargite 99.8 20.3 85.8 12.7 89.6 4.1
Bifenthrin 88.1 3.8 91.2 2.8 98.8 25
0.05 ng/g 0.2 ng/g 1.0 ug/g
%Geri Alim RSD %Geri Alim RSD %Geri Alim RSD
Oxamyl 89.8 6.9 102.6 4.5 105.2 25
Imidacloprid 93.3 2.3 99.7 25 101.5 1.9
Folpet 98.8 4.9
Pyriproxyfen 95.6 4.0 86.3 4.2
Buprofezin 924 7.9 99.5 4.9

387



Cizelge 6. Mandalina drneginden elde edilen % geri alimlar

Aktif madde Zenginlestirme seviyeleri
0.1 ng/g 0.5 ng/g 1.0 pg/g
%Geri Alim RSD %Geri Alim RSD %Geri Alim RSD
Thiamethoxam 118.9 11.0 1145 6.9 101.4 8.0
Acetamiprid 89.4 2.2 102.6 2.1 101.4 1.4
Thicloprid 101.3 2.8 100.1 3.2 98.7 0.7
Pyrimethanil 94.8 5.9 91.9 3.2
0.05 ng/g 0.2 ng/g 1.0 pg/g
%Geri Alim RSD %Geri Alim RSD %Geri Alim RSD
Imidacloprid 87.4 9.3 96.4 35 97.7 1.7
Azoxystrobin 111.0 7.4
Pyriproxyfen 100.60 24 101.0 5.9
Buprofezin 82.63 12.3 87.0 8.8
Cizelge 7. Patlican 6rneginden elde edilen % geri alimlar
. Zenginlestirme seviyeleri
Aktif madde 0.1 nglg 0.5 ug/ 1.0 ng/g
%Geri Alim RSD %Geri Alim RSD %Geri Alim RSD
Thiamethoxam 83.7 22.0 99.2 5.2 97.4 8.0
Acetamiprid 98.8 8.5 99.3 2.0 101.4 5.4
Thicloprid 87.4 2.6 91.9 1.7 89.4 6.1
Cyromazine 96.9 3.4 65.0 3.1 64.3 5.7
Diethofencarb 124.4 2.3 95.0 2.0 102.2 4.1
Pyrimethanil 111.1 3.6 99.8 4.0
Flufenoxuron 133.9 35 110.0 5.6
Dinocap I+11 113.9 6.1 106.5 55
Dinocap I11+1V 101.3 9.9 86.0 7.0
Carbaryl 67.4 13.7 85.8 6.38
0.05 png/g 0.2 pg/! 1.0pg/g
%Geri Alim RSD %Geri Alim RSD %Geri Alim RSD
Oxamy!l 86.9 8.0 101.2 3.9 99.5 2.1
Imidacloprid 92.1 45 105.0 4.6 103.9 1.0
Azoxystrobin 104.8 3.8
Pyriproxyfen 90.1 21.1 97.2 6.2 93.6 1.7
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Cizelge 8. Seftali 6rneginden elde edilen % geri alimlar

. Zenginlestirme seviyeleri
Aktif madde 0.1 nglg 0.510/g 1.0 ng/
%Geri Ahm RSD %Geri Alim RSD %Geri Alm RSD
Thiamethoxam 110.7 6.7 105.0 10.7 102.6 1.8
Acetamiprid 83.9 7.2 88.5 8.3 98.7 3.4
Thicloprid 107.7 6.2 94.5 1.0 95.8 1.8
Diethofencarb 98.1 3.9 104.8 7.4 96.1 75
Pyrimethanil 72.2 1.9 94.3 6.4 91.2 6.5
Flufenoxuron 98.7 5.3 94.4 25
Benomyl 745 6.1 88.4 6.1 92.2 0.5
0.2 ng/g 0.5 ng/g 1.0pg/
%Geri Alim RSD %Geri Alim RSD %Geri Alim RSD
Tetradifon 82.4 2.6 87.4 2.0 92.0 2.4
Propargite 91.9 20.7 83.6 3.2 104.9 4.4
Bifenthrin 89.7 3.0 91.8 2.3 98.5 2.3
0.05 pg/g 0.2 ng/g 1.0pg/
%Geri Ahm RSD %Geri Alim RSD %Geri Alm RSD
Oxamyl 103.2 3.5 103.1 2.3
Imidacloprid 101.4 2.0 111.7 7.2 104.0 15
Azoxystrobin 106.5 7.0 102.8 2.2
Folpet 93.5 5.4
Pyriproxyfen 80.10 9.2 105.9 3.4

Ulkemizde ruhsath oldugu iiriinde, kirlilik nedeniyle geri kazanimlari
hesaplanamayan pestisit aktif maddeleri azoxystrobin (domates), dinocap (seftali)
ve flufenoxuron (mandalina)’dur. Cizelgelerden de goriildiigii gibi elde edilen
sonuglar birkag istisna disinda istenilen aralikta bulunmustur.

Okihashi et al. (2005), sebze ve meyvelerdeki 180 tane pestisitin kalintis i¢in bir
metot gelistirmislerdir. Ekstraksiyonda asetonitril, hemen sonrasinda MgSO, ve
NaCl kullanmislardir. Sediment ve suyun uzaklagtirilmasi1 ayni1 anda santrifiij ile
yapilmstir. Orneklerin temizlenmesinde grafitize karbon siyah1 (GCB) ve PSA’dan
olusan ikili kat1 faz ekstraksiyon kartusu kullanmislar; buradan elde ettikleri eluati
daha fazla temizleme yapmadan gaz kromatografisi alev fotometrik dedektor
(Flame Photometric Detector, FPD) ve GC/MS’de analiz etmislerdir. Geri kazanim
calismalarin1 0.05 ve 0.1 pg/g konsantrasyon seviyesinde dokuz 6rnek matriksine
(domates, mandalina vb.) yapmislardir. Calisilan pestisitler igin tespit limitini 0.01-
0.05 pg/g arasinda bulmuslar ve 180 pestisitin gogunda %70-110 arasinda geri
kazanim ile %25’in altinda RSD elde etmislerdir. Bir diger arastirmada, {i¢ tane
neonikotinoid insektisitin (acetamiprid, imidaclorid ve nitenpyram) analizine
imkan saglayan bir metot gelistirilmistir. Analizde nitenpyram ve imidaclopridin
ucucu olmamasindan ve acetamipridin polar olmast nedeniyle GC’de yiiksek
matriks etkisi gostermesinden dolayr HPLC/DAD ve C-18 kolonu kullanilmustir.
Sebze ve meyveler asetonitril ile ekstraksiyon yapilarak PSA igeren kartustan
gecirilmistir. Bagil standart sapma tiim geri kazanim ¢alismalar1 boyunca %10’dan
kiigiik ¢cikmistir. Acetamiprid ve imidaclorid i¢in 0.2 ve 2.0 mg/kg zenginlestirme
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seviyelerinde hiyar, patates, domates, patlican, Japon turpu ve iiziim 6rneklerinde
yaklasik % 90 geri kazanim elde edilmistir (Obana et al. 2002).

Kesinlik, belirli kosullarda elde edilen test sonuglarinin birbirine yakinligidir.
Analizler arasindaki korelasyonu gostermesi bakimindan énemlidir (Synder et al.
1997, Thompson et al. 2002). Kesinlik kriteri belirlenirken, tekrarlanabilirlik i¢in
her bir aktif madde, yaklasik 1.0 pg/ml konsantrasyonda (¢6ziicli ortaminda) ayni
giin 5 tekrarl ve tekrar iretilebilirlik i¢in 5 farkli giinde, giinliik bir kez olmak
tizere toplamda 5 tekrarli enjeksiyon yapilmis ve alikonma zamanlar ile pik
alanlar1 kullanilarak % RSD degerleri hesaplanmigtir (Arrebola et al. 2003, Aksu
2007). Elde edilen tim % RSD degerleri %10’nun altinda bulunmus (Cizelge 9) ve
metot validasyonu i¢in gerekli olan (%RSD < 20) sart1 sagladig1 goriilmiistiir.

Cizelge 9. Kesinlik icin tekrarlanabilirlik ve giinler arasi tekrar iretilebilirlik % RSD

degerleri
Aktif madde Giin ici tekrarlanabilirlik Giinler arasi tekrar iiretilebilirlik
Pik alam Alikonma zamam Pik alam Alikonma zamam
RSD % RSD % RSD % RSD %
Acetamiprid 0.37 0.02 0.80 0.14
Azoxystrobin 1.00 0.07 1.03 0.27
Benomyl 0.90 0.21 2.91 4.91
Bifenthrin 0.21 0.01 1.66 0.16
Buprofezin 1.19 2.07 2.07 1.54
Carbaryl 1.21 0.09 1.50 0.98
Cyromazine 1.63 0.21 2.14 0.79
Diethofencarb 0.84 0.02 0.89 0.30
Dinocap I+I1 1.59 0.03 4.15 0.25
Dinocaplll+IV 2.63 0.03 2.26 0.24
Flufenoxuron 6.09 0.02 1.76 0.26
Folpet 7.15 0.08 3.22 0.30
Imidacloprid 1.17 0.09 1.09 0.12
Oxamyl 1.12 0.09 1.74 0.17
Propargite 3.28 0.03 2.29 0.19
Pyrimethanil 0.86 0.01 6.91 0.17
Pyriproxyfen 1.22 0.10 1.55 0.27
Tetradifon 0.52 0.02 1.97 0.23
Thiacloprid 0.16 0.19 0.76 0.09
Thiamethoxam 0.29 0.03 1.11 0.26

Tarimsal iiriinlerde ve cevresel Orneklerde kalinti analizlerinin yapilmasi hem
kendi insanimizin sagligi hem de yabanci iilkelerle olan ticaretimiz agisindan ¢ok
onemlidir. Bu nedenle kalint1 izleme calismalarinin etkili ve hizli bir sekilde
yiiriitiilebilmesi i¢in, miimkiin oldugunca ¢ok pestisiti iceren, ¢coklu kalinti analiz
metotlarina ihtiya¢ vardir. Bu ¢alisma ile iilkemizde yaygin olarak kullanilan bazi
pestisitlerin kalint1 analizlerinin yapilmasina imkan saglayan hizli, basit, giivenilir
ve ekonomik ¢oklu kalint1 analiz metotu gelistirilmistir.

Gelistirilen ¢oklu kalint1 analiz metodu, geleneksel ¢coklu kalint1 analiz metotlari ile
karsilastirildiginda pek ¢ok avantaja sahiptir. Metotta sadece 10 g homojenize

390



ornek ile yaklasik 50 ml ¢oziicii [10 ml ekstraksiyon c¢oziiciisii (asetonitril),
yaklasik 37 ml hareketli faz (asetonitril + 9%0.14 liik asetik asitli su)] kullanilmistir.
Ayrica ekstraksiyonda kullanilan susuz MgSO, (4.0 g) ve NaCl (0.5 g) ile
temizleme isleminde kullanilan susuz MgSOy (0.5 g) ve PSA (0.150 g) miktarlar
da diger metotlara gbre oldukga diisiiktiir. Temizlemede kullanilan PSA’nin tek
kullanimlik kartuslar yerine santrifiij isleminde kullanilan tiiplere tartilmasi ve atik
sorununun en aza indirilmesi metodun avantajlarindandir.

Gelistirilen metot 19 pestisitin kisa silirede kalinti analizine imkan saglamaktadir.
Uygulamas1 kolay, atigi az ve ekonomik olmasi nedeni ile kalinti izleme
calismalarinda  kolaylikla  kullanilabilecegi  diisliniilmektedir. ~ Calismanin
devaminda HPLC ile analiz edilebilen diger aktif maddelere de analiz metodunun
uygulanmas1 ve calisilan meyve ve sebzeler disindaki tarimsal iirlinlerde de
metodun gecerliliginin arastirilmasi, boylelikle daha genis bir 6rnek grubunun bu
metot ile analizinin yapilarak yiiksek fayda saglanmasi diigiiniilmektedir.

TESEKKUR

Bu proje, Tarimsal Arastirmalar ve Politikalar Genel Midiirligi
koordinatdrliigiinde yiiriitiilen “Tarimsal iiriinlerde Ulkesel Maksimum Kalint:
Limitlerinin Belirlenmesi” isimli {ilkesel projenin alt projesi olarak galisilmis ve
Devlet Planlama Teskilati (DPT) tarafindan desteklenmistir. Calismaya
desteklerinden dolayr Tarimsal Arastirmalar ve Politikalar Genel Midiirliigiine,
Ankara Zirai Miicadele Merkez Arastirma Enstitiisiine ve DPT’ye tesekkiir ederiz.
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