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Ozet

Amag: Bal, bal aris1 tarafindan iiretilen insanlik tarihinin bilinen en eski gidalarindan biridir. Ballarda
pestisit kalintisi problemi insan sagligini tehdit etmesinin yani sira balin ihracat potansiyelini diisiirerek
ve art kolonilerinde kayiplara yol acarak ekonomik zaiyata da sebep olmaktadir. Kovan igi
uygulamalardan kaynaklanan direkt yolla ya da arilarin nektar ve bal yapmakta kullandiklar1 bitkilerin
ilaglanmas1 sonucunda dolayli yolla balda pestisit kalntilar1 bulunabilmektedir. Bu c¢alismada
SANTE/11813/2019 dokiimani esas alinarak bazi pestisitlerin LC-MS/MS teknigi kullanilarak analiz
edilmesi ve validasyonunun yapilmasi hedeflenmistir.

Materyal ve Yontem: QuEChERS yonteminin AOAC 2007.01 versiyonu kullanilarak bal
numunelerinde 70 adet pestisitin kalint1 seviyesinin belirlenmesi LC-MS/MS ¢oklu kalinti yontemi ile
gerceklestirilmistir. Her bir hedef pestisit kalintis1 i¢in kalibrasyon egrileri 2,5-100,0 pg/kg (r* > 0.995)
arasinda olacak sekilde olusturulmustur.

Bulgular: Tim pestisitlerin LOQ degerleri, Avrupa Komisyonu (EC) tarafindan belirlenen MRL
degerlerinin altinda, 10 pg/kg olarak belirlenmistir. Secilen 70 adet pestisit i¢in ortalama geri kazanimlar
SANTE 2019 kilavuzunda belirtilen %70-120 araligina ve relatif standart sapma (%RSD<20) ise %20
limitine uygun olarak bulunmustur. Ayrica tim genisletilmis 6l¢im belirsizlikleri %50min altinda
hesaplanmustir.

Sonu¢: Sonug¢ olarak calisilmis olan tiim pestisitler i¢in yapilan validasyon c¢aligmalar
SANTE/11813/2019 dokiimaninda belirtilen sartlar1 saglamistir. Ballarda pestisit kalintilarinin
analizinin yayginlagmasi tiiketicilerin giivenli gidaya ulasilabilirliginin saglanmasi igin oldukca
Oonemlidir.

Anahtar Kelimeler: Bal, Metot Validasyonu, Pestisit Kalintisi, QUEChERS

Abstract

Objective:Honey, made by honey bee, is one of the oldest known food in human history. The problem
of pesticide residue in honey not only threatens human health, but also causes economic losses by
decreasing the export potential of honey and causing losses in bee colonies. Pesticide residues can be
found in honey either directly arising from applications inside the hive or indirectly as a result of
spraying the plants used by bees to make nectar and honey. In this study, it was aimed to analyze and
validate some pesticides using LC MS/MS technique based on SANTE / 11813/2019 document.

Materials and Methods: Determination of 70 pesticide residue levels in honey samples using the
AOAC 2007.01 version of the QUEChERS method was performed by the LC-MS / MS multiple residue
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method. Calibration curves for each target pesticide residue were constructed in the range of 2,5 to 100,0

pg/kg (12 > 0,995).

Results: LOQ values of all pesticides were determined as 10,0 pg/kg, below the MRL
determined by the European Commission (EC). The average recoveries for the selected 70 pesticides
were between 70-120% and the calculated standard deviations (RSD) were determined as 20%.
Expanded measurement uncertainties were also calculated below 50%.

Conclusion: As a result, the validation studies for all pesticides studied have met the conditions
specified in the document SANTE/11813/2019. The widespread use of pesticide residue analysis in
honey is very important to ensure consumers' access to safe food.

Keywords: Honey, Method Validation, Pesticide Residue, QUEChERS

1.Giris

Turk Gida Kodeksi 2020/7 sayili Bal
Tebligi’nde, bal “bitki nektarlarinin, bitkilerin
canli kisimlarimin salgilarinin ve bitkilerin canlt
kisimlar1  tizerinde yasayan bitki emici
boceklerin salgilarinin, bal arisi tarafindan
toplandiktan sonra kendin 6zgii maddelerle bir
araya getirerek degisiklige ugrattigi, su icerigini
distirdiigi. ve petek i¢inde depolayarak
olgunlastirdigr dogal olarak kristallanebilen
dogal iirin” olarak tanimlamaktadir (Anonim
2012). Ulkemizde aricilik, olduk¢a yaygin
olarak yapilan ve biitiin diinyada oldugu gibi
ilkemizde de giderek gelisen bir sektordiir
(Sorkun ve ark. 2008). Tirkiye, 2019 yilinda
109.330 ton bal iiretimi ile Cin’in ardindan
diinyanin en fazla bal tiretimine sahip 2. tilkesi
konumundadir (Anonim 2017). Bir¢ok bolgede
aricilik ve bal tiretimi yapilmaktadir. Aricilik
faaliyetlerinin ¢iktis1 olarak tretilen bal, ar1
siitii, polen ve propolis gibi ticari {irlinler hem i¢
piyasada hem dis piyasada pazar bulabilmekte
ve 1lilke ekonomisine o©nemli faydalar
saglamaktadir (Kolankaya ve ark. 2002). Ari
hastalik ve =zararlilari, koloni popiilasyon
gelisimini engelleyen, verimliligi azaltan, iiriin
kayb1 yasanmasina neden olan bir etken olarak
bilinmektedir (Kumova 2001).

Bal igerdigi vitaminler, flavanoidler ve fenolik
bilesiklerle 6nemli bir besin maddesidir ve ayni
zamanda gecmisten giiniimiize tipta ila¢ olarak
kullanilmaktadir.  Bunun  yaninda  bal
antibiyotikler, pestisitler ve agir metaller gibi
toksik maddeleri de yapisinda bulundurabilir
(Lopez ve ark. 2008). Son zamanlarda yapilan
farkli ¢aligmalar, pestisitlerin, agir metallerin,
radyoaktif =~ maddelerin  balda  birikim
yaptiklarin1 gostermektedir. Bu kimyasallar
insan faaliyetleri sonucunda ¢evreye salinmakta
ve dogada uzun siire kalabilmektedir.

Pestisitler, agir metaller ve diger kirleticiler
besin zincirinde biyolojik olarak birikebilir ve
insan sagligina zarar verebilir (Ali ve ark.
2019). Tiurkiye’de farkli bolgelerden temin
edilmis ballarda farkli gruptan pestisit kalintt
miktarlarinin tayini i¢in kullanilan baglica
yontem gaz kromatografisidir (Erdogrul 2007,
Das ve Kaya 2009, Yavuz ve ark. 2010). Bunun
yaninda sivi  kromatografi  sistemlerinin
kullanildig1 bir ¢ok ¢alisma vardir (Kog ve ark.
2008, Cobanoglu ve Tiize 2008). Bu yontem bal
orneklerinde pestisit analizleri i¢in Onceki
calismalarda olduk¢a yogun kullanilmistir
(Flores ve ark. 2017, Barganska ve ark. 2018).

Tarim alanlarinda zararli organizmalara karsi
uygulanan pestisitler havaya, su ve topraga,
oradan da bu ortamlarda yasayan diger canlilara
gegmekte ve doniisiime ugramaktadir (Tiryaki
ve Temur 2010). Bir pestisitin ¢evredeki
hareketlerini; onun kimyasal yapisi, fiziksel
ozellikleri, formiilasyon tipi, uygulama sekli,
iklim ve tarimsal kosullar gibi faktorler
etkilemektedir. Ozellikle yagda ¢oziinebilen
pestisitler baldan petege gecebilmekte ve bir
sonraki yil ayn1 petegin kullanilmasi ile tekrar
bala bulasabilmektedir (Harizanis ve ark. 2008).
Pestisitler kisaca gevre kirliligi olarak 6zetlenen
olumsuzluklarinin yani sira, 6zellikle gidalarda
biraktiklart kalintilar sonucu insan sagligimi
tehdit  etmektedir. Bal bu  kalint1
problemlerinden etkilenebilen énemli bir gida
olarak bilinmektedir (Ogiit 2008).

Ar1 ve bal iiriinlerinin saglikli, dogal ve temiz
imaj1 vardir. Ancak tiretildigi yerlerin bircogu
maalesef kirletilmis ¢evredir. Giintimiizde
kirleticilerin en 6nemlisi olarak pestisitler ile
karsilasmaktayiz. Pestisitlerin, yaygin
kullanim1 ve ¢evreye direnci yiiziinden bala da
bulagsma ihtimali olduk¢a yiiksektir. Aricilik
faaliyetlerinde dogrudan bulagmanin yaninda,
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cevresel kaynaklardan dogrudan yada dolayl
olarak da bulagsilar olabilmektedir. Pestisit
kalintilarinin  hiicresel bozulmaya ve genetik
mutasyona ilaveten g¢esitli kitlesel saglik
problemlerine yol a¢tig1 bildirilmistir (Shendy
ve ark. 2016). Pestisit kullaniminin oldukca
fazla olmasi ise tarimsal zararli organizmalarin
zararinl minimize etmek, verimliligi arttirmak
ve masraflarin azaltilmas1 nedenlerinden
kaynaklanmaktadir. Ancak pestisitlerin yanlis
ve sirekli kullanimi su, hava, toprak ve
bitkilerin kirlenmesine sebep olmakta daha da
ileri giderek faydali boceklerin (arilar) yok
olmasina, farkli zararlilarin ortaya ¢ikmasina ve
zararli poptilasyonunun direng kazanmasina
sebep olmaktadir (Oliviera ve ark. 2016).
Pestisitlerin insan sagligi {lzerinde birgok
olumsuz etkileri vardir. Bu kapsamda
Moosbeckhofer ve ark. (1995) yaptiklar
caligmada ilk uygulamadan on sene sonra analiz
edilen bal ve bal mumunda pestisit kalintilarini
tespit etmeleri agisindan olduk¢a dikkat
cekicidir. Ayn1 zamanda bu kirleticiler balin
ekonomik degerini asagiya cekmekte ve ihracat
yolunun zarar gérmesine neden olmaktadir.

2. Materyal ve Yontem

Bal o6rneklerindeki pestisit kalinti analizi i¢in
QuEChERS yontemi (Lehotay ve ark. 2005)
kullanilmis ve ornekler Shimadzu 8040 LC-
MS/MS cihazina enjekte edilerek kalitatif ve
kantitatif olarak degerlendirilmistir. Calisma
sonucunda se¢ilmis 70 adet pestisit etken
maddesi i¢in Geri Kazanim, Dogrusallik,
Kesinlik (Tekrarlanabilirlik, Tekrar
iretilebilirlik) degerleri belirlenmis ve her bir
etken madde i¢in Olgim  belirsizligi
hesaplanmistir (Anonymous 2007).

2.1. Standartlar ve kimyasallar

Pestisit referans standartlari Dr Ehrenstorfer
(Augsburg, Almanya) ve Sigma-Aldrich’ten
(Seelze, Almanya) temin edilmistir. Asetonitril
(MeCN), metanol (MeOH), sodyum asetat
(NaOAc) ve asetik asit Merck'ten (Darmstadt,
Almanya), Magnezyum siilfat susuz (anhy.
MgSO4), Primer sekonder amin (PSA)
Agilent‘tan (Santa Clara, CA, USA) temin
edilmistir. Her bir pestisitin stok standart
cozeltileri ayr1 ayr1 hazirlanmistir. Hazirlanan
stok soliisyonlar 10 ppm stok olacak sekilde
karigim standart hazirlanmigtir. Kalibrasyon
icin asenonitril iginde farkli noktalara
seyreltilerek kullanilmustir.

2.2. Cihaz ve Geregler

Bal matrikslerindeki pestisitlerin dl¢limii i¢in
Shimadzu LCMS-8040 tiglii dort kutuplu kiitle
spektrometresine  (Shimadzu  Corporation,
Kyoto, Japonya) bagli Shimadzu HPLC
kullanilmigtir. Kromatografik ayirma, bir Cis
(4 mmx3 mm) koruma kolonuna (Phenomenex,
Torrance, CA) baglanmig Synergi Fusion-RP
HPLC kolon (50 mm x 2,0 mm i.d., 2,5- um
partikiil boyutu) ile 40°C'de yapilmstir. Akis
hiz1 0,40 mL/dk olarak ayarlanmis ve 5 pL
enjeksiyon hacmi kullanilmistir. Mobil faz
olarak su (A) i¢cinde 5 mM AF ve metanol (B)
icinde 5 mM AF gradyan programi soyledir:

0-2,5 dakika (dk), %0-90 B;
2,5-4,0 dk,%90-90 B;
4,0-4,1 dk,%90-5 B;
4,1-6,0 dk, %5,0-5,0 B.

Analizler, kantitatif 6l¢im i¢in ¢oklu reaksiyon
izleme (MRM) kullanilarak ESI pozitif ve
negatif iyon modunda gergeklestirilmistir.
Kiitle  spektrometresi  parametreleri  su
sekildedir:

Nebiilize edici gaz akis1 3,0 L/dk
Kurutma gazi akis1 15 L/dk;
Arayiiz voltaj1 3,5 kv;

Dedektor voltaji, 1.68 kv;

DL sicakligi, 250°C

Is1 blogu sicakligi, 400°C.

Her bir pestisit i¢in hesaplama ve dogrulama
iyonlar1 belirlenmistir (Polat ve Tiryaki 2020).

2.3 Pestisit Analizi

Pestisit analiziy, AOAC Resmi Metodu
2007.01'e (Lehotay ve ark. 2005) gore
yapilmustir. Olgiim limiti (LOQ) belirlenmesi
icin metot performans kabul kriterlerini (%70-
120 geri kazanim, <%20 RSD) karsilayan en
disiik konsantrasyon tespit edilmistir. Buna
gore 10 ppb konsantrasyonlarda spike yapilarak
geri  kazanim c¢aligmalart  yapilmis, geri
kazanimin %70-120 araliginda oldugu, RSD
degerinin %20°nin altinda oldugu en disiik
konsantrasyon Ol¢iim limiti (LOQ) olarak
belirlenmistir (Anonim 2021).

30 adet bal numunesinin her birinin temsili bir
kismi (7,5 g) 50 mL'lik bir santrifiij tiipii i¢inde
tartilmistir. Su (7,5 mL) ilave edilmis ve tiip
kuvvetlice calkalanmstir. Ekstraksiyon
coziiciisi, %]l asetik asit igeren 15 mL
asetonitril soliisyonu tiipe ilave edilmis ve
tekrar 1 dakika c¢alkalanmigtir. 6 g MgSO4 ve
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1,5 g sodyum asetat iceren QUEChERS AOAC
ekstraksiyon kiti eklenmis, tiip tekrar 1 dakika
calkalanmis ve 5000 rpm'de 1 dakika
santrifiijlenmistir. Ust katmanm 8 mL'lik bir
kism1 clean-up (istenmeyen co-extractive’lerin
ekstrakttan uzaklastirilmasi) icin 400 mg PSA,
400 mg Ciz ve 1200 mg MgSO4 igeren 15
mL'lik bir d-SPE tiiptine aktarilmigtir. Tiip 30
saniye  elle  kanstirilmis  ve  tekrar
santrifiijlenmistir (5000 rpm, 1 dakika).
Stipernatant kismi, bir PVDF siringa filtresi
(0,22 pm) kullanilarak filtre edilmistir. Son
olarak,0,475 pL su (10,53 mM AF igeren) ve

{x100,000)

0,025 pL asetonitril, enstriimantal analizden
once 500 pL numune ile vial igerisinde
karigtirllip cihaza verilmistir. Fortifikasyon
orneklerinin analizinden geri alim ve RSD
degerleri hesaplanmistir (Polat ve Tiryaki
2019). Sekil 1’de Carbendazim (m/z 160,05 ve
132) ve Ethidimuron (m/z 208 ve 114,05)
product iyonlarina ait LC-MS/MS
kromatogramlar1  verilmistir. Bu etken
maddelerin kalibrasyon egrileri ise Sekil 2’de
verildigi gibidir.

Max Intensity : 339.150

16264 5000-203,0000(+)
3,516:264,9000:=114,0500(+)

IMmLran

3,0

Time

e

Inten.

150 105 200

235

250

Sekil 1. Carbendazim (m/z 160,05 ve 132) ve Ethidimuron (m/z 208 ve 114,05) etken
maddelerinin product iyonlariin LC-MS/MS kromatogramlari
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Sekil 2. Carbendazimin ve Ethidimuron etken maddelerinin kalibrasyon egrisi (2,5-5-10-25-50-
100 pg / kg). x ekseni alan1 y ekseni ise konsantrasyonu pg/kg ifade etmektedir.

3. Bulgular ve Tartisma

Validasyon/Verifikasyonu yapilan pestisitlerin
hepsi i¢in raporlama limiti konsantrasyonu
0,010 mg/kg olarak belirlenmistir. Dogrusallik
caligmalart neticesinde tiim pestisitler icin
calisma aralign  2,5-100 pg/kg olarak
belirlenmistir. UGRL (Ulusal Gida Referans
Laboratuvar1) tarafindan yayinlanan rehbere
gore Dbelirsizlik hesaplamasinda belirsizlik

kaynaklar1  olarak tekrartretilebilirlik ve
gerceklik belirsizligi kullanilmaktadir (Anonim
2021). Tekrariiretilebilirlik %RSD degerleri
6,85-17,63 arasinda bulunmustur. %RSD
degerlerinin uygunlugunun degerlendirilmesi
ilgili dokiimana gore yapilmistir (Anonim
2019). Olgiim belirsizligi degerleri %27,46-
48,95 arasinda bulunmus ve SANTE
dokiimanina uygun olarak biitiin etken
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maddeler icin belirsizlik degeri %50 olarak
kabul edilmistir (Cizelge 1 ve 2).

Muku ve ark. (2019), Dogu Akdeniz bélgesinin
Adana, Hatay ve Mersin illerinin her birinden
temin edilen 10’ar adet ¢igek bali 6rneklerinde
pestisit ve naftalin igerikleri belirlemislerdir.
Bal 6rneklerinde pestisit taramasi, QUEChERS
yontemiyle ekstraksiyon, ardindan LC/MS/MS
cihaziyla tespit etmislerdir. LC/MS/MS
cihaziyla toplam 102 adet pestisit etken maddesi
valide etmislerdir. Bal 6rneklerinin tamaminda
belirlenme sinirinin (LOD) istiinde bir pestisite
rastlamamislardir.

Toptanct  ve Bayrak (2012) yaptiklar
caligmada, turunggil  (portakal, limon)
ballarinda belirlenen kalinti pestisitler ve
bunlarin diizeylerini tespit etmislerdir. Bu
ballardaki pestisitlerin belirlenmesi i¢in sivi
kromatografi-kiitle spektrofotometresi
LC/MS/MS ve orneklerin  hazirlanmasinda
QuEChERS yontemi kullanmiglardir.  Yirmi
bal 6rneginde yapilan analizde carbendazim,
chlorpyrifos, imazalil, metalaxil ve

Pinho ve ark. (2010), 11 adet bal 6rneginde
chlorpyrifos, deltamethrin ve cypermethrin
analizi yapmislardir. Deneysel caligmada
bulunan dedeksiyon limitlerini, diklorvos i¢in
0,014 pg/g; cypermethrin i¢in 0,016 pg/g;
deltamethrin i¢in 0,016 pg/g olarak vermisler ve
2 omekte chlorpyrifos tespit etmislerdir (0,10
Heg/g).

Rissato ve ark. (2004) yaptiklar1 ¢alismada,
balda farkli gruptan 32 adet pestisit kalintisi
analizi yapmuslardir. Caligmalarinda bulunan
dedeksiyon limitleri, dichlorvos igin 0,006
mg/kg; cypermethrin i¢in 0,008 mg/kg;
chlorpyrifos i¢in 0,002 mg/kg ve diazinon i¢in
ise 0,005 mg/kg olarak verilmistir. Bilesiklere
ait geri kazanim degerlerini ise dichlorvos igin
%97; cypermethrin i¢in %93; chlorpyrifos icin
%98 ve diazinon i¢in ise %94 olarak
belirtmislerdir. Orneklerde chlorpyrifos 0,0031
mg/kg; diazinon 0,0019 mg/kg; dichlorvos
0,008 mg/kg; malathion 0,148 mg/kg olarak
tespit etmislerdir.

tiabendazol’i sirastyla 7,84; 5,05; 10,96; 6,97 ve
12,11 ng/g olarak belirlemislerdir.

Cizelge 1. Dogrusal aralig1 2,5-100 pg/kg ve Raporlama limiti 0.010 mg/kg olan ¢alisilan tim
pestisitlerin validasyon parametre degerleri

No | Pestisit Geri Kazanim (%) | Tekrariiretilebilirlik Belirsizlik (%)
(%RSD)
1 |Florasulam 85,52 11,04 37,90
2 |Oxamyl 84,91 9,12 36,70
3 |Pymetrozine 90,20 6,85 32,10
4 |Clothianidin 93,95 12,36 41,02
5 |Thiamethoxam 98,18 12,39 41,19
6 |Tribenuron methyl 89,79 13,27 41,84
7 |Oxycarboxin 103,15 9,81 32,18
8 |Imidacloprid 86,48 10,64 34,02
9 |Ethidimuron 92,70 8,42 33,62
10 |Vamidathion 90,09 7,13 27,46
11 [Methiocarb sulfone 88,82 9,19 32,46
12 [Dioxacarb 93,77 11,21 33,65
13 |Acetamiprid 90,48 10,26 32,93
14 |Carbendazim 93,34 10,96 34,94
15 |Thiabendazole 99,46 13,08 45,05
16 [Thiacloprid 99,72 10,13 31,37
17 [Rabenzazole 85,17 14,42 46,17
18 |Tralkoxydim 95,69 16,73 46,93
19 |Carbofuran 92,37 15,28 44,20
20 |Ofurace 88,26 16,38 48,00
21 |Propoxur 95,17 14,06 45,47
22 |Bendiocarb 93,55 13,43 39,61




54  Mertin HAMZAOGLU, Sema DEMIR, Hakan TOSUNOGLU, Remziye ZENGINGONUL GOKCAY, Altan DENIZ / Gida ve Yem Bilimi - Teknolojisi Dergisi / Journal of Food and Feed Science - Technology 25:54-56 (2021/1)

Cizelge 2. Dogrusal araligi 2,5-100 pg/kg ve Raporlama limiti 0.010 mg/kg olan ¢alisilan tim
pestisitlerin validasyon parametre degerleri

No | Pestisit Geri Kazanim (%) | Tekrariiretilebilirlik Belirsizlik (%)
(%RSD)
23 |Carbaryl 97,33 14,82 48,47
24 |Carboxin 84,30 11,18 47,84
25 |Ethiofencarb 96,26 14,63 48,39
26 |[Desmedipham 78,45 10,06 48,95
27 |Fensulfothion 90,72 13,20 43,92
28 |Metobromuron 95,42 13,30 45,16
29 |Pirimicarb 102,66 12,38 46,09
30 [Propazine 95,91 13,20 37,21
31 |Spiroxamine 88,43 15,34 45,01
32 |Lenacil 88,19 15,41 45,39
33 (Metazachlor 83,44 13,02 44,61
34 Metalaxyl 91,38 17,83 41,58
35 |Phenmedipham 87,83 13,68 48,66
36 |Azoxystrobin 86,34 13,31 44,17
37 |Diethofencarb 85,37 13,86 47,85
38 [Furalaxyl 97,69 16,71 47,22
39 (Fenobucarb 98,59 15,49 46,18
40 |Dimethenamide 99,31 15,64 40,31
41 |Promecarb 97,77 16,18 48,86
42 |Paclobutrazol 83,93 12,48 48,78
43 |Pyrifenox 93,48 13,78 42,05
44 |Fluopicolide 99,42 10,58 36,78
45 |[Fluquinconazole 97,35 16,08 48,31
46 [Iprovalicarb 93,11 14,54 43,87
47 |Terbumeton 96,30 12,57 43,30
48 Methoxyfenozide 89,05 14,45 43,67
49 Mepronil 95,25 13,73 40,93
50 |Metolachlor 99,72 15,59 48,35
51 [Napropamide 96,30 15,22 47,80
52 [Pencycuron 96,41 14,19 41,99
53 |Phoxim 93,42 17,10 48,29
54 |Flusilazole 88,56 14,91 4476
55 |Buprimate 94,33 12,82 41,00
56 [Isofenphos 96,47 15,69 48,37
57 |Metconazole 94,58 17,07 47,71
58 [Benalaxyl 93,54 15,58 46,24
59 |Prochloraz 94,94 14,81 46,74
60 |Dioxathion 94,48 10,71 33,39
61 |Fluazifop p-butyl 100,25 13,62 39,02
62 |Triflumizole 95,77 15,44 46,93
63 |Pyriproxyfen 91,99 13,92 43,20
64 |Flufenoxuron 86,59 14,28 47,79
65 |Fenazaquin 102,96 10,74 35,39
66 |Propargite 96,69 14,03 41,94
67 |Etoxazole 96,17 12,38 43,27
68 |Fenpyroximate 91,53 11,00 34,87
69 |Fenpropimorph 102,57 11,44 36,85
70 Metaflumizone 92,94 14,44 46,82
SANTE/11813/2019 dokiimanina gore Validasyon/Verifikasyonu yapilan pestisitlerin
gerceklik ya da dogruluk kontrolii geri kazanim hepsi i¢in raporlama ve tayin limitleri
degerleri  tizerinden yapilmaktadir.  Geri konsantrasyonu 10 pg/kg (ppb) olarak
kazanim degerlerinin  sonuglart  %70-120 belirlenmistir. Dogrusallik caligmalari

araliginda kabul gormektedir. neticesinde tlim pestisitler i¢in ¢aligma araligi
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2,5-100 pg/kg olarak belirlenmistir. Calisilan
tiim pestisitler i¢in R? degerleri 0,995 ile 0,999
araliginda bulunmustur. Geri kazanim degerleri
%78,45 ile %103,15 araliginda bulunmustur.

Sonug olarak ¢aligilmis olan tiim pestisitler i¢in
yapilan validasyon caligmalar1
SANTE/11813/2019 dokiimaninda belirtilen
sartlar1 saglamistir. Ayrica literatiirde verilen
degerlerle uyunlu sonuglar eldedilmistir.
Ballarda pestisit kalintilarinin  analizinin
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