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Sivi tohum ila¢larinin tohumluga iiniform dagiliminin
tespitinde Cipac analiz yonteminin uygulanabilirliginin
arastirilmasi
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SUMMARY

Investigation of applicability of Cipac analysis method on determination of
uniform liquid seed pesticides

This study was taken for being able to use the method on liquid seed formulations, to detect
the uniformity distribution on the seeds with the international validity methods as a
criterion for quality control and on the possibility of using this method on the routine
analysis.

Five pesticides which contain imidacloprid and tebuconazole active ingredients with FS
formulations were evaluated according to CIPAC MT 175 between 2008 and 2009 in
APPCRE. This study was carried out in pesticides chemical and physical analysis
laboratory and international mentioned method was used in laboratory conditions.

It has been decided that this CIPAC method can be used as a criteria for quality control in
liquid formulation analysis.
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OZET

Bu calisma, sivi tohum ilaglarinin tohumluga uniform olarak dagilimmin kalite kontrol
verisi olarak uluslararas: gegerliligi olan bir metotla yapilmasinin ve uygulanabilirliginin
saglamasi amaci ile yilirtitilmiistiir.

Sivi tohum ilaci olarak kullanilan FS formiilasyonlu imidacloprid ve tebuconazole aktif
maddeli toplam 5 ilag, CIPAC MT 175 (Dobrat and Martijn 1995) metoduna gére Ankara
Zirai Miicadele Merkez Arastirma Enstitiisi’nde 2008-2009 yillarinda ¢alisilmustir.
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Denenen CIPAC MT 175 metodunun kalite kontrol kriteri olarak sivi tohum ilaglarinin
analizlerinde kullanilabilecegi kanaatine varilmustir.

Anahtar Kelimeler: Tohumluk, sivi tohum ilaci, CIPAC MT 175, yapisma kabiliyeti,
uniform dagilim.

GIRIiS

Hastalik, zararli ve yabanc1 ot miicadelesinde kimyasal miicadelenin 6nemli bir yer
tuttugu ve hatta toprak alti zararlilarina, toprak patojenlerine karst miicadelede
tohum ilaglamasinin da kimyasal miicadelede 6nemli bir yer tuttugu bilinmektedir.
Tohumluga ila¢ uygulama islemi pahali bir uygulama oldugundan tohumluga zarar
vermeden minimum miktardaki kimyasal ile maksimum koruma saglanmak
istenmektedir. Formiilasyonda ozellikle aktif maddenin tohumluga kuvvetle
yapigmasi, uygulama sonrasinda tohumluktan ayrilmamasi ve uniform dagilmasi
gerekmektedir. Tohum ilaglama ekipmanlar1 formiilasyonlarin dogru sekilde yani
kayip olmadan uygulayiciya tehlike veya ¢evre Kkirliligi olusturmadan
uygulanmasina imkan verir. Bu amaca yonelik Rotastat tipindeki uygulama
ekipmanlarinin 1970’1 yillardan beri kullanildigi bilinmektedir (Jeffs 1986).
Ulkemizde de sivi tohum ilaglari ruhsatlandirilmaktadir. Toz tohum (DS) ve
1slanabilir toz formiilasyon (WP) ilaglarin uygulama esnasindaki ve sonrasindaki
olumsuz etkilerinden dolay1 bu ilag tipleri yerine sivi formdaki ilaglarin
kullanilmasi istenmektedir. Sivi tohum ilac1 olarak, FS (akici konsantre), LS
(soliisyon konsantre), CS (Kkapsiil siispansiyon), ES (emiilsiyon konsantre) gibi
formiilasyonlara sahip ilaglar kullanilmaktadir (Yiicer 2008).

MATERYAL VE METOT

Projenin materyalini, tohumluk bugday, rotary atomizor (laboratuvar tipi ilaglama
aleti), sivi tohum ilaci, spektrofotometre, laboratuvar cam malzemeleri ve gesitli
kimyasallar olusturmaktadir.

Bu calismada, imidacloprid ve tebuconazole aktif maddeli tohum ilaglar1 bugday
tohumluguna rotary atomizor cihazi ile uygulanmistir. Bunun i¢in dncelikle; bir kg
bugday tohumu tartilmis, ilagla muamele edilmeden 6nce tohumlar 30 saniye
rotary’de karistirilmigtir. Daha sonra uygulama dozlarinda sivi tohum ilaci ve 1,5
ml su ilave edilerek tohumluga uygulanmis ve iyice ilaglanmasi saglanmistir. Bu
islem tli¢ kez yapilarak ilaglama aletinin haznesinin ilaca doymasi ve yiizeyinde ilag
kalmamas1 saglanmistir. Bu esnada tohumlarin ilagtan dolay1 birbirine yapismasin
onlemek amaciyla hava pompasi yardimiyla ortama hava verilmistir. Elde edilen
ilaglt tohumlar kagit torbalarda 24 saat saklanmis ve ilacin kurumasi saglanmistir.
Bu arada 1000 adet ilagsiz tohumluk bugday 6rneklerinin agirliklar1 tartilip not
edilmistir (CIPAC MT 175).

92



[lagl tohumlardan rastgele 100 adet bugday tohumu segilmistir. Daha sonra toluen
+ metanol + H,SO4 (90+10+1 damla) karisimi hazirlanmistir. Her bir tohum 5
ml’lik viallere alinarak iizerlerine hazirlanan karisimdan ilave edilmistir. Manyetik
(ultrasonik) karistiricida 10 dakika karistirilarak, tohum {izerindeki boyanin
yikanarak sivinin igerisine gegmesi saglanmustir.

Daha sonra spekrofotometre hiicrelerine alinan numuneler UV visible 6zellikli
spekrofotometre ile 502 nm dalga boyunda analize tabi tutulmustur. Okuma
sonuclar1 kaydedilmistir. Aritmetik ortalama extinction (kaplamali ) standart sapma
ve varyasyon katsayilar1 tespit edilmistir.

% kaplama oran1 (Extinction) = (Okunan absorbans x 100)/Aritmetik ortalama
CV(Varyasyon Katsayis1)=(STD) x 100)/Aritmetik ortalama

SONUCLAR

Bu calismada iki ayr1 aktif maddeye ait 5 adet FS formiilasyon tipinde ilag temin
edilmis olup, materyal ve metotta belirtilen CIPAC MT 175’e gore islemlere tabi
tutulmustur. Iki adet tebuconazole aktifli maddeli ve 3 adet imidacloprid aktif
maddeli ilag 6rnegi caligmalara esas olarak alinmis olup ticari ve firma isimleri
gizlilik geregi kodlanarak verilmistir.

IHO1, IMO2 ve IB03 kod nolu ilaglar 600 g/l imidacloprid iceren FS formiilasyon
tipinde ilaglari, TAO1 ve TB02 kod nolu ilaglar 60 g/l tebuconazole iceren FS
formiilasyon tipindeki ilaglar1 temsil etmektedir.

Imidacloprid aktif maddeli ilaglara ait calisma Sonuclar:

Tohumluklarin, rotary atomizor ile homojen olarak ilaglanmasi yapilarak UV
visible spektrofotometre ile okuma sonrasi, % degisim degerleri ve histogramlar
asagida verilmistir.
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Cizelge 1. Imidacloprid aktif maddeli IHO1 FS formundaki ilag ile muamele edilmis 100
tohum 6rneginin % de kaplama (Extinction)

%72 %80 %87 %97 %106 %126
%72 %80 %87 %97 %109 %127
%73 %80 %89 %100 %110 %127
%73 %82 %89 %100 %110 %127
%73 %82 %89 %100 %111 %128
%73 %82 %90 %100 %111 %131
%75 %82 %90 %100 %111 %134
%75 %83 %90 %101 %116 %134
%75 %83 %90 %103 %116 %134
%75 %83 %92 %103 %116 %138
%76 %83 %92 %103 %116 %140
%79 %83 %92 %104 %117 %140
%79 %84 %95 %106 %117 %143
%79 %84 %95 %106 %121 %143
%79 %84 %95 %106 %121 %145
%80 %86 %96 %106 %124

%80 %87 %96 %106 %125

Olgiim sartlari: Bir bugday + Sml Coziicii Toluen:Metanol: H2SO4 (90:10:1)
502 nm de UV Spektrofotometrede okuma yapilmistir.

Ortalama Absorbans: 0.0707 1000 tane bugday agirligi= 29.20 gram
Standart Sapma =0.014 %CV = 19.80

Kaplama Degeri
%

15 24 13 17 11 10
|-Frekans o Kaplama Deder |I Frekans

Sekil 1. IHO1 kodlu ilaca ait histogram
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Cizelge 2. Imidacloprid aktif maddeli IM02 FS formundaki ila¢ ile muamele edilmis 100
tohum 6rneginin % de kaplama degerleri (Extinction)

%77 %85 %94 %100 %105 %116
%78 %86 %94 %100 %106 %117
%78 %86 %94 %100 %106 %118
%78 %86 %94 %100 %106 %119
%78 %86 %95 %101 %107 %120
%79 %87 %96 %101 %107 %120
%80 %87 %96 %101 %107 %120
%80 %87 %97 %102 %108 %120
%80 %88 %97 %103 %109 %121
%82 %89 %97 %103 %110 %124
%82 %90 %98 %103 %111 %124
%83 %91 %98 %103 %111 %124
%83 %91 %98 %103 %113 %127
%83 %91 %99 %103 %113 %127
%84 %92 %99 %104 %114 %131
%84 %92 %99 %104 %115

%84 %93 %99 %104 %116

Ol¢iim sartlari: Bir bugday + Sml Céziicii Toluen: Metanol:H2S04 (90:10:1)
502 nm de UV Spektrofotometre

Ortalama Absorbans : 0,248 1000 tane bugday agirligi= 32,44 gram

Standart Sapma =0,033 CV=13,30

140

120+

100

Haplama Dedgen

"
Yo

|-Frekans o Kaplama Deder |I

Sekil 2. IMO02 ye ait histogram.
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Cizelge 3. Imidacloprid aktif maddeli IBO3 FS formundaki ilag ile muamele edilmis 100

tohum 6rneginin % de kaplama degerleri (Extinction)

%72 %83 %92 %98 %107 %116
%74 %85 %92 %98 %108 %118
%75 %85 %92 %100 %108 %120
%77 %86 %92 %101 %108 %121
%74 %86 %92 %101 %108 %121
%79 %87 %93 %103 %108 %122
%81 %87 %93 %103 %108 %129
%82 %87 %94 %104 %111 %129
%82 %88 %94 %104 %111 %131
%82 %88 %94 %105 %111 %131
%82 %88 %94 %105 %112 %132
%82 %88 %94 %105 %113 %140
%83 %88 %94 %105 %113 %150
%83 %88 %96 %105 %113 %150
%83 %90 %96 %107 %113 %152
%83 %90 %96 %107 %113

%83 %90 %97 %107 %115

Olgiimleri sartlari: Bir bugday + Sml Coziicii Toluen:Metanol:H2S04 (90:10:1)

502 nm de UV Spektrofotometre
Ortalama Absorbans : 0,074 1000 tane bugday agirligi= 32,83 gr
Standart Sapma=0,012 CVv=16,20

1640

140

1240

Kaplalnf.l Degern 804

Yo

|- Frekans o Kaplama Dederi

Sekil 3. IBO3 kodlu ilaca ait histogram.
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Tebuconazole aktif maddeli ilaclara ait ¢calisma sonuglari

Tohumluklarin, rotary atomizdr ile homojen olarak ilaglanmasi yapilarak UV
visible spektrofotometre ile okuma sonrasi, % degisim degerleri ve histogramlari
asagida verilmistir.

Cizelge 4. Tebuconazole aktif maddeli TAOL FS formundaki ila¢ ile muamele edilmis 100
tohum 6rneginin % de kaplama degerleri (Extinction)

%65 %76 %82 %100 %112 %129
%65 %76 %82 %100 %112 %129
%65 %76 %82 %100 %117 %141
%65 %76 %82 %100 %117 %141
%65 %76 %82 %106 %117 %141
%65 %76 %88 %106 %117 %141
%70 %76 %88 %106 %117 %147
%70 %76 %88 %106 %117 %147
%70 %76 %88 %106 %117 %147
%70 %82 %88 %106 %117 %147
%70 %82 %94 %112 %117 %147
%70 %82 %94 %112 %123 %147
%70 %82 %94 %112 %123 %153
%70 %82 %94 %112 %123 %153
%76 %82 %94 %112 %129 %159
%76 %82 %94 %112 %129

%76 %82 %94 %112 %129

Olgiimleri sartlari: Bir bugday + 5Sml Céziicii Toluen: Metanol:H2S04 (90:10:1)
502 nm de UV Spektrofotometrede okumalar yapilmustir.

Ortalama Absorbans : 0,017 1000 tane bugday agirhigi= 30,19 gr

Standart Sapma =0,0044 CV=25,88

140

120

100 +

Kaplama Degeri
%

|m Frekans oKaplama De geri |

Sekil 4. TAO1 kod nolu ilaca ait Histogram.
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Cizelge 5- Tebuconazole aktif maddeli TB02 FS formundaki ilag ile muamele edilmis 100
tohum 6rneginin % de kaplama degerleri (Extinction).

%68 %82 %88 %97 %106 %115
%71 %82 %91 %97 %106 %115
%71 %82 %91 %100 %106 %120
%73 %82 %91 %100 %109 %120
%73 %85 %94 %100 %109 %120
%73 %85 %94 %100 %109 %120
%73 %85 %94 %100 %109 %123
%73 %85 %94 %100 %109 %126
%76 %85 %94 %100 %109 %132
%76 %85 %94 %103 %109 %132
%76 %88 %94 %103 %109 %135
%76 %88 %94 %103 %109 %138
%76 %88 %97 %103 %112 %144
%79 %88 %97 %103 %112 %147
%79 %88 %97 %103 %112 %167
%79 %88 %97 %103 %115

%82 %88 %97 %106 %115

Olgiimleri sartlari: Bir bugday + Sml Coziicii Toluen: Metanol:H2S04 (90:10:1)

502 nm de UV Spektrofotometrede okumalar yapilmustir.
Ortalama Absorbans : 0,034 1000 tane bugday agirligi = 36,28 gr
Standart Sapma = 0,0062 %CV=18,23

140

120

100

Kaplama De geri

% 80

1 15 19 18 27 7 7 6 4 2

m Frekans oKaplama De geri I Frekans “

Sekil 5.TB02 kod nolu ilaca ait histogram.



TARTISMA VE KANI

Elde edilen tiim veriler incelendiginde bir kalite kontrol verisi olan FS
formiilasyonda uniform dagilimin ilaglara ait 6nemli bir kalite kontrol Kkriteri
oldugu ve daha sonra yapilacak c¢aligmalarda veri olarak kullanilabilecegi
diistiniilmektedir.

Bununla beraber; imidacloprid aktif maddeli ilaglar igin,

a) IHO1 ilacinin tohumlarin %90 1m1 (%70-%120)
b) IMO2 ilacinin tohumlarin tamamina yakin kisminin,
c) IBO03 ilacinin tohumlarin %90 11 (%70-%120) ilagladig1 goriilmektedir.

Tebuconazole aktif maddeli ilaglar igin,

a) TAO1 ilacinin tohumlarm %80 ini (%70- %110)
b) TBO02 ilacinin tohumlarin %90 1 (%70 ve %]120) ilagladigi tablo ve
histogramlarin incelenmesinden anlasilmaktadir.

Ayrica;

IHO1 ilac1 ig¢in %CV=19,80 TAO1 11a01 igin %CV=25,88
IMO2 ilact i¢in %CV=13,30 TBO02 Ilac1 I¢in %CV=18,33
IBO3 ilaci i¢in %CV=16,20

olarak hesaplanmustir.

Oztiirk ve ark. (1966), tohumluga yapisma kabiliyeti ve siirekliligi konusunda
yaptiklar1 ¢alismada en diisiik yapisma kabiliyeti degerinin en az %70 olmasi
gerektigini vurgulamiglardir.

Ingiltere Tarim Bakanligi CV degisim degerinin toleransinin + % 25 ve boyama
kabiliyetinin en az % 70 olmasi gerektigini belirtmistir (Anonymous 2002).

Bayer firmasma ait Landwirtschaftszentrum Monnheim’daki laboratuarda 2003
yilinda bugday ve arpada 100 oOrnek iizerinde yapilan galigmalarda arpa igin
yapisma kabiliyeti, %61 ile % 215 arasi, bugday icin ise %70 ile %133 arasinda
bulunan sonuglarin uygun olarak degerlendirilebilecegi belirtilmistir (Anonymous
2002, 2003).

Ayni aktif maddeli ilaglarin farkli absorbans degerleri vermesinin sebebi ilaglarin
formulasyonlarinda kullanilan dolgu ve boya maddelerinin farkliligindan
kaynaklanmaktadir. Bununla beraber aymi ilag igin farkli zamanlarda ayni
performans1 gostermesi beklenmelidir. Bir kalite kontrol kistasi olarak eger
formulasyonda herhangi bir girdinin degismemesi halinde elde edilen bu sonuglar
ileriki yillarda aynmi kalacaktir. Alinan bu proje ile bir kalite kontrol verisi olan sivi
tohum ilacinin  tohumluga homojen dagilimi testlerinin  Enstitiimiiz
laboratuarlarinda da yapilabilecegi ve ilgili ilaglara uygulanabilecegi kanaatine
varilmustir.
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