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Öz 

Amaç: Gıda matrislerindeki pestisit kalıntılarının belirlenmesi zordur. Pestisit kalıntı analizlerinin başarısı, 

pestisit etken maddesinin ekstraksiyon çözeltisine geçirilebilmesine bağlıdır. Bundan dolayı ekstraksiyon 

verimi çok önemlidir. Ancak ekstraksiyon çözeltisine, istenmeyen bileşikler de geçerek kromatografide analiz 

sonucunu olumsuz etkilerler. Ekstraksiyonla küçük miktarlardaki pestisitin çözücüye geçirilebilmesi önemlidir 

ancak güçlü ekstraksiyon yöntemleri de çok fazla istenmeyen bileşiklerin çözücüye geçmesine sebep olabilir. 

Bu durumda çok güçlü clean-up işlemleri kullanılmalıdır. 

Sonuç: Geçmişte kullanılan Mills ve Luke yöntemlerinin teknik yetersizlikleri ve kısıtlı örnekler için geçerli 

olması, analitik kimyacıları yeni metodolojiler geliştirmeye sevk etmiştir. Bu yeni metotların ekstraksiyon ve 

clean-up işlemleri çok geniş ölçekteki örnek matrisleri için uygun olmalıdır ve kromatografik sisteme tek bir 

enjeksiyon ile farklı sınıflardan çoklu pestisiti analiz (Multi Residue Method, MRM) edilebilmelidir. Bu 

hedefe ulaşmak için, QuEChERS metodu geliştirilmiştir. Bu yöntem, gıdalarda çeşitli pestisit kalıntılarının 

analizi için kolay ve etkili bir ekstraksiyon ve clean-up yaklaşımıdır. Şimdiye kadar pestisitlerin yanı sıra 

akrilamid, veteriner ilaçları ve farmasötikler de dahil olmak üzere Sıvı Kromatografisi (Liquid 

Chromatography, LC) ve Gaz Kromatografisi (Gas Chromatography, GC) ile analizlerde umut verici sonuçlar 

elde edilmiştir. Daha sonra teknik ihtiyaca binaen orijinal QuEChERS metodu iki farklı şekilde modifiye 

edilmiştir. AOAC Official Method 2007.01 resmi analiz metodu asetat tamponlama versiyonu ve European 

Committee for Standardization (CEN) Standard Method EN 15662 ise sitrat tamponlama versiyonu olarak 

kabul edilmiştir. Bu her iki versiyon da günümüzde geniş bir sebze, meyve, toprak, su ve sediment örneklerinde 

çoklu pestisit kalıntı analizlerinde yaygın olarak ve güvenle kullanılmaktadır. 

Anahtar Kelimeler: pestisit kalıntısı, QuEChERS versiyonları, Standard Method EN 15662, AOAC Official 

Method 2007.01 

Abstract 

Objective: Determining pesticide residues in food matrices is difficult. The success of pesticide residue 

analyses depends on the ability to transfer the active ingredient into the extraction solution. Therefore, 

extraction efficiency is very important. However, co-extractives can also pass into the extraction solution and 

negatively affect the analytical results in chromatography. While it is important to transfer small amounts of 

pesticide into the solvent through extraction, strong extraction methods can lead to a significant amount of co-

extractives entering the solvent. In such cases, strong clean-up procedures are necessary. 
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Conclusion: The technical limitations and restricted applicability of the Mills and Luke methods, used in the 

past, have driven analytical chemists to develop new methodologies. The extraction and clean-up procedures 

of these new methods should be suitable for a wide range of sample matrices and should be able to analyze 

multiple pesticides from different classes with a single injection into the chromatographic system (Multi 

Residue Method, MRM). To achieve this goal, the QuEChERS method was developed. This method provides 

a simple and effective approach for the extraction and clean-up of various pesticide residues in foods. 

Promising results have been obtained not only for pesticides but also for acrylamide, veterinary drugs, and 

pharmaceuticals in LC and GC analyses. Subsequently, the original QuEChERS method was modified in two 

different ways to meet technical needs. The AOAC Official Method 2007.01 is recognized as the acetate 

buffering version, while the European Committee for Standardization (CEN) Standard Method EN 15662 is 

recognized as the citrate buffering version. Both versions are now widely and reliably used for multi-residue 

pesticide analysis in a broad range of vegetable, fruit, soil, water, and sediment samples. 

Keywords: QuEChERS, pesticide residues, QuEChERS versions, Standard Method EN 15662, AOAC 

Official Method 2007.01 
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1. Giriş 

Gıda ve çevresel örneklerinde pestisit kalıntı 

analizi dünya çapında çok sayıda resmi ve özel 

laboratuvarlarda yaklaşık 40 yıldır yapılmaktadır. 

Kullanılan analiz yöntemlerinin tarihsel sıralaması 

önemlidir. Bazı kalıntı izleme laboratuvarları 

2000’li yıllara kadar 1970’lerde geliştirilen analitik 

yöntemleri kullanmışlardır. Bu dönemlerde analiz 

talepleri daha az olduğundan, teknolojik imkanlara 

paralel olarak, yöntemler daha fazla analiz süresi 

ve işgücü gerektirmiştir. Modern kalıntı izleme 

programlarının tarımdaki son gelişmelere ve yeni 

mevzuata uyumlu olması beklenmektedir. 

Laboratuvarların tüm analitik kalitesini ve 

verimliliğini geliştirmek için, yeni, daha hızlı ve 

daha etkin analitik yaklaşımların uygulamaya 

konulması gerekmiştir (Anastassiades vd., 2003). 

İlk pestisit analizleri 1940’lı yıllarda kolorimetrik 

yöntemlerle gerçekleştirilmiş ve türevlendirme 

işlemi ise 1944 yılında mavi renk oluşturulmuş ve 

bu renk kolorimetrik olarak belirlenerek DDT 

analizi sebzelerde yapılmıştır. Fakat bu yöntemde 

birçok pestisit aynı anda analiz edilememektedir 

Kapsamlı pestisit kalıntı analizleri gelişmiş 

ülkelerde 1950’li yıllarda başlamıştır. MRM 

analizleri 1950’li yıllarda İnce Tabaka 

Kromatografisi (Thin Layer Chromatography, 

TLC) ile gerçekleşmiştir. Bu analiz sayesinde bir 

saatten daha kısa bir sürede 20 kadar pestisitin 

analizi mümkün olmuştur. İlerleyen yıllarda dolgu 

kolonların kullanıldığı Gaz Kromatografisi (Gas 

Chromatography, GC) TLC tekniğine alternatif 

olarak öne çıkmaya başlamıştır (Çetinkaya Açar, 

2015). Daha sonra sırasıyla Mills tarafından çoklu 

kalıntı analizi, Luke ile Spetch ve Tilkes ise orta 

polar pestisitleri için geliştirdikleri yöntem ve en 

son da QuEChERS yöntemi gelmektedir (Mills vd., 

1963; Luke vd., 1975; Spetch ve Tilkes, 1980; 

Anastassiades vd., 2003). 

Türkiye’de ise Ankara Zirai Mücadele İlaç ve 

Aletleri Enstitü Kalıntı Analiz Laboratuvarı’nın 

1959 yılında faaliyete başlaması ile pestisit 

alanında kalıntı testleri yapılmaya başlamıştır 

(Tiryaki, 2016). Bu durum ülkemizde pestisit 

kalıntı alanında yapılan çalışmalara verilen önemi 

ortaya koymaktadır. 

Bu çalışmada, pestisit kalıntı analizinde kullanılan 

yöntemler kronolojik sıralamaya göre bu 

derlenmiştir (Şekil 1). Sonra da Anastassiades vd. 

(2003) tarafından Hızlı, Kolay, Ucuz, Etkili, 

Sağlam ve Güvenli (QuEChERS) tekniği, meyve 

ve sebzelerden pestisit kalıntılarını geri kazanmak 

için geliştirilmiştir (Lehotay vd., 2005; Lehotay, 

2007). Bu tekniğin tanıtılmasından itibaren 2014'e 

kadar, arama motoru kullanılarak yapılan bir 

literatür incelemesine göre, QuEChERS tekniğini 

kullanan yaklaşık 700 makale yayınlanmıştır. Bu 

makalelerin çoğu gıda matrislerinde çoklu pestisit 

kalıntı analizine odaklanmış olup, bu konu son 

yıllarda kapsamlı bir şekilde incelenmiştir. 

QuEChERS yaklaşımı, şu anda orijinal uygulama 

alanının ötesinde, pestisitler dışındaki analitlere ve 

gıda dışındaki matrislere, örneğin biyolojik sıvılara 

ve tıbbi bitkiler dahil olmak üzere yenilemeyen 

bitkilere hızla yayılmaktadır. Son zamanlarda, 

QuEChERS kavramı, sadece pestisitleri değil, 

toprak, tortu ve sudaki diğer çevreyle ilgili 

bileşikleri de analiz ederek çevre uygulamalarına 

yayılmıştır (Bruzzoniti vd., 2014; González-

Curbelo vd., 2022). Bu derleme çalışmasında 

pestisit kalıntılarının analizi için QuEChERS 

prosedürü ile ilgili yapılan çalışmalar geniş bir 

şekilde özetlenmiştir. Çok geniş bir örnek 

matrislerinde güvenle kullanılan QuEChERS 

tabanlı yöntemlerin değerlendirmeleri yapılmış, 

QuEChERS yöntemine yapılan modifikasyonlar, 

bu konuya ilgi duyan araştırmacılar ile düşük 

maliyetli yöntemler uygulamak isteyenler için bir 

çıkış noktası olabilir. 

 
Şekil 1. Çoklu pestisit kalıntı analizlerinin 

tarihçesinin şematik gösterimi (Luke vd., 1975; 

Specth ve Tilkes, 1980; Anastassiades vd., 2003; 

Lehotay vd., 2005) 
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2. Pestisit kalıntı analizlerinin basamakları 

2.1. Örnek hazırlama 

Kullanılan kalıntı analiz yöntemlerinin hepsinde 4 

aşama vardır. Bunlar örnek hazırlama 

(homojenizasyon), ekstraksiyon (pestisitin 

ekstraksiyon çözücüsü içine geçirilmesi), clean-up 

(ekstraktın örnek matrisinden gelen kirliliklerden 

temizlenmesi, arındırılması) ve kromatografik 

süreçtir. Kalıntı analizlerinde numune hazırlama 

işlemi numunenin homojen bir duruma 

dönüştürülmesidir. Homojenizasyon analize alınan 

örneğin paçal örneği temsil etmesi açısından çok 

önemli bir basamaktır. Bu işlem blender ya da 

gelişmiş ekipmanlarla yapılmaktadır (Tiryaki, 

2010). 

2.2. Ekstraksiyon 

Ekstraksiyon aşaması herhangi bir maddeden 

istenen bir bileşiği çeşitli çözücü ve kimyasal 

işlemlerle ortaya çıkartılması, çözücü içine 

geçirilmesidir. Herhangi bir bitkisel ürün, toprak, 

su, sediment ya da gıda örneğinden analizi 

yapılacak birleşiği (pestisit, mikotoksin vb.) 

çözücüye geçirmek için yapılan kimyasal bir işlem 

olarak tamamlanılabilir. Sıvı ya da katı fazda 

bulunan bir ya da birçok bileşiğin değişik 

çözünürlük özelliklerine göre diğer bir sıvı faza 

alınmasıdır. Konu uzmanı olmayan araştırıcıların 

dediği gibi, ekstraksiyon bir şeyin özünü çıkarma 

ya da özütleme değildir. Sıvı-sıvı ekstraksiyonunda 

özünü çıkarma ya da özütleme kavramları gerçek 

manadan çok uzaktır. Pestisit kalıntı analizlerinde 

ekstraksiyon basamağı ilk basamaklardan olduğu 

için, bunda yapılacak bir hata kalıntının sonucu 

katlamalı olarak azaltacak ya da eksiltecektir. 

Ekstraksiyon, kalıntı analizlerinin performansını 

etkileyen önemli bir basamaktır, analizin başarısı; 

pestisitin ekstraksiyon çözeltisine 

geçirilebilmesine bağlıdır. Geri kazanımı 

(recovery) etkileyen önemli bir basamaktır. Bu 

işlemlerin verimi ya da etkinliği önemli olduğu 

gibi, genellikle sistematik hatanın (bias) esas 

kaynağıdır. Analizlerde deneysel hatalar en fazla 

bu basamaktan çıkmakta olup ölçüm belirsizliği 

olarak da bilinmektedir. Düşük ekstraksiyon verimi 

analitin düşük geri kazanımına neden olur. Benzeri 

şekilde etkin olmayan clean-up prosedürü, sadece, 

düşük geri kazanım oluşturmakla kalmaz, aynı 

zamanda, doğru olmayan analitik sonuçlara neden 

olan kromatografik sistemde matris etkisi 

oluşturur. Ekstraksiyon gücü çok yüksek olan 

yöntemlerde de toprak ya da bitki örneklerinden 

çok fazla matris etkisi oluşturabilecek bileşikler 

(kirlilikler) ekstraksiyon çözücüsüne 

geçebilmektedir. Bundan dolayı da güçlü ya da 

ilave clean-up sistemleri gerekebilmektedir 

(Tiryaki, 2017). 

Düşük konsantrasyonlardaki pestisitlerin tespit 

edilmesi için uygun ekstraksiyon ve clean-up 

yöntemlerinin yürütülmesi oldukça önemlidir. 

Ekstraksiyon için örnekler, yağlı numuneler, kuru 

numuneler ve farklı su içeriğine sahip taze meyve, 

sebzeler olarak üç sınıfta değerlendirilir. Bu 

özelliklere uygun olan ekstraksiyon metodu tercih 

edilir. Birçok ekstraksiyon yöntemi vardır.Bu 

sınırlamalar, daha yüksek verimlilik, seçicilik ve 

sürdürülebilirlik sunan modern ekstraksiyon 

yöntemlerinin keşfini ve benimsenmesini zorunlu 

kılmaktadır. 

2.3. Clean-up 

Ekstraksiyon sürecinde, örnek matrisinden 

istenmeyen bazı bileşikler (örneğin, selüloz ve 

yüksek molekül ağırlıklı protein gibi organik 

makromoleküller) çözücüye geçebilir. Bu 

istenmeyen bileşikler, kromatografik ayrışmada 

pestisitin pik alanlarında artma ya da azalma 

şeklinde olumsuz etkiler yaratabilir. Bu etkiye 

matris etkisi denilmektedir. Ekstraksiyon 

çözücüsüne geçebilen bu arzu edilmeyen 

bileşiklerin (co-extractive) ekstrakttan 

temizlenmesi ve arındırılması işlemine "clean-up" 

denir. Clean-up işlemi, örnek ekstraktındaki 

istenmeyen bileşikleri giderir. Bu işlem, matristen 

kaynaklanan ve analizin yanlış sonuçlanmasına, 

aranan maddenin tespit edilmesini 

engelleyebilecek veya analiz cihazlarının 

kirlenmesine neden olabilecek kirliliklerin 

(impurity) uzaklaştırılmasını sağlar. Kromatografi 

öncesi ekstraktın clean-up işlemi bu nedenlerle 

gereklidir. Çünkü, örnek matrisinden gelen co-

extract’lar, GC kılcal kolona çok zarar verebilirler, 

iz miktarlarda pestisit dedeksiyonu ile interferans 

oluşturabilirler ve matris etkisi oluşturtabilirler. 

Clean-up işlemi ile, yağlı bileşikler, organik yağ 

asitleri, steroller, şekerler, non-polar bileşikler, 

pigment, polifenol bileşikleri gibi kromatografide 

interferans oluşturabilecek maddelerin 

uzaklaştırılması sağlanır. Clean-up prosesi çok 

hassas bir işlemdir, çok güçlü clean-up yöntemleri 

ile pestisit etken maddesinin ekstrakttan 

uzaklaştırılması da olasıdır. Bu yönüyle de clean-
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up işleminin geri kazanım çalışmalarına çok büyük 

etkisi bulunmaktadır (Tiryaki, 2017). 

2.4. Kromatografi 

Kalıntı analizlerinde son analitik işlem uygun 

kromatografik sistemin uygulanmasıdır. Analizin 

son aşaması olan kromotografi bir ayrıştırma 

tekniğidir. Kromotografi hedef bileşiği bulunduğu 

ortamdaki diğer bileşiklerden ayırma ve hedef 

bileşiğin miktarını ölçme tekniğidir. Kromotografi 

Rus Botanikçi Tswett tarafından 1906 yılında 

(petrol eteri- CaCO3) ilk tekniği oluşturmuştur. 

Kromatografi çeşitleri; gaz kromatografisi (Gas 

Chromotography, GC), sıvı kromatografisi (Liquid 

Chromotography, LC), kolon kromatografisi 

(Column Chromotography), ince tabaka 

kromatografi (Thin Layer Chromotography, TLC), 

süper kritik akışkan kromatografi (Supercritical 

Fluid Chromotography, SFC) ve kapiller 

elektroforezi (Capiller Elektrofoze, CE)’dir. 

Kromatografide iki faz bulunmakta bunlardan bir 

tanesi mobil faz diğeri ise sabit fazdır. Sıvı 

kromatografisinin kullanım sahası geniş, gaz 

kromatografisinin kullanım sahası dardır. Sıvı 

kromatografisi; doğruluk, eş zamanlı analiz, 

yüksek hassasiyet (ppm, ppb), zor olmayan analiz 

koşulları ve çok iyi tekrarlanabilirlik 

sağlamaktadır. 

Son yıllarda geliştirilen Kütle Spektrometresi (MS) 

teknolojisi, MS/MS sistemlerinin kullanımını 

yaygınlaştırmıştır. Sıvı kromatografi-kütle 

spektrometresi/kütle spektrometresi (LC-MS/MS), 

sıvı kromatografisinin (HPLC) fiziksel ayırma 

yeteneklerini, kütle spektrometrisinin (MS) kütle 

analizi yetenekleriyle birleştiren bir analitik kimya 

tekniğidir. LC-MS/MS tekniği sayesinde analitler 

hem kalitatif hem de kantitatif olarak analiz 

edilebilmektedir. Kromatogramda interferansların 

daha düşük seviyelerde görülmesi ve yüksek 

seçiciliği ile çok güçlü bir ayırma, tanımlama ve 

miktar tespiti yapılabilmektedir. LC-MS/MS 

yönteminin başka bir faydası ise aynı türdeki 

pestisitlerin teşhis ve doğrulamasını etkili bir 

biçimde sağlamasıdır. Bu nedenle günümüzde 

sağladığı avantajlar ile en fazla kullanılan cihaz 

LC-MS/MS’tir. Gaz Kromatografisi-Kütle 

Spektrometresi (Gas Chromotography- Mass 

spectrometry, GC-MS) ise çoğu pestisitte olduğu 

gibi polar olmayan ve oldukça uçucu maddelerin 

analizinde de son derecede etkili bir metot 

olmasına rağmen, karbamatlar ve herbisitler gibi 

polar maddelerin analizinde yetersiz kalmaktadır 

(Yavuz ve Aksoy, 2016). 

Yukarıda açıklanan analiz basamakları farklı 

sınıflardan pestisitin ve çoklu kalıntı (MRMs) 

analizine uygun olmalıdır. 

2.5. Pestisit kalıntı analizlerinde kullanılan 

yöntemler 

2.5.1. Mills yöntemi 

1960'larda ABD Gıda ve İlaç Dairesi (FDA) 

kimyageri P.A. Mills tarafından geliştirilen Mills 

yöntemi, ilk kayda değer Çoklu Kalıntı Yöntemidir 

(Multiple Residue Method, MRM). O dönemde, 

polar olmayan organoklorlu pestisitlerin (OC'ler) 

analizi ön planda olmuştur. Mills yöntemiyle, 

OC'ler ve diğer polar olmayan pestisitler, yağsız 

gıdalardan asetonitril (MeCN) kullanılarak 

ekstrakte edilmiştir. Ekstrakte edilen bu bileşikler, 

su ile seyreltilmiş ve ardından polar olmayan bir 

çözücüye (petrol eteri) dönüştürülmüştür. Ancak, 

bu süreçte bazı organofosforlu insektisitler (OP'ler) 

gibi nispeten polar pestisitler analize uygun 

olmamıştır. Daha polar OP'leri ve diğer pestisitleri 

analiz etme ihtiyacı doğduğunda, Mills yöntemi ile 

ekstrakte edilemeyen bileşiklerin analizi için 

alternatif prosedürler aranmaya başlanmıştır (Luke 

vd., 1975). 

2.5.2. Luke yöntemi 

1970'li yıllarda ekstraksiyon çözücüsünü 

asetonitrilden (MeCN) asetona çevirerek 

organoklorinler, organofosfor ve organonitrojen 

pestisitleri kapsayacak şekilde analitik polarite 

aralığını genişletmek için yeni yöntemler 

geliştirilmiştir. Luke vd. (1975) ile Specht ve 

Tilkes, (1980) su fazını doyurmak için sodyum 

klorür eklemişler, böylece polariteyi arttırıp ve 

daha yüksek geri kazanımlar elde etmişler. Luke 

yöntemi, birkaç yıl sonra Resmi Analitik 

Kimyacılar Derneği’nin (Association of Official 

Analytical Chemists, AOAC) Resmi Yöntemi 

985.22 haline gelmiştir. 1980'lerden bu yana, 

klorlu çözücülerin kullanımıyla ilgili çevresel ve 

sağlık kaygıları, diklorometanın etil asetat / 

sikloheksan ile değiştirildiği birçok yeni yöntemin 

geliştirilmesine yol açmıştır. 

1990'larda kalıntı laboratuvarlarında , çözücü 

miktarı, işgücünün daha da azaltılması için; 

süperkritik akışkan ekstraksiyonu (Supercritical 

Fluid Extraction, SFE), matris katı faz dispersiyonu 
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(Matrix Solid-Phase Dispersion, MSPD), 

mikrodalga destekli ekstraksiyon (Microwave-

Assisted Extraction, MAE), katı fazlı mikro 

ekstraksiyon (Solid-Phase Microextraction 

SPME), basınçlı sıvı ekstraksiyonu (Pressurized 

Liquid Extraction, PLE) ve hızlandırılmış çözücü 

ekstraksiyonu (Accelerated Solvent Extraction, 

ASE) gibi alternatif ekstraksiyon yaklaşımları 

gündeme gelmiştir. 

2.5.3. Orijinal QuEChERS yöntemi 

Anastassiades vd. (2003), tarafından geliştirilen 

hızlı, kolay, ucuz, etkili, sağlam, güvenli (Quick, 

Easy, Cheap, Effective, Rugged, Safe) anlamlarına 

gelen, uygun maliyetli analiz metodu olan orijinal 

QuEChERS metodu pestisit kalıntı analizlerinde 

yenilik getirmiştir (Şekil 2). Bu yöntem ile ilgili 

birçok çalışma yapılmıştır. Bu çalışmalardan 

birinde, QuEChERS yöntemi, hızlandırılmış 

çözücü ekstraksiyonu (ASE), mikrodalga destekli 

ekstraksiyon (MAE), basınçlı sıvı ekstraksiyonu 

(PLE), katı-sıvı ekstraksiyonu (SLE), katı faz 

ekstraksiyonu (SPE), Soxhlet ekstraksiyonu ve 

ultrasonik çözücü ekstraksiyonu (USE) gibi diğer 

ekstraksiyon yöntemleri ve Jel Geçirgenlik 

Kromatografisi (Gel Permation Chromatography, 

GPC) clean-up'ı içeren European Norm DIN 12393 

metodu karşılaştırılmıştır. ASE, MAE ve USE, 

Soxhlet yönteminden daha pratik, daha hızlı ve 

çevre dostu prosedürler olarak geliştirilmiş olsa da 

QuEChERS yöntemi, yüksek performansı ve belirli 

pestisit ve matris kombinasyonları için kolay 

modifiye edilebilmesi nedeniyle ilk tercih edilen 

olmuştur. QuEChERS yöntemi, QA/QC bazında 

güvenilirliği ile en iyi geri kazanımları (%60-140) 

sağlamasıyla öne çıkmıştır. QuEChERS metodu, 

en yüksek geri kazanım oranını (ortalama %72,7) 

gösterirken, European Norm DIN 12393 ortalama 

%65,7, PLE ise ortalama %63,5 geri kazanım oranı 

görülmüştür. USE yöntemi ise en düşük geri 

kazanım oranını (ortalama %57,0) vermiştir 

(Lesueur vd., 2008; Mentler vd., 2004; González-

Curbelo vd., 2022). 

Lesueur vd. (2008) yaptığı bir çalışmada, 

Ultrasonik Çözücü Ekstraksiyonu (Ultrasonic 

Solvent Extraction, USE), Jel Geçirgenlik 

Kromatografisi (Gel Permation Chromatography, 

GPC) clean-up'ı içeren European Norm DIN 12393 

metodu (DIN EN, 1998), PLE ve QuEChERS 

metodu karşılaştırılmıştır. QuEChERS metodu, 

 
Şekil 2. Orijinal QuEChERS metodu 

QA/QC bazında güvenilirliği ve en iyi geri 

kazanımları (%70-110) sağlamasıyla öne çıkmıştır. 

QuEChERS metodu, en yüksek geri kazanım 

oranını (ortalama %72,7) gösterirken, European 

Norm DIN 12393 ortalama %65,7, PLE ise 

ortalama %63,5 geri kazanım oranı göstermiştir. 

USE yöntemi ise en düşük geri kazanım oranını 

(ortalama %57,0) vermiştir (Lesueur vd., 2008; 

Mentler vd., 2004). 

Anastassiades vd. (2003), geliştirmiş oldukları 

QuEChERS yöntemi çok geniş bir örnek 

matrisinde çoklu pestisit kalıntı analizlerinde 

kullanılmaktadır. Sebze ve meyvelerde pestisit 

kalıntı analizleri için kullanılan bu yöntem, 

asetonitril ekstraksiyonu ve dispersive-SPE clean-

up sistemine dayanır. Bu yöntem, basit, hızlı ve 

ekonomik olmasıyla öne çıkar. Ekstraktın 

buharlaştırılması gibi birçok analitik adımı ortadan 

kaldırarak kısa sürede sonuç alınmasını sağlar. 

Analizlerde güvenilir, sağlam, hızlı, hassas ve 

düşük maliyetli yöntemlerin uygulanması büyük 

önem taşır. Bu yöntem, sadeliği, az miktarda 

çözücü kullanımı ve çok sayıda pestisitin birkaç 

adımda yüksek verimlilikle analiz edilebilmesi 

nedeniyle, çeşitli sebze ve meyve örneklerinde 

pestisit analizleri için oldukça uygundur. 2003'ten 

bu yana, yöntem çeşitli pestisit kalıntı analiz 

laboratuvarları ve araştırmacıları tarafından 

uyarlanmış ve doğrulanmıştır. QuEChERS 

yöntemi birçok ulusal ve uluslararası laboratuvarda 

yaygın olarak kullanılmasına rağmen, kendi yerel 

laboratuvar koşullarımızda doğrulamaya ihtiyacı 

vardır. Ekstraktların LC-MS/MS ve GC-MS/MS 

sistemlerine uygun olması sebebiyle analizlerin 

hassasiyeti ve seçiciliği yüksektir. Yöntemin 
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modifikasyonlara karşı sağlam ve esnek olması 

çeşitli şartlarda uygulanabilirliğini arttırmaktadır. 

QuEChERS yöntemi sayesinde ekstraksiyon ve 

temizleme işleminde oldukça az çözücü 

kullanılmaktadır (Çetinkaya Açar, 2015). 

Gıda maddelerindeki pestisitlerin analizine yönelik 

geleneksel metodolojiler sıklıkla çok adımlı 

prosedürler, önemli miktarda numune kullanımı 

ve/veya çoklu ekstrakt temizleme adımlarının 

uygulanmasını gerektirmektedir. Sonuç olarak, bu 

metodolojiler genellikle zahmetli, zaman alıcı, 

karmaşık, maliyetli ve önemli ölçüde israfa neden 

olmaktadır. Ayrıca, geleneksel yöntemler sıklıkla 

miktar belirlemede eksiklikler sergilemekte ve tek 

bir analiti veya tek bir bileşik sınıfından analitleri 

kapsamaktadır. Buna karşın, QuEChERS yöntemi 

laboratuvar cam malzemelerine olan ihtiyacı en aza 

indirmekte ve gereken numune hacmini 

azaltmaktadır. QuEChERS yönteminin daha az 

sayıda işlem basamağı bulunmaktadır. Karıştırma, 

filtreleme, büyük hacimli kantitatif transferler, 

buharlaştırma/yoğunlaştırma adımları veya çözücü 

adımları veya çözücü değişimi gerektirmez. Bu çok 

önemli bir husustur. Gıda matrislerindeki pestisit 

kalıntılarını belirlemek için, geniş geri kazanım 

sağladıklarından genellikle aseton ve asetonitril 

çözücüleri kullanılmıştır. Aseton su ile kolayca 

karışabilir olmasına rağmen polar olmayan 

çözücülerin olmadan suyun bu çözücüden 

ayrılması mümkün değildir. Diğer taraftan, etil 

asetat su ile sadece kısmen karışabilir, bu da sudan 

ayırmak için polar olmayan çözücülerin 

eklenmesini gerektirir, ancak yüksek polariteye 

sahip pestisitlerin çoğu içinde ayrışmaz. Örneklerin 

asetonitril ekstraktı, etil asetat ve aseton 

ekstraktından daha az interferans madde içerir, 

asetonitril sudan oldukça kolay bir şekilde 

ayrıştırılabilmektedir. Bundan dolayı QuEChERS 

metodunda MeCN tercih edilen bir çözücüdür 

(Wilkowska ve Biziuk, 2011). 

Anastassiades vd. (2003) ilk asetonitril çözücüsünü 

kullanarak, farklı ayrıştırma, clean-up adımları ile 

Mills prosedürünü basitçe değiştirmiştir. 

Başlangıçta QuEChERS, pestisit kalıntısı 

analizlerine özgü bir "yöntem" olmakla beraber 

sonraları çok esnek olması nedeniyle sadece 

pestisit kalıntıları için değil, birçok yöntemde 

kullanılan bir "yaklaşım" olarak gelişmiştir. 

QuEChERS yöntemi ile, bir santrifüj tüpü içinde 

çözücü (asetonitril) ile çalkalanarak iyi 

homojenleştirilir, su içeriği ortamdan Magnezyum 

sülfat (MgS04) ve Sodyum klorür (NaCl) gibi 

tuzlarla uzaklaştırılır ve co-extractive’ler 

(ekstraksiyon çözücüsüne geçen matris bileşenleri) 

farklı adsorbanlar (primer/sekonder aminler, C18 

vb.) tarafından tutulur (clean-up) ve analitler 

"dağıtıcı katı-faz ekstraksiyonu" (dSPE)ile 

ekstraktta kalmaktadır. Şekil 3’te orijinal 

QuEChERS yöntemi ve 2 resmi versiyonunun 

analiz basamakları ve kullanılan çözücü ile 

kimyasallar sırasıyla özetlenmiştir. Geri kazanım 

çalışması yapılacak ise örnek tartımından sonra 

fortifikasyon solüsyonu eklenir ve 15 dakika 

pestisitlerin örneğe nüfuz etmesi için beklenir. 

 

Şekil 3. Orijinal QuEChERS metodu ve 2 

versiyonunun işlem akış şemaları (Anastassiades 

vd., 2003; Lehotay vd., 2005; Anastassiades vd., 

2007). 

2.5.4. QuEChERS yönteminin versiyonları 

İleri düzey araştırmalarda, orijinal QuEChERS 

yönteminde bazı pestisitlerin stabilitesinin daha 

düşük olduğu ve/veya geri kazanım verimlerinin 

pH'a bağlı olduğu belirlenmiştir (Lehotay, 2007). 

QuEChERS yöntemini geliştiren ekip, 

ekstraksiyon sırasında pH'ın 3-5 aralığında 

tutulmasının, pH'a duyarlı bazı pestisitler (örneğin, 

pymetrozine, imazalil, thiabendazole) için matris 

yapısından bağımsız olarak kabul edilebilir 

düzeyde geri kazanım (>%70) sağladığını ortaya 

koymuştur. Bu doğrultuda, yöntemin 

geliştiricilerinden Anastassiades ve Lehotay, farklı 

modifikasyonlar üzerine çalışmalar yapmaya 

yönelmişlerdir. Lehotay vd. (2010) nispeten 
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Anastassiades vd. (2003) daha zayıf sitrat 

tamponlama koşullarını kullanmayı tercih 

etmişlerdir. Sonuç olarak Lehotay vd. (2005) 

ortaya koyduğu asetat tamponlama versiyonu 

“AOAC Official Method 2007.01” kullanılmaya 

başlanmıştır. 

Meyve ve Sebzelerde kalıntı Analizi için Orijinal 

QuEChERS güçlü asetat tamponlama koşullarını 

geliştirerek yöntemi güncellemişlerdir (Lehotay 

vd., 2005). Modifikasyon sorunlu pestisitlerin 

analizinde (örn. folpet, diklofluanid, klorotalonil ve 

pymetrozine) ekstraksiyon sürecinde asetik asit 

(HAc) ile yapılmıştır. Metot örneğin %1’lik HAc 

içeren asetonitril (MeCN) ile ekstraksiyonu ve 

susuz MgSO4 ve sodyum asetat (NaAc) ile aynı 

zamanda sıvı-sıvı ayrıştırmayı içermektedir. Her 

gram örnek başına 1 ml %1 HAc içeren MeCN, 0,1 

g susuz NaAc ve 0,4 g susuz MgS04 ile 

ekstraksiyon yapılır. Santrifuj işleminden sonra 

clean-up işlemine geçilir. Bir kısım ekstrakt, her 

mililitresi için 50 mg PSA sorbenti ve 150 mg 

susuz MgSO4 içeren santrifüj tüpüne aktarılır. 

Tekrar santrifuj edilir. Daha sonraları ekstrakttaki 

lipit kısımlarını uzaklaştırmak için PSA ya ilaveten 

C18 sorbenti önerilmiştir.  Bu modifiye edilen 

QuEChERS versiyonu analiz basamakları Şekil 

3’te özetlenmiştir. Sonra da LC-MS/MS 

sisteminde kromatografik analizler yapılır. GC/MS 

analizi için çözücü toluene çevrilmelidir. 

Bu modifikasyon da orijinal örneğin pH’ından 

bağımsız olarak buffer çözeltisi (asetik asit) 

kullanarak MECN ekstraktında pH<4, su fazında 

ise >5 olmuştur, ki bunlar geri kazanımı artırır. Bu 

modifiye metot farklı örnek matrislerinde 32 

pestisit için değerlendirilmiş ve %95±10 geri 

kazanım elde edilmiştir. Lehotay vd. (2005) 

tarafından yapılan bu asetat tamponlama 

modifikasyonu, daha sonra AOAC Official Method 

2007.01 resmi metodu olarak kabul edilmiş ve 

yayınlanmıştır (Lehotay, 2007).  

Bu yöntem, Avrupa'da yaygın olarak kullanılan 

diğer yöntemlere kıyasla %95 oranında çözücü, 

%95 oranında sarf malzeme maliyeti ve %90 

oranında zaman tasarrufu sağlamaktadır. Ayrıca, 

çok sayıda pestisitin ekstraksiyonunu mümkün 

kılması (MRM), çeşitli matrislerde 

kullanılabilmesi ve hem GC/MS/MS hem de LC-

MS/MS sistemlerine uygunluğu sayesinde yüksek 

seçicilik ve hassasiyet sunmaktadır. AOAC 

Official Method 2007.01 versiyonu çok çeşitli 

gruplardaki sebze ve meyvelerde güvenle 

kullanılmaktadır (Omeroglu vd., 2012; Randhawa 

vd., 2014; Polat ve Tiryaki, 2019; Polat ve Tiryaki, 

2020; Polat, 2021; Azar ve Kumral, 2022; 

Omeroglu vd., 2022; Acoğlu ve Ömeroğlu, 2023; 

Balkan ve Karaağaçlı, 2023; Tiryaki ve Polat, 

2023; Ünlü vd., 2023; Özbek vd., 2025). 

Sitrat tamponlama versiyonu ise “European 

Committee for Standardization (CEN) Standard 

Method EN 15662” olarak kabul edilmiştir 

(Anastassiades vd., 2007; Lehotay, 2011). Şekil 

3’te görüldüğü gibi ekstraksiyon safhasında 10 mL 

MeCN ve 4 g susuz MgSO4, 1,0 g Na3Cit.2H2O, 

0,5 g Na2Cit.5H2O kullanılmaktadır. Pestisit kalıntı 

analizlerinde en çok kullanılan bu iki versiyon, 

günümüzde rutin çoklu pestisit analizlerinde 

yaygın olarak uygulanmaktadır (Anastassiades vd., 

2007). 

Metodun her iki versiyonunda çok fazla 

laboratuvar çalışması yapılmış, farklı matrislerde, 

farklı seviyelerde fortifikasyon yapılmış ve çok 

sayıda pestisit üzerinde ve GC-MS ve LC-MS/MS 

sistemlerinde analizler yapılmıştır. Tablo 1’de her 

iki versiyonun farklılıkları özetlenmiştir. Ayrıca 

Tablo 2’de de pestisit kalıntılarının analizi için 

QuEChERS prosedürü ile ilgili yapılan çalışmalar 

geniş bir şekilde özetlenmiştir. 

Tablo 1. AOAC Official Metot 2007.01 ve 

Standart Metot EN 15662 farkları 

Metot 
Örnek 

Miktarı 
Çözücü 

Ekstraksiyon 

reagentleri 

AOAC 

Official 

Metot 2007.01 

15 g 

15 mL %1’lik 

asetikasit içeren 

asetonitril 

6 g susuz MgSO4 

1,5 g susuz sodyum 

asetat 

CEN Metot 

15662 

10 g 10 mL asetonitril 

4 g susuz MgSO4 

1 g Na3Cit.2H2O 

0,5 g Na2Cit.5H2O 
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Orijinal QuEChERS yöntemi ve diğer iki 

versiyonunda, ekstraksiyon ve temizleme 

aşamalarında kullanılan kimyasalların (reaktifler 

ve sorbentler) her biri farklı istenmeyen bileşikleri 

(co-extractives) uzaklaştırır. Bu durum şu şekilde 

özetlenebilir:  

Ucu kapaklı C18 (Endcapped C18: Uzun zincirli 

yağlı bileşikleri, sterolleri ve non-polar 

interferansları uzaklaştırır. 

Grafitleştirilmiş Karbon Siyahı (Graphitized 

Carbon Black, (GCB): Polifenolleri, pigmentleri 

ve diğer polar bileşikleri uzaklaştırmak için 

kullanılır. Ancak, bu polar aromatik pestisitlerin de 

uzaklaştırılmasına neden olabilir. 

MgSO4: Organik fazdan suyun uzaklaşmasını 

sağlar. 

Primer Sekonder Amin (Primary Secondary 

Amine, PSA): Yağları, yağ asitlerini, organik 

asitleri, şekerleri ve bazı pigmentleri uzaklaştırır. 

C18 ile birlikte kullanıldığında daha fazla sterol ve 

yağın uzaklaşmasını sağlar. 

QuEChERS yöntemi, laboratuvar koşullarına, 

mevcut analitik teknik ve cihazlara, analiz edilen 

analitin özelliklerine ve matris yapısına bağlı 

olarak modifikasyon yapılabilen oldukça esnek bir 

yaklaşımdır. Nitekim toprak örneklerinde de bu 

yöntemin kullanılabilirliği çeşitli araştırıcılarca 

ortaya konmuştur. Bu yöntemin sadece toprakta 

değil aynı zamanda toprak sediment ve su 

örneklerinde de pestisit analizlerinde etkili olduğu 

kanıtlanmıştır. Toprak analizleri için de Officical 

AOAC 2007 versiyonu kullanılmaktadır (Lesueur 

vd., 2008; Nagel, 2009; Yang vd., 2010; Brondi 

vd., 2011; Temur vd., 2012; Zaidon vd., 2019; 

Balkan, 2021; Vickneswaran vd., 2021; Polat ve 

Tablo 2. QuEChERS analiz metodu ile farklı kimyasal gruplardaki pestisit kalıntılarının analizi için 

yapılan çalışmalar 

Örnek Etken madde Kromatografi tekniği 
Geri kazanım 

% 

LOQ, 

µg/kg 

(µg/L) 

Literatür 

Toprak  16 herbisit 2 fungisit 6 insektisit HPLC-MS/MS, GC-

MS 

27,3-121 0,3-125 Lesueur vd., 2008 

Toprak 19 insektisit 1 fungisit  GC-MS/MS 70–100 0,1-1,6 Rashid vd., 2010 

Toprak 3 fungisit, 1 insektisit,1 herbisit HPLC-MS/MS 70–118 10–50 Caldas vd., 2011 

Toprak 19 insektisit 14 fungisit 3 
herbisit 

GC-MS/MS 70-120 10 Fernandes vd., 2013 

Toprak 10 herbisit 4 insektisit 3 fungisit HPLC-MS/MS 70-120 0,1-100 DeOliveira vd., 2014 

Toprak 58 pestisit  GC-MS/MS 69-119 0,1-5 Yu vd., 2016 

Toprak 4 herbisit  HPLC-MS/MS 80-110 2,4-6 Pang vd., 2016 

Toprak  2 mollussisit HPLC-MS/MS 90-101 10-200 Dong vd., 2017 

Toprak  6 herbisit  GC-MS/MS 87-108 0,8-2,2 Yang vd., 2019 

Biber 3 insektisit LC-MS/MS 78,0-115,5 2-10 Polat ve Tiryaki, 2020 

Hıyar 4 insektisit LC-MS/MS 84,1-107 1-10 Çatak ve Tiryaki, 2020 

Şeftali 2 fungisit 1 insektisit LC-MS/MS 11,4-113,6 1-2 Dülger ve Tiryaki, 2021 

Üzüm  2 insektisit 1 fungisit LC-MS/MS 85,8-133,2 1-20 Duman ve Tiryaki, 2022 

Toprak  94 pestisit  GC-MS/MS 70-117 5-14 Słowik-Borowiec vd., 2022 

Limon 3 insektisit LC-MS/MS 83-103 0,01 Açoğlu ve Ömeroğlu, 2023 

Tropikal 

meyveler 

301 pestisit LC-MS/MS, GC-MS 70,9119,6 1,8-9,9 Balkan ve Karaağaçlı, 2023 

Toprak  1 fungisit HPLC-MS/MS 97-102 0,2 Han vd., 2022 

Sediment, su 40 insektisit 8 fungisit LC-MS/MS 60,0-110,6 1-20 Top vd., 2023 

Toprak  36 fungisit  LC-MS/MS 64,2-101,8 1-2 Polat ve Tiryaki, 2023 

Nektarin  12 insektisit LC-MS/MS 65,2-115,3 1-5 Serbes ve Tiryaki, 2023 

Kan 11 insektisit 1 metabolit UPC-Q-E Or-MS 78,3-119,9 0,05-1 Zhang vd., 2023 

Toprak 8 herbisit LC-MS/MS 72,1- 101,0 1-2 Polat ve Tiryaki, 2024 

İncir 3 insektisit LC-MS/MS 3,2 -119,6 4,1-6,9 Yelaldı vd., 2024 

Kan, ürin 7 pestisit, 4 metabolit LC-QToF-MS 75,4- 113,5 0,8-7,0 Lahane vd., 2025 

Toprak 20 insektisit LC-MS/MS 60,5 -115,5 1-10 Polat ve Tiryaki, 2025 

Kan 74 pestisit HPLC-MS/MS 70,0- 122,4 0,004-

0,057 

Salari vd., 2025 
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Tiryaki, 2022; Kaur vd., 2023; Polat ve Tiryaki, 

2023; Top vd., 2023; Mangold vd., 2024; Polat ve 

Tiryaki, 2024; Mariappan ve Tamilarasan, 2025; 

Polat ve Tiryaki, 2025). Ayrıca QuEChERS 

yöntemi günümüzde biyolojik örneklerde (kan, 

idrar vb.) yaygın olarak kullanılmaktadır (Iqbal 

vd., 2020; Zhang vd., 2023; Rivai vd., 2025). 

Zhang vd. (2023), insan kan örneğinde 10 adet 

neonicotinoid insektisit ve bir adet 6-

chloronicotinic asit metaboliti için QuEChERS 

yönteminde geri kazanımın %78,3-119,9 olduğunu 

bildirmiştir. 

QuEChERS analiz metodunun avantajları şöyle 

özetlenebilir; 

 Basit ekipmanlarla kolay kullanım sağlar: 

QuEChERS yöntemi, karmaşık ve pahalı 

laboratuvar ekipmanlarına ihtiyaç 

duymadan uygulanabilir. Bu, yöntemin 

laboratuvarlarda yaygın olarak 

kullanılmasını kolaylaştırır. 

 Asetonitril çözücüsünün personelle 

kontaminasyonu minimum düzeydedir: 

Asetonitril, QuEChERS yönteminde 

kullanılan ana çözücüdür. Bu yöntemde, 

çözücü ile doğrudan temas en aza 

indirildiği için laboratuvar personelinin 

maruz kalma riski düşer. 

 Klor içermeyen çözücüler kullanılır: 

QuEChERS yöntemi, çevreye ve insan 

sağlığına daha az zararlı olan klor 

içermeyen çözücüler kullanır. Bu, 

yöntemin daha çevre dostu olmasını sağlar. 

 Düşük kirlilik ve düşük maliyetle yüksek 

doğruluk sağlar: QuEChERS yöntemi, 

düşük miktarda kimyasal kullanımı ve 

basit prosedürleri sayesinde düşük 

maliyetlidir. Aynı zamanda, yüksek 

doğruluk ve güvenilirlik sunar. 

 Hızlı analiz imkanı sunar: QuEChERS 

yöntemi, hızlı ve verimli bir şekilde sonuç 

alınmasını sağlar. Bu, özellikle yüksek 

numune hacimlerinde analiz yapılması 

gereken durumlarda büyük bir avantajdır. 

 Hem polar hem de polar olmayan 

pestisitlerde yüksek geri kazanım oranı 

sağlar: QuEChERS yöntemi hem polar 

hem de polar olmayan pestisitlerin yüksek 

geri kazanım oranlarıyla analiz edilmesine 

olanak tanır. Bu, yöntemin geniş bir 

pestisit yelpazesi için uygun olmasını 

sağlar. 

 Farklı sınıflardan (multi-class) pestisitlerin 

aynı anda çoklu kalıntı analizine (MRM) 

uygundur: QuEChERS yöntemi, farklı 

kimyasal sınıflardan pestisitlerin aynı anda 

analiz edilmesine olanak tanır. Bu, 

yöntemin çok yönlülüğünü ve etkinliğini 

artırır. 

3. Sonuç 

Tarım ürünlerimizde pestisit kalıntıları sık sık 

gündeme gelmektedir. Bunun için çoklu 

pestisitlerin kalıntı analiz yöntemine (MRM) daha 

fazla dikkat edilmektedir. QuEChERS yöntemi ilk 

olarak meyve ve sebzelere uygulanmış ve o 

zamandan beri, önemli gelişmelerin çoğu diğer 

matrislerden önce bu matrisler için geliştirilmiştir. 

QuEChERS metodunun 20. yüzyılın başlarında 

kullanılması ile çok farklı sınıflardan pestisit 

kalıntı analizi alanına yenilik getirmiştir.  

Şekil 3’te özetlenen 3 esas QuEChERS versiyonu, 

kısa çalışma süresi, basitliği ve düşük maliyeti 

nedeniyle sebze, meyve, toprak, sediment, su ve 

kan örneklerinde çok sınıflı pestisit kalıntılarının 

eşzamanlı analizi için başarıyla uygulanmıştır. 

QuEChERS yöntemi, toksik çözücüler ve 

kimyasallara olan ihtiyacı azalttığı ve çok daha az 

atık ürettiği için yeşil kimya ile de uyumludur. 

Ayrıca, çok çeşitli örnek kombinasyonlarına 

kolayca uyarlanması ile pestisitler için daha yüksek 

geri kazanım oranları elde edilmiştir. QuEChERS, 

sadece pestisitler için değil, topraktaki 

antibiyotikler, şarap, et ve diğer kirleticilerin tespiti 

gibi giderek daha fazla alanı kapsayarak yaygın bir 

şekilde kullanılmaktadır. Bu derleme çalışmasında 

geleneksel analiz yöntemlerine göre (Mills, Luke 

ile Spetch ve Tilkes yöntemleri) QuEChERS in 

avantajları belirtilmiştir. QuEChERS yöntemi, 

oldukça esnek bir yapıya sahiptir ve laboratuvar 

koşullarında mevcut analitik teknikler, cihazlar, 

analitin özellikleri ve matris yapısı gibi faktörlere 

göre modifiye edilebilir. İlk olarak taze sebze ve 

meyveler için geliştirilen bu yöntem, küçük 

değişikliklerle kuru gıda örnekleri, toprak ve su 

matrislerindeki pestisit analizleri için de uygun 

hale getirilmiştir. 
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