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Özet: Bu araştırmayla, türev spektrofotometrisinde ivermektin (İVE) analizleri 241.1 ve 250.4 nm’de, klorsulon (CLO)
analizleri 230.0 nm, 234.6 nm, 239.0 ve 243.2 nm’de gerçekleştirildi. Yöntemlerin tayin aralıkları İVE için 1.60 -9.60 µg/
ml, CLO için 3.2-22.4 µg/ml olarak belirlendi. Türev spektrofotometrisinde piretrum (PYR) analizleri 231.4 ve 249.2
nm’de, piperonil butoksit (PBO) analizleri 240.6, 287.2 ve 304.6 nm’de yapıldı. Yöntemlerin tayin aralıkları PYR için 2 -
14 µg/ml; PBO için 10-50 µg/ml olarak belirlendi. Sonuç olarak, seçilen yöntemlerin İvomec -F ve AquaPy ticari
formülasyonlarının analizlerinde kullanılabileceği belirlendi.

Anahtar Kelimeler:  Etkin madde, insektisit formülasyon, kemometri, miktar tayini, türev spektrofotometrisi

Comparison of Quantitative Analysis in Active Components of Some Insecticide Formulations by
Spectroscopic and Chemometric Methods

Summary: In this article,  ivermectin (IVE) analysis using derivative spectrophotometry were made by 241.1 and 250.4
nm, whereas clorsulon (CLO) analysis were done by 230.0, 234.6, 239.0 and 243.2 nm. Determination limits of
derivative spectrophotometric and chemometric teccniques of IVE and CLO were found to be 1.60 -9.60 µg/ml and 3.2-
22.4 µg/ml, respectively. In derivative spectrophotometry, pyrethrum (PYR) analysis were made by 231.4 and 249.2
nm, whereas piperonyl butoxide (PBO) analysis were made by 240.6, 287.2 and 304.6nm. In second derivative
spectrophotometry and chemometry, for PYR and PBO determination limits were found to be 2 -14 µg/ml, 10-50 µg/ml,
respectively. Consequently, chosen techniques can be succesfully used for analysis of  Ivomec -F and  AquaPy
formulations.

Key Words: Active component, insecticide formulation, chemometry, quantitative analysis, derivative
spectrophotometry

Giriş

Spektrofotometrik analizlerde türev spektrofoto -
metrisi ve kemometri gibi enstrümental ve bilgisa-
yar destekli teknikler, ilaç formülasyonlarındaki
yardımcı maddelerin olumsuz etkileri bertaraf ede-
rek ve hiçbir ön ayırma işlemine gerek duymadan
birden fazla etkin maddenin aynı ortamda analizi-
ne olanak sağlanması nedeniyle geniş ölçüde kul-
lanım alanı bulmuşlardır (2,3,5,7). Çalışmada seçi-
len etkin maddeleri içeren formülasyonların analiz-
lerinde spektrofotometri ve kemometri kullanımıyla
ilgili çok fazla yayın bulunmamaktadır. Abuirjeie ve
ark. (1) alletrin+PBO, El -Din ve El-Brashy (6)
tetrametrin+PBO, Garcia ve ark. (8) da tetramet -
rin+PBO  içeren insektisit formülasyonlarının anali-
zinde türev spektrofotometrisini kullanmışlardır.
Ülkemizde ise konuyla ilgili herhangi bir çalışma
bulunmamaktadır. Bu araştırmayla IVE -CLO ve
PYR-PBO içeren insektisit formülasyonlarındaki

etkin maddelerin miktarlarının spektrofotometrik ve
kemometrik tekniklerle yapılması amaçlandı.

Gereç ve Yöntem

Çalışmada ivermektin ve klorsulon (Topkim ilaç),
piretrum ve piperonil butoksit (Aventis) standartla-
rı; 7’şer adet İvomec F çözelti -Topkim (10 mg/ml
ivermektin, 100 mg/ml klorsulon), AquaPy süspan-
siyon-Aventis (30 mg/ml piretrum, 150 mg/ml
piperonil butoksit) insektisit formülasyonlar kullanıl-
dı. Çözücü olarak IVE-CLO analizlerinde 0.1 N
metanolik HCI, diğer analizlerde metanol (Merck)
kullanıldı. Analitik ölçümler Schimadzu UV -1601
spektrofotometreyle, kemometrik hesaplamalar
Maple V yazılımıyla, türev spektrofotometrisi he-
saplamaları Excel 2000’le, istatistiksel analizler ise
SPSS 10.0 yazılımıyla gerçekleştirildi.

IVE-CLO

Türev spektrofotometrisi kalibrasyonları için
IVE’nin 1.6-9.6 µg/ml, CLO’nun 3.2 -22.4 µg/ml
aralığında hazırlanan çözeltilerinin absorbsiyon
spektrumları çizdirildi ve IV. türev spektrumları
alındı (Şekil 1, Şekil 2). Etkin maddelerin birbiriyle
etkileşim göstermeyen noktalarındaki (IVE’de
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241.1 ve 250.4 nm, CLO’da 230.0, 234.6, 239.0 ve
243.2 nm) absorbanslari okunarak, her bir nokta
için kalibrasyon doğruları hazirlandı. IVE ve CLO
yapay karışımları hazırlandı ve miktar tayinleri
yapıldı. Kalibrasyon aralıklarında IVE -CLO içere-
cek şekilde hazırlanan formülasyonlardaki (İvomec
F) etkin madde miktarları belirlendi.

Kemometrik kalibrasyon çözeltileri (Tablo 1) hazır-
landı ve bunların 220-350 nm dalga boyu aralığın-
da 47 noktada absorbansları okundu. Bu
absorbanslar CLS, PLS ve PCR algoritmalarına
(4) uygulanarak, her bir tekniğin kalibrasyonları
hazırlandı. Yöntem, hazırlanan yapay karışımlara
ve formülasyonlara (İvomec F) da uyarlandı.

PYR-PBO
Türev spektrofotometrisi kalibrasyonları için
PYR’nin 2-14 µg/ml’lik, PBO’nun 10-50  µg/ml’lik

çözeltileri hazırlanarak absorbsiyon spektrumları
ve II. türev spektrumları çizdirildi (Şekil 3, Şekil 4).
Etkin maddelerin birbiriyle etkileşim göstermedikle-
ri noktalardaki (PYR’de 231.4 ve 249.2 nm,
PBO’da 240.6, 287.2 ve 304.6 nm) absorbanslar
belirlenip, her bir nokta için kalibrasyonlar hazırlan-
dı. Yapay karışımlar hazırlanıp karışımlardaki ve
formülasyonlardaki (Aqua-py) etkin madde tayinleri
yapıldı.

Kemometrik hesaplamalar için kalibrasyon çözelti-
leri hazırlandı ve absorbsiyon spektrumları çizdiril-
di. 41 noktadaki ölçüleren absorbanslar CLS, PLS
ve PCR algoritmalarına (4) uygulanarak, her bir
tekniğin kalibrasyonları hazırlandı. Teknikler hazır-
lanan yapay karışımlara ve formülasyonlara
(Aqua-py) uygulandı.

Yöntemlerin validasyonunda korelasyon katsayısı
(r), doğrunun eğim (m) ve kesim (n) değerleri, orta-
lama±std sapma değerleri; kemometrik teknikler
içinse bunlara ilaveten kalibrasyonun standart ha-
tası (SEC), tayinin standart hatası (SEP) kullanıldı.
Türev spektrofotometrisi ve kemometriyle elde
edilen sonuçlar tek yönlü varyans analizi (ANOVA)
yapılarak karşılaştırıldı.

Bulgular

IVE-CLO

Türev spektrofotometrisi yöntemideki konsantras-
yonlarının doğrusal ilişkili olduğu aralıklarının IVE
için 1,6-9,6 µg / ml, CLO için 3,2-22,4 µg / ml oldu-
ğu; yöntemin ortalama geri kazanım değerleri IVE
için 241.1 nm’de % 100.9, 250.4 nm’de % 98.9;
CLO için 230.0 nm’de % 100.9, 234.6 nm’de %
101.1, 239.0 nm’de % 100.6 ve 243.2 nm’de %
99.9 olduğu belirlendi. İnsektisit formülasyonlarının
analizi sonucu; IVE miktarları 241.1 nm’de
9.99±0.12 mg/ml,  250.4 nm’de 9.99±0.11 mg/ml;
CLO miktarları 230.0 nm’de 100.69±0.46 mg/ml,
234.6 nm’de 100.69±0.46 mg/ml, 239.0 nm’de
100.67±0.46 mg/ml, 243.2 nm’de 100.57±0.39 mg/
ml olarak  bulundu.

IVE’nin geri kazanım ortalaması ve standart sap-
ması CLS’de % 99.2±0.93, PCR’de %
99.1±1.85,PLS’de % 99.0±1.86; CLO’nun geri ka-
zanım ortalaması ve bağıl standart sapması
CLS’de % 100.5±1.96, PCR’de % 100.0±1.12,
PLS’de 100.3±1.64 olarak belirlendi. Yöntemin
Lambert-Beer kanununa uygun çalışma aralıkları-
nın her üç kemometrik teknikte IVE için 1,60 -9,60
µg/ml, CLO için 3,2-22,4 µg/ml olarak belirlendi.
İnsektisit formülasyonlarındaki IVE ve CLO miktar-
ları CLS, PCR ve PLS kalibrasyonları ile, IVE
CLS’de 10.05±0.06 mg/ml, PCR’de 10.06±0.04
mg/ml, PLS’de 10.03±0.12 mg/ml ortalamayla;
CLO CLS’de 100.44±0.36 mg/ml, PCR’de
100.89±0.19 mg/ml, PLS’de 100.83±0.33 mg/ml
düzeylerinde tayin edildi.

PYR ve PBO

Türev spektrofotometrisinde konsantrasyonlarının
doğrusal ilişkili olduğu aralıklarının PYR için 2,0 -
14,0 µg / ml, PBO için 10,0-50,0 µg / ml olduğu
bulundu. Bilinen miktarlarda PYR ve PBO konula-
rak hazırlanan karışımlara yöntem uygulandığında
yöntemdeki ortalama geri kazanım değerleri PYR
için 231.4 nm’de % 99.3, 249.2 nm’de % 100.7;
PBO için 240.6 nm’de % 99.9, 287.2 nm’de % 99.3
ve 304.6 nm’de % 100.0 olarak hesaplandı.
İnsektisit formülasyonlarının analizi sonucu; PYR
231.4 nm’de 30.14±0.26 mg/ml,  249.2 nm’de

30.23±0.30 mg/ml; PBO 240.6 nm’de 149.34±0.18
mg/ml, 287.2 nm’de 149.46±0.18 mg/ml, 304.6
nm’de 149.88±0.30 mg/ml ortalama±standart sap-
mayla tayin edildi.

Yapay karışımlara CLS, PCR ve PLS kalibrasyon-
ları uygulandığında, PYR’un geri kazanım değerle-
ri ortalamasının CLS’de % 100.4, PCR’de % 99.9,
PLS’de % 99.7; PBO’nun CLS’de % 99.9, PCR’de
% 100.2, PLS’de % 100.1 olduğu belirlendi. Yönte-
min duyarlılığı PYR için 2 -14 µg/ml, PBO için 10-
50 µg/ml olduğu belirlendi. AquaPy süspansiyo-
nundaki etkin madde miktarlarının CLS, PCR ve
PLS kalibrasyonlarıyla hesaplanan aritmetik ortala-
ma ve standart sapmaları PYR için CLS’de
30.14±0.24 mg/ml, PCR’de 30.19±0.23 mg/ml,
PLS’de 30.21±0.21 mg/ml; PBO için CLS’de
149.49±0.18 mg/ml, PCR’de 149.44±0.21 mg/ml,
PLS’de 149.51±0.30 mg/ml olarak belirlendi.

Tüm analiz yöntemlerinde SEP ve SEC değerleri-
nin düşük, korelasyon katsayılarının 1.0000’e ya-
kın olduğu belirlendi.

Tartışma ve Sonuç

IVE-CLO

IVE ve CLO’nun türev spektrofotometrisiyle tayin-
lerinde ortalama geri kazanım ve korelasyon kat-
sayıları kabul edilen aralıklardadır. Çalışmada IVE
ve klorsulonun CLS, PCR ve PLS teknikleri için
hesaplanan korelasyon katsayılarının 1.0000’e
yakın olması ve SEP, SEC değerlerinin düşük ol-
ması, IVE ve klorsulon analizlerinde kemometrik
tekniklerin hassas ve güvenilir sonuçlar verdiğini
göstermektedir. Çalışılan CLS, PCR ve PLS tek-
niklerinin insektisit formülasyonlarına uygulanması
sonucu bulunan IVE ve klorsulon değerleriyle türev
spektrofotometrisiyle bulunan değerler arasında
istatistiksel olarak önemli bir fark bulunamamıştır
(p<0.05).

PYR ve PBO

PYR ve PBO yapay karışımlarının türev
spektrofotometrisi ve kemometrik tekniklerle bulu-
nan geri kazanım değerleri, korelasyon katsayıları,
SEP ve SEC değerleri incelendiğinde, türev
spektrofotometrisi ve CLS, PCR, PLS tekniklerinin,
PYR-PBO analizlerinde kullanılabilir olduğu görül-
mektedir.  İnsektisit formülasyonlarında
kemometrik tekniklerle bulunan PYR ve PBO de-
ğerleriyle, türev spektrofotometrisiyle bulunan de-
ğerler arasında istatistiksel olarak önemli bir farkın
bulunamaması (p<0.05) bu düşünceyi destekle-
mektedir.

Şekil 1. İvermektin (a1-a7) ve klorsulon (b1-b7) kalibrasyon
çözeltilerinin  0.1 N  metanolik  HCI’deki  IV. derece  türev
spektrumları.

Şekil 2. İvermektin (a), klorsulon (b), ivermektin+klorsulon karı-
şımının (c) 0,1 N metanolik HCI’deki absorbsiyon spektrumları.

Şekil 3. Piretrum (a1-a5) ve piperonil butoksit (b1 -b5) kali-
brasyon çözeltilerinin metanoldeki II. derece türev spektrumları.

Şekil 4. Piretrum (b), piperonil butoksit (a) ve piretrum + piper-
onil butoksit karışımının (c) metanoldeki absorbsiyon spektrum-
ları.
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241.1 ve 250.4 nm, CLO’da 230.0, 234.6, 239.0 ve
243.2 nm) absorbanslari okunarak, her bir nokta
için kalibrasyon doğruları hazirlandı. IVE ve CLO
yapay karışımları hazırlandı ve miktar tayinleri
yapıldı. Kalibrasyon aralıklarında IVE -CLO içere-
cek şekilde hazırlanan formülasyonlardaki (İvomec
F) etkin madde miktarları belirlendi.

Kemometrik kalibrasyon çözeltileri (Tablo 1) hazır-
landı ve bunların 220-350 nm dalga boyu aralığın-
da 47 noktada absorbansları okundu. Bu
absorbanslar CLS, PLS ve PCR algoritmalarına
(4) uygulanarak, her bir tekniğin kalibrasyonları
hazırlandı. Yöntem, hazırlanan yapay karışımlara
ve formülasyonlara (İvomec F) da uyarlandı.

PYR-PBO
Türev spektrofotometrisi kalibrasyonları için
PYR’nin 2-14 µg/ml’lik, PBO’nun 10-50  µg/ml’lik

çözeltileri hazırlanarak absorbsiyon spektrumları
ve II. türev spektrumları çizdirildi (Şekil 3, Şekil 4).
Etkin maddelerin birbiriyle etkileşim göstermedikle-
ri noktalardaki (PYR’de 231.4 ve 249.2 nm,
PBO’da 240.6, 287.2 ve 304.6 nm) absorbanslar
belirlenip, her bir nokta için kalibrasyonlar hazırlan-
dı. Yapay karışımlar hazırlanıp karışımlardaki ve
formülasyonlardaki (Aqua-py) etkin madde tayinleri
yapıldı.

Kemometrik hesaplamalar için kalibrasyon çözelti-
leri hazırlandı ve absorbsiyon spektrumları çizdiril-
di. 41 noktadaki ölçüleren absorbanslar CLS, PLS
ve PCR algoritmalarına (4) uygulanarak, her bir
tekniğin kalibrasyonları hazırlandı. Teknikler hazır-
lanan yapay karışımlara ve formülasyonlara
(Aqua-py) uygulandı.

Yöntemlerin validasyonunda korelasyon katsayısı
(r), doğrunun eğim (m) ve kesim (n) değerleri, orta-
lama±std sapma değerleri; kemometrik teknikler
içinse bunlara ilaveten kalibrasyonun standart ha-
tası (SEC), tayinin standart hatası (SEP) kullanıldı.
Türev spektrofotometrisi ve kemometriyle elde
edilen sonuçlar tek yönlü varyans analizi (ANOVA)
yapılarak karşılaştırıldı.

Bulgular

IVE-CLO

Türev spektrofotometrisi yöntemideki konsantras-
yonlarının doğrusal ilişkili olduğu aralıklarının IVE
için 1,6-9,6 µg / ml, CLO için 3,2-22,4 µg / ml oldu-
ğu; yöntemin ortalama geri kazanım değerleri IVE
için 241.1 nm’de % 100.9, 250.4 nm’de % 98.9;
CLO için 230.0 nm’de % 100.9, 234.6 nm’de %
101.1, 239.0 nm’de % 100.6 ve 243.2 nm’de %
99.9 olduğu belirlendi. İnsektisit formülasyonlarının
analizi sonucu; IVE miktarları 241.1 nm’de
9.99±0.12 mg/ml,  250.4 nm’de 9.99±0.11 mg/ml;
CLO miktarları 230.0 nm’de 100.69±0.46 mg/ml,
234.6 nm’de 100.69±0.46 mg/ml, 239.0 nm’de
100.67±0.46 mg/ml, 243.2 nm’de 100.57±0.39 mg/
ml olarak  bulundu.

IVE’nin geri kazanım ortalaması ve standart sap-
ması CLS’de % 99.2±0.93, PCR’de %
99.1±1.85,PLS’de % 99.0±1.86; CLO’nun geri ka-
zanım ortalaması ve bağıl standart sapması
CLS’de % 100.5±1.96, PCR’de % 100.0±1.12,
PLS’de 100.3±1.64 olarak belirlendi. Yöntemin
Lambert-Beer kanununa uygun çalışma aralıkları-
nın her üç kemometrik teknikte IVE için 1,60 -9,60
µg/ml, CLO için 3,2-22,4 µg/ml olarak belirlendi.
İnsektisit formülasyonlarındaki IVE ve CLO miktar-
ları CLS, PCR ve PLS kalibrasyonları ile, IVE
CLS’de 10.05±0.06 mg/ml, PCR’de 10.06±0.04
mg/ml, PLS’de 10.03±0.12 mg/ml ortalamayla;
CLO CLS’de 100.44±0.36 mg/ml, PCR’de
100.89±0.19 mg/ml, PLS’de 100.83±0.33 mg/ml
düzeylerinde tayin edildi.

PYR ve PBO

Türev spektrofotometrisinde konsantrasyonlarının
doğrusal ilişkili olduğu aralıklarının PYR için 2,0 -
14,0 µg / ml, PBO için 10,0-50,0 µg / ml olduğu
bulundu. Bilinen miktarlarda PYR ve PBO konula-
rak hazırlanan karışımlara yöntem uygulandığında
yöntemdeki ortalama geri kazanım değerleri PYR
için 231.4 nm’de % 99.3, 249.2 nm’de % 100.7;
PBO için 240.6 nm’de % 99.9, 287.2 nm’de % 99.3
ve 304.6 nm’de % 100.0 olarak hesaplandı.
İnsektisit formülasyonlarının analizi sonucu; PYR
231.4 nm’de 30.14±0.26 mg/ml,  249.2 nm’de

30.23±0.30 mg/ml; PBO 240.6 nm’de 149.34±0.18
mg/ml, 287.2 nm’de 149.46±0.18 mg/ml, 304.6
nm’de 149.88±0.30 mg/ml ortalama±standart sap-
mayla tayin edildi.

Yapay karışımlara CLS, PCR ve PLS kalibrasyon-
ları uygulandığında, PYR’un geri kazanım değerle-
ri ortalamasının CLS’de % 100.4, PCR’de % 99.9,
PLS’de % 99.7; PBO’nun CLS’de % 99.9, PCR’de
% 100.2, PLS’de % 100.1 olduğu belirlendi. Yönte-
min duyarlılığı PYR için 2 -14 µg/ml, PBO için 10-
50 µg/ml olduğu belirlendi. AquaPy süspansiyo-
nundaki etkin madde miktarlarının CLS, PCR ve
PLS kalibrasyonlarıyla hesaplanan aritmetik ortala-
ma ve standart sapmaları PYR için CLS’de
30.14±0.24 mg/ml, PCR’de 30.19±0.23 mg/ml,
PLS’de 30.21±0.21 mg/ml; PBO için CLS’de
149.49±0.18 mg/ml, PCR’de 149.44±0.21 mg/ml,
PLS’de 149.51±0.30 mg/ml olarak belirlendi.

Tüm analiz yöntemlerinde SEP ve SEC değerleri-
nin düşük, korelasyon katsayılarının 1.0000’e ya-
kın olduğu belirlendi.

Tartışma ve Sonuç

IVE-CLO

IVE ve CLO’nun türev spektrofotometrisiyle tayin-
lerinde ortalama geri kazanım ve korelasyon kat-
sayıları kabul edilen aralıklardadır. Çalışmada IVE
ve klorsulonun CLS, PCR ve PLS teknikleri için
hesaplanan korelasyon katsayılarının 1.0000’e
yakın olması ve SEP, SEC değerlerinin düşük ol-
ması, IVE ve klorsulon analizlerinde kemometrik
tekniklerin hassas ve güvenilir sonuçlar verdiğini
göstermektedir. Çalışılan CLS, PCR ve PLS tek-
niklerinin insektisit formülasyonlarına uygulanması
sonucu bulunan IVE ve klorsulon değerleriyle türev
spektrofotometrisiyle bulunan değerler arasında
istatistiksel olarak önemli bir fark bulunamamıştır
(p<0.05).

PYR ve PBO

PYR ve PBO yapay karışımlarının türev
spektrofotometrisi ve kemometrik tekniklerle bulu-
nan geri kazanım değerleri, korelasyon katsayıları,
SEP ve SEC değerleri incelendiğinde, türev
spektrofotometrisi ve CLS, PCR, PLS tekniklerinin,
PYR-PBO analizlerinde kullanılabilir olduğu görül-
mektedir.  İnsektisit formülasyonlarında
kemometrik tekniklerle bulunan PYR ve PBO de-
ğerleriyle, türev spektrofotometrisiyle bulunan de-
ğerler arasında istatistiksel olarak önemli bir farkın
bulunamaması (p<0.05) bu düşünceyi destekle-
mektedir.

Şekil 1. İvermektin (a1-a7) ve klorsulon (b1-b7) kalibrasyon
çözeltilerinin  0.1 N  metanolik  HCI’deki  IV. derece  türev
spektrumları.

Şekil 2. İvermektin (a), klorsulon (b), ivermektin+klorsulon karı-
şımının (c) 0,1 N metanolik HCI’deki absorbsiyon spektrumları.

Şekil 3. Piretrum (a1-a5) ve piperonil butoksit (b1 -b5) kali-
brasyon çözeltilerinin metanoldeki II. derece türev spektrumları.

Şekil 4. Piretrum (b), piperonil butoksit (a) ve piretrum + piper-
onil butoksit karışımının (c) metanoldeki absorbsiyon spektrum-
ları.
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Sonuç olarak İvomec-F çözelti ve AquaPy süspan-
siyonun kalite kontrollerine yönelik yapılan rutin
analizlerinde türev spektrofotometrisi ve
kemometrinin kullanılabileceği belirlendi.
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