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Anahtar kelimeler: Ozet. Bu calismada, Akdeniz bélgesinde yetistirilen domateslerde kullanilan pestisitler ve saglik
Pestisit, LC-MS/MS, kalinti,

domates riski yoniinden degerlendirme yapilmistir. Domates drnekleri, bolgedeki 30 ciftgiden toplanmistir.

Pestisit kalintilari Sivi Kromatografisi Kiitle Spektrometresi yontemi (LC-MS/MS) ile tespit edilmistir.
Orneklerin %74'linde  pestisit kalintisi, bulunamazken; %18'inde dimethoate ortalama 3.289 mg
kg™, chlorpyrifos 3.528 mg kg™ ve endosiilfan 2.854 mgkg-1olarak bulunmustur. Sadece 4 6rnekte
kalinti seviyesi tespit edilebilen seviyenin (LOQ) lizerinde miktarlarda methomy!l 0.487-0.687 mg kg
', ve acetamiprid 0.584-0.682 mg kg™ araliginda tespit edilmistir. Ancak bu degerler Turk Gida
*Sorumlu yazar Kodeksi (TGK) ve Avrupa Birligi (AB) Maksimum Kalinti Limitleri (MRL)'nin altinda degerlerdir. Halk
fatmahepsag@osmaniye.edu.tr

sagligini pestisitlere karsi korumak amaciyla, pestisit uygulamasi ve gtivenilir gidaya erisim igin iyi

tarim uygulamalarinin yayginlastiriimasi énerilmektedir.

Detection and Validation of Pesticide Residue Levels in Tomatoes Grown in the
Mediterranean Region

Keywords: Abstract. In this study, tomatoes grown in the Mediterranean region were evaluated for pesticides
Pesticide, LC-MS/MS, residue, i R . L. .
tomato and health risks. Tomato samples were collected from 30 farmers in the region. Pesticide residues

were determined by Liquid Chromatography Mass Spectrometry (LC-MS / MS) method. In 74% of
the samples, pesticide residues were not found, whereas in 18% of the samples, an average of 3.289
mg kg™ of dimethoate, chlorpyrifos 3.528 mg kg™ and endosulfan were found to be 2.854 mg kg-
1. Methomyl 0.487-0.687 mg kg-1 was found in 4 samples, above which only the residual level
detectable level (LOQ) was detected, and acetamiprid was found between 0.584-0.682 mg kg™ in 4
samples. However, these values are below the Turkish Food Codex (TGK) and European Union (EU)
Maximum Residual Limits (MRL). It is recommended to raise awareness of good practices for

pesticide application and food safety to protect public health from pesticides.
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GiRIS

Tirkiye, iklim kosullarinin domates yetistiriciligine uygun olmasi ve 1970'lerden itibaren domates isleme
sanayisinin de gelismis olmasi ile diinya domates Uretiminde ilk siralara ytkselmistir. Tlrkiye domates Uretimi
2012 yilina oranla 2016 yilinda %11 oraninda artmis ve 12.6 milyon tona ulagsmistir. 2017 yilinda ise domates
Uretimi 12.8 milyon tona ulasmistir. Tirkiye'de en ylksek verim, iklim avantajinin ve seracilik bélgesi olmasinin
dogal sonucu olarak Akdeniz Bélgesi'nde alinmaktadir (TUIK, 2018).

Tirkiye'de pestisit kullanimi etkili madde olarak, 1979'a gore 2002 yilinda % 45.29'luk bir artis gdstermistir. Bu
artisa karsin Ulkemizde pestisit kullanimi gelismis Ulkelere goére oldukca distktir. Ancak, yogun tarim yapilan
Akdeniz, Ege gibi bdlgelerin tiketimi Tlrkiye ortalamasinin ¢ok lzerindedir. Tlrkiye'de genel olarak az pestisit
kullanilmasina karsin, en yogun tiketilen pestisitler cevre ve saglik acisindan dnemli riskler tagimaktadir.

Pestisitlerin, zararli bocek ve hastaliklarin ortaya c¢ikmasindan kaynaklanan gida kayiplarini azaltmak igin
domates Uretiminde kullaniimasi kaginilmazdir (Hossain ve ark. 2013). Tipki bir¢ok tlkede ve Glkemizdeki diger
bolgelerde oldugu gibi, Akdeniz bélgesindeki ciftcilerin, pestisitlerin ¢evre lizerindeki etkilerini dikkate almadan,
zararlilardan ve hastaliklardan domatesleri glivenli hale getirmek icin farkli tirde mantar 6ldirtcd, bocek ilaci ve
herbisit uyguladiklar bilinmektedir (Turabi, 2004). Ayrica, Uriinler Gzerindeki uygun olmayan pestisit uygulamalari,
gida maddelerindeki kalintilarin birikmesine ve pestisit bulasmis gidalarin tiiketiminde ciddi maruziyete neden
olabilir (Tarim ve Kdyisleri Bakanlgi, 2006). Bununla birlikte, pestisit kalinti izlieme programlari, gidalarda minimum
kalinti seviyelerinin saglanmasi icin giderek daha &nemli hale gelmektedir (Lozowicka ve ark., 2014; Wu ve
ark., 2014; Yuan ve ark., 2014; Lozowicka, 2015).

Sebze ve meyvelerdeki pestisit kalintilari tiketiciler icin olasi bir risk teskil eder ve insan saghgi icin endise
kaynagi olmaktadir. Uriiniin etiketinde 6nerilen sekilde bir kimyasal kullanildiginda, ortaya cikan herhangi bir
kalinti maksimum kalinti seviyelerini (MRL) asmamalidir. MRL'den fazla saptanan kalintilar nadiren toksikolojik bir
endise olusturmaktadir. insan maruziyetini uygun bir sekilde degerlendirmek icin pestisit konsantrasyonu
hakkinda iyi bir bilgi gereklidir. Kontamine sebze ve meyvelerde pestisit kalintilarinin saglik riski degerlendirmesi
gelismis tlkelerde gerceklestiriimektedir (Akoto ve ark., 2013; EFSA, 2013 ). Ancak, bu pestisit kalintilari gelismekte
olan Ulkelerde minimal diizeyde arastiriimaktadir (Vieira ve ark., 2014 ).

Tarimsal amagl kullanilan pestisitlerin cevrede ve gidalarda olusturacagi kalintilar halk sagligi agisindan énemli
sakincalara neden olmaktadir. Ozellikle glinliik kabul edilebilir limitlerin Gizerinde bulunan pestisit kalinti miktarlari,
insanlarda akut ve kronik zehirlenmeler, teratojenik, mutajenik ve kanserojenik etkiler gibi birtakim ciddi saglik
problemlerine yol acabilmektedir (Ciftcioglu ve Issa, 2006).

Akdeniz bolgesindeki, domates yetistiriciliginde pestisit kullanimi yogun olmasina ragmen, domateslerdeki
pestisit kalintilari ve domates tlketiminden dolayl bu pestisitlerin viicuda alim etkilerine dair sinirli bilgi
bulunmaktadir. Bu baglamda, bu calismada kalinti miktarlari arastinlmistir. Elde edilen bilgiler Akdeniz bdlgesi ve
dolayisiyla Ulkemizde gida glivenligi sisteminin iyilestiriimesinde yararli olacak ve daha sonra halk saghginin
korunmasina ve gelistiriimesine katkida bulunacaktir.

MATERYAL VE METOT

Arastirma materyalleri, Mersin ili ve ¢evresinde (Erdemli ve Silifke) domates Uretimi ve ihracati yapan 30
ciftciden temin edilmistir. Numunelerin analizleri yapilincaya kadar 5 °C'de bekletilmistir. Pestisit kalintilari hizli,
kolay, ucuz, etkili, saglam ve guvenli yontem olan QUEChERS ekstraksiyonu kullanilarak izlenmistir. Sivi
Kromatografisi Kitle Spektrometresi ydntemi (LC-MS/MS, API 3200, Shimadzu, Kyoto, Japan) ile analiz edilmistir.

Standart maddeler

Bu calismada arastirilan pestisit standart maddeleri ve okunan degerler Cizelge 1'de verilmistir. Kullanilan
pestisit standartlari Dr. Ehrenstorfer (Augsburg, Almanya) marka olup, ylksek saflik standartlarina (>% 92) sahiptir.
Standartlar, asetonitril icinde ¢6ztndirilmustir. Konsantrasyonlari 1000 mg L™ olacak sekilde hazirlanmis ve -18
°C'de saklanmistir. Her bir pestisit icin, 10 mgL-1 asetonitril icinde bireysel stok ¢6zeltileri (cok standartli karisim),
hazirlanmistir ve -18 °C'de 3 aydan kisa siirede kullaniimistir. Bireysel stok ¢dzeltilerinin bozulmasini énlemek igin
glnlik olarak cozeltiler hazirlanmistir. Cok standartli ¢dzelti, zirai ilag icermeyen domates ile inceltilmistir. Coklu
standard konsantrasyonlari ¢alisma soltsyonlari 0.01, 0.025, 0.05, 0.1 ve 0.25 mg kg "dur.
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Kimyasal maddeler

HPLC'de kullanilan metanol ve asetonitril Sigma—Aldrich (St. Louis, MO, USA), amonyum format %99 saflikta
Sigma-Aldrich (Steinheim, Germany), susuz magnezyum siilfat (MgS04), sodyum asetat (% 99.9, C;HsNaO,) ve
buzlu asetik asit, Merck (Darmstadt, Almanya), birincil-sekonder amin (PSA,50 mm), Supelco'dan (Bellefonte, PA,
ABD), 18.2 MQ direngli ultra saf su, bir Milli-Q saflastirma sistemi (Millipore, Molsheim, Fransa) temin edilmistir.

Numunenin hazirlanmas ve analizi

Domatesler, kiiciik parcalar halinde dogranip blenderda parcalanarak homojenize edildikten sonra, 15 g
tartilarak 50 mL'lik teflon kap icine alinmistir. Numuneye 15 m %1 lik asetik asit ¢ozeltisi, 6 g MgSO4 ve 1.5 g
Sodyum asetat ilave edilmistir. Vorteksle, 1 dakika sure ile calkalanmistir. Santrifijde 5000 rpm devirde 2 dakika
siire ile santrifijlenmistir. Santrifijlenen 6rnegin lst fazindan 8 ml alinip iginde 1.2 g MgS04+0.4 g PSA iceren 15
mL' lik plastik kap icine alinmistir. Tekrar vorteksle 1 dakika calkalanip, santriflijde 5000 rpm devirde 2 dakika
santriflijlenmistir. Santriflijlenen 6rnegin st fazi alinip viallere konularak, her bir numuneden LC-MS/MS'e 15 pl
enjeksiyon yapilmistir. Cihazda okunan pestisit kalintisi miktari ug kg-1'dan (ppb) mg kg-1'a (ppm) cevrilmistir
(Kmellar ve ark., 2008).

Kalibrasyon grafiginin cizilmesi

LC-MS/MS icin 0.005, 0.010, 0.020, 0.040, 0.080 ve 0.160 ppm’lik hazirlanan standartlar cihaza verilerek bu
konsantrasyonlara karsilik gelen alan ve alikonma siiresi belirlenmistir. Konsantrasyona karsi alan grafigi gizilerek
kalibrasyon egrisi elde edilmistir.

BULGULAR VE TARTISMA

Tayin limiti (LOD) ve ol¢lim limiti (LOQ) calismasi igin; LC-MS/MS'de 10 ugkg-1 diizeyinde geri kazanim
calismasi yapilarak 205 pestisit LC-MS/MS cihazina 10'er kez enjekte edilmistir. Tespit limiti (LOD) ve Tayin limiti
(LOQ) asagidaki formile gore hesaplanmistir:

Tespit limiti (LOD) = 3s, Olciim Limiti (LOQ) = 10s, s: Standart Sapma

Sonuclar Cizelge 1'de verilmistir.

Cizelge 1. LC-MS/MS icin LOD, LOQ calisma sonuglari (ug kg™).
Table 1. LOD, LOQ study results for LC-MS / MS (ug kg™').

LC-MS/MS Okunan Degerler (ug kg™")

Pestisit adi 1 2 3 4 5 6 7 8 9 10 ORT SS LOD LOQ
Abamectin 816 785 769 770 790 11.20 10.60 8.03 1030 924 8.87 136 4.07 13.56
Acetamiprid 874 779 792 789 822 11.10 1030 1050 10.10 1150 9.41 144 432 1441
Acetochlor 774 709 1120 9.04 855 773 985 1040 960 728 8.85 140 4.20 14.01
Acrinathrin 754 975 866 895 774 753 958 7.01 1170 1110 896 1.58 4.75 15.82
Alachlor 989 1150 736 1020 7.15 1150 788 949 927 1150 9.57 1.68 5.04 16.79
Amitraz 10.90 1180 109 1130 1060 10.60 1040 9.00 10.90 819 1046 1.08 3.23 10.75
Atrazine 829 835 826 818 839 928 1020 964 968 10.00 9.03 0.81 243 8.10
Azinphos methyl 1060 715 9.02 715 1180 756 806 715 1020 794 8.66 1.67 5.01 16.68
Azoxystrobine 755 749 766 773 792 1170 1170 1160 1120 11.60 9.62 2.06 6.17 20.58
Bensulfuron-Methyl 814 817 822 814 817 822 815 821 817 827 819 0.04 0.13 0.42
Bentazone 734 746 857 777 999 870 872 851 997 1010 871 1.03 3.09 10.30
Beta-Cyfluthrin 8.21 834 919 829 830 958 11.00 1090 1040 1020 9.44 1.13 3.39 11.30
Bifenthrin 777 760 777 773 775 886 915 899 904 913 838 070 2.09 6.96
Boscalid 828 947 9 776 952 1090 11.60 1040 1140 1190 10.06 1.41 4.23 14.10
Bromoxynil 7.41 937 971 894 999 1050 942 9.13 1040 998 949 0.89 2.68 8.92
Bromuconazole 913 776 868 763 942 880 1040 1090 1130 1140 9.54 139 4.18 13.92
Bupirimate 750 741 772 759 790 1080 1140 1180 1110 1120 9.44 194 581 19.37
Buprofezine 805 807 792 808 812 1060 10.80 9.53 10.10 10.00 9.13 1.19 3,56 11.87
Carbaryl 948  9.51 9.63 9.81 9.84 1010 1130 10.70 1040 1060 10.14 0.60 1.80 5.99
Carbendazim 839 861 847 863 877 875 870 857 807 968 866 041 124 4.12
Carbofuran 770 7.61 759 784 787 908 929 923 9.09 921 845 0.78 233 7.76
Carbosulfan 747 743 750 747 745 985 960 998 974 964 861 122 3.65 12.16
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Cizelge 1. Devami.
Table 1. Continue.

LC-MS/MS Okunan Degerler (ug kg'")

Pestisit adi 1 2 3 4 5 6 7 8 9 10 ORT Sss LOD LOQ
Carboxin 885 890 877 9.04 913 994 1070 1050 9.90 10.80 9.65 0.81 243 8.11
Carfentrazone-Ethyl 823 761 738 894 856 1130 1040 10.80 11.10 10.50 9.48 1.50 4.49 14.97
Chlofentazine 793 788 779 772 830 1150 1040 9.99 1120 1040 931 153 458 15.28
Chlorfluozuron 956 891 955 934 891 1130 1150 10.00 1050 10.80 10.04 094 2.83 9.44
Chloridazon 771 715 752 753 823 1130 956 993 832 771 850 134 401 1337
Chlormequat chloride 894 893 888 883 894 913 898 958 918 907 9.05 022 0.65 217
Chlorpham 1180 876 838 721 792 1080 1040 7.83 1040 1140 9.49 1.65 4.95 16.51
Chlorpyrifos ethyl 772 809 785 753 763 1060 11.90 10.00 9.86 1150 9.27 170 5.11 17.02
Chlorpyriphos Methyl 1190 7.13 724 720 980 1130 977 1120 723 1050 9.33 194 582 1941
Chlorsulfuron 716 760 1120 1160 750 929 984 774 797 759 875 163 490 1633
Clethodim 826 813 1050 871 936 888 1050 873 926 1050 9.28 092 2.76 9.20
Clodinafop-Propargyl 768 784 776 795 818 1150 1060 1100 1140 1020 9.41 1.66 4.97 16.57
Clothianidin 941 1020 792 978 822 953 787 778 802 849 872 091 274 9.12
Cyclanilide 872 1130 753 710 873 853 1050 858 1150 1040 9.29 1.54 4.61 1536
Cycloate 1080 7.02 1050 929 1000 1060 1080 1080 848 966 9.80 1.24 3.73 1244
Cyhalofop-butyl 10.00 847 991 1030 1050 1060 1150 1180 909 975 10.19 1.00 3.01 10.03
Cymoxanyl 906 937 899 903 904 89 945 916 924 899 9.13 0.17 052 172
Cypermethrin 9.01 911 846 867 1010 888 980 1030 816 971 922 072 217 7.22
Cyproconazole 764 736 754 745 834 1140 1080 1020 10.70 1160 9.30 179 536 17.85
Cyprodinile 799 781 823 751 816 1020 1030 1110 1110 1130 9.37 156 4.67 1557
Dazomet 852 779 809 766 773 824 877 803 833 787 810 036 1.09 3.62
Deltamethrin 747 819 730 740 720 1030 899 742 735 1070 823 132 3.95 13.16
Diafenthiuron 854 839 849 842 849 1050 1060 1040 10.60 1090 9.53 1.13 340 1132
Diazinon 717 741 731 721 727 962 981 945 889 930 834 115 346 1153
Dicamba 879 789 1120 811 895 880 958 816 1080 794 9.02 1.17 3.51 11.71
Dichlofluanid 779 757 739 740 798 817 900 916 760 897 810 0.69 2.08 6.94
Dichlorvos 827 89% 818 830 1020 9.06 9.64 1000 1140 1040 9.44 1.07 3.21 10.71
Diclofop Methy! 9.18 957 11.00 919 1050 991 926 1070 10.00 1190 10.12 0.90 270 8.99
Diethofencarb 925 1140 891 713 829 936 1050 955 1060 987 9.49 122 3.67 12.23
Difenoconazole 822 748 763 803 811 835 1130 1010 930 1070 892 135 4.05 1349
Diflubenzuron 795 941 1190 807 1080 9.62 939 1010 899 960 9.58 1.18 3.53 11.78
Dimethenamid 827 848 801 804 922 11.00 1170 1090 1110 11.60 9.83 1.56 4.68 15.60
Dimethoate 776 741 956 764 940 883 979 960 997 79 879 101 3.02 10.05
Dimethomorph 758 759 727 773 785 1080 11.00 1070 9.62 987 9.00 153 4.60 1535
Diniconazole 801 751 782 755 734 1010 1070 1110 983 1120 9.12 1.61 4.83 16.11
Dinocap 997 788 1060 7.00 898 913 825 864 920 857 882 102 3.06 10.20
Dioxathion 729 720 758 742 761 1110 1130 1060 9.12 1160 9.08 1.87 5.62 18.73
Diphenamid 712 725 715 732 741 961 986 961 941 993 847 129 3.88 1293
Dithianon 921 752 1070 800 895 758 852 790 712 906 846 1.06 3.19 10.63
Diuron 824 856 805 969 834 1090 10.60 10.10 1040 1090 9.58 1.16 3.49 11.64
Epoxyconazole 758 740 752 729 780 11.90 1150 1070 1120 1190 9.48 2.10 6.30 20.99
EPTC 811 946 716 818 1050 10.50 10.50 11.60 10.10 11.00 9.71 144 433 1442
Esfenvalerate 761 926 759 762 762 1050 854 751 878 879 838 099 296 9.86
Ethalfluralin 912 9.00 940 917 912 1150 11.80 1050 11.50 11.70 1028 1.23 3.70 1233
Ethiofencarb 824 833 815 820 865 874 912 947 894 918 870 047 140 4.67
Ethofumasate 841 715 729 892 888 1030 11.00 949 995 1120 9.26 140 4.21 14.03
Ethoprophos 865 801 774 894 915 1130 1090 1090 11.70 993 9.72 142 426 14.21
Etofenprox 715 715 731 731 748 1070 10.80 11.20 10.80 11.10 9.10 1.93 578 19.26
Etoxazole 715 715 724 728 723 1050 11.10 1020 9.09 1080 877 173 518 17.28
Famoxadone 732 797 724 916 916 1110 1150 1090 1130 11.10 9.68 1.71 5.14 17.14
Fenamidone 764 721 775 755 792 795 948 981 961 1000 849 1.09 3.27 10.89
Fenamiphos (sum) 775 780 745 761 804 888 826 772 812 935 810 060 179 598
Fenarimol 804 805 865 767 766 959 953 1020 998 1030 897 1.07 3.20 10.66
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Cizelge 1. Devami.
Table 1. Continue.

LC-MS/MS Okunan Degerler (ug kg'")

Pestisit adi 1 2 3 4 5 6 7 8 9 10 ORT SS LOD LOQ
Fenazaquin 802 806 809 803 813 1040 1020 966 921 10.00 8.98 1.01 3.04 10.14
Fenbuconazole 761 736 879 807 839 895 1020 877 958 866 864 0.85 2.56 8.52
Fenoxaprop-P-Ethyl 802 837 811 821 766 916 921 870 830 880 845 0.50 1.51 5.03
Fenoxycarb 749 789 975 792 1040 1080 10.60 1170 959 1160 9.77 154 4.63 1542
Fenpropathrin 788 9.05 834 932 808 867 872 994 883 984 887 0.69 2.07 6.89
Fenpyroximate 910 912 923 922 938 995 983 992 965 984 952 035 1.04 348
Fenthion 1020 9.07 923 913 851 798 871 974 940 826 9.02 0.68 2.03 6.77
Fenvalerate 7.61 926 759 762 7.62 1050 854 751 878 879 838 099 296 9.86
Fipronil 996 10.00 1090 876 960 974 935 1000 818 872 9.52 0.79 238 7.93
Fluazifop-P-Butyl 831 827 850 822 839 1170 11.90 10.80 1090 11.80 9.88 1.66 4.99 16.63
Fluazinam 1084 900 850 938 816 748 998 996 1160 836 9.33 1.28 3.85 12.82
Fludioxynil 809 807 1190 705 762 815 933 911 745 1050 873 151 4.53 15.11
Flufenoxuron 877 10.00 1110 1090 1050 9.69 954 1180 771 910 9.91 1.22 3.65 12.16
Flurasulam 814 794 788 1020 812 721 1080 747 789 1040 861 132 3.97 13.23
Flurochloridone 838 817 1060 725 720 1090 11.00 760 1010 1180 9.30 1.75 5.26 17.53
Flusilazole 793 720 897 957 730 1080 801 813 1010 794 860 1.21 3.64 12.14
Flutriafol 809 891 711 991 779 841 715 935 940 942 855 1.00 299 9.97
Foramsulfuron 884 1070 1140 1080 7.18 1070 874 11.60 1200 868 10.06 1.59 4.77 15.89
Formatanate 851 864 892 856 891 10.00 1050 10.00 1040 10.50 9.49 0.86 2.57 8.56
Fosthiazate 740 743 727 744 735 970 1010 973 940 974 856 125 3.76 12.54
Furathiocarb 714 721 729 752 765 1070 1080 984 963 1030 8.81 157 471 15.69
Giberellic acid 952 1110 11.60 1030 1040 1190 947 1010 861 1023 10.32 1.01 3.02 10.05
Halfenprox 780 730 792 730 796 892 903 733 731 949 8.04 082 246 8.21
Haloxyfop-2-Etoxyethyl 7.52 743 741 751 743 1070 1150 996 922 1020 8.89 1.61 4.83 16.09
Haloxyfop-P-Methyl 765 795 803 778 786 1130 1170 10.60 1090 10.70 9.45 1.71 5.13 17.09
Hexaconazole 722 802 706 808 1010 1150 1130 1030 1130 1150 9.64 1.85 554 1845
Hexaflumuron 911 797 852 984 1110 781 1130 853 915 1050 9.38 125 3.76 12.54
Hexythiazox 807 810 813 823 824 1090 1170 982 1020 11.00 9.44 144 432 1441
Imazalil 775 710 797 740 742 1150 11.80 11.00 1040 1150 9.38 2.00 6.01 20.03
Imazamox 754 1080 972 1060 995 732 1080 739 1060 1030 9.50 148 4.44 14.81
Imazapic 742 798 1120 1110 1130 801 1140 1030 1020 811 970 1.63 4.88 16.27
Imazapyr 936 1150 840 911 940 925 927 949 931 737 925 1.02 3.07 10.24
Imazethapyr 1170 821 811 800 816 814 819 799 1040 1180 9.07 1.58 4.75 15.84
Imidacloprid 731 731 708 762 730 815 845 724 708 1160 791 137 4.12 13.73
lodosulfuron-Methyl 955 815 827 983 905 10.80 9.62 10.90 9.09 1040 9.57 0.96 2.87 9.57
loxynil 811 999 1070 1010 971 991 998 1030 1060 873 9.81 0.81 242 8.08
Iprodione 840 802 815 815 815 815 852 839 815 807 822 016 049 1.63
Isoxaflutole 810 833 748 726 780 999 997 917 922 934 8.7 1.00 3.01 10.02
Kresoxim methyl 78 742 859 892 710 1120 1170 1190 1110 1170 9.75 195 5.85 19.50
Lambda Cyhalothrin 830 786 818 744 1060 847 738 965 988 913 8.69 1.09 3.26 10.86
Lenacil 803 821 874 811 831 985 989 957 982 959 9.01 080 240 8.00
Lufenuron 894 787 855 747 822 1150 1080 10.90 11.10 1180 9.72 1.66 4.97 16.56
Malathion 826 818 822 805 827 1040 1140 10.80 1080 1040 9.48 138 4.14 13.80
MCPA 775 1190 973 1023 976 1040 1170 798 1090 11.80 10.22 1.47 4.42 1475
Mecoprop 942 1050 812 921 1150 1040 1140 1160 1110 9.56 1028 1.17 3.51 11.69
Mefenpyr-diethyl 759 756 757 800 732 1160 11.00 1120 1080 10.80 9.34 185 5.55 18.51
Mesosulfuron methyl 725 728 759 744 840 1160 1120 1130 1180 10.20 9.41 198 594 19.81
Mesotrione 10.10 1160 847 840 995 847 989 847 847 847 9.23 1.10 330 11.01
Metalaxyl 754 733 745 794 783 1070 11.10 1020 979 1070 9.06 1.56 4.69 15.65
Metamitron 857 875 851 888 1140 862 927 759 1110 853 9.12 1.20 3.60 12.00
Metconazole 795 815 716 797 853 1180 1070 10.00 1030 10.70 9.33 1.55 4.66 15.54
Methidathion 825 728 713 761 808 10.80 11.10 10.90 1050 11.00 9.27 1.72 5.16 17.19
Methomyl 9.04 1080 798 761 758 991 1040 7.86 841 11.00 9.06 1.36 4.08 13.59
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Cizelge 1. Devami.

Table 1. Continue.

LC-MS/MS Okunan Degerler (ug kg'")

Pestisit adi 1 2 3 4 5 6 7 8 9 10 ORT SS LOD LOQ
Methoxyfenozide 766 1060 11.60 10.20 7.53 862 830 1050 1020 950 9.47 138 4.13 13.77
Metolachlor 716 703 757 760 708 1140 1140 1120 1000 1090 9.13 199 598 19.93
Metrubuzin 769 832 842 734 771 82 832 737 858 806 801 045 134 447
Metsulfuron-methyl 803 747 797 779 802 1020 996 991 947 1000 8.88 1.11 332 11.07
Monocrotophos 803 842 798 818 829 795 819 876 798 928 831 042 1.27 4.23
Monolinuron 745 745 731 749 773 856 873 846 799 847 796 055 1.64 5.46
Myclobutanil 723 817 717 858 861 1040 1070 960 925 1150 9.12 145 434 1448
Nicosulfuron 759 768 746 815 836 1070 11.80 9.88 1020 1140 9.32 1.66 4.99 16.63
Novaluron 882 1130 957 1070 827 1020 10.10 791 1050 930 9.67 1.10 3.29 10.95
Omethoate 820 803 807 807 797 903 925 885 840 900 849 049 1.48 493
Oxadixyl 751 756 776 778 751 1020 996 963 980 915 869 115 346 1153
Oxamyl 754 735 736 766 732 874 749 736 741 750 7.57 042 127 4.23
Oxyflourfen 700 1150 934 847 770 812 1140 1080 1030 10.10 9.47 159 477 1591
Parathion Methyl 784 816 814 845 862 786 855 929 859 852 840 043 1.28 4.28
Penconazole 760 766 726 786 830 1110 11.80 1140 1130 1160 9.59 198 593 19.77
Pendimethalin 790 836 802 802 875 1160 10.80 10.50 1030 1140 9.57 149 4.48 14.95
Permethrin 760 873 779 838 771 1090 1150 10.60 771 1140 9.23 1.66 4.99 16.62
Phenmedipham 1160 1190 851 742 820 1050 1020 942 9.67 1070 9.81 1.46 4.38 14.59
Phenthoate 812 797 703 774 792 1180 11.60 1030 1180 1160 9.59 2.00 599 19.97
Phosalone 703 713 701 737 726 11.00 1170 1100 967 1040 896 196 5.89 19.64
Phosmet 760 718 753 737 800 1190 11.90 1110 1070 11.80 9.51 2.12 6.36 21.21
Pirimicarb 795 804 790 793 794 943 988 926 899 942 867 079 238 7.92
Pirimiphos methyl 753 762 743 751 753 1080 11.00 996 925 1030 8.89 152 4,55 15.17
Prochloraz 707 826 707 711 709 946 1090 846 834 979 836 134 4.03 1343
Procymidone 793 838 768 879 720 1010 11.60 7.56 961 1000 8.89 141 4.22 14.08
Profenofos 717 710 721 730 760 1110 12.00 11.00 10.10 1080 9.14 2.02 6.06 20.19
Profoxydim (Clefoxydim) 8.18 876 813 841 883 793 723 745 950 747 819 071 213 7.12
Prometryn 789 755 776 783 778 1090 1120 1110 1050 1070 9.32 1.66 4.97 16.57
Propaquizafop 756 779 739 750 789 1060 11.10 1030 1020 1090 9.12 1.60 4.81 16.05
Propargite 734 756 762 791 754 1120 1070 1190 1100 1020 9.30 185 555 1848
Propazine 701 704 703 704 767 964 1030 968 963 983 849 143 4.28 14.26
Propoxycarbazone 918 1021 982 755 810 935 810 888 1190 784 9.09 132 396 13.21
Propyconazole 719 747 752 779 753 1190 1120 1080 940 1120 9.20 190 5.70 19.01
Propyzamide 827 749 712 810 919 948 884 1010 1080 11.70 9.11 146 4.37 14.56
Prothopos 811 783 761 805 761 1170 1180 923 1190 1150 9.53 194 582 19.41
Pymetrozine 785 798 786 789 783 792 800 787 788 78 7.89 0.06 0.17 0.56
Pyraclostrobin 799 780 789 798 826 1170 1170 10.70 1040 1130 9.57 172 5.17 17.23
Pyraflufen-Ethyl 818 815 799 790 891 11.00 1150 981 1090 1030 9.46 140 4.21 14.02
Pyrazophos 729 767 730 774 815 1190 11.80 1100 1080 1130 9.50 2.01 6.02 20.06
Pyridaben 704 783 763 715 720 1140 1060 1070 1120 11.10 9.19 194 582 19.40
Pyridaphention 756 758 805 809 801 11.70 1140 1120 1120 11.80 9.66 1.92 575 19.16
Pyridate 817 803 817 763 810 1170 1150 11.00 11.30 1090 9.65 1.74 522 17.39
Pyriproxyfen 794 792 800 788 816 11.10 1130 1050 1030 10.90 9.40 1.52 457 15.24
Quizalofop-P-Ethyl 774 818 787 828 880 11.80 11.80 10.80 9.77 1130 9.63 166 499 16.63
Rimsulfuron 871 9.06 848 882 859 853 853 870 888 876 871 0.18 055 1.82
Sethoxydim 896 893 880 881 891 987 962 918 972 961 924 042 125 4.18
Simozine 947 895 870 953 1010 9.98 1040 1090 999 846 9.65 078 233 7.75
Spirodiclofen 816 762 753 745 817 766 1090 848 11.60 10.80 8.84 1.61 4.82 16.08
Spiroxamine 746 749 748 745 750 914 962 876 851 923 826 088 264 879
Sulfosulfuron 869 880 933 924 891 900 892 879 876 869 891 022 066 221
Tau-Fluvalinate 808 773 808 771 803 1010 1020 7.68 991 9.68 872 110 3.29 10.96
Tebuconazole 786 757 771 842 821 1150 1170 11.90 11.00 11.70 9.76 193 579 19.29
Tebufenozide 764 731 780 703 757 798 1150 11.10 11.00 818 871 175 525 17.51
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Cizelge 1. Devami.
Table 1. Continue.

LC-MS/MS Okunan Degerler (ug kg'")

Pestisit adi 1 2 3 4 5 6 7 8 9 10 ORT SS LOD LOQ
Teflubenzuron 9.07 7.02 816 961 1070 1040 825 796 1020 743 888 130 391 13.02
Tepraloxydim 790 792 794 792 790 810 875 815 812 966 824 056 1.69 5.62
Terbuthylazine 796 804 797 810 811 1050 1030 1020 9.69 1050 9.14 1.18 3,55 11.82
Terbutryn 729 714 727 736 741 11.00 11.60 10.60 1030 11.10 9.11 1.94 582 19.41
Tetraconazole 814 742 908 926 939 1140 11.90 11.00 1130 11.50 10.04 1.58 4.73 15.77
Thiabendazole 858 795 814 816 781 984 947 981 881 1000 886 085 256 8.53
Thiacloprid 819 831 833 832 820 905 912 916 903 762 853 052 157 5.22
Thiamethoaxam 847 830 828 847 847 865 835 832 888 893 851 023 070 235
Thifensulfuron-methyl 782 786 782 791 790 784 782 794 812 789 7.89 0.09 027 0.91
Thiohanate methyl 783 770 771 773 795 892 1020 931 921 932 859 091 273 9.09
Thiometon 1180 885 994 765 910 994 771 778 1060 860 9.20 1.37 4.12 13.72
Tolyfluanid 867 726 937 797 795 10.00 10.10 9.06 794 1030 8.86 1.07 3.21 10.68
Tralkoxydim 856 868 830 866 923 1090 11.00 10.60 10.60 10.80 9.73 1.13 340 1133
Triadimefon 1000 983 1090 9.15 994 996 1020 990 872 970 9.83 0.58 1.75 5.83
Triadimenol 755 870 885 773 784 9.09 850 1050 1020 10.20 892 1.08 3.24 10.80
Triallate 819 795 843 875 930 1040 1090 11.00 1090 983 9.57 120 3.59 1198
Triasulfuron 1020 10.10 10.10 1020 1030 1040 10.20 10.10 10.70 10.20 10.25 0.18 0.55 1.84
Tribenuron-Methyl 1060 10.80 1060 1060 1060 1060 10.80 1090 10.70 11.10 10.73 0.17 0.51 1.70
Trichlorfon 1040 981 998 973 987 989 1030 10.50 10.10 1020 10.08 0.26 0.79 2.64
Trifloxystrobin 11.20 1100 1060 893 1040 1170 993 1040 9.07 776 10.10 1.20 3.60 11.99
Triflumizole 896 945 717 796 1140 7.87 1190 837 753 921 898 159 476 15.87
Triflumuron 758 11.80 1120 980 1180 1050 10.60 898 1130 994 1035 133 3.99 13.31
Triticonazole 924 926 859 797 922 899 806 1120 1060 1030 9.34 1.06 3.19 10.65
2.4 D Acid 976 799 814 964 1190 1170 822 871 959 796 936 146 439 14.63

Kesinlik
Tekrarlanabilirlik

Tekrarlanabilirlik calismasi icin; LC-MS/MS cihazi igin 10 pg kg™ ve 100 ug kg 'konsantrasyonlarda her biri 5
tekrarl olmak Uzere toplam 40 adet geri kazanim calismasi yapilmistir. Tekrarlanabilirlik kontroli igin ise, her bir
konsantrasyon icin ayri ayri olmak lzere % RSDr degerleri hesaplanmis olup, bu degerlerin hepsinin < %20
kosuluna uygunlugu gorilmistir (SANTE/11813/2017 Gida ve Yemde Pestisit ddkimani, 2017). Her bir
konsantrasyon icin ayri ayri olmak (zere, dl¢lilen konsantrasyonlarin ortalamasi (x) ve standart sapmasindan (s),
RSD degerleri hesaplanmistir. Daha sonra RSDyool hesabi yapiimistir.

RSD= %Asaglda hesaplamada kullanilan 6rnek veriler domates matriksinde dimethoate pestisit etken

maddesine ait verilerdir. Diger pestisitlerde benzer sekilde hesaplanmistir.

l.konsantrasyon icin RSD, (Dimethoate)

RSD =2 = 2% = 0.0745

x 20.64

Tekrarlanabilirlik kontrold igin;

0,0745 < 0.20 oldugu igin uygun bulunmustur.

Tekrarlanabilirlik limiti kontrold igin;

n:5f(5) =39

Tekrarlanabilirlik limiti r = f (n) x SD = 3.9x1.54 = 5.9963

r=5.9963

Bu grupta yer alan verilerin araligi (Xencok-Xenaz) hesaplanarak tekrarlanabilirlik limiti ile karsilastiriimistir.
Xencok-Xenaz = 22.37-18.87 = 3.5 < r = 59963

Verilerin araligi tekrarlanabilirlik limitinden klcik oldugundan, veriler uygun bulunmustur.

Il.konsantrasyon icin RSD,(Dimethoate)

_S _ 5.25
RSD Tx 10124
Tekrarlanabilirlik limiti r = f (n) x SD = 3.9x5.25 = 20.48
Xengok-Xenaz = 110.25-96.49 = 13.76 < r = 20.48

Verilerin araligi tekrarlanabilirlik limitinden kiicik oldugundan, veriler uygun bulunmustur.

= 0.0519 (0,0519 < 0.20 oldugunda tekrarlanabilirlik kontroli icin uygun bulunmustur.
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Tekrar Uretilebilirlik

Laboratuvar-ici tekrar Gretilebilirlik calismasi LC-MS/MS cihazi icin 10 pug kg' ve 100 ug kg
konsantrasyonlarda her biri bes farkli zamanda geri kazanim ¢alismasi yapilarak gerceklestirilmistir. Her bir
konsantrasyon icin ayri ayri RSDwr dederleri hesaplanarak tekrariretilebilirlik kontroli yapilmistir. Tekrar
Uretilebilirlik kontrolliinde tiim % RSDwr degerlerinin < 0.20 kosulunu sagladigi gérilmistdir.

l.konsantrasyon icin tekrariretilebilirlik kontroli;

R = f(n) x SWR

n=20, f(20) = 5

R=5x2.18 = 10.92
Xengok-Xenaz =19.98-13.71 = 6.27 < R = 10.92 oldugundan veriler uygun bulunmustur.

Cizelge 2. Domates o6rneklerinde % geri kazanim ortalamalari (LC-MS/MS).
Table 2. Table 2.% recovery in tomato samples averages (LC-MS / MS).
DOMATES (LC-MS/MS)

Pestisit Adi % geri kazanim ortalama Pestisit Adi % geri kazanim ortalama
Abamectin 87.45 Imazalil 94.41
Acetamiprid 100.69 Imidacloprid 88.87
Acetochlor 91.24 Imazamox 89.11
Acrinathrin 96.78 Imazapic 86.91
Alachlor 85.92 Imazapyr 87.70
Amitraz 88.41 Imazethapyr 82.97
Atrazine 90.69 Iprodione 86.94
Azinphos methyl 87.30 lodosulfuron-Methyl 93.64
Azoxystrobine 103.21 loxonyl 85.09
Bensulfuron-Methyl 92.38 Isoxaflutole 101.63
Bentazone 99.56 Kresoxim methyl 92.88
Beta-Cyfluthrin 91.18 Lambda chyhalothrin 93.48
Bifenthrin 88.69 Lenacil 94.70
Boscalid 93.87 Lufenuron 92.49
Bromoxynil 86.17 Malathion 90.09
Bromuconazole 99.31 MCPA 93.67
Bupirimate 97.52 Mecoprop 96.84
Buprofezine 90.54 Mefenpyr-diethyl 90.22
Carbaryl 90.64 Mesosulfuron methyl 83.83
Carbendazm(Benomyl) 100.53 Mesotrione 91.10
Carbofuran 90.56 Metalaxyl 90.53
Carbosulfan 89.22 Metamitron 91.53
Carboxin 93.71 Metconazole 100.83
Carfentrazone-ethyl 99.19 Methidathion 91.07
Chlorfluozuron 93.53 Methoxyfenozide 90.46
Chloridazon 99.48 Methomyl 82.71
Chlormequat chloride 91.50 Metolachlor-S 90.08
Chlorpropham 98.37 Metribuzine 90.99
Chlorpyriphos ethyl 92.89 Metsulfuron-methyl 91.16
Chlorpyriphos methyl 90.59 Monocrotophos 87.18
Chlorsulfuron 91.85 Monolinuron 88.97
Clethodim 90.79 Myclobutanil 99.31
Clodinafop-propargyl 91.43 Nicosulfuron 90.05
Clofentezine 90.31 Novaluron 91.09
Clothianidin 9433 Omethoate 86.93
Cycloate 90.22 Oxadixyl 86.71
Cyclanilide 104.09 Oxamyl 87.30
Cyhalofop-butyl 94.94 Oxyflourfen 91.93
Cymoxany! 91.40 Parathion Methyl 86.56
Cypermethrin 89.60 Penconazole 95.71
Cyproconazole 98.32 Pendimethalin 91.53
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Cizelge 2. Devami.
Table 2. Continue.

DOMATES (LC-MS/MS)

Pestisit Adi % geri kazanim ortalama  Pestisit Adi % geri kazanim ortalama
Cyprodinil 92.43 Permethrin 92.44
Dazomet 87.48 Phenmedipham 93.37
Deltamethrin 92.72 Phenthoate 88.68
Diafenthiuron 87.53 Phosalone 96.15
Diazinon 89.81 Phosmet 90.69
Dichlofluanid 86.85 Pirimicarb 91.93
Dichlorvos (DDVP) 83.68 Pirimiphos methyl 89.28
Diclofop methyl 94.06 Prochloraz 96.41
Dicamba 91.79 Procymidone 98.44
Diethofencarb 91.78 Profenofos 92.27
Difenoconazole 99.05 Profoxydim (Clefoxydim) 92.02
Diflubenzuron 92.50 Prometryn 89.77
Dimethenamid 84.80 Propaquizafop 96.25
Dimethoate 95.69 Propargite 93.40
Dimethomorph 102.17 Propazine 90.22
Diniconazole 92.83 Propiconazole 96.98
Dinocap 95.66 Propoxycarbazone 96.66
Dioxathion 88.12 Propyzamide 99.51
Diphenamid 90.98 Prothiofos 93.42
Dithianon 90.15 Pyraclostrobin 97.25
Diuron 93.05 Pyraflufen-ethyl 96.79
Epoxyconazole 98.78 Pymetrozine 90.71
EPTC 95.08 Pyrazophos 98.12
Esfenvalerate 90.12 Pyridaben 91.60
Ethalfluralin 90.62 Pyridaphention 99.08
Ethiofencarb 90.67 Pyridate 86.35
Ethofumesate 88.33 Pyriproxyfen 96.45
Ethoprophos 87.89 Quizalofop-P-ethyl 92.42
Etofenprox 90.05 Rimsulfuron 90.57
Etoxazole 99.29 Sethoxydim 90.06
Famoxadine 96.14 Simazine 85.16
Fenamidone 94.59 Spirodiclofen 93.31
Fenamiphos (sum) 95.27 Spiroxamine 93.71
Fenarimol 96.27 Sulfosulfuron 86.76
Fenazaquin 89.80 Tau-Fluvalinate 89.60
Fenbuconazole 100.03 Tebuconazole 102.06
Fenoxaprop-P-ethyl 94.38 Tebufenozide 95.94
Fenoxycarb 97.31 Teflubenzuron 100.07
Fenpropathrin 93.77 Tepraloxydim 86.06
Fenpyroximate 94.41 Terbuthylazine 94.31
Fenthion 92.01 Terbutryn 92.67
Fenvalerate 90.12 Tetraconazole 100.31
Fipronil 98.19 Thiabendazole 92.13
Florasulam 86.90 Thiacloprid 96.42
Fluazifop-P-butyl 95.16 Thiamethoxam 87.28
Fluazinam 90.98 Thifensulfuron methyl 86.31
Flufenoxuron 100.65 Thiophanate methyl 99.09
Fludioxonil 91.63 Thiometon 92.48
Flurochloridone 91.90 Tolyfluanid 85.90
Flusilazole 96.78 Tralkoxydim 82.99
Flutriafol 91.34 Triadimefon 98.77
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Table 2. Continue.

DOMATES (LC-MS/MS)

Pestisit Adi % geri kazanim ortalama Pestisit Adi % geri kazanim ortalama
Foramsulfuron 83.28 Triadimenol 98.80
Fosthiazate 92.14 Triallate 97.12
Formatanate 90.38 Triasulfuron 94.68
Furathioncarb 99.63 Tribenuron-Methyl 85.00
Giberellic acid 93.60 Trichlorfon 96.72
Halfenprox 86.83 Trifloxystrobin 90.67
Haloxyfop-2-etoxyethyl 96.20 Triflumizole 90.39
Haloxyfop-P-methyl 9224 Triflumuron 95.14
Hexaconazole 96.87 Triticonazole 95.23
Hexaflumuron 97.06 2-4 D Acid 94.61
Hexythiazox 93.21

Cizelge 3. Ornek validasyon (Domates-Dimethoate) verileri icin hesaplanan relatif standart belirsizlik degerleri.
Table 3. Relative standard uncertainty values calculated for sample validation (Tomato-Dimethoate) data.

Domates (Dimethoate) Deger (x) Standart belirsizlik Relatif standart belirsizlik
Tekrarlanabilirlik 1 0.0114 0.0114
Tekrariretilebilirlik 1 0.0658 0.0658
Gergeklik 100.60 1.1499 0.1023

Cizelge 4. LC-MS/MS icin genisletilmis belirsizlik degerleri (Domates).
Table 4. Extended uncertainty values for LC-MS / MS (Tomato).

Matrix DOMATES (LC-MS/MS)

Pestisit-adi Genigsletilmis Belirsizlik  Pestisit adi Genigletilmis Belirsizlik
Abamectin 0.4130 Imazalil 0.3968
Acetamiprid 0.3745 Imidacloprid 0.3456
Acetochlor 04119 Imazamox 0.3320
Acrinathrin 04213 Imazapic 0.3325
Alachlor 0.4167 Imazapyr 0.3330
Amitraz 0.3138 Imazethapyr 0.3147
Atrazine 0.3736 Iprodione 0.3938
Azinphos methyl 0.3822 lodosulfuron-Methyl 0.3701
Azoxystrobine 0.3472 loxonyl 0.3911
Bensulfuron-Methyl 0.4226 Isoxaflutole 0.3767
Bentazone 0.3906 Kresoxim methyl 0.3302
Beta-Cyfluthrin 0.4027 Lambda chyhalothrin 0.3695
Bifenthrin 0.4243 Lenacil 0.3124
Boscalid 0.3848 Lufenuron 0.3214
Bromoxynil 0.2747 Malathion 0.3591
Bromuconazole 0.3569 MCPA 0.3704
Bupirimate 0.3776 Mecoprop 0.3074
Buprofezine 0.3720 Mefenpyr-diethyl 0.3858
Carbaryl 0.3368 Mesosulfuron methyl 0.3937
Carbendazm(Benomyl) 0.3660 Mesotrione 0.3125
Carbofuran 0.3570 Metalaxyl 0.3722
Carbosulfan 0.3529 Metamitron 0.3562
Carboxin 0.4099 Metconazole 03173
Carfentrazone-ethyl 0.4000 Methidathion 0.4103
Chlorfluozuron 0.4331 Methoxyfenozide 0.3746
Chloridazon 0.3529 Methomyl 0.3550
Chlormequat chloride 0.3604 Metolachlor-S 0.3617
Chlorpropham 0.3879 Metribuzine 0.3542
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Cizelge 4. Devami.
Table 4. Continue.

Matrix

DOMATES (LC-MS/MS)

Pestisit-adi Genigletilmis Belirsizlik  Pestisit adi Genigletilmis Belirsizlik
Chlorpyriphos ethyl 0.3751 Metsulfuron-methyl 0.3230
Chlorpyriphos methyl 0.3835 Monocrotophos 0.3310
Chlorsulfuron 0.3665 Monolinuron 0.4180
Clethodim 0.3716 Myclobutanil 0.3730
Clodinafop-propargyl 0.3909 Nicosulfuron 0.3902
Clofentezine 0.3515 Novaluron 0.3668
Clothianidin 0.3692 Omethoate 0.3509
Cycloate 0.3897 Oxadixyl 0.4290
Cyclanilide 0.2879 Oxamyl 0.3818
Cyhalofop-butyl 0.3726 Oxyflourfen 0.3425
Cymoxanyl 0.3088 Parathion Methyl 0.3573
Cypermethrin 0.4071 Penconazole 0.3889
Cyproconazole 0.3542 Pendimethalin 0.3750
Cyprodinil 0.3433 Permethrin 0.3794
Dazomet 0.4039 Phenmedipham 0.4278
Deltamethrin 0.3992 Phenthoate 0.3646
Diafenthiuron 0.3653 Phosalone 0.3795
Diazinon 0.3868 Phosmet 0.4078
Dichlofluanid 0.3249 Pirimicarb 0.3827
Dichlorvos (DDVP) 0.4192 Pirimiphos methyl 0.4103
Diclofop methyl 0.4022 Prochloraz 0.3991
Dicamba 0.3426 Procymidone 0.3584
Diethofencarb 0.4006 Profenofos 0.3834
Difenoconazole 0.3505 Profoxydim (Clefoxydim) 0.3646
Diflubenzuron 0.3904 Prometryn 0.3750
Dimethenamid 0.4016 Propaquizafop 0.3757
Dimethoate 0.3767 Propargite 0.4226
Dimethomorph 0.3275 Propazine 0.3940
Diniconazole 0.4342 Propiconazole 0.3643
Dinocap 0.3820 Propoxycarbazone 0.3845
Dioxathion 0.4050 Propyzamide 0.3442
Diphenamid 0.3488 Prothiofos 0.4041
Dithianon 0.4328 Pyraclostrobin 0.3997
Diuron 0.3522 Pyraflufen-ethyl 0.3454
Epoxyconazole 0.3469 Pymetrozine 0.3324
EPTC 0.3744 Pyrazophos 0.3754
Esfenvalerate 0.3921 Pyridaben 0.4246
Ethalfluralin 0.2717 Pyridaphention 0.3381
Ethiofencarb 0.3920 Pyridate 0.3620
Ethofumesate 0.3904 Pyriproxyfen 0.4187
Ethoprophos 0.3552 Quizalofop-P-ethyl 0.3543
Etofenprox 0.4163 Rimsulfuron 0.3236
Etoxazole 0.3840 Sethoxydim 0.3313
Famoxadine 0.3777 Simazine 0.3479
Fenamidone 0.3548 Spirodiclofen 0.4140
Fenamiphos (sum) 0.3777 Spiroxamine 0.4289
Fenarimol 0.4139 Sulfosulfuron 0.3139
Fenazaquin 0.3865 Tau-Fluvalinate 0.3514
Fenbuconazole 0.3722 Tebuconazole 0.3535
Fenoxaprop-P-ethyl 0.3842 Tebufenozide 0.3526
Fenoxycarb 0.3506 Teflubenzuron 0.3386
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Cizelge 4. Devami.
Table 4. Continue.

Matrix DOMATES (LC-MS/MS)

Pestisit-adi Genigletilmis Belirsizlik  Pestisit adi Genigletilmis Belirsizlik
Fenpropathrin 0.3920 Tepraloxydim 0.3564
Fenpyroximate 0.3805 Terbuthylazine 0.3542
Fenthion 0.3308 Terbutryn 0.3838
Fenvalerate 0.3921 Tetraconazole 0.3437
Fipronil 0.3892 Thiabendazole 0.4131
Florasulam 0.3313 Thiacloprid 0.3270
Fluazifop-P-butyl 0.3890 Thiamethoxam 0.4113
Fluazinam 0.3938 Thifensulfuron methyl 0.3251
Flufenoxuron 0.3487 Thiophanate methyl 0.3333
Fludioxonil 0.3673 Thiometon 0.3990
Flurochloridone 0.3744 Tolyfluanid 0.3410
Flusilazole 0.3721 Tralkoxydim 0.3543
Flutriafol 0.3948 Triadimefon 0.3780
Foramsulfuron 0.3395 Triadimenol 0.3674
Fosthiazate 0.3718 Triallate 0.4134
Formatanate 0.3126 Triasulfuron 0.3476
Furathioncarb 0.3391 Tribenuron-Methyl 0.3612
Giberellic acid 0.3823 Trichlorfon 0.3805
Halfenprox 0.3712 Trifloxystrobin 0.3899
Haloxyfop-2-etoxyethyl 0.3718 Triflumizole 0.3857
Haloxyfop-P-methyl 0.3675 Triflumuron 0.3615
Hexaconazole 0.3453 Triticonazole 0.3953
Hexaflumuron 0.3911 2-4 D Acid 0.4140
Hexythiazox 0.4121

Validasyon calismalarinin uygunluk kontroll; yukarida elde edilmis sonuclar SANTE/11813/2017 Gida ve
Yemde Pestisit dokiimanina gére uygun bulunmustur. Avrupa capinda yapilan yeterlilik testlerinden elde edilen
verilere gore, %50 genisletilmis belirsizlik degerinin (%95 guven araligi, k=2), laboratuvarlar arasi farkliliklari
kapsadigi tespit edilmis ve resmi kontrollerde bu degerin dikkate alinmasi 6nerilmistir. Ancak bu degerin
kullanilabilmesi icin, laboratuvarin kendi genisletilmis belirsizlik degerinin %50'nin altinda oldugunu gostermesi
gerekmektedir. SANTE/11813/2017 Gida ve Yemde Pestisit dokiimaninin ilgili bu maddesine dayanilarak,
genisletilmis belirsizlik degerinin %50'nin altinda oldugunu gdsteren laboratuvarlar resmi sonug verirken % 50
belirsizlik degerini kullanabilecektir. Bu baglamda bulunan genisletilmis belirsizlik degerleri rehber alinan
SANTE/11813/2017 Gida ve Yemde Pestisit dokiimanina uygun bir degerdir.

Bu calismada Mersin ili ve cevresindeki illerden temin edilen domates 6rneklerinde 205 farkli pestisitin taramasi
yapilmistir. Domateslerde bulunan pestisitlerin Turk Gida Kodeksi ve AB (Avrupa Birligi) MRL (Maksimum Residue
Limiti)’'ne goére degerlendirilmis, érneklerin %74'inde pestisit kalintisina rastianmazken, Orneklerin %18'inde
dimethoate (ortalama 3.289 mg kg™"), chlorpyrifos (ortalama, 3.528 mg kg™') ve endosdilfan (ortalama 2.854 mg
kg™") bulunmustur. Sadece kalinti seviyesi dedekte edilebilen seviyenin (LOQ) tizerinde ¢ikan 4 6rnekte methomyl
0.487-0.687 mg kg™, 4 6rnekte acetamiprid 0.584-0.682 mg kg™ arali§inda tespit edilmistir. Ancak bu degerler
Tirk Gida Kodeksi (TGK) ve Avrupa Birligi (AB) Maksimum Kalinti Limitleri (MRL)'nin altinda degerlerdir.

Gana ve Hindistan'da Essumang ve ark. (2008) tarafindan domates orneklerinde yapilan bir calismada
chlorpyrifos 10.76 mg kg™ bulunmustur. Brezilya'da Gleissy ve ark. (2015) geleneksel olarak ve organik olarak
yetistirilen domateslerde asefat, carbaril, carbendazim, chlorpyrifos, diclorvos, fenpropatrin, methamidophos ve
permetrin varligini arastirmiglardir. Asefat, carbaril 0.23 mg kg™'; maksimum kalinti seviyelerini asan, carbendazim,
chlor pyrifos, diklorvos, fenpropatrin 0.41 mg kg'; maksimum kalinti seviyelerini asan, methamidophos ve
permetrin 0.51 mg kg'; geleneksel domateslerde, maksimum kalinti seviyelerini asan) bulunmustur. Organik
domateslerde, sadece bir 6rnek permetrin varligini gostermistir 0.21 mg kg™'. Hadian ve Azizi (2006)'a gore,
domates dahil olmak lizere 30 bitkisel Griin numunesini analiz ederek pestisit seviyelerini izin verilen sinirlardan
daha dusuk tespit etmislerdir. Khanyeki ve ark. (2011)'e gOre analiz ettikleri domates ve salatalik 6rneklerinin
¢ogunda pestisit diizeylerini MRL'den daha fazla saptamislardir. Mohammadi ve Imani (2012)'e gére domates
orneklerinin %24 ve %80'inin tiketimin tzerinde klorpirifos seviyesine ve ulusal kodeksin izin verilen seviyelere
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sahip oldugunu ve O&rneklerin %56'sinin  tiketim kodeksine gore deltametrin ile enfekte oldugunu
bildirmistir. Hindistan'da 75 domates 6rneginden26'sinda cesitli insektisitlerin bulundugu dikkate degerdir
(Kumari ve ark., 2012). Zhao ve ark. (2014)'e gére Cin'den 10 domates, 5 domates suyu ve 5 ketcap 6rnegi dahil
domates ve domates (riinlerinde 186 bocek ilaci izlenmistir. Orneklerin hicbirinde triadimefon saptanmazken,
chlorpyrifos 1.6-8.1 mg kg™', procymidone 17-51 mg kg, fluththrinate 5.6-8.7 mg kg™' ve metaliyle 2.3 mg kg™
tespit edilmistir. Portekiz'de, yirmi domates dérneginde 30 pestisit kalintisi analiz edilmistir. Orneklerin %23'liinde
azoxistrobin, trifloxystrobin, k-sihalotrin, fenhexamid, tolufluanid ve siprodinil dahil olmak tizere alti gesit pestisit
saptanmistir, ancak tim degerler AB MRL'lerinin altinda degerlerdir (EC, 2009; Melo ve ark., 2012).

SONUC

Bu arastirmanin 6nemi, Akdeniz bolgesinde yetistirilen domateslerde alerjiden kronik hastaliklara ve kansere
kadar degisen, saghdl tehdit eden pestisitlerin kullanim sonrasi kalinti dizeylerinin belirlenmesidir.
Calismada, toplanan 205 adet domates drnegindeki pestisit kalintilari Gzerinde, izin verilen seviyeler Uzerindeki
toksisiteye iliskin mevcut durum incelenmistir. Sonuca gore, érneklerin %74l kalintisiz bulunurken, % 26'si MRL
seviyelerinin altinda pestisit ile kontaminasyon gostermektedir. Elde edilen verilerle, Mersin ili ve gevresinde
domates yetistiriciligi yapan Ureticilerin pestisit uygulamalari ve bekleme siresi gibi konularda bilingli oldugu
soylenebilir. Ayrica drneklerde godzlenen toksisite dlzeyi, yerel olarak Uretilen domateste pestisitlerin tespit
edilmesinin ve dinya capindaki kisitlamalarin siki bir sekilde uygulanmasinin ne kadar 6nemli oldugunu
goOstermektedir.
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