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KONU:
Meyve ve sebzelerde pestisit tayini

CALISMANIN AMACI:

Pestisitler, yap1 olarak canli organizmalarn yok etmek veya islevlerini yavaslatmak uzere
gelistirildigi ve etki alanlarn yalmzca hedef organizma ile sinirli kalmadigr icin dogal olarak
insanlar ve hayvanlar lizerinde istenmeyen saglik sorunlarina neden olabilmekte ve ayrica cevre
tizerinde de olumsuz etkiler birakabilmektedir. Kullanilan bu ilaclar topraga oradan da sebeke
suyu ve kaynak sularina karisabilmektedir.

ilk olarak, 29 Mayis 2006’da belirtilen limitlerin lizerinde kullanim yasak olan pestisit kalintilar,
gida katkilan ve veteriner ilaclarinin bir listesi yayinlanmistir.

Artan ornek sayisi ve analiz maliyetleri pestisitlerin ornek hazirlama asamasina da dikkati
cekmis, ve ABD Tarim Bakanlig1 tarafindan vyapilan bir arastirma sonucunda gelistirilen
QuEChERS (Quick, Easy, Cheap, Effective, Rugged and Safe) ekstraksiyon metodu basit, hizli ve
dusuk maliyetli bir metod olarak kabul gormektedir.

METOD ve MATERYALLER:

Numune ekstraksiyonu icin QUECHERS kati-siv1 ekstraksiyon yontemi kullamlmistir.

Calisma Shimadzu marka GCMS-QP2010 Ultra cihaziyla yapilmistir.

EKSTRAKSIYON YONTEMI :

1.Homojenizasyon:

Analizi yapilacak gida maddesi blender ile parcalanarak homojen hale getirilir. 15 g
numune 50 mU’lik teflon santrifij tuplerine tartilir.

2.Ekstraksiyon ve Kurutma:

15 ml asetonitril ve i¢c standart (TPP, Triphenylphosphate) eklenerek 1 dakika siresince
calkalamr. Tampon tuzlan ilave edilerek 1 dakika daha karistirlir.
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Faz ayrimin gerceklesmesi icin numune 5 dakika 4000rpm hizda santrifuj yapilir.

3.Clean-up:

Santrifij sonrasi olusan ust faz dSPE tiupune alinir ve 1 dakika suresince calkalanir. Bu
basamakta kullanilacak dSPE tupun bilesimi calisilacak numunenin turine gore secilmelidir
(hafif, yiiksek pigment, yagh gibi...)

2|

Faz ayrimimin gerceklesmesi icin 5 dakika santrifiij yapilir. Ust fazdan 1 ml numune 6rnek
vialine alinir.

CLEAN-UP SORBENT MATERYALLERI

Sorbent Matriks
Primer Sekonder Amin (PSA) Yag asitleri ve sekerler
Oktadesil (C18) Lipidler
Aktif Karbon (GCB) Pigmentler ve steroller
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QUECHERS KiTi URUN TABLOSU

Aciklama Icerik Metod Uriin Kodu

Q150 Kit Q-sep™ 6 g MgS0,, 1.5g NaOAc AOAC 2007.01 26237

Ekstraksiyon Tuzlar 50 ml Santrifiij Tiipii ile 50 ad/ pk
birlikte

Q350 Q-sep™ 1200mg MgS0,4, 400mg PSA  AOAC 2007.01 26220

dSPE Ekstrakt 15 ml Santrifiij Tiipii ile 50 ad/ pk

Temizleme Tipleri birlikte

Genel Amach Hafif

Pigmentli Meyve-Sebze

Salatalik, elma, kavun,

limon, pirasa, marul

Q351 Q-sep™ 1200mg MgS0,, 400mg AOAC 2007.01 26221
PSA, 400mg C18

dSPE Ekstakt Temizleme 15 ml Santrifiij Tiipii ile 50 ad/pk

Tupleri birlikte

Yiiksek Yagh Meyve-

Sebze vb. Uriinleri

Ceviz, findik, bal,

balik, tavuk, siit

tirtinleri

Q352 Q-sep™ 1200mg MgS0,, 400mg AOAC 2007.01 26222
PSA,

dSPE Ekstrakt 400 mg C18, 400mg GCB 50 ad/pk

Temizleme Tupleri

Yiiksek Pigmentli 15 ml Santrifiij Tiipii ile

Meyve Sebze birlikte

Cilek, blueberry, siyah
liziim, 1spanak

Hesaplama: Internal standart metodu ile miktar tayini yapilmistir.

ANALITiK KOSULLAR:

Cihaz: SHIMADZU GCMSQP2010 ULTRA
Kolon: Rxi-5SilMS (15m x0.25mm x0.25 um)

Enjeksiyon Hacmi: 2 ul

Enjeksiyon Blogu:

Enjeksiyon Blogu Sicakligi: 270 °C
Enjeksiyon Modu: Splitless
Ornekleme siiresi: 1 dk

Akis Kontrol Modu: Basinc

Basinc: 60 kPa

Kolon Sicaklik Programi:

90 °C 1dk
60°C/dk 150 °C -
10 °C/dk 200 °C -

15 °C/dk 300 °C 2 dk
Dedektor: MS

lyonlasma tiirii: El

lyon Kaynag1 Sicaklig1:200 °C
Arayiiz Sicakligi: 300 °C

Veri Toplama Modu: SIM (Secilmis Iyon izleme)

e PEST EI3 kutuphanesi kullamlmistir.
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SONUCLAR
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Grafik 1. 34 adet pestisit icin karsilastirma grafigi Grafik 2. Domates numunesi icin 7 noktali
(Blank, 5, 10,25, 50, 100, 200 ppb kalibrasyon datasi) kalibrasyon egrisi (Blank, 5, 10, 25, 50,
100, 200 ppb)
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Grafik 3. Domates matriksinde tekrarlanabilirlik calismasi (50 ppb, 8 tekrar)
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Tablo 1. Domates matriksine 50 ppb standart spike yapilarak elde edilen geri kazanim ve

%RSD tablosu (10 tekrar)

No Aktif Madde Ad1 %RSD Geri Kazamm R?

1 Chlorpropham 2.05 96.68 0.9997
2 Trifluralin 1.75 98.06 0.9997
3 Diazinon 2.18 97.51 0.9997
4 Chlorothalonil 3.15 80.50 0.9981
5 Formothion 5.00 102.66 0.9987
6 Parathion-methyl 1.91 101.53 0.9990
7 Vinclozolin 1.09 103.33 0.9999
8 Fenitrothion 3.55 101.50 0.9992
9 Dicofol 6.88 96.76 0.9994
10 Chlorpyrifos 1.86 99.17 0.9999
11 Captan 6.02 88.26 0.9903
12 | Folpet 5.18 94.71 0.9947
13 Quinomethionate 8.54 90.97 0.9992
14 Procymidone 1.94 100.62 0.9999
15 Dinobuton 7.03 80.23 0.9991
16 Endosulfan-Alpha 5.40 90.04 0.9996
17 Oxyfluorfen 2.08 98.23 0.9986
18 Kresoxim-methyl 4.04 98.81 0.9975
19 Endosulfan-Beta 3.46 90.05 0.9998
20 Endosulfan-Sulfate 2.06 98.76 0.9997
21 Iprodione 2.14 95.00 0.9992
22 | TPP (Triphenylphosphate) 1.31 ISTD ISTD
23 Bromopropylate 1.21 97.79 0.9999
24 | Bifenthrin 2.95 97.97 0.9995
25 | Tetradifon 2.15 92.97 0.9986
26 |Cyhalothrin-Lambda 4.93 95.48 0.9970
27 | Permethrin 3.05 98.00 0.9993
28 | Cyfluthrin 2.15 94.50 0.9993
29 Cypermethrin 2.76 94.33 0.9994
30 |Alpha-Cypermethrin 2.80 93.44 0.9992
31 Fenvalerate 4.43 94.03 0.9983
32 Esfenvalerate 7.17 92.70 0.9989
33 |tau-Fluvalinate 6.47 95.94 0.9980
34 | Deltamethrin 5.21 93.62 0.9981

Bu Aplikasyon Notu uygulamanin gerceklestirildigi tarihe ait bilgiler 1s181nda olusturulmustur.

Bu yayinda yer alan bilgilerin referans gosterilerek baska bir yerde kullanilmasi Ant Teknik’in iznine tabidir.

Aplikasyon Notu Ant Teknik tarafindan onceden bildirilmeksizin degistirilebilir.

| antteknik.com |
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