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Bu çalıĢmada, elma suyu konsantresi üretimi yapan fabrikadan üretim 

aĢamalarından örnekler alınarak 212 adet pestisit ve bunların parçalanma ürünleri ile 
patulin analizleri LC-MS/MS cihazında gerçekleĢtirilmiĢ ve üretim aĢamalarının bu 
parametreler üzerindeki etkileri incelenmiĢtir. Üretim aĢamalarından alınan örneklerde 
acetamiprid, diclofop methyl, diflubenzuron, fenpyroximate, malathion, 
methoxyfenozide, pirimicarb, propargite, pyridaben, thiacloprid pestisit etken 
maddeleri tespit edilmiĢtir. Thiacloprid miktarını aktif karbon uygulaması ortalama 
64% oranında düĢürmüĢtür. Malathion miktarını en fazla etkileyen ise mayĢeye öğütme 
ve pres aĢamaları olmuĢtur. Acetamiprid etken maddesinde en fazla azalma %66.7 ile 
pastörizasyon aĢamasında gerçekleĢmiĢtir. Diclofop methyl miktarındaki azalma en 
çok %61.74 ile ultrafiltrasyon aĢamasında olmuĢtur. Fenpyroximate etken maddesi ise 
%72.41 ile en çok durultma aĢamasında azalma göstermiĢtir. Pyridaben etken maddesi 
8.üretim gününde 12.85 µg/kg olarak tespit edilmiĢ ve yıkama-ayıklama ile mayĢe 
iĢlemleri sonrası tespit edilebilir düzeyin altına inmiĢtir. Methoxyfenozide miktarında 
durultma aĢamasında %39.60 düĢüĢ gerçekleĢmiĢtir. Diflubenzuron etken maddesinde 
en fazla azalma %39.35 ile ultrafiltrasyonda gerçekleĢmiĢtir. Pirimicarb ise 
ultrafiltrasyon sonrası %58 oranında azalma göstermiĢtir. Patulin içeriklerinde ise 
üretimin tüm aĢamaları etkili olmakla beraber patulin miktarını en fazla azalmasını 
sağlayan aĢama aktif karbon uygulaması olmuĢtur. Aktif karbon uygulaması patulini 
baĢlangıç miktarına göre %41 ile %74 arasında düĢürmüĢtür. 
 
Anahtar Kelimeler: Elma suyu konsantresi, pestisit, kalıntı, patulin, aktif karbon 
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In this study, samples were taken from the production stages of the factory that 

produces apple juice concentrate and 212 pesticides and their degradation products and 
patulin analyzes were carried out in the LC-MS/MS device and the effects of the 
production stages on these parameters were examined.  Acetamiprid, diclofop methyl, 
diflubenzuron, fenpyroximate, malathion, methoxyfenozide, pirimicarb, propargite, 
pyridaben, thiacloprid pesticide actives were detected in the samples taken from the 
production stages. Activated carbon reduced the amount of thiacloprid an average of 
64%. The milling and pressing steps of the mash had the greatest impact on the amount 
of malathion. The maximum decrease in the acetamiprid was 66.7% during the 
pasteurization stage. The decrease in the amount of diclofop methyl was the highest at 
the ultrafiltration stage with 61.74%. Fenpyroximate showed a decrease of 72.41% 
during the clarification stage. Pyridaben was determined as12.85 µg/kg in the 8th 
production day and it decreased below the detectable level after selection, sorting and 
mash processes. There was 39.60% decrease in the amount of methoxyfenozide during 
the clarification stage. The highest decrease in diflubenzuron occurred in ultrafiltration 
with 39.35%.  Pirimicarb showed a decrease of 58% after ultrafiltration. Although all 
steps were effective in terms of patulin content, the application of activated carbon had 
the greatest impact on the amount of patulin.Activated carbon application decreased 
patulin between 41% and 74% compared to the initial amount. 
 

Keywords : Apple juice concentrate, pesticide, residue, patulin, activated carbon 
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GENĠġLETĠLMĠġ ÖZET 

 

Tarımsal alanların gün geçtikçe azalması ve bu alanlardan daha çok verim 

elde edilmesi ve ürün kayıplarının önüne geçilmek istenmesi nedeniyle pestisitlerin 

kullanımı kaçınılmaz hale gelmiĢtir. Pestisitlerin bilinçsiz ve yanlıĢ kullanımı insan 

ve çevre sağlığına zarar vermekte, doğal kaynaklarımızı kirletmektedir. Tüm 

dünyada olduğu gibi ülkemizde de yaĢam standartlarının iyileĢmesi ile birlikte 

bilinçli tüketicilerin tercihleri güvenilir gıda satın alma yönünde değiĢmektedir.  

Ülkemizde en çok yetiĢtirilen meyvelerden olan elma daha çok sofralık 

olarak tüketilmekte aynı zamanda elma suyu, elma püresi ve sirke üretiminde de 

kullanılmaktadır. Üretilen elma suyu ihracatta önemli bir paya sahiptir. Elma suyu 

üretiminde kullanılan ham madde, üretim yöntem ve aĢamaları son ürünün 

kalitesini belirlemekte dolayısıyla elma suyunun ihracattaki pazar payını 

etkilemektedir.  

 Bu çalıĢmada meyve suyu konsantresi üretimi yapan fabrikadan üretimin 

farklı günlerinde örnekler alınarak pestisit, patulin ve kimyasal analizler 

gerçekleĢtirilmiĢtir. Örnekler 10 farklı üretim gününde ve 10 ayrı aĢamadan 2 

tekrarlı olarak temin edilmiĢtir. Üretim baĢlangıcında ham maddede tespit edilen 

pestisitler ve patulin miktarı üzerinde üretim aĢamalarının etkisi incelenmiĢ ve 

üretim sonunda meyve suyunda hangi seviyede bulundukları tespit edilmiĢtir.  

Pestisit analizleri için QUECHERS ekstraksiyon metodu kullanılmıĢ ve 

toplam 212 adet pestisitin LC-MS/MS (Sıvı kromatografi kütlekütle 

spektrometresi) cihazında analizi yapılmıĢtır. Analizi yapılan 212 adet pestisitin 

metot doğrulama/verifikasyon çalıĢmaları gerçekleĢtirilmiĢtir. 10 farklı üretim 

günü içinde 3 üretim gününde alınan örneklerde analizi yapılan pestisitler tespit 

edilebilir düzeyde bulunamamıĢtır. Diğer üretim günlerinde ise acetamiprid, 

diclofop methyl, diflubenzuron, fenpyroximate, malathion, methoxyfenozide, 

pirimicarb, propargite, pyridaben ve thiacloprid pestisitleri tespit edilmiĢtir. Tespit 

edilen bu pestisitlerin üretim aĢamalarındaki değiĢimi incelenmiĢ ve her pestisitin 
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bu aĢamalardan farklı Ģekilde etkilendiği tespit edilmiĢtir. Acetamiprid ve 

pirimicarb pestisitlerinin her ikisi de sistemik etki gösteren insektisitler olmasına 

karĢın her iki pestisiti iĢlem aĢamaları farklı Ģekilde etkilemiĢtir. Acetamiprid en 

fazla aktif karbon uygulama aĢamasında azalırken, pirimicarb miktarında ise 

ultrafiltrasyon aĢaması sonrası en fazla düĢüĢ gerçekleĢmiĢtir.  

Üretim günleri içinde 1. gün 5 farklı pestisit, 8.gün 4 farklı pestisit tespit 

edilmiĢ, tüm günler içerisinde en çok pestisit tespit edilen günler olmuĢtur. Ancak 

her iki üretim gününde de iĢlem aĢamaları pestisitleri önemli ölçüde etkilemiĢ ve 

malathion haricindeki tüm pestisitler tespit düzeyi olan 0.010 mg/kg‟ın altına 

düĢmüĢtür. Pestisitlerden acetamiprid ve malathion 4 farklı üretimde ve thiacloprid 

3 farklı üretimde tespit edilmiĢtir. GeçmiĢte yaygın olarak kullanılan bu pestisitlere 

günümüzde sınırlamalar getirilmiĢtir.  

Patulin analizleri LC-MS/MS cihazında gerçekleĢtirilmiĢtir. Üretimde 

kullanılan elmanın kalitesine bağlı olarak çeĢitli oranlarda tüm üretim günlerinde 

alınan örneklerde ham maddeden itibaren patulin tespit edilmiĢtir. Üretim 

günlerinde ham madde örneklerinde 21.15 µg/kg ile 104.15 µg/kg arasında patulin 

tespit edilmiĢtir. ĠĢlem aĢamaları içerisinde patulin miktarını en çok etkileyen aktif 

karbon uygulama aĢaması olmuĢ ve %41 ile %74 arasında azalma gerçekleĢmiĢtir. 

Üretilen son ürünlerdeki patulin miktarı Türk Gıda Kodeksi (TGK) BulaĢanlar 

Yönetmeliği‟ndeki maksimum limit olan 50 µg/kg‟ın altında tespit edilmiĢtir. 

Elma suyu üretimindeki iĢlem aĢamalarını inceleyen çalıĢmalar çoğunlukla 

laboratuvar ortamında ve model sistemler üzerine gerçekleĢtirilmiĢtir. Bu çalıĢma 

ise gerçek üretim koĢullarında ve üretime herhangi bir müdahale olmaksızın 

yapılmıĢtır. Bu yönüyle gerçekleĢtirilen az sayıda çalıĢmadan biri olmuĢtur. 

ÇalıĢma sonucunda gerçek üretim koĢullarında da pestisitlerin hangi düzeylerde 

var olduğu ve meyvede üretimin baĢlangıcında bulunan pestisitlerin üretim 

aĢamaları sonrasında azaldığı ortaya konulmuĢtur.  

Günümüzde pestisitlerle ilgili en önemli konulardan birisi de pestisitlerin 

proses aĢamaları sonrası metabolit ve diğer kimyasal formlara dönüĢmesi ile bu 
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formların insan ve çevre sağlığı üzerine etkileridir. ÇalıĢmada bu amaçla tespit 

edilen pestisitlere ait metabolitlerin analizleri gerçekleĢtirilmiĢ ancak çalıĢmanın 

fabrika koĢullarında büyük tonajlı üretimden örnekler alınarak yapılmıĢ olması 

nedeniyle bu metabolitler tespit edilebilir düzeyde bulunamamıĢtır. ÇalıĢma 

sonucunda elde edilen bilgi ve veriler sonraki süreçlerde yapılacak olan 

çalıĢmaların pestisitlerin metabolitleri ve diğer dönüĢüm ürünleri konularına 

yoğunlaĢılması gerekliliğini göstermektedir. 
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1. GĠRĠġ 

 

Dünya nüfusunun her geçen gün artması ve ekilebilir alanların sınırlı 

kalması toplumların besin temini, besine ulaĢma ve beslenme sorunlarını 

beraberinde getirmektedir. Bu sorunların çözüme kavuĢturulmak istenmesi üretimi 

artırma ve üretilen ürünü koruma ihtiyacını ortaya çıkarmıĢtır. Ülkeler bitkisel 

üretimde modern üretim teknikleri kullanarak birim alandan elde edilen ürün 

miktarını ve çeĢitliliğini artırmaya yönelik tedbirler almak durumunda 

kalmaktadırlar. Günümüzde üretimi artırmak kadar üretileni korumak da önemli 

hale gelmiĢtir.  

Tarımsal üretimin kalitesini artırmak ve üretileni korumak için bitkisel 

üretimi kısıtlayan her türlü hastalık, zararlı ile mücadele etmek gerekmektedir. Bu 

amaçla yapılan tüm iĢlemlere Bitki Koruma denmektedir. Bitki hastalıklarının, 

zararlıların ve yabancı otların neden olduğu ürün kayıplarının doğal denge ve 

çevreye zarar vermeden en aza indirgenmesi gerekmekte bu noktada bitki koruma 

ürünleri önem kazanmaktadır (Saldamlı, 1998).  

Bitki koruma amacıyla kullanılan ürünler pestisitler, bitkisel geliĢim 

düzenleyiciler, böcek cezbediciler, böcek uzaklaĢtırıcıları, böcek geliĢim 

düzenleyicileri, beslenmeyi engelleyiciler, biyopreparatlar, bitki aktivatörleri, 

fizyolojik hastalıkların tedavisinde kullanılan maddeler, biyolojik mücadele 

etmenleri ve tuzak feromenlerdir (Anon., 2015). 

Ülkemizde bitki koruma amacıyla kullanılan ürünler içinde 2018 yılı 

verilerine göre %90 oran ile pestisitler ilk sırada yer almaktadır (Anon., 2019a). 

Tüm dünyada kullanılan pestisitler, tarım ürünlerinin istenilen miktar ve 

kalitede üretilebilmesi ve ürünlerin korunmasında önemli bir yere sahiptir. 

Pestisitlerin bu etkilerine karĢın insan sağlığı üzerine olumsuz etkileri nedeniyle 

birçok üründe kullanımı yetkili otoritelerce kısıtlanmıĢtır. 

Pestisitlerin tarım alanlardaki uygulamalarında büyük bir kısmı bitkilere 

ulaĢırken bir kısmı da atmosfere, toprağa ve suya geçmektedir. Su döngüsü ve hava 
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hareketleri ile taĢınarak yağmur yoluyla hedef dıĢı bölge ve ortamlara 

sürüklenmekte ve çeĢitli çevre sorunlarına sebep olabilmektedir. Tarım alanı 

bulunmayan kutuplarda yaĢayan eskimo ve hayvanlarda bile pestisit varlığının 

saptanması, pestisitlerin atmosfer yoluyla dünyadaki sirkülasyonunu 

göstermektedir. Pestisitlerin toprak, su, bitki ve atmosferde kimyasal yapılarına 

göre farklı yok olma süreleri vardır. Bu süreler pestisitlerin yapılarına göre 

değiĢmektedir (Tarakçı, 2009).  

Antik çağlarda Sümerliler tarafından böceklere karĢı kükürt kullanımı ile 

baĢlayan, günümüzde sayısı binleri bulan pestisitler, tarım ürünlerini hastalık, 

zararlı böcek ve yabancı otlardan korumak için kullanılan kimyasal maddelerdir 

(Anon., 2018). 

Pestisitler kullanım tekniğine, kimyasal yapılarına, içerdikleri aktif kısmın 

cins ve grubuna, toksidite derecelerine göre çeĢitli Ģekillerde sınıflandırılmaktadır. 

Bu sınıflandırmalardan en çok kullanılanlar ise kullanıldıkları zararlı grupları ve 

yapısındaki aktif madde grubuna göre yapılandır (Ağar ve ark, 1991).  

 Pestisitlerin bileĢimindeki aktif madde grubuna göre sınıflandırılması Ģu 

Ģekilde yapılmaktadır;  

 

 Ġnorganik pestisitler; arsenikli, civalı, florürlü, bakırlı pestisitler ve 

elementer kükürt, 

 Doğal organik pestisitler; rotenonlar, pyrethrum, nikotin, allethrin  

 Sentetik organik pestisitler; organofosfatlar, organosülfürler, karbamatlar, 

organoklorürlerdir. 

 

Kullanıldıkları zararlılara göre sınıflandırma ise en önemli üç büyük 

pestisit grubu insektisit (böcekleri öldüren), fungusit (mantarları öldüren) ve 

herbisitlerdir (yabancı otları öldüren). 
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Pestisitlerin bileĢimindeki aktif madde grubuna göre yapılan 

sınıflandırılma, bilimsel anlamda geçerli olan bir sınıflandırma olarak kabul 

edilmektedir (Öztürk ve Özge, 1978).  

Ülkemiz tarımsal ürün çeĢitliliği açısından yüksek bir potansiyele sahiptir. 

Üretilen tarımsal ürünlerin verimliliğin arttırılması ve korunması amacıyla pestisit 

kullanımı kaçınılmazdır. Gıdalardaki bulaĢanlar, katkı ve kalıntı miktarları sadece 

ülkemizde değil birçok ülkede problem yaratmaktadır. 

Üretilen tarımsal ürünlerin çeĢitliliğinin ve miktarı iç piyasada 

tüketilmesinin yanı sıra bazı ürünlerin önemli bir kısmı yurt dıĢına ihraç 

edilmektedir. Türkiye‟den yurt dıĢına en fazla tarımsal ürünlerin ihracatı yapılmaktadır. 

Bununla beraber ülkemizde yurtdıĢına ihraç edilen ürünlerde kalıntı miktarlarının 

belirtilen limitlerin üzerinde olması zaman zaman problemler yaĢanmasına neden 

olmakta yurt dıĢına gönderilen ürünler reddedilebilmektedir.  

BaĢta geliĢmiĢ ülkeler olmak üzere çoğu ülke ithal ettikleri gıda ürünleri 

konusunda oldukça titiz davranmakta vatandaĢlarına güvenli gıda temin etmek 

istemektedirler. Ülkemiz ekonomisinde ihracat önemli bir parametre olduğu için 

güvenli gıda üretmek ülkemiz ihracatı açısından da gerekliliktir. 

Ülkemizde  son yıllarda bu konuda olumlu geliĢmeler olmasına karĢın, 

kullanılan yüksek dozlar nedeniyle hasat sonunda üründe bulunan pestisit kalıntıları 

problemlere neden olmaktadır. Ham maddede bulunan pestisitler, gıdaların 

muhafazasında yaygın olarak kullanılan ısıl iĢlem, soğukta muhafaza, dondurarak 

muhafaza ve kurutma gibi prosesler sonrasında son üründe bulunabilmektedir.   

Günümüzde gıda ve tarım ürünlerinde pestisit birikimlerinin belirli bir 

seviyenin üzerinde olmasına ABD, Rusya ve Avrupa Birliği ülkelerinde izin 

verilmemekte ve bu ürünlerin tüketilmesi engellenmektedir. Tarımda ilaç 

kullanımının etkili bir Ģekilde denetlenmesi halinde bile gıdalarımız az veya çok 

pestisit içerebilirler. Dolayısıyla tarım ürünlerinin gıda olarak iĢlenmesi 

sürecindeki teknolojik iĢlemler ile pestisit kalıntılarını azaltmak ve kontrol etmek 

zorunlu hale gelmiĢtir. Bu amaçla ülkemizde ve diğer ülkelerde araĢtırmacılar 
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pestisit kalıntıları üzerine teknolojik iĢlemlerin etkilerini araĢtırmaya 

yönelmiĢlerdir. Gıda üreticileri de araĢtırmacılarla birlikte üretim aĢamalarında 

gıdalarda bulunan pestisit kalıntıları ile ilgilenmektedirler.  

Gülgiller familyasında yer alan elmanın ana vatanı Anadolu‟yu da içine 

alan Güney Kafkaslardır. Ülkemizin hemen her bölgesinde elma yetiĢtiriciliği 

yapılabilmektedir. Ancak en uygun yetiĢtirme alanları Kuzey Anadolu, 

Karadeniz‟in kıyı bölgeleri, Ġç Anadolu ve Doğu Anadolu yayları arasındaki geçit 

bölgesi ile Göller yöresidir. DeğiĢik ekolojilerde üretimi yapılabildiği için dünya 

üzerinde çok geniĢ bir yayılma alanı bulmaktadır (Anon., 2003). 

Türkiye elma üretiminde dünya genelinde Çin, ABD ve Fransa‟dan sonra 

dördüncü sırayı almaktadır. Türkiye‟de meyve veren elma ağacı sayısı, 2009 

yılında ağaç sayısı 39.951.000 adet iken 2017 yılında 55.771.000 adet, 2019 yılında 

ise 64.558. 000 adet olmuĢtur. Elma üretimi ise 2009, 2017 ve 2019 yılları 

itibariyle sırasıyla 2.782.355 ton, 3.032.164 ton ve 3.618.752 tona ulaĢmıĢtır 

(Anon., 2019b). Günümüzde dünyadaki elma çeĢitlerinin sayısı 6500‟ü aĢmakta 

iken, Türkiye‟de bu sayı 460‟ı bulmaktadır. ÇeĢitler arasında kalite ve verim 

yönünden yüksek olan ve ticari anlamda yetiĢtiriciliği yapılanların sayısı çok azdır. 

Red chief, Starkrimson delicious, Starkspur golden delicious, Starking delicious, 

Jerseymac, Fuji, Golden delicious, Granny smith, Santana, Summer red, Top red ve 

Mondial gala elma çeĢitlerine örnek olarak verilebilir. Starking delicious ve Golden 

delicious en yaygın yetiĢtiriciliği yapılan elma çeĢitleridir (Anon., 2008). 

YetiĢtirilen elmaların kalitesi için elma bahçelerinde hastalık ve zararlılarla 

mücadele önem taĢımaktadır. Elma yetiĢtiriciliğinde en çok karĢılaĢılan hastalık 

elma karalekesi ve elma küllemesi, zararlı ise elma içkurdudur. Elma karalekesi 

Nisan ayından Temmuz ayı sonuna kadar, elma küllemesi Mart ayı ortalarından 

Ağustos sonuna kadar elma iç kurdu ise Mayıs ayı ile Eylül ayı sonuna kadar etkili 

olup, elma bahçelerine zarar verebilmektedir. Bu hastalık ve zararlılar elma 

ağaçlarının yaprak, çiçek, sürgün ve meyvelerinde görülebilmektedir. Dolayısıyla 
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elma bahçelerindeki ağaçların sürekli kontrol altında tutulup hastalık ve zararlılara 

karĢı zamanında mücadele edilmesi gerekmektedir. 

Türkiye, meyve açısından olduğu kadar meyve suyu üretimi açısından da 

potansiyeli olan bir ülkedir. Ülkemizde meyvenin üretim miktarının yanı sıra 

çeĢitliliği de önemlidir. Meyve suyuna iĢlenen baĢlıca meyve elma olmakla birlikte 

Ģeftali, viĢne, kayısı, üzüm, portakal ve narın payı yıldan yıla artmaktadır. Bu 

durum tarımın geliĢmesine, üretilen ürünlerin değerlendirilmesine, ihracatın 

artmasına ve aynı zamanda sağlıklı beslenmeye katkıda bulunmaktadır (Anon., 

2009a). 

Ülkemizde meyve suyuna iĢlenen meyve çeĢitleri ve miktarlarında 

değiĢiklik olsa da en çok iĢlenen meyveler yerlerini korumaktadır. 2010 yılı 

verilerine göre meyve suyuna en çok iĢlenen ilk 6 meyve elma, Ģeftali, nar, viĢne, 

portakal ve kayısı olmuĢtur. Meyve suyuna iĢlenen toplam meyve miktarları 2008 

yılında 771.100 ton iken 2009 yılında 658.400 tona düĢmüĢ ve 2010 yılında 

yeniden bir artıĢ göstererek 824.800 ton olmuĢtur. Ham madde olarak elmanın payı 

yıldan yıla değiĢmekle beraber 2015 yılı verilerine göre 458.000 ton ile elma ilk 

sırada yer almaktadır (Anon., 2019c).  

Meyve suyu sanayisinde üretilen meyve suyu ara ürün olarak konsantre 

veya püre Ģeklinde iĢlenmektedir. Meyve sularının ihracatı çoğunlukla konsantre ve 

püre olarak yapılmaktadır. Ġhracatı yapılan meyve suyu konsantreleri içinde elma 

suyu konsantresi en baĢta yer almaktadır. 2006 ila 2010 yılları arasında elma suyu 

konsantresi üretimi ortalama 45900 ton olmuĢtur. 2010 yılı verilerine göre 96200 

ton toplam konsantre üretimi içinde elma suyu konsantresi 58200 ton üretim ile 

%60‟lık bir paya ulaĢmıĢtır (Anon., 2011a). 

Meyve suyuna iĢlenen elmalarda depolama aĢamasında küf geliĢimi 

sonucunda bileĢim öğelerinde değiĢimler meydana gelmektedir. Özellikle fiziksel 

olarak hasar görmüĢ meyvede küf geliĢimi daha hızlı olmaktadır. OluĢan küfün 

yaĢamsal faaliyeti sırasında metabolit olarak bir mikotoksin olan patulin ortaya 

çıkmaktadır. Patulin baĢta Penicillium, Aspergillus, Byssochlamys spp. olmak üzere 
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bazı patojenik ve bozulma etmeni olan küfler tarafından üretilmektedir. Patulin 

insan ve hayvanlara karĢı toksik etki gösteren ikincil metabolizma ürünleridir 

(Sant‟Ana ve Rosenthal, 2008). Patulin birçok meyvede görülmekle birlikte en çok 

elmada oluĢmaktadır. KüflenmiĢ ve patulin oluĢmuĢ elmalardan üretilen meyve 

suyu da patulin içermektedir. Elma suyu ve elma ürünlerinde patulin bulunması 

önemli bir sağlık sorunu olmaktadır. 

Üretilen meyve suyundaki patulin varlığı ürünün pazar bulmasının 

önündeki bir engel olmakla beraber bertaraf edilmesi sağlık açısından bir 

zorunluluk olmuĢtur (Dias ve ark, 2019).  

Mikotoksinle kontamine olmuĢ ham maddelerdeki potansiyel riskleri 

azaltmak için iĢleme yöntemleri önemli rol oynamaktadır. Hasat sırasında ve hasat 

sonrası uygulanacak iĢlemlerle, küf miktarı kontrol altında tutularak patulin 

seviyesi düĢürülebilmektedir. Meyve suyu üretiminde patulinin değiĢimi ve 

stabilitesi hakkında elde edilen bilgileri kullanmak, güvenli gıda üretiminin 

geliĢtirilmesinde önemlidir.  

Elma suyunda pestisitle ilgili çok sayıda çalıĢma yapılmıĢ ancak yapılan 

çalıĢmaların çoğunluğu günümüzde kullanılan pestisitleri kapsamamakta ve 

çalıĢmalar gerçek üretim koĢullarında olmayıp laboratuvar ölçekli çalıĢmalardır. 

Endüstriyel ölçekli çok az sayıdaki çalıĢmanın da yenilenme zorunluluğu ortaya 

çıkmıĢtır. Bu araĢtırmada amaç, endüstriyel elma suyu üretiminde uygulanan 

teknolojik iĢlem aĢamalarının pestisit kalıntıları ve patulini ne düzeyde etkilediğini 

araĢtırmaktır. 
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2. ÖNCEKĠ ÇALIġMALAR 

 

2.1. Pestisitlerle Ġlgili Önceki ÇalıĢmalar 

2.1.1. Pestisitlerin Ekstraksiyonu ve Matriks Etkisi  

Pestisitlerin analizlerinde analizi yapılacak örneğe bağlı olarak birçok 

örnek hazırlama tekniği ve analiz metodu bulunmaktadır. Örnek hazırlama 

tekniklerine sıvı sıvı ekstraksiyonu, jel permasyon, katı faz ekstraksiyonu ve 

dispersive katı faz ekstraksiyonu örnek olarak verilebilir.  

Ekstraksiyon etkili ve seçici bir çözücü kullanılarak pestisit kalıntısının 

örnekten ektrakt edilmesi ve bu ektraktın giriĢim yapan matriks bileĢenlerinden 

uzaklaĢtırılması için çeĢitli temizleme(clean-up) aĢamalarından geçirilmesi esasına 

dayanır. Günümüzde çoklu pestisit analizlerinde en çok kullanılan ekstraksiyon 

metodu olan ve Quick, Easy, Cheap, Effective, Rugged and Safe kelimelerinin baĢ 

harflerinden oluĢan kısaca QUECHERS ekstraksiyon yöntemi 2003 yılında 

Anastassiades tarafından geliĢtirilmiĢtir (Anastassiades ve ark, 2003). Bu tarihten 

itibaren metodla ilgili çeĢitli modifikasyonlar yapılmıĢ ve pestisitle ilgili yapılan 

çalıĢmaların birçoğu bu metod kullanılarak gerçekleĢtirilmiĢtir.  

Pestisit analizinde ekstraksiyondan sonraki aĢama ise örneğin ve pestisitin 

yapısına uygun kromatografi cihazlarında ekstraktın okutulmasıdır. GeçmiĢte 

pestisit kalıntıları ince tabaka kromatografisi (TLC), gaz kromatografisi (GC) ve 

yüksek performanslı sıvı kromatografisinde (HPLC) farklı dedektörler kullanılarak 

analiz edilmekte iken günümüzde yaygın olarak GC-MS/MS ve LC-MS/MS 

sistemleri kullanılmaktadır. GC-MS/MS ve LC-MS/MS sistemleri yüksek 

hassasiyet ve seçicilik sağlamanın yanı sıra yüksek analiz doğruluğu ile farklı 

yapıdaki pestisit gruplarının tespitini kolaylaĢtırmaktadır. 

Ekstraksiyon sonrası elde edilen ekstrakt içinde analit dıĢındaki diğer 

bileĢenlerin iyonizasyon verimliliğini etkilemesi matriks etkisi olarak ifade edilir. 

Kruve ve ark. (2008), yaptıkları çalıĢmada 5 farklı elma çeĢitinde matriks etkisini 
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tespit etmek için 3 farklı ekstraksiyon metodu (Luke, QUECHERS, MSPD (matrix 

solid-phase dispersion)) kullanmıĢlardır. Luke ve QUECHERS metotlarının geri 

kazanımlarını daha yüksek tespit etmiĢler ve matriksin etkisini en az Luke 

metodunda daha sonra QUECHERS metodunda bulmuĢlar ve elma çeĢitlerinin 

matriks etkisi üzerine etkili olduğunu tespit etmiĢlerdir. 

Chu ve ark (2005), yaptıkları çalıĢmada berrak elma suyunda 266 adet 

pestisitin analizini çoklu kalıntı yöntemi kullanılarak GC-MS cihazında 

yapmıĢlardır. ÇalıĢmada sıvı sıvı ekstraksiyon ile katı faz ekstraksiyon yöntemi 

karĢılaĢtırmıĢlardır. Geri kazanım oranlarının katı faz ekstraksiyon yönteminde 

daha iyi olduğunu tespit etmiĢlerdir. 

Pestisitlerin GC-MS/MS ve LC-MS/MS sistemlerinde analizinin yapılması 

o pestisitin değiĢik tekniklerle iyonlaĢtırılması ile mümkündür. Ġyon haline 

geçirilemeyen pestisitin bu cihazlarla analizi yapılamamaktadır. Bu iyonlaĢtırma 

sırasında matriks bileĢenlerinin damlacık oluĢumunu engellemesi (viskosite 

değiĢikliği) analitin iyonizasyon etkinliğini değiĢtirmektedir (Kwon ve ark, 2012). 

Matriks etkisi pestisit analizinin zorluklarından birisidir. Pestisit analizlerinde 

kromatografik sinyalin artması pozitif matriks etkisi, sinyalin azalması ise negatif 

matriks etkisi ile açıklanmaktadır.  

Giacinti ve ark (2016), GC-MS/MS cihazında elmadaki pestisitlerin 

tespitinde negatif matriks etkisi yaratan terpenoitlerin belirlenmesi üzerine 

yaptıkları çalıĢmada; GC-MS/MS cihazında matriks etkisi yapan bileĢenlerin 

lipitler, pigmentler ve yüksek molekül ağırlığına sahip diğer moleküller olduğunu 

bildirmiĢlerdir. Elma analizlerde matriks etkisine sebep olabilecek Ģeker, protein, 

lipit, polifenol, parafin ve alkolleri içermektedir. Elmanın etli kısmı, kabuk ve 

meyvenin tamamından hazırlanan 3 ayrı ekstraktın yüksek performanslı ince 

tabaka kromatografisinde yapılan analizlerinde, kabuğun 25 mg/kg‟a varan 

triterpenik asitleri (oleanolik ve ursolik asit) içerdiği bildirilmiĢtir. Bu bileĢenlerin 

etli kısımda tespit edilmediği ve bu nedenle GC-MS/MS cihazında negatif matriks 
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etkisi yaratan moleküllerin triterpenler olduğunu bildirmiĢlerdir. Meyve 

kabuğundaki triterpenik asit konsantrasyonunun yüksek olması nedeniyle cihazdaki 

sinyal baskılanmaktadır.  

Pestisitlerin fizikokimyasal özelliklerinin farklılıklarından kaynaklı matriks 

etkisi davranıĢlarının farklılaĢtığı bildirilmiĢtir. ÇalıĢma sonucunda kimyasal 

yapıları farklı olduğu için elma kabuğunun negatif, etli kısmın ise pozitif etki 

yaptığını,  çalıĢmada matriksten en fazla etkilenen pestisitlerin triterpenik asitlerle 

etkileĢime geçen Fludioxonil ve Boscalid olduğunu bildirmiĢlerdir. Ayrıca matriks 

etkisinin aĢağıdaki formülle hesaplanabileceğini belirtmiĢlerdir (Giacinti ve ark, 

2016); 

 

% ME = (Sm – Ss) / Ss x 100 

 ME: Matriks etkisi 

 Sm: Kalibrasyon eğrisinin solventteki eğimi 

 Ss: Kalibrasyon eğrisinin matriksteki eğimi 

 

Matriks etkisinin belirlenmesi üzerine elma, portakal, ıspanak ve pirinç 

olmak üzere 4 farklı ürün seçilmiĢ ve her birinin 20 farklı çeĢidi kullanılarak 

çalıĢma yapılmıĢtır. ÇalıĢmada, makriks etkisini tespit için iç standart ekleme 

yöntemi ile her bir çeĢit için matriks uyumlu kalibrasyonlar oluĢturulmuĢtur.  Aynı 

matriksteki 20 farklı çeĢidin matriks etkisi pirinç haricinde elma, portakal ve 

ıspanakta birbirine yakın çıkmıĢtır. GC-MS‟de kahverengi ve beyaz pirinç 

arasındaki fark %18 olmuĢtur. Elma çeĢitleri için hesaplanan matriks etkilerinin 

ortalamalarında LC-MS/MS‟deki değiĢim negatif yönde %8 olurken, GC-

MS/MS‟de pozitif yönde %25 olarak gerçekleĢmiĢtir. Elma için matriks etkisi en 

az LC-MS/MS cihazında gerçekleĢmiĢ ve matriks uyumlu kalibrasyonun hem 

pratik hem de gerçekçi olarak matriks etkisini dengelediği bildirilmiĢtir (Kwon ve 

ark, 2012). 
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Durmaz ve ark (2018), Starking ve Golden cinsi iki elma çeĢidinde 

QUECHERS metodu ile chlorpyrifos için yaptıkları validasyon çalıĢmasında aynı 

matrikste farklı çeĢitlerin geri kazanımlarının da farklı olduğunu belirtmiĢlerdir. 

Golden cinsi elmada ortalama geri kazanımı %89.32, Starking cinsi elmada ise 

%79.82 tespit edildiğini bildirmiĢlerdir. 

Türkiye‟de pestisit tüketimi 1980‟lerden 2008‟e kadar gerek aktif madde 

ve gerekse preparat olarak bazı istisnalar dıĢında her yıl az ya da çok artmaktadır. 

Bu artıĢa karĢın ülkemizde pestisit kullanımı geliĢmiĢ ülkelere göre halen düĢüktür. 

Fakat seracılığın yoğun olarak yapıldığı Akdeniz ve Ege Bölgelerindeki pestisit 

kullanımı, ülke toplamının üçte ikisine yakındır. 1987 yılında 12.122 ton olan 

pestisit kullanımı, 2002 yılında 12.199 ton civarlarında iken bu yıldan itibaren artıĢ 

göstererek 2010 yılında 30.000 ton civarlarına yükselmiĢtir. 2006-2015 yılları 

arasında kullanılan pestisit miktarlarına bakıldığında yıllık ortalama 40.000 ton 

civarında olmuĢ 2015-2019 yılları arasında bu artıĢlarla ortalama 54.000 tona 

yükselmiĢtir (Anon., 2019a). Diğer taraftan kullanılan pestisitlerin özelliklerine 

bakıldığında, büyük çoğunluğunun insan ve çevre sağlığı açısından önemli riskler 

taĢıdığı dikkat çekmektedir (DurmuĢoğlu ve ark, 2009). 

Ülkemizde 2019 yılında toplam 51297 ton tarım ilacı kullanılmıĢ ve bu 

miktar içinde kullanıldıkları zararlılara göre, %38 fungusit, %24 herbisit ve %22 

insektisit en çok kullanılan pestisit grupları olmuĢtur. Yıllar itibarıyla bu oranlar 

değiĢmekle beraber fungusit kullanımı 2007 yılı haricinde her yıl ilk sırada yer 

alırken onu sırasıyla herbisit ve insektisit grubu izlemiĢtir (Anon., 2019a). 

Pestisit limitlerinin uluslararası düzeyde belirlenmesi için Dünya Sağlık 

Örgütü (World Health Organization, WHO), Codex Alimentarius, USEPA (United 

States Environmental Protection Agency) gibi kuruluĢların bu değerleri içeren 

listeleri bulunmaktadır. Tarımsal ürünlerin ihracatında limit değerleri önemli olup, 

pestisit kalıntısı tespit edilen tarımsal ürünler alıcı ülkeler tarafından geri 

çevrilmektedir.  
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Ülkemizde ruhsatlandırılmıĢ olan pestisitlerin en yüksek kabul edilebilir limitleri 

(MRL) Tarım ve Orman Bakanlığı tarafından 25 Kasım 2016 tarihli 29899 sayılı resmi 

gazetede yayınlanan Türk Gıda Kodeksi Yönetmeliği Pestisitlerin Maksimum Kalıntı 

Limitleri Yönetmeliği eklerinde belirtilmiĢtir (Anon., 2016a). 

Bitkilere ulaĢan ve bitki üzerinde kalan pestisit kalıntıları bazen gıdalar 

yolu ile insan ve hayvanlara geçmekte ani zehirlenmeler, hatta genetik yapıyı 

etkileyecek ve kansere sebep olabilecek düzeyde tehlikeler yaratabilmektedir 

(Llewellyn ve ark, 1998). 

Dünya Sağlık Örgütü (World Health Organization, WHO)‟ne bağlı olarak 

çalıĢan Uluslararası Kanser AraĢtırmaları Ajansı (International Agency for 

Research on Cancer, IARC)‟nın yapmıĢ olduğu sınıflandırmaya göre kanserojen 

maddeler, kanserojen olma durumlarına göre Grup 1, Grup 2A, Grup 2B, Grup 3 

ve Grup 4 olmak üzere beĢ gruba ayrılmıĢtır. Grup 1‟e giren pestisitler çok tehlikeli 

kanserojen maddeleri içermektedir ve bu maddeler yasaklanmıĢtır. Grup 2A‟ya 

giren pestisitler tehlikeli, Grup 2B‟ye giren pestisitler orta düzeyde tehlikeli, Grup 

3‟e giren pestisitler hafif derecede tehlikelidir. Grup 4‟e giren pestisitler ise normal 

kullanımları sonucunda muhtemel akut tehlike oluĢturmayan ürünler olarak 

tanımlanmaktadır (Anon., 2020a). 

Akut toksisite, tek bir dozun ağız veya cilt yoluyla uygulanmasını takiben 

veya 24 saat içinde uygulanan birden fazla dozu takiben veya 4 saatlik bir soluma 

yoluyla maruz kalmayı takiben meydana gelen olumsuz etkiler Ģeklinde 

tanımlanmaktadır (Anon., 2020b). 

Pestisitlerin akut toksisite değeri Letal (öldürücü) Doz 50 veya LD50 ile 

ifade edilir. LD50 değeri bir kimyasal maddenin maruz kalındığında deney 

hayvanlarının populasyonda %50 ölüme sebep olan doz miktarıdır. LD50 

genellikle, vücut ağırlığının kilogramı baĢına alınan maddenin miligramı (mg/kg) 

olarak gösterilir. Bu değerin düĢük olması, o pestisitin toksisitesinin yüksek 

olduğunu gösterir (Anon., 2020b).  
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Kronik toksisite ise uzun bir süreçte pestisitin vücutta birikimi sonucu 

gerçekleĢen etkilenmedir. Pestisitlerin kronik toksisitesi ADI ve MRL olarak iki 

Ģekilde ele alınmaktadır; 

 

 ADI (Kabul edilebilir günlük alım; Acceptable Daily Intake):  

 

Bir kiĢinin bir günde alabileceği kabul edilebilir günlük pestisit miktarını 

mg/kg (ppm) olarak ifade eden değerdir. 

 

 MRL (Maksimum kalıntı limiti; Maximum Residue Limits):  

 

Gıda maddelerinde bulunmasına izin verilen maksimum kalıntı miktarına 

verilen addır. MRL değeri, mg/kg (ppm) ile ifade edilir.  

 

2.1.2. ÇeĢitli Meyve ve Sebzelerde Uygulanan ĠĢlemlerin Pestisit Kalıntılarına 
Etkileri  

Chavarri ve ark (2005), tarafından yapılan çalıĢmada iĢleme esnasında 

pestisitin uzaklaĢtırılmasının birçok faktöre bağlı olarak değiĢtiği belirtilmiĢtir. Bu 

faktörlerin pestisitin kimyasal özellikleri, gıda maddesinin yapısı, iĢlem basamağı 

ve pestisitin gıda ile temas süresi olduğu belirtilmiĢtir. ÇalıĢmada domates, biber, 

kuĢkonmaz, ıspanak ve Ģeftali örnekleri 3 adet insektisit (acephate, chlropyrifos ve 

cypermetrin) ve 4 adet dithiocarbamatlı fungusite (mancozeb, maneb, propineb, 

thiram) maruz bırakılarak yıkama, haĢlama, kabuk soyma ve piĢirme 

aĢamalarındaki değiĢimleri incelenmiĢtir. Tüm örneklerde yıkama ve haĢlama %50 

oranında insektisit kalıntılarını azaltmıĢ; domates, biber ve ıspanakta yıkama ve 

ardından haĢlama dithiocarbamatları tamamen uzaklaĢtırmıĢtır. Biberde thiram 

konserve iĢlemi sonunda %55 oranında azalma göstermiĢtir. ġeftalide ise acephate 

piĢirme iĢlemi sonunda %74 oranında azalmıĢ ancak 2 yıllık depolama süreci 

sonunda %11„e düĢmüĢtür. ġeftalide thiram konserve yapıldıktan sonra bile %45 
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oranında kalmıĢ 1 yıllık depo sonrası tespit seviyesinin altına inmiĢtir. Bu 

çalıĢmaya göre, pestisitlerde domates, kuĢkonmaz ve ıspanak matrikslerinde 

yıkama, piĢirme iĢlemleri sonucunda %90 oranında azalma meydana gelmiĢ, bu 

iĢlemler Ģeftali ve biberde aynı etkiyi göstermemiĢtir. ÇalıĢma sonucunda her ne 

kadar yıkamanın pestisitleri %50 oranında azalttığı tespit edilse de, geleneksel 

yöntemlerin pestisitleri tamamen uzaklaĢtırmada yeterli olmadığını bildirmiĢlerdir. 

Rizos ve ark (2006), yaĢ üzümden kuru üzüm elde edilirken uygulanan 

iĢlem basamaklarında sistemik bir fungusit olan azoxystrobin‟in değiĢimini 

araĢtırmıĢlar ve yıkama iĢleminden sonra alkali uygulayarak güneĢte kurutmanın 

pestisiti büyük oranda uzaklaĢtırdığını bildirmiĢlerdir. Geleneksel olarak alkali 

iĢlem uygulamadan güneĢte kurutulan üzümlerde daha yüksek oranlarda 

azoxystrobin tespit edilmiĢtir. Çekirdeksiz üzümden elde edilen kuru üzümdeki 

kalıntı miktarını alkali uygulanan örneklerde 0.51-1.49 mg/kg ve alkali 

uygulamasız kurutulan üzümlerde ise 1.42-2.08 mg/kg olarak bulmuĢlardır. 

Brezilya‟da yapılan bir çalıĢmada QUECHERS temelli dört farklı 

ekstraksiyon metodu portakal suyunda kullanılarak metotlar arasında karĢılaĢtırma 

yapılmıĢtır. ÇalıĢma sonucunda asitlendirilmiĢ asetonitril ile sodyum asetat 

kullanılarak yapılan ekstraksiyon metodu portakal suyunda 74 pestisitin analizi için 

daha efektif bulunmuĢtur. Analizler için seçilen bu metotla marketlerden alınan 14 

farklı portakal suyunda LC-MS/MS cihazı kullanılarak 74 adet pestisitin analizleri 

yapılmıĢtır. 14 örneğin analiz sonucuna göre buprofezin, carbendazim, pirimiphos 

methyl, triazaphos, simazine ve paraoxon methyl tespit edilmiĢ ve miktarlarının 

AB, ABD ve Brezilya mevzuatındaki MRL düzeylerinin altında kaldığı 

bildirilmiĢtir. (Rizetti ve ark, 2016) 

Atina Teknik Üniversitesince yapılan araĢtırmada kırmızı ve beyaz Ģarapta 

farklı özellikte 6 çeĢit mikrofiltre kullanılarak bu filtrelerin pestisitleri 

uzaklaĢtırmadaki etkinlikleri tespit edilmiĢtir. 23 farklı pestisitin her biri 0.1 mg/L 

olacak Ģekilde Ģaraplara uygulanmıĢ ve mikrofiltrelerden geçirilmiĢtir.  Selüloz 

asetat ve selüloz nitrat mikrofiltreleri pestisitleri uzaklaĢtırmada en etkili filtreler 
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iken polyamid ise en az etkili filtre olmuĢtur. Kırmızı ve beyaz Ģaraplarda 

pestisitlerin uzaklaĢtırılmalarında farklılıklar olduğu bildirilmiĢtir (Doulia, 2016). 

Rubio ve ark (2008), zeytinyağı üretiminde kullanılan zeytinlerin hasat ve 

yıkama aĢamalarının pestisit kalıntısı üzerine etkilerini araĢtırmıĢlardır. ÇalıĢmalar 

GC-MS/MS cihazında yapılmıĢ, zeytin ve zeytinyağında sıklıkla bulunan kalıntılar 

endosulfan sulfat ve iki herbisit; diuron ve terbutilazine olduğunu göstermiĢtir. 

Zeytinde bulunan herbisit konsantrasyonunda hasat yönteminin kesin bir etkisi 

bulunmaktadır. ġöyle ki, ağaçtan düĢtükten sonra topraktan hasat edilen zeytinlerin 

%16 ve %48‟inde MRL (maksimum kalıntı limiti) düzeyinin üzerinde diuron ve 

terbutilazin tespit edilmiĢtir. Doğrudan ağaçtan hasat edilen zeytinlerdeki diuronun 

miktarı MRL düzeyinin altında tespit edilirken örneklerin sadece % 10‟nunda MRL 

düzeyinin üzerinde terbutilazine tespit edilmiĢtir. Zeytin değirmenlerinde rutin 

olarak yapılan yıkama iĢlemi ile topraktan toplanan zeytinlerdeki herbisit 

konsantrasyonu etkin bir Ģekilde uzaklaĢtırılmıĢtır. Bununla beraber yıkama sonrası 

topraktan toplanan zeytinlerle yapılan zeytinyağında bulunan herbisit 

konsantrasyonunun, ağaçtan toplanan zeytinle yapılan yağdan daha yüksek 

çıktığını bildirmiĢlerdir. 

Sonchieu ve ark (2008), Roma VF çeĢidi domateste kullanılan bir fungusit 

olan maneb kalıntısı üzerine kabuk soymanın, yıkamanın ve depolamanın etkisini 

incelemiĢlerdir. 14 gün açık hava ortamında depolama sonrasında baĢlangıca göre 

pestisit konsantrasyonunda % 56 ile % 72 oranında azalma olduğunu 

bildirmiĢlerdir. Kabuk soyma yıkamaya göre pestisitin uzaklaĢtırılmasında daha 

etkili olmakla birlikte vitamin kaybına sebep olduğu bildirilmiĢtir. 

Nguyen ve ark (2008), lahana ve turpta QUECHERS ekstraksiyon metodu 

kullanarak çoklu kalıntı yöntemi ile 107 adet pestisitin tespitine yönelik çalıĢma 

yapmıĢlar ve çalıĢma sonunda %80 ile %115 arasında geri kazanım elde 

etmiĢlerdir. 

Soler ve Hamilton (2006), portakalda karbosulfan ve metabolitlerinin 

analizininin optimizasyonunu LC-MS/MS cihazı kullanarak yapmıĢlardır. 
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Karbamatlı insektisitlerden karbosulfanın sistemik ve yağda yüksek çözünürlüğe 

sahip olduğunu ve memeliler için toksik olduğunu bildirmiĢlerdir. Ayrıca 

karbosulfanın kendisinin az toksisiteye sahip olduğu halde yüksek toksisiteye sahip 

metaboliti olan karbofurana dönüĢtüğünü belirtmiĢlerdir. 

Pico ve Barselo (2008), gıda ürünlerinde metabolitler ve bozunma 

ürünlerinde LC-MS analizlerinin rolü ile ilgili yaptıkları araĢtırmada, pestisit 

analizlerinde LC-MS cihazı kullanmanın özellikle çok sayıda metabolitin tespitinde 

önemli olduğunu vurgulamıĢlardır. Aynı araĢtırmacılar, metabolitleri yaĢayan 

organizmada (gıda veya insan vücudunda) gerçekleĢen kimyasal reaksiyon sonucu 

oluĢan madde olarak tanımlamıĢlardır. Pestisitin kendisi çok fazla toksik 

olmamasına rağmen metabolitleri yüksek toksisitede olabilmektedir. Dolayısıyla 

metabolitlerin analizinin yapılması önemlidir. ÇalıĢmada meyve ve sebzelerde 

pestisit ve metabolitlerinin analizi için QUECHERS metodunun uygun metot 

olduğu belirtilmiĢtir. 

Ripley ve ark (2000), 1536 adet sebze ve 802 adet meyve örneğinde 

pestisit kalıntılarını inceledikleri çalıĢmada örneklerin % 68.5'inde kalıntı tespit 

etmiĢlerdir. Meyvelerin % 91.4'ünde sebzelerin ise % 56.6'sında kalıntı 

belirlenmiĢtir. Sebze örnekleri ile karĢılaĢtırıldığında meyve örneklerinde daha çok 

kalıntı bulunmuĢtur. Bununla birlikte meyvelerin sadece % 3.1'inde tolerans 

limitini aĢan kalıntı tespit edildiği bildirilmiĢtir. Bian ve ark. (2018), analize 

alınmadan önce bekletilen salatalık örneğinde malathion, diazinon ve diclorvos 

pestisitlerinin depolama stabilitesini tespit amacıyla yaptıkları çalıĢmada saklama 

süresi, sıcaklığı ve örneğin formunun önemli olduğunu bildirmiĢlerdir. Salatalık 

örnekleri önce ikiye bölünmüĢ ve yarısı homojenize edilmiĢ diğer yarısı ise irice 

doğranmıĢ ve -20 0C, +4 0C ve oda sıcaklığında depolanmıĢtır. Daha sonra -

200C‟deki örnekler 0, 15, 30, 90 ve 180. günlerde; +4 0C‟deki örnekler 0, 3, 7, 15 

ve 30. günlerde; oda sıcaklığındaki örnekler ise 0, 1, 3, 5 ve 7. günlerde analiz 

edilmiĢtir. Depolama sıcaklığının pestisitlerin stabilitesini etkileyen en önemli 

parametre olduğunu bildirmiĢlerdir. Pestisitler içerisinde malathion‟un en kararsız 
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yapıda olduğu tespit edilirken, salatalığın homojenize edilmiĢ halinde pestisitlerin 

daha kararlı olduğunu bildirmiĢlerdir. Ayrıca eklenen ilave enziminde depolama 

stabilitesini etkilediğini bildirmiĢlerdir. 

Yıkama iĢleminin pestisitleri uzaklaĢtırmadaki etkisinin araĢtırıldığı bir 

çalıĢmada (Chen ve ark, 2014) önceden diazinon ve phorate pestisitlerini içeren 

suya 5 dakika daldırılmıĢ olan marul örnekleri daha sonra çeĢme suyu, 10 mg/L ve 

20 mg/L klordioksit çözeltilerine 5, 10, 15 ve 20 dakika süresince daldırılmıĢtır. 

Daldırma süresi bitiminde örnekler analiz edilmiĢtir. Pestisitlerdeki azalma miktarı 

incelendiğinde 20 mg/L klordioksit uygulanan marul örneklerinde diazinon 

miktarında baĢlangıca göre %60, phorate miktarında ise %75 oranında azalma 

olduğu tespit edildiği bildirilmiĢtir. 

Acoğlu ve ark (2018), iĢlem aĢamalarının pestisit kalıntıları üzerine 

etkilerini içeren derleme çalıĢmasında Dordevic ve Durovic-Pejcev (2016)‟in 

depolama ve bekletme iĢleminde pestisit miktarındaki değiĢiminde pestisitin 

buharlaĢma metabolizması, uygulanan formülasyon, depolama sıcaklığı ve depo 

nemine bağlı olarak değiĢim gösterdiğini belirtmiĢlerdir. 

Tiryaki (2016), chlorpyrifos, dimethoate, indoxacarb ve imidacloprid 

pestisitlerinin Golden ve Starking çeĢidi iki farklı elmada validasyonunu yapmıĢ ve 

elma çeĢidinin sonuçları etkileyip etkilemediğini incelemiĢtir. ÇalıĢma sonucuna 

göre analizi yapılan dört pestisit için Starking cinsi elmadaki geri kazanım 

değerleri Golden cinsine göre düĢük çıktığı bildirilmiĢtir. 

 

2.1.3. Elma ve Elma Suyunda Yapılan ĠĢlemlerin Pestisitlere Etkileri Üzerine 
Yapılan ÇalıĢmalar 

    Alcântara ve ark (2019), meyvelerde QUECHERS ekstraksiyon metodu 

kullanılarak farklı sınıflarda yer alan pestisitlerin analizine iliĢkin son on yılın 

literatür taramasını yapmıĢlardır. Tarama sonuçlarına göre en çok çalıĢması yapılan 

ve makale yayınlanan meyvenin elma olduğunu bildirmiĢlerdir. Elma üzerine  

çalıĢmaların çoğunluğunun Çin, Hindistan, Polonya ve ABD‟li araĢtırmacılar 



2. ÖNCEKĠ ÇALIġMALAR                                                             Seçil GÜRKAN
 

17 

tarafından yapıldığı ortaya konmuĢtur. QUECHERS metodunun farklı 

modifikasyonları ile yapılan bu tarama çalıĢması sonuçlarına göre en çok çalıĢılan 

pestisit grubu ise organofosforlar grubu olmuĢ, bu grup içerisinde ise diazinon, 

dimethoate ve chlorpyrifos olmak üzere üç pestisit yer almıĢtır. Bu pestisitlerin 

Avrupa Birliğinde özellikle elma yetiĢtiriciliğinde yaprak ve toprakta kullanıldığı 

belirtilmiĢtir. Aynı Ģekilde piretroid grubunda son on yılda en çok çalıĢma yapılan 

meyve yine elma olmuĢtur. Bu da tüm dünyada yetiĢtiriciliği en çok yapılan 

meyvenin elma olması ve dolayısı ile elma yetiĢtiriciliğinde özellikle insektisit 

mücadelesinde piretroidlerin kullanılmasının artması ile açıklanmıĢtır.  

Pestisitlerin meyve ve sebzede parçalanması fiziksel, kimyasal ve biyolojik 

iĢlemlerle gerçekleĢmektedir. Yıkama, meyve yüzeyindeki pestisitlerin hidroliz 

olarak parçalanmasına neden olmaktadır. Organik fosforlu pestisit grubunda yer 

alan kontak etkili ve non-sistemik azinphos metil‟in yüksek asitli limon ile asitliği 

düĢük elmadaki parçalanması karĢılaĢtırılmıĢtır. Limon ve elma ağaçlarına 

uygulanan azinphos metil‟in, hasat sonrası buzdolabı koĢullarında depolama 

süresince meyve asitliğinin pestisitin yarılanma ömrüne etkisi araĢtırılmıĢtır. Aynı 

miktarda azinphos methyl‟in uygulanmasına karĢın elma suyunda kalıntı tespit 

edilirken limon suyunda tespit edilmemiĢtir. Azinphos metil‟in yarılanma süresinin 

limonda elmadan 2.5 kat daha kısa olduğu bildirilmiĢtir. Ayrıca depolamada 26. 

günün sonunda limonun kabuk kısmında azinphos methyl tespit edilmesine rağmen 

limon suyunda tespit edilmemiĢtir. Bunun nedenini ise pestisitin limonun flavedo 

ve albedo kısmına geçememesine bağlamıĢlardır (Athanasopoulos ve Pappas, 

2000).  

Chen ve ark (2009), yaptıkları çalıĢmada methamidophos ve chlorpyrifos 

(2-3 mg/L her bir bileĢikten) eklenmiĢ 13 briks elma suyuna vurgulu elektrik alan 

uyguladıktan sonra pestisit kalıntılarını gaz kromatografisi alevli fotometrik 

dedektörle (GC-FPD) tespit etmiĢlerdir. Sonuç olarak 8-20 Kv/cm elektrik alan 

Ģiddeti ve 6-26 vuruĢ sayısı uygulamanın elma suyunda metamidophos ve 

chlorpyrifos kalıntıları üzerine önemli derecede etkili olduğunu tespit etmiĢlerdir. 
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AraĢtırmacılar vurgu sayısının ve elektrik alan Ģiddetinin artırılması ile pestisitlerin 

bozunma hızının arttığını bildirmiĢlerdir. 

Zhang ve ark (2010), değiĢik süre ve güçteki ultrason uygulaması ile elma 

suyundaki malathion ve chlorpyrifos konsantrasyonundaki değiĢim ve parçalanma 

kinetiklerini incelemiĢlerdir. Sonuçta uygulama süresi ve ultrasoniğin gücü ile 

parçalanma oranının orantılı geliĢtiğini tespit etmiĢlerdir. 

Elma suyu yapmak için evde uygulanan iĢlemlerin pestisit kalıntıları 

üzerine etkilerinin araĢtırıldığı çalıĢmada yıkama, soyma, çekirdek çıkarma ve 

meyve suyu yapım aĢamalarından sonra chlorpyrifos, beta cypermethrin, 

tebuconazole, acetamiprid ve carbendazim analizleri yapılarak baĢlangıç 

değerlerine göre değiĢimler incelenmiĢtir. Pestisitler elma ağaçlarına ayrı ayrı 

uygulanarak 7 gün beklendikten sonra toplanmıĢ ve analizlere hasattan 1 gün sonra 

baĢlanmıĢtır. Analiz sonuçlarına göre yıkama iĢlemi pestisitleri uzaklaĢtırmada en 

etkili aĢama olmakla beraber pestisitlerden acetamiprid ve carbendazim en çok 

azalan, beta cypermethrin ise en az etkilenen olmuĢtur. AraĢtırmacılar bunu 

pestisitlerin suda çözünürlükleri ile iliĢkili olabileceğini belirtmiĢlerdir. Ancak bu 

iliĢki sadece yıkama aĢamasında tespit edilmiĢ, bunu da pestisitin elmanın kütikula 

tabakasında bulunması ile açıklamıĢlardır. Pestisitlerin suda çözünme özelliği 

özellikle meyve suyu çıkarma aĢamasında önem kazanmıĢ, yüksek çözünürlüğe 

sahip pestisitler meyve suyuna daha çok geçmiĢtir. Aynı çalıĢmada pestisit 

kalıntılarının azalmasında pestisitin özellikleri, suda çözünürlüğü ve oktanol-su 

bölme katsayısı (Kow)‟nın etkili olduğunu belirtmiĢlerdir (Kong ve ark, 2012). 

Christensen ve ark (2009), pestisit ve patulin analizini LC-MS/MS 

cihazında yapmak için çalıĢma yapmıĢlardır. Pestisit ve patulin için örnek 

hazırlama, ekstraksiyon ve miktar tespitinde ortak bir metot geliĢtirerek bunların 

analizini yapmıĢlardır. ÇalıĢmada elmada en çok kullanılan fungisit olarak tespit 

ettikleri trifloxystrobin, flusilazole, pirimicarb, tolylfluanide ve thiacloprid 

kullanarak elma ağaçlarında uygulama yapmıĢlardır. Elmaları hasat sonrası, 

kontrollü atmosferde 4 0C‟de 6 ay depolama, depodan çıkarıp 10 dakika 30 0C su 
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banyosunda bekletme ve 28 gün oda sıcaklığında bekletme iĢlemlerinden sonra 

analiz ederek bu süreçte pestisitlerin değiĢimini incelemiĢlerdir. Petsisit 

uygulamasından 50 gün sonra elmaların hasat edilmesi nedeniyle trifloxystrobin, 

flusilazole, pirimicarb düĢük kosantrasyonlarda tespit edilirken depolama süresince 

miktarlarında önemli değiĢiklik oluĢmamıĢtır. BaĢlangıçtaki seviyelerin düĢük 

olması nedeniyle örneklerdeki değiĢim izlenememiĢtir. Örneklerde thiacloprid 

tespit edilemezken, tolylfluanide miktarı ise diğer pestisitlerden daha yüksek 

düzeyde tespit edilmiĢtir. Aynı çalıĢmada A, B, C, olmak üzere 3 ayrı gruba 

ayrılmıĢ elmalardan A grubunun dıĢ yüzeyine ve B grubunun iç kısmına 

P.expansum aĢılaması yapılmıĢ, C grubu kontrol grubu olarak ayrılmıĢ ve her bir 

grupta patulin analizi yapılmıĢtır. Analiz sonuçlarında fungusitlerle ilaçlanan ve 28 

gün oda sıcaklığında bırakılan elmalarda patulin oluĢmadığı belirtilmiĢtir. 

P.expansum aĢılaması yapılanlarda patulin tespit edilirken, iç kısıma aĢılanan 

örneklerde patulin miktarının dıĢ kısıma aĢılananlardan 2 ila 5 kat daha yüksek 

bulunduğu belirtilmiĢtir. 

Montiel-Leon ve ark (2019), marul, elma, üzüm ve domateste yaptıkları 

çalıĢmada, dinamik ve örnekten örneğe olarak ifade ettikleri farklı matriks 

etkilerine değinmiĢlerdir. Kanada‟nın Quebec kentinden temin ettikleri 133 tane 

meyve ve sebze örneğinde 22 adet pestisitin analizini yapmıĢlar ve örneklerin 

%47‟sinde bu pestisitlerden en az bir tanesini tespit etmiĢlerdir. Tespit edilen bu 

pestisitler içerisinde en çok neonikotinoid grubu yer almıĢtır. ÇalıĢmada tespit 

edilen clothianidin, thiamethoxam ve imidacloprid aktif maddeleri kullanımı insan 

sağlığına olan zararları nedeniyle 2018 yılı itibarıyla AB‟de sonlandırılmıĢtır. 

Geleneksel ve organik olarak yetiĢtirilen meyve sebze örnekleri 

karĢılaĢtırıldıklarında ise her iki yetiĢtirme Ģekli arasında önemli ölçüde farklılıklar 

olduğunu tespit etmiĢlerdir. Bu farklılık özellikle neonikotinoid grubu 

pestisitlerinde olmuĢtur. Imidacloprid tespit edilen 9 adet örneğin 8 tanesi 

geleneksel yolla yetiĢtirilmiĢken, sadece 1 tanesinin organik olarak yetiĢtirilen 

meyve olduğu belirtilmiĢtir.   
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Bala ve ark (2018), yaptıkları çalıĢmada malathion„un tespitine yönelik 

geliĢtirdikleri içerisinde hexapeptit ve malathion‟a özel oligonükleotid ile gümüĢ 

nanopartiküller bulunan nanoprob sensör ile bu pestisitin kolorimetrik olarak tespit 

edilebileceğini bildirmiĢlerdir. Organofosforlu grubun ziraat, ilaç ve kimya 

endüstrisinde yaygın olarak kullanılması ve yüksek derecede toksik olması 

nedeniyle çalıĢmada malathion‟un seçildiği belirtilmiĢtir. GeliĢtirilen bu 

nanosensörün elma, içme suyu ve göl suyunda malathion varlığı için uygulamaları 

yapılmıĢ ve malathion‟un hızlı yöntemle tespit edilebileceği ortaya konulduğu 

belirtilmiĢtir. Organofosforlu pestisit grubu 100 „den fazla bileĢikten oluĢmakta ve 

yüksek toksik olarak sınıflandırılmaktadır. Maruz kalınma Ģekline göre akut 

organofosforlu pestisit zehirlenmesinde aynı anda veya aynı saat içinde 

semptomları görülmektedir. Maruz kalma soluma, ağız yoluyla ve cilde temasla 

olmaktadır (US EPA, 2013). 

Pestisitlerin mevzuattaki varyasyonu ve MRL değerlerindeki sağlık 

risklerini değerlendirmek amacıyla yapılmıĢ olan çalıĢma için dünyanın her 

tarafındaki 16 farklı ülkenin veri kayıtları incelendiği bildirilmiĢtir. AraĢtırmanın 

yapıldığı bu ülkelerde en çok tüketilen sebze soğan, patates ve domates; en çok 

tüketilen meyve elma, muz, üzüm ve portakal; taneli ürünlerde ise mısır, pirinç ve 

buğday olduğu belirtilmiĢtir (Li, 2018). Dünyanın değiĢik kıtalarındaki bu 16 ülke 

de yaygın olarak kullanılan pestisit sayısı 128 adet olarak tespit edilmiĢtir. Bu 

pestisitler içerisinde glyphosate en yaygın kullanılan aktif olarak bildirilmiĢtir. 

Daha sonra 2,4-D, aldicarb, atrazin, malathion, chlorpyrifos, diazinon, dicamba, 

mancozeb, trifluralin, MCPA ve metolachlor olarak belirtilmiĢtir. MRL değeri 

teorik olarak gıdalardan günlük alım miktarıdır. 

Gıdaları hazırlama ve iĢleme esnasında uygulanan yıkama, kabuk soyma, 

haĢlama ve piĢirme uygulamaları pestisitlerin azaltılmasında önemli bir etkiye 

sahiptir. Her bir iĢlem pestisit yükünü düĢürmede kümülatif etkiye sahiptir. Yıkama 

yüzeydeki kalıntıların özellikle polar pestisitlerin büyük oranda uzaklaĢtırılmasında 

etkilidir. Sıcak suda haĢlama stabil olmayan pestisitleri çözerek önemli ölçüde 
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uzaklaĢtırmada etkilidir. Apolar pestisitler meyve ve sebzelerin kabuklarındaki wax 

tabakasında tutunmaktadır. Kabuk soyma ve suyunu çıkarma iĢlemleri klorlu 

hidrokarbonların uzaklaĢtırılmasını sağlar, pestisit katı atık kısmında kalır 

(Kaushik, 2009).  

ĠĢlenmiĢ ürünlerin ham maddesinde bulunan pestisit kalıntıları iĢlem 

sonrasında baĢlangıç miktarına göre azalıp artabilir. Pestisitlerin fiziko-kimyasal 

özellikleri nedeniyle iĢlem basamaklarında değiĢime uğraması iĢlenmiĢ ürünlerin 

MRL (maksimum kalıntı limiti) değerlendirmesinde önemli hale gelmektedir. Bu 

değiĢim etkisine iĢleme faktörü (Ġf) denmektedir. ĠĢleme faktörü (Ġf) iĢlenmiĢ 

üründe bulunan pestisit miktarının ham maddede bulunan pestisit miktarına 

oranıdır. ĠĢleme faktörünün 1‟ den büyük olması iĢlem basamaklarında kalıntı 

seviyesinin arttığını gösterirken 1‟den küçük olması kalıntı seviyesinin düĢtüğünü 

göstermektedir (Aguilera ve ark, 2014). 

Ülkemizdeki iĢlenmiĢ ürünlerdeki kalıntı miktarlarının yasal standartlara 

uygunluğunun  değerlendirilmesinde, FAO/WHO Pestisit Kalıntıları Ortak 

OluĢumu (JMPR) ve Avrupa Gıda Güvenliği Otoritesi (EFSA) raporları, Hollanda 

Ulusal Kamu Sağlığı ve Çevre Enstitüsü (RIVM) ile Almanya Federal Risk 

Değerlendirme Enstitüsü (BfR) iĢleme faktörleri listeleri, ülkesel pestisit  

değerlendirme raporları ve diğer bilimsel yayınlardan  faydalanılarak Tarım ve 

Orman Bakanlığı tarafından hazırlanan “Pestisitlerin Kalıntı Limitlerinin 

Değerlendirilmesinde Kullanılacak ĠĢleme Faktörleri Veri Tabanı” kullanılmaktadır 

(Anon., 2016b). Bu veri tabanı kullanıcıların talepleri doğrultusunda 

güncellenmektedir. 

ĠĢleme faktörleri veri tabanında yer alan temel ürün elma olan ve iĢlenmiĢ 

elma ürünlerine ait iĢleme faktörleri aĢağıda Çizelge 2.1‟de verilmiĢtir. 
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Çizelge 2.1. ĠĢlenmiĢ elma ürünlerine ait iĢleme faktörleri (Anon., 2016b) 
Pestisit  İşlenmiş ürün  İşleme 

Faktörü 
(İf)  

Acetamiprid kurutulmuş 4 

Acetamiprid meyve suyu 0.8 

Benzovindiflupyr kurutulmuş 4 

Bifenthrin kurutulmuş 4 

Boscalid 
 

meyve suyu 0.08 

posa (sulu) 6.0 

posa (kuru) 18.35 

Captan kurutulmuş 1.0 

Carbendazim ve benomyl (benomyl ve 
carbendazim toplamı, carbendazim cinsinden) 

meyve suyu 1.58 

Chlorpyrifos 
 

meyve suyu 0.20 

kurutulmuş 4 

Cyflumetofen kurutulmuş 0.52 

Cyfluthrin (izomerler toplamı) kurutulmuş 0.2 

Cypermethrin (izomerler toplamı) kurutulmuş 4 

Cyprodinil 
 

meyve suyu 0.25 

kurutulmuş 4 

Difenoconazole 
 

kurutulmuş 4.8 

meyve suyu 0.07 

Diflubenzuron 
 

meyve suyu 0.09 

kurutulmuş 4 

püre 0.2 

Dithianon meyve suyu 0.03 

kurutulmuş 0.1 

Fluopyram kurutulmuş 0.64 

Flutriafol meyve suyu 0.48 

Fluxapyroxad kurutulmuş 0.80 

İmidacloprid kurutulmuş 0.87 

meyve suyu 0.66 

İsopyrazam kurutulmuş 6.66 

Milbemectin kurutulmuş 4 

Penconazole kurutulmuş 4 
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Çizelge 2.1. devamı 
Phosmet (phosmet ve phosmet oxon, phosmet 
cinsinden) 

meyve suyu 0.63 

kurutulmuş 4 

Pirimicarb: pirimicarb ve desmethyl pirimicarb 
toplamı, pirimicarb cinsinden 

meyve suyu 0.75 

Propargite meyve suyu 0.07 

kurutulmuş 4 

Pyridaben meyve suyu 1.0 

kurutulmuş 4 

Pyrimethanil meyve suyu 0.62 

kurutulmuş 4 

Spirodiclofen meyve suyu 0.02 

kurutulmuş 0.09 

Tebuconazole 
 

kurutulmuş 0.61 

meyve suyu 0.23 

Tebufenpyrad kurutulmuş 0.92 

Teflubenzuron kurutulmuş 4 

Thiacloprid 
 

kurutulmuş 0.5 

meyve suyu 0.25 

püre 0.7 

Thiamethoxam meyve suyu 0.93 

Trifloxystrobin kurutulmuş 0.39 

Triflumuron kurutulmuş 0.20 

 

Çizelge 2.1‟de görüldüğü gibi elma suyu ürünlerinde iĢleme faktörü 1 

değerinden küçüktür. Bu da pestisitlerin meyve suyu üretim basamaklarında 

azaldığını göstermektedir. KurutulmuĢ elma ürünlerinde ise iĢleme faktörleri 1 

değerinin oldukça üstündedir. Kurutma iĢlemi, ürünlerdeki pestisit kalıntı miktarını 

artırmaktadır.  

Ülkemizde ruhsatlı olmayan yasaklı pestisitlerin kullanımına izin 

verilmediğinden bu pestisitler için iĢleme faktörü de kullanılamaz. 

ĠĢlenmiĢ gıda için bulunan analiz sonucu, veri tabanındaki iĢlenmiĢ ürün ve 

pestisit için belirlenmiĢ iĢleme faktörüne bölünerek iĢlenmiĢ gıdanın elde edildiği 

temel ürünler için hesaplanmıĢ pestisit değeri bulunur. Hesaplanan değer 
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Pestisitlerin Maksimum Kalıntı Limitleri (Anon., 2016a) Yönetmeliğine göre 

değerlendirilir.  

Bajwa ve Sandhu (2014) bildirdiğine göre, Neicheva ve ark (1993), 

tarafından yapılan çalıĢmada, ham madde olarak kullanılan elmaya 

tetrachlorvinphos, chlorpyriphos, cyhalothrin ve hexythiazox pestisitleri 

uygulanmıĢtır. Daha sonra elma püresi üretiminde yıkama, kaynatma, presleme, 

pastörizasyon ve sterilizasyon iĢlemleri boyunca pestisitlerin değiĢimleri 

incelenmiĢtir. ÇalıĢma sonucunda pestisitlerin seviyesinde %43 ile %91 arasında 

azalma tespit edildiği bildirilmiĢtir. 

Kuzey Ġspanya‟da yapılan çalıĢmada 12 farklı pestisit karıĢımı ile ilaçlanan 

elma ağaçlarından 10 gün sonra elmalar hasat edilmiĢ ve hasat sonrası 3 farklı 

pestisit karıĢımı ile uygulama yapılmıĢtır. Uygulama sonrası endüstriyel olarak 

elma suyu üretimi gerçekleĢtirilmiĢtir. LC-MS/MS ve GC-MS/MS cihazlarında 

pestisit analizleri yapılmıĢtır. Elma suyu üretiminde pestisit konsantrasyonlarının 

azaldığını gösteren çalıĢma sonucunda iĢlem basamakları sonrası iĢleme fatörü 

hesaplanmıĢ ve pestisit kalıntı düzeyleri ile pestisitlerin fiziko kimyasal özellikleri 

arasındaki iliĢki ortaya konmuĢtur. AraĢtırma sonucu iĢleme faktörü ile pestisitin 

pKow (oktanol-su partisyon katsayısı), pKoc (organik karbon partisyon katsayısı) 

ve suda çözünürlüğü arasında çoklu doğrusal korelasyonları göstermiĢtir. ĠĢleme 

faktörünü belirlemek için pKow ve pKoc değerleri kullanılarak teorik bir eĢitlik 

hesaplandığı belirtilmiĢtir (Martin ve ark, 2013).  

ĠĢleme faktörü hesaplaması için Kong ve ark (2012), yaptıkları çalıĢmada 

domates salçası üretimindeki iĢlem basamaklarının difenoconazole pestisiti 

üzerindeki etkisini belirlemiĢler ve yıkama, kabuk soyma, homojenizasyon, 

kaynatma ve sonrası iĢleme faktörlerini hesaplamıĢlardır. Buna göre iĢleme 

faktörleri sırasıyla yıkama sonrası 0.75, kabuk soymada 0.049, homojenizasyonda 

0.71, kaynatmada 0.49 ve sterilizasyonda 0.86 olarak hesaplanmıĢtır. 
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2.2. Patulin Ġle Ġlgili Önceki ÇalıĢmalar 

Elma suyu üretiminde sınıflandırma dıĢı, sofralık kalitesi olmayan 

meyvelerin kullanılması, meyvelerin fiziksel olarak hasara uğraması ve çoğunlukla 

dökme olarak taĢınması sonucunda mikotoksin üreten birçok mikroorganizma 

faaliyeti kaçınılmaz olmaktadır.   

Meyvelerin olgunlaĢma aĢamasında, dokularda pH'ın yükselmeye 

baĢlaması nedeniyle koruyucu tabakanın yumuĢaması ve meyvenin savunma 

mekanizmasının zayıflamasına sebep olmaktadır. Bunun sonucunda meyve fungal 

saldırıya karĢı hassas hale gelmektedir (Aziz ve Moussa, 2002).  

Patulin 1943 yılında antibiyotik olarak tanımlanmıĢtır. Küf ve bakterilere 

karĢı etkili olduğu görülmüĢ ancak yapılan çalıĢmalar sonucunda hayvanlarda 

toksik etki gösterdiği tespit edilmiĢtir (EkĢi, 1977). Ġlk olarak Penicillium patulum 

ve Penicillium expansum küfleri izole edildiğinde oluĢan ikincil ürüne patulin ismi 

verilmiĢtir. Gökmen ve Acar‟ın (1998) bildirdiğine göre, Woller (1986) ve 

Harrison (1989) patulinin Penicillium (Penicillium expansum, P.leucopus , 

P.patulum, P.calavrforme, P.melinii, P.equinum, P.roqueforti) , Aspergillus 

(A.clavatus, A.giganteus ve A.terreus)  ve ısıya dayanıklı Byssochlamys (B. fulva, 

B.nivea) küflerinin çeĢitli türleri tarafından üretildiğini bildirmiĢlerdir. 

 Patulin üreten küfler içerisinde en yaygın olarak rastlanılan küf türü 

Penicillium expansum' dur. Tarımsal alanlarda yaygın olarak bulunması nedeniyle 

çalıĢmaların çoğunun Penicillium expansum ile ilgili yapıldığı bildirilmiĢtir. 

Psikrotrof bir küf olan ve "mavi küf çürüklüğü" olarak adlandırılan hastalığa neden 

olan Penicillium expansum özellikle çürümüĢ elmalardan izole edilmektedir 

(Shephard ve Leggott, 2000;Kadakal ve Nas, 2000).  

           Penicillium expansum için optimum geliĢme sıcaklığı 23-25 0C civarında 

olduğu belirtilmekle beraber patulinin 4 0C sıcaklıkta bile geliĢiminin devam ettiği 

bildirilmiĢtir. Aynı araĢtırmada patulinin oldukça düĢük oksijen seviyelerinde (%2) 

bulunabildiği ve %15 CO2 seviyelerinde geliĢiminin hızlandığı belirtilmiĢtir. 
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P.expansum spor oluĢumu için minimum su aktivitesi 0.82-0.83 aralığındadır 

(Baert ve ark, 2007a). 

Patulin [4-hydroxy-4H-furo (3, 2-c) pyran-2 (6H)-one] kapalı lakton 

yapısındadır. Kristal yapıda ve renksiz bir bileĢik olan patulinin erime noktası 

111oC'dir. Kapalı formulü C7H6O4 ve moleküler ağırlığı 154 daltondur. Patulin su, 

etanol, aseton, etil asetat, etil eter ve kloroformda çözünebilirken, benzen ve petrol 

eterinde çözünmemektedir (Yılmazer, 2002).  

Patulinin kimyasal yapısı ġekil 2.1'de gösterilmektedir.  

 

 
ġekil 2.1.Patulinin kimyasal yapısı 
 

Elma ürünlerinde patulin oluĢumunu birçok faktör etkilemektedir. Bazı 

faktörler aĢağıda belirtilmiĢtir: 

1-Elmaların fiziksel, kimyasal ve mikrobiyal özellikleri 

Farklı meyve çeĢitlerinin P.expansum’ a dayanıklıkları da farklı 

olmaktadır. Farklı çeĢitlerdeki elmanın kabuk kalınlığı ve direnci, meyvenin pH 

değeri, Ģeker seviyesi, antimikrobiyal bileĢiklerin seviyesi fiziksel ve kimyasal 

faktörlerdendir. Açık çiçek çanağına sahip elma çeĢitlerinde patulin geliĢme riski 

daha fazladır (Anon., 2002a). 

Elmaların mikrobiyoljik florası, coğrafi alan, klimatik koĢullar, pestisit 

uygulamaları, çeĢit ve hasat yöntemi ve hasat sonrası uygulamalar patulin 

oluĢumunu etkileyen mikrobiyolojik faktörlerdendir. 
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2-Hasat öncesi faktörler 

Patulin oluĢumunun asıl olarak hasat sonrası gerçekleĢtiği düĢünülse de 

hasat öncesi meyve ağaçlarının yetiĢme koĢulları elmalarda küf enfeksiyonlarını ve 

mikotoksin oluĢumunu etkileyebilir. Küf geliĢiminin önlenmesi için iyi tarım 

uygulamasına geçilip hastalıklı ağaçları kesmek, ağaçların ölü dallarını ve 

mumlaĢmıĢ meyveleri uzaklaĢtırmak ve hava sirkülasyonu sağlayacak ve ıĢık 

geçecek Ģekilde budama yapmak gereklidir (Anon., 2002a). 

3-Hasat sırasındaki faktörler 

Meyvenin hasat sırasındaki olgunluk derecesi, mikrobiyal yükü ve kabukta 

kusur olması depolama süresini etkiler. Hasattaki olgunluk seviyesi, meyvenin 

mekanik hasara karĢı dayanıklılığında ve hasat sonrası depolamada mavi küf 

oluĢumunda önemli bir etkendir. OlgunlaĢma süresince dokunun pH değeri artar, 

çözünebilir Ģekerler oluĢur, kabuğu yumuĢar ve koruma bariyerleri zayıflayarak küf 

enfeksiyonlarına karĢı meyve hassaslaĢır (Aziz ve Moussa, 2002; Torres ve ark, 

2003). 

4-Hasat sonrası faktörler 

Elmada oluĢan patulinin çoğu hasat sonrası oluĢtuğundan, depolama 

süresince patulin oluĢumu ve küf patojenlerinin geliĢimini engellemek için büyük 

çabalar sarf edilmektedir. Toprak, bitki ve hasarlı elma gibi organik maddeler küf 

sporları için depo görevi yapar. Bu nedenle meyvenin ambalajlanıp, depolandığı ve 

iĢlendiği tüm alanlarda hijyen koĢullarının sağlanması küf kontaminasyonunu 

engellemek için gereklidir (Anon., 2002a). 

ġekil 2.2‟de P.expansum ile kontamine olmuĢ elma fotoğrafı 

görülmektedir. 
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ġekil 2.2. Penicillium expansum ile kontamine olmuĢ elma 
 

2.2.1. Elma ve Elma Suyunda Patulin ile Ġlgili ÇalıĢmalar 

Patulin analizi ile ilgili çalıĢmalar 2000‟li yılların ortalarına kadar HPLC 

sistemleri ile yapılmakta iken, teknolojinin ilerlemesiyle geliĢtirlen GC-MS, LC-

MS/MS cihazları ile yapılan metot çalıĢmalarına ağırlık verilmeye baĢlanmıĢtır.  

Sınırlı sayıdaki bu araĢtırmalar da çoğunlukla yurt dıĢındaki araĢtırmacılar 

tarafından yapılmıĢtır.  

Pestisit analizi için geliĢtirilen QUECHERS ekstraksiyon metodu ve 

modifikasyonları son yıllarda patulin analizi ile ilgili yapılan çalıĢmalarda da 

ekstraksiyon aĢamasında kullanılmaya baĢlanmıĢtır. QUECHERS ekstraksiyon 

metodunun pratik olması, az çözücü kullanılması, daha az örnek ve ekipman ile  

yapılması ve maliyetinin düĢük olması patulin analizinde de kullanımını cazip hale 

getirmektedir (Christensen ve ark, 2009; Desmarkhelier ve ark, 2011; Kharandi ve 

ark, 2013). ÇalıĢmamızda kullandığımız ekstraksiyon metodunu uygulayan 

araĢtırmacılar (Christensen ve ark, 2009) yayınladıkları makalede QUECHERS 

metodu ile hem petsisit hem de patulin analizi gerçekleĢtirmiĢlerdir.  

Dünyada 100' ün üzerinde küf türü tarafından üretilen yaklaĢık 400 kadar 

ikincil metabolitin toksik aktiviteye sahip olduğu ve dünyada yetiĢtirilen tarım 
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ürünlerin dörtte birinin mikotoksinlerle kontamine olduğu belirtilmektedir. 

Ġnsanların patuline maruz kalmalarının en önemli nedeninin beslenmelerinde 

tükettikleri elma suları olduğu bildirilmiĢtir (Welke ve ark, 2009). 

Meyve ve sebzeler yüksek su içerikleri ve besin ögeleri nedeniyle küf 

geliĢimine karĢı hassastırlar. Patulin özelikle elma ve elma ürünlerinde ve seyrek 

olarak da Ģeftali, üzüm, domates, portakal ve bunlardan elde edilen ürünlerde 

bulunabilmektedir (Gökmen ve Acar, 1996; Gökmen ve Acar, 1998). 

            Patulin meyvenin küf ile enfekte olmuĢ (çürümüĢ) bölgesinde oluĢmakla 

birlikte, sağlıklı dokunun yaklaĢık 1 cm' lik çevresine de yayılabilmektedir. Elma 

suyu üretimi sırasında öncelikle çürümüĢ bölgenin uzaklaĢtırılması, son üründe 

patulin konsantrasyonunun azaltılması için önemli bir basamaktır (Gökmen ve 

Acar, 2005). Bu nedenle patulin, iĢlem görmüĢ elma ve diğer meyve sularında bir 

kalite kriteri olarak da görev yapmaktadır. 

Meyvelerin meyve suyuna iĢlenmesi aĢamasında küflerin zarar görmesine 

rağmen oluĢturdukları patulin suda çözünme özelliği gösterdiğinden kolaylıkla 

meyve suyuna geçebilmekte ve termal olarak stabil oldukları için pastörizasyon 

sıcaklığında ve daha sonraki depolama aĢamasında stabilitesini koruyabilmektedir 

(Gökmen ve Acar, 1998). 

Patulinin muhtemel kanserojen ve mutajen özellikte olması nedeniyle son 

yıllarda patulin araĢtırmaları önem kazanmıĢtır. Patulinin, kromozomlara zarar 

verdiği, hücre çekirdekciğine, sülfidril gruplarına, aminoasitlere ve proteinlere 

kovalent bağla bağlanarak kanserojenik aktivitede bulunduğu belirtilmektedir 

(Fliege ve Metzler, 1999; Llewellyn ve ark, 1998).  

Önemli sağlık sorunlarına sebep olduğu için pek çok ülkenin gıda 

güvenliği organizasyonları elma suyu ve diğer meyve sularında bulunabilecek 

maksimum limitleri belirlemiĢlerdir. Bazı ülkelerde meyve suyu ve diğer meyve 

ürünlerinde bulunabilecek maksimum patulin miktarı 20 – 50 µg/L arasında 

değiĢirken, Dünya Sağlık örgütü (WHO) elma suyu ve diğer meyve sularında 

bulunabilecek maksimum miktarı 50 µg/L olarak sınırlamıĢtır (Gökmen ve Acar, 
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1996; Gökmen ve Acar, 1998;  Welke ve ark, 2009).  Diğer yandan Gıda Katkı 

Maddeleri Uzman Komitesi ((JECFA (The Joint Food and Agriculture 

Organization / World Health Organization Expert Committee on Food Additives)) 

maksimum tolere edilebilir günlük patulin alımının 0.4 µg/kg olduğunu bildirmiĢtir 

(Anonim, 1995; Drusch ve ark, 2007). 

Ülkemizde patulin için limit değerleri Tarım ve Orman Bakanlığı‟nın 

yayınlamıĢ olduğu 29.12.2011 tarih ve 28157 Türk Gıda Kodeksi BulaĢanlar 

Yönetmeliğinde belirtilmiĢtir (Anon., 2011b). Patulin‟in farklı ürünlerdeki 

maksimum limit değerleri Çizelge 2.2‟de verilmiĢtir. 

 

Çizelge 2.2. Patulin‟in farklı ürünlerde maksimum limitleri (Anon., 2011b) 
Gıda Maksimum Limit 

(µg/kg) 

Meyve suları, konsantreden üretilen meyve suyu ve meyve 
nektarları 

50 

Distile alkollü içkiler, elma şarabı ve elmadan üretilen veya 
elma suyu içeren diğer fermente içkiler 

50 

Katı haldeki elma ürünleri (elma kompostosu ve doğrudan 
tüketime sunulan elma püresi dahil) 

25 

Bebek ve küçük çocuklar için üretilen ve bu amaçla 
piyasaya arz edilen/etiketlenen elma suyu ve katı haldeki 
elma ürünleri (elma kompostosu ve elma püresi dahil) 

10 

Tahıl bazlı olmayan ek gıdalar  10 

 

AraĢtırmacılar organik elmalardan üretilen elma suyu ve elma 

ürünlerindeki patulin seviyesinin daha yüksek olduğunu belirtmiĢlerdir. Bunun 

nedenini ise organik elma yetiĢtiriciliğinde fungusit uygulanmamasına 

bağlamaktadırlar. Meyvede küf geliĢimi engellenemediği için küf miktarı artmakta 

ve metabolit olarak patulin oluĢmaktadır (Piemontese ve ark, 2005). 

Elmada fungusit uygulaması genellikle hasat sonrası depolama aĢamasında 

küf oluĢumunu engellemek amacıyla yapılmaktadır. Morales ve ark (2010), 



2. ÖNCEKĠ ÇALIġMALAR                                                             Seçil GÜRKAN
 

31 

bildirdiklerine göre hasat sonrası sistemik fungusit (thiabendazole, imazalil) 

uygulaması P.expansum sporlanmasını ve meyvedeki mavi küf miktarını 

azaltmaktadır. 

Gökmen ve Acar (1998), Ġstanbul piyasasından temin ettikleri elma 

sularının analizlerini yapmıĢlar ve 45 elma suyu örneğinin 27 tanesinde (%60) 

patulin tespit etmiĢler ve patulin bulunan örneklerin %74.1'inde kontaminasyon 

miktarının 50 µg/L'nin üzerinde olduğunu tespit etmiĢlerdir.  

Elma ürünleri ve diğer meyve ürünlerinde patulin varlığı ve miktarını tespit 

etmek amacıyla ince tabaka kromatografisi (TLC), gaz kromatografisi (GC), 

yüksek basınçlı sıvı kromatografisi (HPLC), gaz kromatografisi-kütle 

spektrometresi (GC-MS) ve yüksek basınçlı sıvı kromatografisi-kütle 

spektrometresi (LC-MS/MS) teknikleri kullanılmaktadır. Ancak analizlerde en 

yaygın kullanılan cihaz HPLC cihazıdır. 

           Elma suyuna iĢlenecek elmalarda mikotoksin oluĢturan küflerin geliĢimini 

önceden engellemek ve sağlıklı meyveleri ham madde olarak kullanmak patulin 

sorununun çözümünde birinci adım olmalıdır. Bunun sağlanması için özellikle 

meyvelerin hasattan sonra kısa süreli depolanması, iĢletmeye taĢınması ve presleme 

aĢamasına kadar uygun koĢullarda muhafaza edilip etkili bir Ģekilde yıkanıp 

seçilmesi gerekmektedir. Aksi halde durultma ve filtrasyon aĢamalarında ekstra 

önlemlerin alınması gerekmekte; ancak buna rağmen üründe belirli düzeyde patulin 

kalmaktadır. Ayrıca, son yıllarda batılı ülkelerde yaygınlaĢan doğal bulanık elma 

suyunda filtrasyon söz konusu olmadığı için patulinin sonradan üründen 

uzaklaĢtırılması çözüm yolu olarak düĢünülmemelidir. Patulinin asidik koĢullarda 

(pH <6) stabil bir yapı göstermesi nedeniyle meyve suyuna uygulanan 

pastörizasyon iĢleminin patulin degradasyonuna neden olmadığı belirtilmektedir 

(Acar ve ark, 1998; Gökmen ve ark, 2001).  

Patulinle ilgili Güney Afrika, Brezilya, Küba, Türkiye, Ġsviçre, Belçika, 

Ġran ve Ġtalya‟da farklı bilimsel çalıĢmalar yapılmıĢtır. Çoğunda tespit edilen 

miktar Avrupa Birliği‟nin elma ürünleri için 50 µg/kg, bebek mamaları için 10 
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µg/kg olarak koyduğu limitin altında kalmıĢtır. Sadece Türkiye ve Ġran‟da 

limitlerin üzerinde patulin bulunmuĢtur (Iha ve ark, 2009). 

  Wu ve ark (2008), iki farklı ekstraksiyon metodu kullanarak patulin analizi 

üzerine çalıĢmıĢlardır. Patulin analizinde ekstraksiyon aĢamasında yaygın olarak 

kullanılan sıvı sıvı ekstraksiyon yöntemi hem zaman alıcıdır hem de çok fazla 

kimyasal kullanılmaktadır. Ayrıca temizleme (clean up) aĢamasında kullanılan 

sodyum karbonatın patulinin parçalanmasına neden olduğunu bildirmiĢlerdir. Yeni 

ve hızlı metotlara ihtiyaç olduğundan çalıĢmada klasik sıvı sıvı ekstraksiyonu ile 

matrikste katı faz ektraksiyon yöntemini karĢılaĢtırmıĢlardır. ÇalıĢma sonucunda 

katı faz yönteminin geri kazanım oranlarının daha iyi olduğu görülmüĢtür. Aynı 

zamanda ekstraksiyonun daha kısa sürmesi ve çok daha az kimyasal 

kullanılmasının da diğer avantajları olduğunu bildirmiĢlerdir.  

Sant Ana ve Rosenthal (2008), yaptıkları çalıĢmada elma suyu üretiminin 

tüm aĢamalarını tek tek incelemiĢler ve patulin oluĢumunu üretimin tüm 

basamaklarında tespit etmiĢlerdir. Hasat öncesi, hasatta ve hasat sonrası 

uygulamalarda hasar görmüĢ elmaların patulinin ana kaynağı olduğunu 

bildirmiĢlerdir. Elma suyunun filtrasyonu aĢamasında diatoma toprağı kullanımını 

kritik nokta olarak tespit etmiĢlerdir. 

Gökmen ve Acar (1998), Türkiye‟deki 3 farklı üretici firmadan 215 elma 

suyu konsantresi örneği temin ederek ters farz kolon kullanarak HPLC sisteminde 

patulin analizi yapmıĢlardır. Suda çözünür katı madde oranları 69.6 ve 76.2 olan 

konsantreler 11.2 brikse seyreltilmiĢ ve analizleri yapılmıĢtır. ÇalıĢma sonucunda 

örneklerin %11„inin Dünya Sağlık Örgütü (WHO)' nün belirlediği 50 µg/kg limit 

seviyesinin üzerinde çıktığı belirtilmiĢtir. Aynı araĢtırıcıların bundan önceki 

çalıĢmalarında Türkiye‟de tüketilen elma sularında patulin seviyesinin yüksek 

olduğu bildirilmiĢtir. 

Cheraghali ve Mohammodi (2005), Ġran‟daki parekendecilerden temin 

ettikleri 65 farklı örnekteki patulin miktarlarını TLC (ince tabaka kromatografisi) 

metodu kullanarak analiz etmiĢlerdir. ÇalıĢma sonunda elma suyu örneklerinin % 



2. ÖNCEKĠ ÇALIġMALAR                                                             Seçil GÜRKAN
 

33 

33„ünde 50 µg/kg„dan daha yüksek patulin tespit etmiĢlerdir. Elma suyu 

konsantrelerinin ise % 56‟sında 50 µg/kg„dan yüksek seviyede patulin 

bulmuĢlardır. 

Murillo ve Amezqueta (2009), Ġspanya‟daki değiĢik marketlerden aldıkları 

100 elma suyu örneğinde patulin analizi yaparak insanların günlük tüketiminde ne 

kadar patulin aldıklarını araĢtırmıĢlardır. Klasik etil asetatlı ekstraksiyon metodu 

kullanarak HPLC-DAD cihazında analizleri yapmıĢlardır. 100 örnek içerisinde 11 

tanesinin sonucu, patulin için yasal limit olan 50 µg/L seviyesinin üzerinde 

çıkmıĢtır. 34 örnekteki patulin miktarı LOD seviyesinin altında çıkmıĢ, 55 örnekte 

ise yasal limiti geçmeyen seviyelerde bulunmuĢtur. 

 Morales ve ark (2010), elmada soğuk depolama süresince Penicillum 

expansum geliĢiminde hasat sonrası teknolojilerin etkisi üzerine çalıĢmıĢlardır. 

ÇalıĢmada genel hijyenik koĢulların küf geliĢimini etkilediği belirtilmiĢ ayrıca bir 

fungusit olan captan uygulamasının küf geliĢiminin kontrolü üzerine etkisi 

olmadığı tespitine yer verilmiĢtir.  

Gökmen ve ark (2001), yaptıkları çalıĢmada elma suyunda dört değiĢik 

durultma maddesinin (jelatin, bentonit, aktif kömür ve PVPP-

Polivinilpolipirrolidone) patulin miktarına etkisini incelemiĢlerdir. AraĢtırmacılar 

elma suyundan patulinin uzaklaĢtırılmasında jelatin, bentonit ve aktif kömür 

uygulamalarının oldukça etkili olduğunu, ancak PVPP uygulamasının patulinin 

uzaklaĢtırılmasında herhangi bir etkisinin olmadığını bildirmiĢlerdir. 

Morales ve ark (2007), elmada hasat sonrası patulin birikimi, kontrollü 

atmosferde depolama ve fungusit uygulamasının etkileri üzerine yaptıkları 

çalıĢmada 1 0C‟ de 2 farklı kontrollü atmosfer uygulamasında (2.5% O2 ve 3.9% 

CO2 (LOW); 1.5% O2 ve 2.5% CO2 (U-LOW)) Penicillum expansum geliĢimini ve 

patulin oluĢumunu incelemiĢlerdir. Kontrollü atmosferde soğukta depolanan 

elmalarda patulin bulunamadığını bildirmiĢlerdir. ÇalıĢmada ayrıca folpet, 

thiabendazole ve imazalil‟den oluĢan fungusit karıĢımı ile muamele edilen 

elmalarda Penicillum expansum geliĢimini incelemiĢlerdir. Yaygın olarak 
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kullanılan fungusitlere karĢı P. expansum‟un dirençli olması nedeniyle fungusit 

uygulamasının bozulmayı tamamen engellemediğini bildirmiĢlerdir. Ayrıca 

elmanın olgunluk derecesi arttıkça fungusitleri etkinliğinin de arttığını 

belirtmiĢlerdir. 

 Katerere ve ark (2008), yaptıkları çalıĢmada literatürde validasyonu 

yapılan tüm metotlar berrak ve bulanık meyve suları ve püreler için yapılmıĢ 

olduğundan kurutulmuĢ elma halkalarında patulin analizi yaparak bu üründe ilk 

çalıĢma yapan araĢtırmacı olduklarını bildirmiĢlerdir. Patulin analizi için sıvı-sıvı 

ve katı faz ekstraksiyon metotlarının her ikisiyle de çalıĢmalar yapılmıĢ ancak katı 

faz metodunun sonuçları kullanılmıĢtır. Geri kazanımlar ise 10 ppb 

konsantrasyonunda %53, 20 ppb ve 50 ppb konsantrasyonların da %63 olmuĢtur. 

Aynı araĢtırmacıların daha önce berrak elma suyunda yaptıkları çalıĢmalarda %77 

ile %102 aralığında geri kazanımlar elde edildiği bildirilmiĢtir. Berrak elma suyuna 

göre bulanık elma suyunda geri kazanımın düĢük olmasını patulinin katı kısımda 

bulunan proteine bağlanması ile açıklamaktadırlar. Analizi yapılan 8 endüstriyel 

üründen 2 tanesinde patulin tespit edilmiĢ ve bu değerler katı elma ürünlerindeki 

limit değer olan 25 ppb‟nin altında bulunmuĢtur.  

 Moukas ve ark (2008), Yunanistan‟daki marketlerden toplanan 90 adet 

meyve suyu örneğinde patulin analizi yapmıĢlar ve çalıĢtıkları bu örneklerden 23 

elma suyunun Türkiye‟ den, 14 elma suyu ve 2 kayısı suyunun Çin‟den ithal 

edildiğini ve örneklerdeki patulin miktarlarının 50 µg/L„nin altında tespit edildiğini 

bildirmiĢlerdir. Bu çalıĢmada ayrıca HPLC-DAD ve GC-MS cihazları kullanılarak 

analizler karĢılaĢtırılmıĢ ve sonuçta HPLC‟de geri kazanım % 99.5 seviyelerinde 

sağlanırken GC-MS cihazında % 41.3‟lerde geri kazanım elde etmiĢlerdir. 

Kadakal ve ark (2005), elma suyunda yaptıkları çalıĢmada, bakterilerde 

eser miktarda yer alan bir küf sterolü olan ergosterolün varlığının ortamdaki küf 

varlığı ile yakından iliĢkili olduğunu bildirmiĢlerdir. Ergosterol küf miktarı 

hakkında bilgi verdiği için, varlığı ile patulin miktarı arasında iliĢki kurularak 
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araĢtırma yapılmıĢ çalıĢma sonunda patulin ve ergosterol miktarlarının orantılı 

olarak geliĢtiğini bildirmiĢlerdir.  

Kadakal ve ark (2003), elma suyu ve konsantresi üretiminde patulinin 

elmaların çürüme oranına bağlı olarak son ürüne geçme düzeyini tespit etmek 

amacıyla yaptıkları çalıĢmada; elmaları sağlam, % 30, % 60 ve % 100 çürük 

Ģeklinde sınıflandırmıĢ ve berrak elma suyu üretimi gerçekleĢtirmiĢlerdir. Elma 

suyu üretiminde sağlam elmaların kullanıldığında patulin belirlenmemiĢ, % 30,  % 

60 ve % 100 oranında çürümüĢ elmaların kullanılması durumunda ise sırasıyla 36.2 

– 360.1 ppb, 96.1 – 1153.2 ppb ve 66.7 – 564.7 ppb arasında değiĢen miktarlarda 

patulin tespit etmiĢlerdir. %100 çürümüĢ elmada patulin seviyesinin daha düĢük 

olmasının nedenini elmanın çürüme sonrası doku kaybına uğraması ve patulin 

içeren bu kısmın yıkama suyuna geçmesiyle açıklamaktadırlar.                       

 Yun ve ark (2008),  sulu model sistemde patulinin parçalanmasında 

ortamda bulunan organik asit, aminoasit ve etanol varlığının etkilerini 

araĢtırmıĢlardır. 50 ppm patulin içeren örneklerpolietilen tüplere 50 mL konulmuĢ 

ve 0.5, 1.0, 3.0 ve 5.0 kGy gama ıĢını verilerek  patulin üzerine etkilerini 

incelemiĢlerdir. ÇalıĢmada, araĢtırmacılar distile suda çözünen patulinin %99‟dan 

fazla parçalanırken elma suyunda çözünen patulinin sadece %33 oranında 

parçalandığını bildirmiĢlerdir. AraĢtırmacılar patulinin düĢük pH değerlerinde ısı 

ve kimyasal parçalanmaya çok dirençli olduğunu tespit etmiĢlerdir. 

 Beltran ve ark (2014), yaptıkları çalıĢma ile LC-MS/MS cihazında APCI 

ve ESI iyonlaĢtırma tekniklerini karĢılaĢtırarak dört farklı elma matriksinde (elma, 

elma suyu, püre ve komposto) patulin analizi yapmıĢlardır. ÇalıĢmada APCI ve 

ESI teknikleri çözücüdeki patulin standartlarının analizinde benzer sonuç 

vermesine rağmen matriksteki sonuçlar birbirinden farklılıklar göstermiĢtir. APCI 

yöntemi ile matriks etkisi daha az olmuĢ ve bu yöntemle daha iyi iyonlaĢtırma 

gerçekleĢmiĢtir. Bu sayede elma suyunda dört kat seyreltme yapılarak direkt 

enjeksiyonla analiz yapılmıĢtır. ÇalıĢma sonucunda hem sıvı hem de katı 

örneklerde aynı metodun kullanılabileceğinin uygun olduğu saptanmıĢtır. 
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   Janotova ve ark (2011), gerçek üretim koĢullarına benzer olarak tesis 

ettikleri elma püresi pilot üretiminde, iĢlem aĢamalarında patulin miktarlarındaki 

değiĢimi tespit amaçlı bir çalıĢma yapmıĢlardır. Bu çalıĢmada patulinle kontamine 

edilmiĢ ve edilmemiĢ elmalar karıĢtırılarak buradan homojenize edilen elmalardan 

alınarak haĢlama, pulp üretme, pastörizasyon, soğutma ve paketleme 

aĢamalarından geçirilmiĢtir. Daha sonra elde edilen sonuçlarda her aĢamadaki 

patulin miktarı baĢlangıç miktarıyla kıyaslanmıĢtır. ÇalıĢma sonucunda, pulp 

üretme aĢamasındaki azalmanın %29 ile %80 aralığında gerçekleĢerek en fazla 

patulinin bu aĢamada azaldığını tespit etmiĢlerdir.  

 Patulinin LC-MS/MS cihazında analizi için yapılan çalıĢmada HPLC-DAD 

metotlarında kullanılan ekstraksiyon metodu değiĢtirilmeden uygulanmıĢ ve 

hazırlanan ekstrakt  doğrudan LC-MS/MS‟e enjekte edilmiĢtir. GeliĢtirilen metot 

ile Brezilya‟da piyasadan toplanan 36 adet elma ve 26 adet elma suyu örneği analiz 

edilmiĢtir. Analiz sonrası elmaların %30‟unda, elma suyu içeren örneklerin 

%92.3‟ünde tespit edilen patulin miktarı Brezilya‟daki maksimum limit değerinin 

(50 µg/kg) üzerinde çıkmıĢtır (Dias ve ark, 2019). Bu çalıĢma dünyanın her 

tarafında patulinin bir sorun olarak karĢımıza çıktığını göstermektedir. 

Malezya‟da gerçekleĢtirilen survey çalıĢmasında piyasadan alınan 56 

meyve suyu örneğinde LC-MS/MS cihazında patulin ve 5-HMF 

(hidroksimetilfurfural) analizleri sonucunda örneklerin sadece %5‟nin patulin ile 

kontamine olduğunun tespit edildiği ve tüm örneklerde Maillard reaksiyonu sonucu 

oluĢan 5-HMF tespit edildiği bildirilmiĢtir (Lee ve ark, 2014).  

QUECHERS ve katı faz ekstraksiyonu (SPE) birleĢtirilerek oluĢturulmuĢ 

bir metodla ekstrakte edilen 135 adet meyve örneğinin LC-MS/MS cihazında 

patulin analizi gerçekleĢtirilmiĢtir. Elma, armut, böğürtlen, muz, kayısı, erik ve 

Ģeftaliden oluĢan örneklerden sadece armut ve elma örneklerinin patulinle 

kontamine olduğu tespit edilmiĢtir. Diğer meyvelerde de patulin varlığına rastlanan 

çalıĢmalar olsa da esas olarak patulinin elma ve armutta oluĢtuğu bildirilmiĢtir. 
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Beslenmede patuline maruz kalınmasında en önemli kaynağın elma ürünleri ve 

elma suyu olduğu bilinmektedir (Vaclavikova ve ark, 2015). 

Meyveleri meyve suyuna veya baĢka bir ürüne iĢlerken çürük kısım kesilip 

uzaklaĢtırılsa da küf meyvedeki çürüğün etrafını da kontamine ettiği için belli bir 

kısıma kadar patulin bulunabilmektedir. Çürük armut örneğinde patulin dağılımını 

tespit etmek amacıyla modifiye edilmiĢ QUECHERS ekstraksiyonu ile örnekler 

çalıĢılarak LC-MS/MS cihazında analiz edilmiĢ ve örneklerdeki çürümüĢ bölgeyi 

kesip atmanın patulini yok etmediği sonucuna varılmıĢtır. Çürük bölgede en 

yüksek olmak üzere, çürük kısmın 10 mm‟lik çevresine kadar patulin tespit 

edilmiĢtir. ÇalıĢma verilerine göre, 5 mm‟lik çapta çürük bulunan meyvede 20 

mm‟lik kısmına kadar P. expansum izole edilmiĢ, patulin tespit edilmemiĢtir. 10 

mm‟lik çürük olan meyvede 30 mm‟ye kadar P. expansum izole edilmiĢ, patulin 

tespit edilmemiĢtir. 30 mm çapında çürük bulunan meyvede ise 40 mm‟lik kısıma 

kadar küf izole edilirken patulin tespit edilmediği bildirilmiĢtir. 30 mm‟den büyük 

olan çürüklerde ise meyvenin tamamının atılması gerektiği bildirilmektedir. 

ÇalıĢma verileri armut dokusuna P. expansum‟un patulinden daha hızlı bir Ģekilde 

yayıldığını göstermektedir (Wei ve ark, 2017).  
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3. MATERYAL VE METOT 

 

3.1. Materyal 

3.1.1. Elma ve Elma Suyu Örnekleri 

Analizlerde kullanılan örnekler, Mersin‟de ġekil 3.1‟de genel görünümü 

verilen meyve suyu konsantresi üretimi yapan fabrikadan temin edilmiĢtir.  Fabrika 

konsantre elma suyu üretimi için elma alımına Eylül ayının ortalarında baĢlamakta 

ve Ocak ayına kadar müĢterinin talebine göre üretim yapmaktadır. Elmalar 

fabrikaya çeĢitli bölgelerden karıĢık olarak gelmektedir. ÇalıĢmada kullanılan elma 

ve üretim aĢamalarından alınan elma suyu örnekleri, 2012 yılı sezonunda Eylül ve 

Kasım arasındaki üretimler sırasında temin edilmiĢtir. ÇalıĢma fabrika koĢullarında 

yapıldığı için gerçek bir ticari üretimi temsil etmektedir.  

 

 
ġekil 3.1. Örnek temin edilen fabrikadan genel görünüm 
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Elma suyu konsantresi üretiminde bahçeden hasat edilen elmalar fabrikaya 

dökme olarak nakliye edilmekte ve içi su dolu boĢaltma kanallarına döküldükten 

sonra fabrikaya su kanalı ile taĢınmaktadır (ġekil 3.2). TaĢıma bandı ile iĢleme 

hattına alınan elmalar basınçlı su püskürtülerek yıkanmaktadır. Daha sonra üretime 

uygun olmayan ıskarta çürük meyveler, yaprak, dal parçaları ve yabancı maddeler 

seçme ayıklama bantlarında ayıklanmaktadır. Ayıklanan meyvelere yeniden 

yıkama iĢlemi uygulanarak çekiçli tip öğütme değirmenine alınır. Meyve 

değirmeninde öğütülen meyveler mayĢe halini almaktadır.  

Elmalar değirmende mayĢe haline getirildikten sonra hidrolik pres ile 5 bar 

basınçla preslenir (Bucher HPX5005Ġ). Presleme ile mayĢedeki sıvı faz elma suyu 

olarak ayrılır ve sarsak eleğe gönderilerek kaba, katı parçalardan ayrılır. Daha 

sonra 90-95 0C„de borulu pastörizatörde 4 dakika pastörizasyon uygulanmakta ve 

aroma ayrıldıktan sonra elma suyu durultma tanklarına geçmektedir. Hazırlanan 

pektolitik ve amilaz enzimleri ile muamele edildikten sonra jelatin, bentonit 

eklenerek durultma iĢlemi yapılır. Daha sonra ultrafiltrasyon iĢlemi uygulanır. 

Renk açmak için aktif karbon eklenerek sonrasında tanbur filtrede aktif karbon 

uzaklaĢtırıldıktan sonra kieselguhr filtreden ve plakalı filtreden (parlatma filtresi) 

geçirilir. Parlatma filtresinde K7 ve K10 tipi filtre kartonları kullanılmaktadır. Bu 

filtreler ile ultra ince partiküllerin tutulması sağlanarak yüksek seviyede 

berraklaĢtırılmıĢ elma suyu elde edilir. Filtreden sonra evaporatöre geçen meyve 

suyu uygun konsantrasyona (68- 70 0Bx) getirildikten sonra soğutularak konsantre 

dolum makinesine geçer ve nonaseptik olarak 220 L‟lik bidonlarda ambalajlanır.   

Fabrikada elma boĢaltma kanalının fotoğrafı ġekil 3.2.‟de gösterilmiĢtir. 
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ġekil 3.2. Fabrikaya kamyonlarla gelen elmaların su kanalına boĢaltılması 

 

Elma suyu konsantresi üretim aĢamaları ve numune alma noktaları ġekil 

3.3‟te gösterilmiĢtir. ġekil 3.3‟te belirtilen 10 farklı üretim aĢamasından (ham 

madde, yıkama-ayıklama, öğütme (mayĢe), pres, pastörizasyon, durultma, 

ultrafiltrasyon, aktif karbon, parlatma filtresi ve evaporasyon) 10 ayrı üretim 

gününde 2 paralel olmak üzere toplam 200 örnek alınmıĢtır.  

Örneklerin alınma tarihleri Ģu Ģekildedir; 

 1.Üretim 03.10.2012, 2.Üretim 08.10.2012 3.Üretim 09.10.2012, 4.Üretim 

10.10.2012, 5.Üretim 12.10.2012, 6.Üretim 16.10.2012, 7.Üretim 19.10.2012, 

8.Üretim 20.10.2012, 9.Üretim 22.10.2012 ve 10.Üretim 03.11.2012„dir. 

Üretimde ham madde olarak kullanılan elmalar 1.üretim günü Doğu 

Anadolu Bölgesinden, 2.üretim günü Karadeniz Bölgesinden, diğer üretim 

günlerinde ise Akdeniz ve Ġç Anadolu bölgelerinden karıĢık olarak temin 

edilmiĢtir. 
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ġekil 3.3. Elma suyu konsantresi üretim aĢamaları ve numune alma noktaları 
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Örnekler analizler öncesi -18 0C‟de derin dondurucuda saklanmıĢtır. 

Pestisit analizlerinde örneklerin ektraksiyonu için QUECHERS ektraksiyon 

metodu kullanılmıĢ (AOAC, 2007), ektrakte edilen örnekler LC-MS/MS (API 

3200, 2007) cihazında okutulmuĢ ve 212 adet pestisitin analizleri yapılmıĢtır. 

Analizi yapılan 212 adet pestisitin listesi Çizelge 3.1‟de verilmiĢtir.  

 
Çizelge 3.1. Analizi yapılan pestisit etken maddeleri 
Sıra No Pestisit Adı Sıra No Pestisit Adı 
1 2,4 D 107 Haloxyfop-R-methyl 

2 Abamectin 108 Heptenofos 

3 Acephate 109 Hexaflumuron 

4 Acetamiprid 110 Hexythiazox 

5 Acetochlor 111 Imazalil 

6 Acibenzolar-S-methyl 112 Imazamox 

7 Alachlor 113 Imazapyr 

8 Aldicarb  114 Imazethapyr 

9 Aldicarb sulfone  115 Iodosulfuron-methyl 

10 Aldicarb sulfoxide  116 Isoxaflutole 

11 Amitraz 117 Imidacloprid 

12 Antu 118 Ioxynil 

13 Atrazine 119 Iprodine 

14 Azadirachtin 120 Kresoxim methyl 

15 Azimsulfuron 121 Lenacil 

16 Azinphos ethyl 122 Linuron 

17 Azinphos methyl 123 Lufenuron 

18 Azoxystrobine 124 Malathion 

19 Benalaxyl 125 MCPA 

20 Benfurocarb 126 Mecarbam 

21 Benomyl 127 Mefenpyr-diethyl 

22 Bensulfuron methyl 128 Mesotrione 

23 Bentazone 129 Metalaxyl methyl 

24 Bifenazate 130 Metamitron 

25 Boscalid 131 Metconazole 

26 Bromoconazole 132 Methiocarb 
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Çizelge 3.1. devamı 
27 Bromoxynil 133 Methocrifos 

28 Buprimate 134 Methomyl 

29 Buprofezine 135 Methoxyfenozide 

30 Carbaryl 136 Metolachlor 

31 Carbendazim 137 Metribuzin 

32 Carbofuran 138 Metsulfuron-methyl 

33 Carbosulfan 139 Molinate 

34 Carboxin 140 Monocrotophos 

35 Carfentrazone ethyl 141 Monolinuron 

36 Chlorpyrifos ethyl 142 Nicosulfuron 

37 Chlofentezine 143 Nuarimol 

38 Chlorfluazuron 144 Omethoate 

39 Chlormequatchloride 145 Oxadixyl 

40 Chlorsulfuron 146 Oxamyl 

41 Clethodim 147 Paraoxon ethyl 

42 Clodinafop-propargyl 148 Penconazole 

43 Clopyralid 149 Pendimethanil 

44 Cloridazone 150 Phenmedipham 

45 Clothianidin 151 Phenthoate 

46 Cycloate 152 Phosalone 

47 Cyhalofop buthyl 153 Phoshamidone 

48 Cymoxanil 154 Phosmet 

49 Cyproconazole 155 Pirimicarb 

50 Cyprodinil 156 Pirimiphos methyl 

51 Dazomet 157 Prochloraz 

52 Deltamethrin 158 Profenofos 

53 Demeton-s-methyl 159 Profoxydim 

54 Diafenthiuron 160 Promecarb 

55 Dicamba 161 Prometryn 

56 Dichlofluanide 162 Propamocarb 

57 Dichlorvos 163 Propaquizafop 

58 Diclofop methyl 164 Propargite 

59 Dicrotophos 165 Propazine 

60 Diethofencarb 166 Propiconazole 
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Çizelge 3.1. devamı 
61 Difeconazole 167 Propoxur 

62 Diflubenzuron 168 Propyzamide 

63 Dimethenamid 169 Prothiophos 

64 Dimethoate 170 Pymetrozine 

65 Dimethomorph 171 Pyraclostrobin 

66 Dimethylaniline,2,4   172 Pyraflufen-ethyl 

67 Dimethylphenylformamide,2,4   173 Pyridaben 

68 
Dimethylphenyl-N-
methylformamidine,N-2,4   

174 Pyridafenthion 

69 Diniconazole 175 Pyridate 

70 Dinocap 176 Pyriproxyfen 

71 Diphenamid 177 Pyrizaphos 

72 Diphenylamine 178 Quizalofop-p-ethyl 

73 Dithianon 179 Rimsulfuron 

74 Diuron 180 Sethoxydim 

75 Epoxiconazole 181 Simazine 

76 EPTC 182 Spinosad 

77 Ethalfluralin 183 Spirodiclofen 

78 Ethiofencarb 184 Spiroxamine 

79 Ethofenprox 185 Sulfosulfuron 

80 Ethofumesata 186 Tebuconazole 

81 Etoxazole 187 Tebufenozide 

82 Fenamidone 188 Tebufenpyrad 

83 Fenamiphos sulfone 189 Tepraloxydim 

84 Fenamiphos sulfoxide 190 Terbuthylazine 

85 Fenarimol 191 Terbutryn 

86 Fenazaquin 192 Thiacloprid 

87 Fenbuconazole 193 Thiamethoxam 

88 Fenbutatine oxide 194 Thifensulfuron-methyl 

89 Fenhexamide 195 Thiobencarb 

90 Fenoxaprop-p-ethyl 196 Thiodicarb 

91 Fenoxycarb 197 Thiometon 

92 Fenpropathrin 198 Thiophonate methyl 

93 Fenpyroximate 199 Tiabendazole 
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Çizelge 3.1. devamı 
94 Fipronil 200 Tolyfluanide 

95 Fluazifop p-buthyl 201 Tralkoxydim 

96 Fluazinam 202 Triadimefon 

97 Flufenoxuron 203 Triadimenol 

98 Fludioxonil 204 Triallate 

99 Flurochloridone 205 Triasulfuron 

100 Flusilazole 206 Triazophos 

101 Flutriafol 207 Tribenuron methyl 

102 Famoxadone 208 Trichlorfon 

103 Formetanate hydrochloride 209 Trifloxystrobine 

104 Fosthiazet 210 Triflumizole 

105 Furathiocarb 211 Triticonazole 

106 Haloxyfop-etoxy ethyl 212 Zoxamide 

 

3.1.2. Pestisit ve Patulin Standartları 
Pestisit standartları Dr. Ehrenstorfer (Ausburg, Almanya) firmasından 10 

ng/mL konsantrasyonlarında sıvı olarak temin edilmiĢtir. Patulin standardı ise %98 

saflıkta P1639 kodlu Sigma Aldrich (Natick, MA, USA) firmasından sağlanmıĢtır. 

 

3.1.3. Kimyasal Maddeler 

Kullanılan kimyasal maddeler kromatografik saflıkta olup, asetonitril ve 

methanol Merck (Darmstat, Almanya), asetik asit Riedel–de Haen (Almanya), 

sodyum asetat Alfa Aesar (Karlsruhe, Almanya), susuz magnezyum sülfat Sigma 

Aldrich (St.Louis, USA), primer sekonder amin (PSA) Supelco (Bellefonte, USA) 

ve amonyum format Fluka (Steinheim, USA) firmasından temin edilmiĢtir. 
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3.2. Metot 

3.2.1. Pestisit Analizleri 

3.2.1.1. Pestisit Standartlarının Hazırlanması 
Bu çalıĢmada kullanılan pestisit etken maddelerinin saf standartları 

asetonitrilde çözünmüĢ, 10 mg/L konsantrasyonunda stok çözelti olarak temin 

edilmiĢtir. Daha sonra 1 mg/L konsantrasyonunda ara stoklar hazırlanmıĢ ve 

çalıĢma standartları, bu standartlardan matriks match (matriks uyumlu) yöntemi ile 

daha önceden ekstraksiyonu yapılan pestisit içermeyen elma kullanılarak 

hazırlanan elma matriksi ile seyreltilmiĢtir. Metotların ve cihaz koĢullarının 

optimizasyonu için öncelikle etken maddelerinin her biri ayrı ayrı cihaza enjekte 

edilerek cihaz parametreleri tespit edilmiĢtir. LC-MS/MS cihazında analiz edilen 

etken maddeler iĢlem kolaylığı için 2 farklı miks haline getirilerek her bir pestisit 

için kalibrasyon grafikleri çizilmiĢtir. 

 

3.2.1.2. Pestisit analizi için örneklerin ekstraksiyonu 

Pestisit analizlerinde örneklerin ekstraksiyonu için hızlı, kolay, ucuz, etkili, 

sağlam ve güvenli terimlerini içeren QUECHERS metodu kullanılmıĢtır (AOAC 

2007). Kullanılan ekstraksiyon metodu günümüzde çoklu pestisit analizlerinde en 

yaygın kullanılmakta olan metottur.  

Analiz için üretim aĢamalarından alınan örnekler iki paralel olarak 

ekstrakte edilmiĢtir.  

Ham madde analizi için bütün meyve olarak alınan yaklaĢık 2 kg‟lık 

elmaların tamamı ev tipi mutfak robotunda (Arnica Prokit 444) parçalanarak 

homojenize edilmiĢtir. MayĢe halini aldıktan sonraki aĢamalardan alınan örnekler 

kapları çalkalandıktan sonra tartım iĢlemine geçilmiĢtir. Homojenize örnekten 15 g 

± 0.05 yaklaĢık olarak 50 mL‟ lik poli propilen santrifüj tüpüne tartılmıĢtır. Üzerine 

%1 asetik asit içeren asetonitrilden 15 mL eklendikten sonra tüpün kapağı 

kapatılarak aĢağı yukarı  dikey bir Ģekilde 1 dakika kuvvetlice çalkalanmıĢtır. 

Üzerine 6 g susuz magnezyum sülfat, 1.5 g sodyum asetat karıĢımı eklenmiĢtir. 
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Tüm kristal yapılar, örnek ve çözücü homojen Ģekilde karıĢıncaya kadar elle 

çalkalandıktan sonra 5000 rpm‟ de 3 dakika santrifüj (Eppendorf 5804) edilmiĢtir. 

Üst sıvı fazdan 2 mL alınarak PSA (primer sekonder amin) ve susuz magnezyum 

sülfat içeren santrifüj tüpüne eklenmiĢtir (1 mL ekstrakt için 50 mg PSA+ 150 mg 

susuz magnezyum sülfat kullanılmıĢtır). Tüpün kapağı kapatılarak toz karıĢım 

sıvının içinde tamamen dağılana kadar vortekste karıĢtırılmıĢ daha sonra 3 dakika 

5000 rpm‟ de santrifüj edilmiĢtir. Üst faz viallere alınmıĢ ve LC-MS/MS cihazında 

okutulmuĢtur. 

 

3.2.1.3. LC-MS/MS Cihaz KoĢulları 
Pestisitlerin tayininde AB SCIEX marka API 3200 Model LC-MS/MS 

cihazı kullanılmıĢtır. Cihazda iyonlaĢtırma tekniği olarak elektrosprey iyonizasyon 

(ESI) kullanılmıĢtır. LC-MS/MS cihaz çalıĢma koĢulları Çizelge 3.2‟de verilmiĢtir. 

 

Çizelge 3.2. LC-MS/MS cihaz koĢulları 
LC-MS/MS modeli : Shimadzu 20A Serisi HPLC (Japonya), API 3200 

(AB- SCIEX, Kanada) Üçlü Quadropol sistemi 
Akış hızı   : 0.25 ml/dak 
Enjeksiyon miktarı  : 10 µl 
Kolon    : Synergi 4u Fusion – RP 80A 
Analiz Süresi  : 20 dak. 
Mobil faz   : A: Methanol +50 mM Amonyum Format 
        B: Su + 50 mM Amonyum Format 

 
LC-MS/MS cihazı LC kısmına ait zaman ve mobil fazların akıĢ programı 

Çizelge 3.3‟de verilmiĢtir. 
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Çizelge 3.3. LC-MS/MS zaman programı 
Zaman Mobil faz B (%) Mobil faz A (%) 

5 20 80 

8 90 10 

14 90 10 

15 20 80 

20 20 80 

 

LCMSMS cihazında metot optimizasyonu için, sertifikalı standart madde 

enjeksiyonu yapılarak her bir pestisite ait Q1(iyonlaĢmıĢ ana molekül), Q3 

(parçalanma iyonları) ve bu iyonlara ait enerji değerleri tespit edilmiĢ ve MRM 

(Multiple Reaction Monitoring; çoklu reaksiyon izleme yani bir analiz için yapılan 

iĢlemin çoklu parçalanma iyonu için gerçekleĢtirilmesi) metodu için parametreler 

belirlenmiĢtir. OluĢturulan MRM metoduna ait parametreler ve analizi yapılan 212 

adet pestisite ait iyon geçiĢ parametreleri listesi EK-1‟de verilmiĢtir.  

  Ekteki her bir pestisit için Q1 değerleri kantifikasyon, Q3 değerleri 

doğrulama için kullanılmıĢtır.  

 

3.2.1.4. Pestisit Analizleri Metot Doğrulama ÇalıĢmaları 
Avrupa Komisyonu Sağlık ve Gıda Güvenliği Genel Müdürlüğü tarafından 

yayınlanan “Gıda ve Yemlerde Pestisit Kalıntıları ve Analizleri Ġçin Analitik Kalite 

Kontrol ve Metot Validasyonu Prosedürleri (SANTE/12982/2019) “dokümanı 

ülkemizde Tarım ve Orman Bakanlığı‟nca tercüme edilerek temel rehber doküman 

olarak yayınlanmıĢtır. 

Dokümanda belirtildiği üzere “metot kapsamındaki tüm bileĢikler için, 

tekrarlanabilirlik RSDr ≤ %20 olmak üzere, kabul edilebilir geri kazanımlar %70-

120 aralığındadır. LOQ, bu metot performans kabul kriterlerini karĢılayan, 

validasyonun en düĢük zenginleĢtirme (spike) düzeyidir. % 70-120 aralığı dıĢındaki 
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geri kazanım oranları, tutarlı olduğu (RSD≤ 20%) ve sebebi açıkça ortaya konduğu 

(örneğin ayırma aĢamasında analit dağılımı sebebiyle) sürece kabul edilebilir, 

ancak ortalama geri kazanım değeri % 30‟un altında ya da % 140‟ın üzerinde 

olmamalıdır. Ancak bu gibi durumlarda geri kazanım düzeltmesi gerekir ya da 

mümkünse daha doğru bir metot kullanılmalıdır. Devam eden metot validasyonu/ 

doğrulamasından elde edilen laboratuvar içi tekrarüretilebilirlik RSDR ≤ %20 

olmalıdır.” 

Metot çalıĢmalarında validasyon ve verifikasyon (doğrulama) olmak üzere 

iki kavram kullanılmaktadır. Bir metodun amacına uygunluğunu göstermek, 

metodu geçerli kılmak için yapılan çalıĢmalar metot validasyonu olarak 

adlandırılmaktadır. 

Tez çalıĢması kapsamındaki pestisit ve patulin analizleri için standart 

metotlar kullanıldığından verifikasyon (doğrulama) çalıĢması yapılmıĢtır. 

Tekrarlanabilirlik (r):  Aynı numune, aynı uygulayıcı, aynı cihaz, aynı 

laboratuvar gibi tekrarlanabilirlik koĢulları altında kısa zaman aralıklarıyla yapılan 

iki analiz sonucu arasındaki (genellikle % 95 olan belirli bir güven aralığında) 

mutlak farkı göstermektedir. 

Tekrarüretilebilirlik (R): yani aynı numunede, aynı metot kullanılarak, 

ancak farklı laboratuvarlardaki uygulayıcılar tarafından yapılan iki analiz sonucu 

arasındaki (genellikle % 95 olan belirli bir güven aralığında) mutlak farktır. 

Tekrarlanabilirlik ve tekrarüretilebilirlik verilerindeki standart sapma 

relatif standart sapma (RSD) olarak ifade edilir. RSD hesaplamaları aĢağıdaki 

eĢitliklerde gösterilmiĢtir. 

RSDr = Tekrarlanabilirlik koĢulları altında elde edilen sonuçlardan 

hesaplanan relatif standart sapma,       

 
RSDr= sr / xort *100 
 
sr = Tekrarlanabilirlik koĢulları altında elde edilen sonuçlardan hesaplanan 
standart sapma 
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RSDR = Tekrarüretilebilirlik koĢulları altında elde edilen sonuçlardan 
hesaplanan relatif standart sapma,       

 
RSDR= sR / xort *100 
 
sR = Tekrarüretilebilirlik koĢulları altında elde edilen sonuçlardan 
hesaplanan standart sapma,       
 

xort = Sonuçların aritmetik ortalaması 

 

Elma ve elma suyu örneklerini temsilen elmada pestisit analizleri için 

uluslararası standart bir metot analiz metodu (Anon., 2007) kullanıldığından 

laboratuvar koĢullarında doğrulanması amacıyla verifikasyon çalıĢmaları 

yapılmıĢtır. Metot performans kriterlerini doğrulamak amacıyla aĢağıdaki 

çalıĢmalar yapılmıĢtır; 

-Doğrusallık  

-Tespit/Ölçüm Limiti (LOD, LOQ) 

-Gerçeklik (Geri Kazanım) 

-Doğruluk (Kesinlik) 

  -Tekrarlanabilirlik 

  -Tekrarüretilebilirlik 

 

Geri kazanım çalıĢmalarında kullanılmak üzere piyasadan temin edilen 

elma homojen hale getirildikten sonra pestisit analizi yapılmıĢtır. Analiz sonrası 

taraması yapılan pestisitler tespit edilmemiĢtir. Bu örnek geri kazanım çalıĢmaları 

için kör olarak kullanılmıĢtır. Geri kazanım için 15 g homojenize edilmiĢ örnek 

tartılmıĢ ve analiz sonrası hedeflenen miktarlara uygun sertifikalı pestisit standart 

karıĢımı eklenerek ekstraksiyona devam edilmiĢtir. Ekstraksiyonu yapılan örnekler 

viallere alınmıĢ ve LC-MS/MS cihazında okutulmuĢtur. Analiz sonucu elde edilen 

verilerle  % geri kazanım ve relatif standart sapma değerleri hesaplanmıĢtır. 
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Doğrusallık: Verifikasyon çalıĢmasında referans olarak alınan 

SANTE/12682/2019 sayılı belgeye göre; uygun bir kalibrasyon fonksiyonu için en 

az üç konsantrasyonda çalıĢılarak kalibrasyon grafiği oluĢturulmalıdır. Kalibrasyon 

standartlarının kalibrasyon fonksiyonu kullanılarak hesaplanan konsantrasyonları, 

gerçek konsantrasyonlardan ± %20‟den fazla sapma göstermemelidir (Madde 

C17).  

ÇalıĢmamızda; LC-MS/MS cihazında 5 noktalı olarak 10, 20, 30, 40 ve 

100 µg/kg konsantrasyonlarında kör (blank) elma kullanılarak matriks uyumlu 

(matrix match) yöntem ile kalibrasyon grafiği oluĢturulmuĢtur. Matriks etkisini 

dengelemek amacıyla yapılan bu uygulama için, kör olarak kullanılan elmanın 

ekstraksiyonu yapılmıĢ elde edilen ekstrakt ile pestisit standartları seyreltilerek 

kalibrasyon serisi hazırlanmıĢtır. Pestisitlere ait kalibrasyon fonksiyonlarının 

sapma değerleri %20‟nin altında olmuĢtur.   

Tespit/Ölçüm Limiti (LOD, LOQ): Doğrulama (verifikasyon) 

çalıĢmasında referans olarak alınan SANTE/12682/2019 sayılı belgeye göre metot 

kapsamındaki tüm pestisitler için tekrarlanabilirlik RSDr ≤ 20 olmak üzere, kabul 

edilebilir geri kazanımlar %70-120 aralığında olmalıdır. Ölçüm limiti (LOQ) 

değeri olarak ise metot performans kriterlerini karĢılayan en düĢük doğrulanmıĢ 

spike düzeyi olarak tanımlanmaktadır (Madde G6). 

 Doğrulama (verifikasyon) çalıĢmaları en düĢük 10 ppb seviyesinde 

yapıldığı için, çalıĢılan tüm pestisitlerin LOQ değeri 10 ppb olarak alınmıĢtır.  

 Gerçeklik ve Doğruluk (Kesinlik): Verifikasyon amacıyla 10 µg/kg ve 50 

µg/kg konsantrasyonunda geri kazanım yapılmıĢtır. Geri kazanım verileri 

üzerinden tekrarlanabilirlik ve tekrarüretilebilirlik değerleri hesaplanmıĢtır.  

Homojenize edilmiĢ kör(blank) elma örneğinden 15 g tartılmıĢ ardından 10 

µg/kg ve 50 µg/kg olacak Ģekilde pestisitler miks halinde eklenerek (spike) 

ektraksiyona devam edilmiĢtir. Tekrarlanabilirlik için her bir konsantrasyonda 

5‟Ģer adet, tekrarüretilebilirlik için ise 4 farklı günde 1‟er adet olmak üzere geri 

kazanım çalıĢmaları yapılmıĢtır.  
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Tekrarlanabilirlik, tekrarüretilebilirlik ve geri kazanım çalıĢmalarının 

tamamında hesaplanmıĢ olan % RSDr ve % RSDR (relatif standart sapma) 

değerleri %20‟den küçük olması gerekliliği analiz kapsamındaki tüm pestisit 

etken maddeleri için sağlanmıĢtır. 

ÇalıĢma sonucu elde edilen verilerle hesaplanan tekrarlanabilirlik % RSDr 

ve geri kazanım değerleri Çizelge 3.4‟te verilmiĢtir. Tekrarüretilebilirlik % RSDR, 

değerleri ise Çizelge 3.5‟de verilmiĢtir. 

 

Çizelge 3.4.  Pestisitlerin tekrarlanabililirlik %RSDr ve gerçeklik (geri kazanım) 
değerleri 

    10 ppb  50 ppb 

SIRA 
NO 

ANALİT 

% Geri 
kazanım 

% RSD 
% Geri 

kazanım 
% RSD 

70-120  <20  70-120 <20 

1 2,4D 86.2 15.2 100.3 14.9 

2 Abamectin 101.2 2.6 100 12.4 

3 Acephate 109.4 12.1 95.7 8 

4 Acetamiprid 107.8 16.4 83.4 12.2 

5 Acetochlor 84.2 15.7 99.4 5.9 

6 Acibenzolar-S-methyl 97 12 93.9 10.9 

7 Alachlor 112.8 4.1 94.1 11 

8 Aldicarb sulfone 116.4 2.2 84.6 12.8 

9 Aldicarb sulfoxide 100 10.3 112 3.7 

10 Aldicarb 87.6 17.8 84 13.7 

11 Amitraz 83.8 19.3 96.6 13 

12 Antu 77.6 5.9 95.8 13.1 

13 Atrazine 103.6 10.9 79.9 7.4 

14 Azadirachtin 98.4 14.7 93.1 10.8 

15 Azimsulfuron 90.8 8.3 93 13 

16 Azinphos ethyl 82.2 16.7 100.2 15 

17 Azinphos methyl 113.8 3.2 77.6 7.2 

18 Azoxystrobine 98.6 20 103.3 8.4 
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Çizelge 3.4. devamı 
19 Benalaxyl 79.4 16.6 101.6 11.1 

20 Benfurocarb 94 18.8 95.4 13.9 

21 Benomyl 99.8 9.5 96.7 14.1 

22 Bensulfuron methyl 86 15.5 99.7 8.2 

23 Bentazone 93.4 17.2 103.6 5.9 

24 Bifenazate 105.8 12.4 100.2 13.9 

25 Boscalid 100.8 8.8 103.7 5.2 

26 Bromoconazole 97.2 12.3 100.7 6.7 

27 Bromoxynil 85.6 15.1 87.6 9.6 

28 Buprimate 93.4 16.6 97.2 6.9 

29 Buprofezine 86 16.3 110.9 7.5 

30 Carbaryl 83.4 18.5 93.3 14.5 

31 Carbendazim 110.2 4.9 76.9 7.5 

32 Carbofuran 86.2 17.9 102.2 9.8 

33 Carbosulfan 111 12.7 80.2 5.1 

34 Carboxin 90.6 14.8 78.8 6.2 

35 Carfentrazone ethyl 112 11.1 90.4 20 

36 Chlorpyrifos ethyl 78.4 11 82.4 11 

37 Chlofentezine 98 13.8 84.2 10.4 

38 Chlorfluazuron 91.6 17.8 104 9.3 

39 Chlormequatchloride 113.6 6.9 73.8 5.1 

40 Chlorsulfuron 100.8 10.3 83.4 8.9 

41 Clethodim 92.8 9.3 82.5 13.2 

42 Clodinafop-propargyl 92.2 15.2 101.1 7 

43 Clopyralid 85.6 21.5 104.1 13.7 

44 Cloridazone 102 7.9 75.9 6.4 

45 Clothianidin 101.6 16.2 80.2 2.5 

46 Cycloate 99.6 8.7 99.2 1.9 

47 Cyhalofop buthyl 80 6.8 108.8 3.6 

48 Cymoxanil 113.2 8.2 85.6 9 

49 Cyproconazole 91 19.6 89.6 13.4 

50 Cyprodinil 91.8 16.3 100.1 10.2 
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Çizelge 3.4. devamı 
51 Dazomet 79.8 7.4 99.3 4.9 

52 Deltamethrin 83.2 12.9 100.2 9 

53 Demeton s methyl 100.4 17.1 76.4 6.3 

54 Diafenthiuron 102.2 7.2 107.5 9.5 

55 Dicamba 92.6 4.5 101 6.7 

56 Dichlofluanide 99.8 16.8 103.4 10.2 

57 Dichlorvos 98.2 12.1 80.9 5.5 

58 Diclofop methyl 114.2 2.7 102 19 

59 Dicrotophos 94 10.6 94.5 6.2 

60 Diethofencarb 99.8 6.7 108.2 5.2 

61 Difeconazole 91 13.3 100.1 11.4 

62 Diflubenzuron 94.2 19.2 106 14.3 

63 Dimethenamid 90.4 10.6 85.7 15.7 

64 Dimethoate 101 11.9 94.6 15.4 

65 Dimethomorph 92.4 18.7 77 6 

66 Dimethylaniline,2,4   91.6 19.9 108.8 6.1 

67 Dimethylphenylformamide,2,4   104.8 8.5 109.7 9.4 

68 
Dimethylphenyl-N-
Methylformamidine,N-2,4   

106 13.2 109.2 5.3 

69 Diniconazole 100.2 12.7 107.9 7.7 

70 Dinocap 107.8 12.8 68.6 39 

71 Diphenamid 98.6 11.4 100.8 8.6 

72 Diphenylamine1 80.8 8.2 110.5 8.3 

73 Dithianon 97.2 13.1 108.2 6.6 

74 Diuron 114.4 7.2 59.3 43.1 

75 Epoxiconazole 88.4 5.5 114.8 5.5 

76 EPTC 82.6 7.5 91.5 16.1 

77 Ethalfluralin 103 17.9 105.4 9.5 

78 Ethiofencarb 96.2 10.9 75.3 6.4 

79 Ethofenprox 106.2 12.6 104.6 8.8 

80 Ethofumesata 111.4 4.6 79.6 9.4 

81 Etoxazole 81.8 12.7 84.6 18.2 
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Çizelge 3.4. devamı 
82 Fenamidone 89.6 19.2 109.9 6.1 

83 Fenamiphos sulfone 83.8 15 95.6 14.8 

84 Fenamiphos sulfoxide 96.2 11.8 74.1 17 

85 Fenarimol 83.6 10.9 105.6 12.1 

86 Fenazaquin 100 12.2 98.8 7.2 

87 Fenbuconazole 111 7.5 93.1 13.6 

88 Fenbutatine oxide 107.6 11.6 87.2 19.7 

89 Fenhexamide 89.6 11.7 95.2 8 

90 Fenoxaprop-p-ethyl 104.6 11.7 104 10.7 

91 Fenoxycarb 80.2 11.3 110.4 9.1 

92 Fenpropathrin 109.8 7.6 75 4.3 

93 Fenpyroximate 94 9.4 79.5 10.2 

94 Fipronil 98.6 17.9 89.3 12.1 

95 Fluazifop p-buthyl 95 9.1 91.2 14.1 

96 Fluazinam 97.6 18 104 10.2 

97 Flufenoxuron 92.2 19.6 86 16.3 

98 Fludioxonil 102.8 16.4 102.6 10 

99 Flurochloridone 91.4 13.8 80.4 16.5 

100 Flusilazole 98.4 18.7 101.6 18.9 

101 Flutriafol 105.4 17.6 100.3 4.1 

102 Famoxadone 107 8.2 103 11.9 

103 Formetanate hydrochloride 89.6 14.1 105.7 7.6 

104 Fosthiazet 89 14.7 105.2 12.2 

105 Furathiocarb 95.2 17.2 107.4 9 

106 Haloxyfop-etoxy ethyl 83.6 16 100.6 8.7 

107 Haloxyfop-R-methyl 113.8 6.7 83.3 12.6 

108 Heptenofos 89.4 17.4 114 3 

109 Hexaflumuron 80 12.8 98.2 6.5 

110 Hexythiazox 108.6 5.2 100.4 16 

111 Imazalil 98.4 13.9 102.8 15.1 

112 Imazamox 102.4 7.7 83.4 19 

113 Imazapyr 81.4 9.5 87.3 9.3 
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Çizelge 3.4. devamı 
114 Imazethapyr 92 19.8 99.3 9.5 

115 Iodosulfuron-methyl 84.4 8.3 101.7 4.1 

116 Isoxaflutole 90.2 11.8 111.8 8.7 

117 Imidacloprid 78 7.5 113.6 5.2 

118 Ioxynil 96.8 7.7 113.4 3.6 

119 Iprodine 85.4 5.3 103.9 12.7 

120 Kresoxim methyl 101.4 11.6 93.4 8.5 

121 Lenacil 99.4 4.2 98.8 15.7 

122 Linuron 90.2 17.3 80.7 9.3 

123 Lufenuron 100.2 4.2 78.7 9 

124 Malathion 90.6 19.6 94.9 15.7 

125 MCPA 99 13.2 96.7 14.7 

126 Mecarbam 92.2 11.9 88.7 5.5 

127 Mefenpyr-diethyl 100 18.7 92.8 15.1 

128 Mesotrione 100.2 18.6 91.8 13.5 

129 Metalaxyl methyl 77.6 2.2 96.2 3.4 

130 Metamitron 102.4 7 102.9 10.1 

131 Metconazole 95.8 21.3 112.6 4.6 

132 Methiocarb 81.6 13.8 105.9 10 

133 Methocrifos 75.6 5.3 112.7 1.8 

134 Methomyl 79.6 12.9 111.1 9.4 

135 Methoxyfenozide 108.2 10.2 77.2 10.5 

136 Metolachlor 82.6 11.8 75.8 1.9 

137 Metribuzin 140.4 6.6 32.7 23.7 

138 Metsulfuron-methyl 114.4 8.1 86.6 12.4 

139 Molinate 96.6 18.9 91.4 6.3 

140 Monocrotophos 112.2 4.8 82.4 11 

141 Monolinuron 87.6 13.8 101.7 10 

142 Nicosulfuron 107 6.8 103.1 6.8 

143 Nuarimol 115.4 5 76.5 5.1 

144 Omethoate 103.2 8.2 101 9.4 

145 Oxadixyl 110 6.6 95.7 11 

  



3. MATERYAL VE METOT                                                            Seçil GÜRKAN
 

58 

Çizelge 3.4. devamı 
146 Oxamyl 108.6 9.8 93.3 4.6 

147 Paraoxon ethyl 87.2 7.6 81.8 6.9 

148 Penconazole 102.4 17.2 29.1 28 

149 Pendimethanil 88 7.7 108 5.2 

150 Phenmedipham 104.6 11.1 77 5.7 

151 Phenthoate 105.2 3 98.2 10.5 

152 Phosalone 77 6.6 83 6.7 

153 Phoshamidone 86.6 16.4 76.2 11.1 

154 Phosmet 111 6.9 76.4 5.3 

155 Pirimicarb 97.8 16.6 85.3 6 

156 Pirimiphos methyl 114.4 4.8 103 8.6 

157 Prochloraz 106 2.5 105.6 8.6 

158 Profenofos 103.6 8.9 95.4 10.4 

159 Profoxydim 100.4 13.4 10 73.7 

160 Promecarb 83.4 17.1 82.1 14.1 

161 Prometryn 101.2 15.2 99.2 18.6 

162 Propamocarb 112 8.3 99.8 11.3 

163 Propaquizafop 106 8.5 82 3.5 

164 Propargite 110 11.2 100.8 4.5 

165 Propazine 115.2 3.8 75.9 6.7 

166 Propiconazole 84.6 18.4 98.2 8.7 

167 Propoxur 87.8 17.5 77.2 8.7 

168 Propyzamide 96.6 16.5 92.8 9.2 

169 Prothiophos 104.8 12.9 80.4 5.7 

170 Pymetrozine 99.4 2.5 103.2 9.8 

171 Pyraclostrobin 103.4 18.6 97.4 10.1 

172 Pyraflufen-ethyl 95.6 7.4 108 12 

173 Pyridaben 84.4 15.5 94.6 11.5 

174 Pyridafenthion 81 28.7 108.6 11.3 

175 Pyridate 100.6 8.9 82.1 5.6 

176 Pyriproxyfen 93.4 8.3 100.2 6.3 

177 Pyrizaphos 101 13.2 90 9.8 
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Çizelge 3.4. devamı 
178 Quizalofop-p-ethyl 114.4 6.6 78.1 10.5 

179 Rimsulfuron 117 3.1 81.9 11.4 

180 Sethoxydim 92.8 19.2 102.3 9.2 

181 Simazine 101.8 4.1 75.9 10 

182 Spinosad 82.8 10.4 79.8 7.9 

183 Spirodiclofen 105.8 13.8 101.5 11.2 

184 Spiroxamine 76.6 12.1 95.4 6.2 

185 Sulfosulfuron 92.6 18.9 99.9 6.7 

186 Tebuconazole 117.4 2.1 88.7 4 

187 Tebufenozide 92.4 14.5 86.5 7.8 

188 Tebufenpyrad 85.4 5.5 82.8 11.4 

189 Tepraloxydim 110.6 6.7 75.3 3.8 

190 Terbuthylazine 94.4 19.5 74.4 4.4 

191 Terbutryn 91.4 17 83.9 6 

192 Thiacloprid 100.4 17.7 92.8 13.5 

193 Thiamethoxam 103.4 17 95.4 7.2 

194 Thifensulfuron-methyl 91.4 11.7 111.1 5.4 

195 Thiobencarb 89.6 17.1 77.7 6 

196 Thiodicarb 101 17.8 107.8 5.5 

197 Thiometon 113.8 3.2 74 4.2 

198 Thiophonate methyl 102.8 12.7 80.6 7.7 

199 Tiabendazole 97.2 17.1 94.4 15.6 

200 Tolyfluanide 82.4 19.1 105.2 9.3 

201 Tralkoxydim 106.8 8.8 91.2 19.2 

202 Triadimefon 104.2 14.9 83.6 7.2 

203 Triadimenol 87.7 30.4 112.2 4.4 

204 Triallate 89.8 14.9 111.8 8.2 

205 Triasulfuron 98 8.4 107 12.5 

206 Triazophos 89.6 10.7 98 35.6 

207 Tribenuron methyl 97.8 19.9 86.2 16.6 

208 Trichlorfon 109.6 7.8 107.8 8.9 

209 Trifloxystrobine 99.8 12.2 99.8 17.4 

210 Triflumizole 105 12.5 102.4 11.6 

211 Triticonazole 104.4 13.2 113 2.1 

212 Zoxamide 99.4 16.2 109.6 9.3 
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Çizelge 3.5. Pestisitlere ait tekrarüretilebilirlik %RSDR değerleri 

  10 ppb 50 ppb 

Sıra 
 No 

ANALİT 
% Geri 

kazanım  
70-120 

% RSD 
 <20 

% Geri 
Kazanım  
70-120 

% RSD 
 <20 

1 2,4D 101.5 9.8 87.6 11 

2 Abamectin 101.1 13.3 95.5 6.5 

3 Acephate 102.17 6.97 101.17 5.48 

4 Acetamiprid 113.5 5.6 99.3 11.8 

5 Acetochlor 104.39 16.3 84.3 12.25 

6 Acibenzolar-S-methyl 107.9 7.7 98.3 8.6 

7 Alachlor 96.1 9.1 99.8 8.9 

8 Aldicarb sulfone 111.2 5.1 94.8 5.7 

9 Aldicarb sulfoxide 113.8 3.5 86.5 7.8 

10 Aldicarb 104.6 7.2 102.4 6.4 

11 Amitraz 87.84 11.4 86.65 8.56 

12 Antu 95.2 14.9 90.4 11.9 

13 Atrazine 97.3 15.6 100.3 10.8 

14 Azadirachtin 104.43 8.03 78.68 6.92 

15 Azimsulfuron 97.3 14.6 96.9 7.2 

16 Azinphos ethyl 98.5 13.5 93.1 11 

17 Azinphos methyl 89.5 16.6 103 11.5 

18 Azoxystrobine 98.3 19.7 78.4 9.3 

19 Benalaxyl 93.1 19.9 100.3 9.1 

20 Benfurocarb 96.9 19.6 97.7 10.7 

21 Benomyl 94.36 21.43 90.38 24.36 

22 Bensulfuron methyl 107.95 6.4 92.16 12.31 

23 Bentazone 85.23 16.09 103.16 11.19 

24 Bifenazate 87.6 12.6 97.74 7.48 

25 Boscalid 103.52 8.9 103.38 12.81 

26 Bromoconazole 109.7 6.5 107.2 8.4 

27 Bromoxynil 111 6 97.5 7.4 

28 Buprimate 89.8 14.9 88.6 9.5 
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Çizelge 3.5. devamı 
29 Buprofezine 96.96 14.96 92.64 14.78 

30 Carbaryl 106.4 9.2 108.9 4.8 

31 Carbendazim 97 17.1 105.9 7.9 

32 Carbofuran 90.2 13.3 78.5 8.9 

33 Carbosulfan 97.5 16.1 101.8 9.2 

34 Carboxin 110.13 10.04 77.51 8.18 

35 Carfentrazone ethyl 101 14.5 85.2 13 

36 Chlorpyrifos ethyl 103 12.8 85.9 14.1 

37 Chlofentezine 86.7 14.8 84.7 8.6 

38 Chlorfluazuron 96.8 18.8 93 11.3 

39 Chlormequatchloride 101.5 8.3 107.7 5.8 

40 Chlorsulfuron 114.57 4.68 78.58 10.22 

41 Clethodim 99 14 78.7 7.3 

42 Clodinafop-propargyl 98.4 15.3 87.3 13.4 

43 Clopyralid 104.37 17.49 92.97 8.67 

44 Cloridazone 90.11 16.55 99.48 18.91 

45 Clothianidin 101.91 16.52 77.1 4.1 

46 Cycloate 95.4 15.4 83 11.3 

47 Cyhalofop buthyl 108.4 6.2 92.3 5.4 

48 Cymoxanil 96.5 9.1 108.1 6 

49 Cyproconazole 108.17 9.85 80.71 13.64 

50 Cyprodinil 105.2 9.6 84.7 12.2 

51 Dazomet 100.17 15.81 94.64 8.87 

52 Deltamethrin 90.5 12.2 98.5 3.1 

53 Demeton s methyl 94.1 15.2 103 6.3 

54 Diafenthiuron 102.11 14.27 77.2 10.76 

55 Dicamba 102.9 7.9 109.8 4.9 

56 Dichlofluanide 92.56 16.65 100.44 10.01 

57 Dichlorvos 106.35 5.25 86.44 11.36 

58 Diclofop methyl 103.7 14 90.8 15.3 

59 Dicrotophos 111.45 3.9 79.5 6.9 

60 Diethofencarb 86.3 11.7 89.4 8 
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Çizelge 3.5. devamı 
61 Difeconazole 106.4 6.3 109.1 4.7 

62 Diflubenzuron 105.1 6.4 103.6 7.9 

63 Dimethenamid 98.4 13.6 84.3 8.2 

64 Dimethoate 90.6 14.5 88.5 14 

65 Dimethomorph 89.5 17.8 82 11.2 

66 Dimethylaniline,2,4   109.08 11.5 96.16 8.72 

67 Dimethylphenylformamide2,4   99.6 14.9 94.4 14.7 

68 
Dimethylphenyl-N-
Methylformamidine,N-2,4   

108.77 6.88 105.41 10.51 

69 Diniconazole 106.3 6 104.4 7.8 

70 Dinocap 103.52 13.07 101.51 10.06 

71 Diphenamid 104.96 13.74 80.6 9.6 

72 Diphenylamine1 104.8 6.6 101.8 8.8 

73 Dithianon 108.9 10.1 107.3 5.6 

74 Diuron 106.8 7.7 102.6 8.6 

75 Epoxiconazole 190.28 11.2 76 7.4 

76 EPTC 81.35 9.89 87 16.63 

77 Ethalfluralin 98.7 20.6 94.9 11.9 

78 Ethiofencarb 110.2 5.8 102.1 14.9 

79 Ethofenprox 95.1 17.5 78.2 10.5 

80 Ethofumesata 108.28 8.25 100.93 4.74 

81 Etoxazole 113.87 5.52 86.1 13 

82 Fenamidone 104.4 8.5 106.4 7.9 

83 Fenamiphos sulfone 88.2 14.8 97.5 15.6 

84 Fenamiphos sulfoxide 92.7 12.3 74.5 8.2 

85 Fenarimol 100.9 12.8 104.1 10.1 

86 Fenazaquin 108.3 6.8 100.7 8.7 

87 Fenbuconazole 105.6 12.7 90.2 13.4 

88 Fenbutatine oxide 108.5 9.8 85.2 13.4 

89 Fenhexamide 85.6 11.5 98.4 14.2 

90 Fenoxaprop-p-ethyl 93.1 15.1 105.2 7.6 

91 Fenoxycarb 98.7 12.5 108.1 6.8 

  



3. MATERYAL VE METOT                                                            Seçil GÜRKAN
 

63 

Çizelge 3.5. devamı 
92 Fenpropathrin 110.59 7.2 74.22 5.87 

93 Fenpyroximate 89.2 15.7 78.5 6 

94 Fipronil 102.8 12.5 86.6 15.3 

95 Fluazifop p-buthyl 104.1 10.8 85.4 7.4 

96 Fluazinam 107.9 7.1 104.5 6.1 

97 Flufenoxuron 95.52 19.9 75.51 6.22 

98 Fludioxonil 100.3 13.5 91.1 11.9 

99 Flurochloridone 97.67 10.89 76.4 4.8 

100 Flusilazole 101.9 13.8 87.3 9.8 

101 Flutriafol 100.83 18.97 101.43 7.3 

102 Famoxadone 111.5 3.7 100.7 9.9 

103 Formetanate hydrochloride 105.8 11.3 98.9 15.5 

104 Fosthiazet 104.39 14.08 100.52 8.19 

105 Furathiocarb 107.9 8.1 102.7 9.1 

106 Haloxyfop-etoxy ethyl 97.4 12.7 104.4 7.2 

107 Haloxyfop-R-methyl 108.97 5.5 86.7 10.11 

108 Heptenofos 101.6 12.5 107.1 7.2 

109 Hexaflumuron 81.8 13.7 96.2 5.2 

110 Hexythiazox 112.8 4.6 94 13.3 

111 Imazalil 96.91 8.37 96.34 14.32 

112 Imazamox 91.7 12.1 80.3 11.2 

113 Imazapyr 86.5 14.1 81.6 10.6 

114 Imazethapyr 94.1 17.3 102.9 8.2 

115 Iodosulfuron-methyl 96 14.1 106.3 4.6 

116 Isoxaflutole 107.1 10.1 106 5.3 

117 Imidacloprid 99 9.8 111.4 3.3 

118 Ioxynil 110.3 6.5 112.2 2.5 

119 Iprodine 103.8 11.4 100.7 7.1 

120 Kresoxim methyl 101.67 10.14 89.71 8.28 

121 Lenacil 103.9 8.7 90.9 13 

122 Linuron 86.4 13.9 80.9 10.4 

123 Lufenuron 99.05 4.53 81.36 14.11 

  



3. MATERYAL VE METOT                                                            Seçil GÜRKAN
 

64 

Çizelge 3.5. devamı 
124 Malathion 112.4 7.3 93.5 16.4 

125 MCPA 103.4 12.4 87.7 8.1 

126 Mecarbam 91.3 10.6 94.2 7 

127 Mefenpyr-diethyl 91.2 16.5 95.8 15.8 

128 Mesotrione 99.1 18.2 96.3 13.9 

129 Metalaxyl methyl 88.2 11.1 93.1 6 

130 Metamitron 111.95 5.25 101.78 10.28 

131 Metconazole 84.21 18.34 105.52 9.61 

132 Methiocarb 101.3 11.4 107.9 7.2 

133 Methocrifos 89.7 14.9 111.1 5.9 

134 Methomyl 93.7 14.4 107.8 6.4 

135 Methoxyfenozide 99.65 16.33 77.77 8.53 

136 Metolachlor 91 12.3 74.1 3.7 

137 Metribuzin 113.25 5.5 79.24 7.87 

138 Metsulfuron-methyl 102.1 9 96.8 8.4 

139 Molinate 99.23 18.03 88.19 16.53 

140 Monocrotophos 103.4 8.4 104.9 6 

141 Monolinuron 111.2 4.3 106 7.3 

142 Nicosulfuron 110.73 5.87 79.7 7.07 

143 Nuarimol 110.6 6.2 102.3 5.7 

144 Omethoate 114.21 3.62 102.93 7.91 

145 Oxadixyl 105.67 12.91 102.47 8.37 

146 Oxamyl 85.8 11.9 82.4 9.4 

147 Paraoxon ethyl 98.5 10.2 105.4 6.3 

148 Penconazole 101.7 11.5 77.1 6.3 

149 Pendimethanil 92.1 13.8 99.3 5.9 

150 Phenmedipham 88.9 14.3 83.1 4.2 

151 Phenthoate 93.3 14.7 78.7 9.1 

152 Phosalone 109.17 4.95 76.61 8.03 

153 Phoshamidone 102.7 13.6 81.3 7.4 

154 Phosmet 109.6 6.6 109.1 4.6 

155 Pirimicarb 100 10.96 100.37 10.02 
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Çizelge 3.5. devamı 
156 Pirimiphos methyl 96.5 17.8 81.6 8.1 

157 Prochloraz 101.8 19 97.4 14.7 

158 Profenofos 110.69 7.26 91.16 13.62 

159 Profoxydim 104.68 7.01 66.96 30.54 

160 Promecarb 107.04 5.91 100.7 10.62 

161 Prometryn 99.69 17.38 78.32 12.48 

162 Propamocarb 83.6 13.5 87.6 10.7 

163 Propaquizafop 85.5 13.2 82.4 11.4 

164 Propargite 91.3 21.1 83.1 13 

165 Propazine 92.4 14.6 81.1 4.8 

166 Propiconazole 108.12 7.34 99.89 11.96 

167 Propoxur 113.9 5.3 97.8 12 

168 Propyzamide 103.7 14 102.7 8 

169 Prothiophos 108 8.9 91.9 15.2 

170 Pymetrozine 95.8 16.8 84.2 7.6 

171 Pyraclostrobin 108.1 6.3 108 6.4 

172 Pyraflufen-ethyl 108.2 6.6 89.7 9.7 

173 Pyridaben 118.7 1.2 79.1 9.4 

174 Pyridafenthion 111.9 10 82.7 12 

175 Pyridate 84.3 12.4 92.4 12.7 

176 Pyriproxyfen 107.87 7.18 81.9 9.34 

177 Pyrizaphos 84.8 14.9 79.6 7.4 

178 Quizalofop-p-ethyl 101.4 15 101.3 8.4 

179 Rimsulfuron 89.4 13.4 98.9 6.1 

180 Sethoxydim 91.55 9.82 95.59 6.6 

181 Simazine 113 6.2 88.1 12.5 

182 Spinosad 97.1 11.6 82.4 9.5 

183 Spirodiclofen 86.5 11.3 76.5 5.7 

184 Spiroxamine 113.32 3.44 79.84 11.18 

185 Sulfosulfuron 91.7 17.6 83.3 11.7 

186 Tebuconazole 95.44 15.25 85.05 12.97 

187 Tebufenozide 92.2 13.9 88.3 15.2 
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Çizelge 3.5. devamı 
188 Tebufenpyrad 99.4 9.8 105.1 5.9 

189 Tepraloxydim 79.3 11.2 83 10.7 

190 Terbuthylazine 104.41 12.1 100.97 9.37 

191 Terbutryn 109.03 6.98 74.99 4.52 

192 Thiacloprid 99.5 15.9 78.6 8.5 

193 Thiamethoxam 107.9 7.4 93.2 10 

194 Thifensulfuron-methyl 98.9 15.2 95.3 15.1 

195 Thiobencarb 80 6.4 73 2.6 

196 Thiodicarb 85.8 9.9 94.1 14.6 

197 Thiometon 72.7 2.7 81.9 10.7 

198 Thiophonate methyl 83.7 11.3 79.3 8.6 

199 Tiabendazole 74.9 4.1 75.7 3.3 

200 Tolyfluanide 77.4 8.9 98.4 12.3 

201 Tralkoxydim 95.4 14.4 96.5 19.7 

202 Triadimefon 82.1 8.1 94.6 14.9 

203 Triadimenol 103.3 11.7 75.6 4.7 

204 Triallate 82.4 7.3 90.1 11.4 

205 Triasulfuron 77.1 8.5 80.5 8.2 

206 Triazophos 79.9 10.9 94.1 12.3 

207 Tribenuron methyl 79.4 5.9 78.9 6.4 

208 Trichlorfon 79.6 8 82.4 9.8 

209 Trifloxystrobine 77.5 7.6 80.8 4.6 

210 Triflumizole 81.1 8.7 76 2.2 

211 Triticonazole 87.2 11.7 104.6 13.6 

212 Zoxamide 78.7 7.9 76.4 4.8 
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3.2.2. Üretim AĢamalarında Tespit Edilen Pestisitler ve Özellikleri 
3.2.2.1. Acetamiprid 

içkurduNeonikotinoid pestisit grubunda yer alan acetamiprid aktif maddesi 

sistemik etki göstermektedir. Elma içkurdu, yeĢil yaprak biti mücadelesinde 

kullanılan acetamiprid ülkemizde 1996 yılında ruhsatlandırılmıĢtır. Türk Gıda 

Kodeksi Pestisitlerin Maksimum Kalıntı Limitleri Yönetmeliğine göre elma için 

MRL değeri 0.8 mg/kg‟dır (Anon., 2016a). 

Sentetik orijinli olan acetamiprid için kimyasal ve fiziksel özellikler Çizelge 

3.6‟da verilmiĢtir (Anon., 2020c).  

 

Çizelge 3.6. Acetamiprid kimyasal ve fiziksel özellikleri 
Pestisit Adı Acetamiprid 

Etki Şekli Sistemik 

Kimyasal Grubu Neonicotonoid 

Kullanımı İnsektisit 

Kaynama Noktası (0
C) 

Kaynamadan önce 
paçalanmaktadır 

Oktanol-su ayrılım katsayısı logKow (20 0C) 0.8 

Sudaki çözünürlük (mg/L) 20°C’de 2950 

Buhar basıncı (mPa) 25°C’de 0.000173 

Formül C10H11ClN4 

Molekül ağırlığı (g/mol) 222.67 

Molekül yapısı 
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3.2.2.2. Diclofop methyl 

Ülkemizde bitki koruma mücadelesinde çeĢitli sebzelerde (Ģeker pancarı, 
buğday, mercimek, fasulye ve soğan) kullanım tavsiyeli ve ruhsatlı olmasına karĢın 
diclofop methyl‟in elmada ruhsatı bulunmamaktadır. Örneklerde tespit edilmiĢ 
olması yanlıĢ ve bilinçsiz kullanım sonucu olduğunu düĢündürmektedir. 

Diclofop methyl kimyasal ve fiziksel özellikleri Çizelge 3.7‟de verilmiĢtir 
(Anon., 2020c). 

 

Çizelge 3.7. Diclofop methyl kimyasal ve fiziksel özellikleri 
Pestisit Adı Diclofop methyl 

Etki Şekli Sistemik 

Kimyasal Grubu 
Aryloxyphenoxypropionic 
acid/ester 

Kullanımı Herbisit 

Kaynama Noktası (0
C) 370 

Oktanol-su ayrılım katsayısı logKow (20 0C) 4,8 

Sudaki çözünürlük (mg/L) 20°C’de 0.39 

Buhar basıncı (mPa) 25°C’de 2.5 x 10
-02

 

Formül C16H14Cl2O4 

Molekül ağırlığı (g/mol) 341.19 

Molekül yapısı 

 

 

3.2.2.3. Diflubenzuron 

Ülkemizde 1994 yılından beri ruhsatlı olan diflubenzuron insektisit sınıfının 
benzoylurea grubunda yer alıp, WHO (Dünya Sağlık Örgütü) tarafından "Güvenli 
BileĢikler" sınıfında gruplandırılmaktadır. Elma yetiĢtiriciliğinde elma içkurdu, 
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elma ağ kurdu, yaprak galeri güvesi mücadelesinde kullanılmaktadır. 
Diflubenzuron larvanın dıĢ tabakasında (kütikula) bulunan kitin (N-acetil-

glukozamin) mikrofibrillerin sentezini engelleyerek deri değiĢtirme safhasında etki 
eder. Embriyolar normal geliĢmelerine rağmen, kütikula salgılanması bozulduğu 
için dıĢ iskelet oluĢturamaz ve yumurtadan çıkmayı baĢaramaz. Larva kütiküladan 
dıĢarı çıkamadan ölür. Ġlaçlama yapıldıktan sonra bekleme süresi 14 gün olup 
analizlerin gerçekleĢtiği tarihte yürürlükte olan   31.12.2009 tarih ve 27449 sayılı 
Türk Gıda Kodeksi Pestisitlerin Maksimum Kalıntı Limitleri Yönetmeliğine 
(Anon., 2009b) göre 0.5 mg/kg iken, halen yürürlükte olan 25.11.2016 tarih ve 
29899 sayılı Türk Gıda Kodeksi Pestisitlerin Maksimum Kalıntı Limitleri 
Yönetmeliğine (Anon., 2016a) göre MRL değeri 5 mg/kg „dır. Diflubenzuron 
kimyasal ve fiziksel özellikleri Çizelge 3.8‟de verilmiĢtir (Anon., 2020c). 

 

Çizelge 3.8. Diflubenzuron kimyasal ve fiziksel özellikleri 

Pestisit Adı Diflubenzuron 

Etki Şekli Sistemik 

Kimyasal Grubu Benzoylurea 

Kullanımı İnsektisit 

Kaynama Noktası (0
C) 

Kaynama noktasından önce 
parçalanıyor 

Oktanol-su ayrılım katsayısı logKow(20 0C) 3.89 

Sudaki çözünürlük (mg/L) 20°C’de 0.08 

Buhar basıncı (mPa) 25°C’de 1.2000E-007 

Formül C14H9ClF2N2O2 

Molekül ağırlığı (g/mol) 310.7 

Molekül yapısı 
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3.2.2.4. Fenpyroximate 

Akarisit grubunda yer alan ve elma yetiĢtiriciliğinde Avrupa kırmızı 
örümceği mücadelesinde kullanılan fenpyroximate sentetik olarak üretilmektedir. 
Ülkemizde 1992 yılında ruhsat almıĢ olan fenpyroximate hem kontak hem de mide 
etkilidir. Fenpyroximate mitokondrial kompleks I elektron taĢınımını engelleyerek 
hücrenin enerji kullanmasını engellemektedir (Anon., 2018). 

Analizlerin gerçekleĢtirilği tarihte yürürlükte olan 31.12.2009 tarih ve 
27449 sayılı Türk Gıda Kodeksi Pestisitlerin Maksimum Kalıntı Limitleri 

Yönetmeliğine (Anon., 2009b) göre 0.1 mg/kg iken, halen yürürlükte olan 
25.11.2016 tarih ve 29899 sayılı Türk Gıda Kodeksi Pestisitlerin Maksimum 
Kalıntı Limitleri Yönetmeliğine (Anon., 2016a) göre MRL değeri 0.3 mg/kg „dır. 
Fenpyroximate kimyasal ve fiziksel özellikleri Çizelge 3.9‟da verilmiĢtir (Anon., 
2020c). 

 

Çizelge 3.9. Fenpyroximate kimyasal ve fiziksel özellikleri 
Pestisit Adı Fenpyroximate 

Etki Şekli Non-sistemik 

Kimyasal Grubu Pyrazol 

Kullanımı Akarisit, İnsektisit 

Kaynama Noktası (0
C) 

Kaynama noktasından önce 
parçalanıyor 

Oktanol-su ayrılım katsayısı logKow(20 
0
C) 

5.01 

Sudaki çözünürlük (mg/L) 20°C’de 0.023 

Buhar basıncı (mPa) 25°C’de 1.0000E-005 

Formül C24H27N3O4 

Molekül ağırlığı (g/mol) 421.49 

Molekül yapısı 
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3.2.2.5. Malathion 

Analizlerin gerçekleĢtiği tarihte yumuĢak çekirdekliler için ruhsatlı olan 

malathion için MRL değeri 0.5 mg/kg olarak belirtilmiĢtir. Tarım Orman Bakanlığı 

malathion aktif maddesini elma ağkurdu, elma pamuklu biti, elma yeĢil yaprakbiti 

ve altın kelebek mücadelesinde 1966 yılında ruhsatlandırmıĢtır. Halen yürürlükte 

olan 25.11.2016/ 29899 sayılı Türk Gıda Kodeksi Yönetmeliği‟ne (Anon., 2016a) 

göre ise MRL değeri 0.02 mg/kg‟dır. Malathion‟un kimyasal ve fiziksel özellikleri 

Çizelge 3.10‟da verilmiĢtir (Anon., 2020c). 

 

Çizelge 3.10. Malathion kimyasal ve fiziksel özellikleri 

Pestisit Adı Malathion 

Etki Şekli Non-sistemik 

Kimyasal Grubu Organofosfatlı  

Kullanımı İnsektisit 

Kaynama Noktası (0
C) 156 

0
C 

Oktanol-su ayrılım katsayısı logKow(20 0C) 2,75 

Sudaki çözünürlük (mg/L) 20°C’de 148 

Buhar basıncı (mPa) 25°C’de 3,1 

Formül C10H19O6PS2  

Molekül ağırlığı (g/mol) 330.36  

 
 
 
 
Molekül yapısı 
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3.2.2.6. Methoxyfenozide 

Ġnsektisit grubunda yer alan methoxyfenozide için U.S. EPA (ABD Çevre 

Koruma Ajansı) 2012 yılında yayınladığı raporda kabul edilebilir maximum limiti 

700 µg/gün olarak bildirmiĢtir. Elma içkurdu mücadelesinde kullanılan 

methoxyfenozide aktifinin elma için ülkemizdeki MRL değeri 2 mg/kg‟dır (Anon., 

2016a). 

Methoxyfenozide‟nin kimyasal ve fiziksel özellikleri Çizelge 3.11‟de 

verilmiĢtir (Anon., 2020c). 

 

Çizelge 3.11. Methoxyfenozide kimyasal ve fiziksel özellikleri 

Pestisit Adı Methoxyfenozide 

Etki Şekli  Sistemik 

Kimyasal Grubu Diacylhydrazine 

Kullanımı İnsektisit 

Kaynama Noktası (0
C) 

Kaynama noktasından önce 
parçalanıyor 

Oktanol-su ayrılım katsayısı logKow(20 0C) 3.72 

Sudaki çözünürlük (mg/L) 20°C’de 3.3 

Buhar basıncı (mPa) 25°C’de 1.33 x 10
-02

  

Formül C22H28N2O3  

Molekül ağırlığı (g/mol) 368.47  

 
 
 
 
Molekül yapısı 
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3.2.2.7. Pirimicarb 

25.11.2016/ 29899 sayılı Türk Gıda Kodeksi Yönetmeliği‟ne (Anon., 

2016a) göre MRL değeri elma için 0,5 mg/kg‟dır. Elma yaprakbiti mücadelesinde 

kullanılan pirimicarb için son ilaçlama ile hasat arasındaki süre 21 gündür. 

Pirimicarb‟ın kimyasal ve fiziksel özellikleri Çizelge 3.12‟de verilmiĢtir (Anon., 

2020c). 

 

Çizelge 3.12. Pirimicarb kimyasal ve fiziksel özellikleri 

Pestisit Adı Pirimicarb 

Etki Şekli  Sistemik 

Kimyasal Grubu Karbamat 

Kullanımı İnsektisit 

Kaynama Noktası (0
C)  373.40 

Oktanol-su ayrılım katsayısı logKow(20 0C) 1.7 

Sudaki çözünürlük (mg/L) 20°C’de 3100 

Buhar basıncı (mPa) 25°C’de 4,30E-03 

Formül C11H18N4O2  

Molekül ağırlığı (g/mol) 238.39  

Molekül yapısı 
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3.2.2.8. Propargite 

Akarisit grubunda yer alan propargite, analiz çalıĢmalarının gerçekleĢtiği 

tarihte yürürlükte olan 31.12.2009 tarih ve 27449 sayılı resmi Türk Gıda Kodeksi 

Gıda Maddelerinde Bulunmasına Ġzin Verilen Pestisitlerin Maksimum Kalıntı 

Limitleri Tebliğine (Anon., 2009b) göre MRL değeri 2 mg/kg olarak belirlenmiĢtir.  

AB ve diğer ülkelerde yapılan çalıĢmalar sonucu zaman içerisinde insan ve 

çevre sağlığına zararları tespit edilen aktif maddelerlin kullanımı ile ilgili 

kısıtlamalar getirilmektedir. Avrupa Birliği‟nin EC 1107/2009 nolu regülasyonu ile 

propargite kullanımı yasaklanmıĢ devamında 2015 ve 2018 tarihlerinde yeni 

referans değerler belirlenmiĢtir. Ülkemizde ise 30.06.2013 tarihinden sonra 

kullanımı sonlandırılmıĢ olup, yasaklı pestisitler listesinde yer almaktadır. 

Propargite‟nin kimyasal ve fiziksel özellikleri Çizelge 3.13‟de verilmiĢtir (Anon., 

2020c). 

 

Çizelge 3.13. Propargite kimyasal ve fiziksel özellikleri 
Pestisit Adı Propargite 

Etki Şekli  Sistemik 

Kimyasal Grubu Organosülfür 
Kullanımı Akarisit 

Kaynama Noktası (0
C) Kaynamadan önce parçalanmakta  

Oktanol-su ayrılım katsayısı logKow(20 
0
C) 

5,7 

Sudaki çözünürlük (mg/L) 20°C’de 0.215  

Buhar basıncı (mPa) 25°C’de 4.0400E-005 

Formül C19H26O4S  

Molekül ağırlığı (g/mol) 350.47  

Molekül yapısı 
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3.2.2.9. Pyridaben 

Hem akarisit hem de insektisit özelliği bulunan pyridaben aktif maddesi 

ülkemizde 1992 yılında ruhsatlandırılmıĢtır. Elmada Avrupa kırmızı örümceği ve 

iki noktalı kırmızı örümcek mücadelesinde kullanılmaktadır. Son ilaçlama ile hasat 

arasındaki süre 21 gündür. Pyridaben‟in kimyasal ve fiziksel özellikleri Çizelge 

3.14‟de verilmiĢtir (Anon., 2020c). 

 

Çizelge 3.14. Pyridaben kimyasal ve fiziksel özellikleri 

Pestisit Adı Pyridaben 

Etki Şekli Non-sistemik 

Kimyasal Grubu Pyridazinone 

Kullanımı Akarisit, İnsektisit 

Kaynama Noktası (0
C)  429.90 

Oktanol-su ayrılım katsayısı logKow(20 0C) 6.7 

Sudaki çözünürlük (mg/L) 20°C’de 0.022  

Buhar basıncı (mPa) 25°C’de 0.001  

Formül C19H25CIN2OS  

Molekül ağırlığı (g/mol) 364.93  

Molekül yapısı 

  

3.2.2.10. Thiacloprid 

Elma içkurdu ve elma yeĢil yaprak biti mücadelesinde kullanılan 

thiacloprid ülkemizde 2006 yılında ruhsatlandırılmıĢtır. Neonicotinoid grubunda 
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yer alan thiacloprid, EFSA (Avrupa Gıda Güvenliği Otoritesi) tarafından 

yayınlanan rapora göre kanserojen maddele grubunda 2.kategoride ve toksik etkide 

1B grubunda yer almaktadır (Anon.,2019c). 

Neonikotinoid grubu pestisitler bitki ve hayvanlarda çeĢitli parçalanma 

ürünlerine dönüĢmekte ve ana molekülden çok daha toksik olmaktadır (Chen ve 

ark, 2014). AB‟de 2018 yılı içerisinde bu grubu içeren pestisitlerin (Ġmidacloprid, 

Thiametoxam, Thiacloprid, Clothianidin) kullanımına kısıtlamalar getirilmiĢtir. 

Halen yürürlükte olan 25.11.2016/ 29899 sayılı Türk Gıda Kodeksi Yönetmeliği‟ne 

(Anon., 2016a) göre ise MRL değeri 0.3 mg/kg‟dır. Thiacloprid‟in kimyasal ve 

fiziksel özellikleri Çizelge 3.15‟ de verilmiĢtir (Anon., 2020c). 

 

Çizelge 3.15. Thiacloprid kimyasal ve fiziksel özellikleri 
Pestisit Adı Thiacloprid 

Etki Şekli Sistemik 

Kimyasal Grubu Neonicotonoid 

Kullanımı İnsektisit 

Kaynama Noktası (0
C)  423.1 

Oktanol-su ayrılım katsayısı logKow (20 0C) 1.26 

Sudaki çözünürlük (mg/L) 20°C’de 184 

Buhar basıncı (mPa) 25°C’de 3.00 X 10
-07

 

Formül C10H9CIN4S 

Molekül ağırlığı (g/mol) 252.72 

 
 
 
Molekül yapısı 
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3.2.3. Üretim AĢamalarında Tespit Edilen Pestisitlerin Metabolitlerinin Metot 

ÇalıĢmaları 
ĠĢletmeden alınan örneklerde yapılan pestisit analizleri sonucu tespit edilen 

pestisitlerin parçalanma ürünleri ve metabolitleri için LC-MS/MS cihazında ayrı 

bir analiz metodu oluĢturulmuĢtur. 

  Örneklerde tespit edilen pestisitlerin bitki ortamında oluĢabilecek olası 

parçalanma ürünleri çeĢitli kaynaklardan (Anon., 2011c) araĢtırılmıĢ ve literatürde 

yer alan parçalanma ürünleri  Çizelge 3.16‟da verilmiĢtir. Daha sonra çizelgede 

gösterilen metabolitlerin sertifikalı saf standart maddeleri temin edilerek asetonitril 

ile uygun konsantrasyonlarda saf çözeltileri hazırlanmıĢtır. Hazırlanan pestisit 

standartları ile LC- MSMS cihazında infüzyonları yapılarak Q1, Q3 ve diğer cihaz 

parametreleri tespit edilmiĢ ve parçalanma ürünlerinin analizleri için yeni analiz 

metodu oluĢturulmuĢtur. Bu metot için LC akıĢ programı değiĢtirilmemiĢ sadece 

iyon geçiĢ parametreleri kullanılmıĢtır.  

 

Çizelge 3.16.Örneklerde tespit edilen pestisitler ve metabolitleri 
 Pestisit Adı  Metabolitleri 

 Acetamiprid  Acetamiprid-N-desmethyl 

 Diclofop methyl  Diclofop methyl-5-hydroxy free acid 

 Diflubenzuron  4-chlorophenylurea 
 4-chloroaniline 

 Fenpyroximate  - 

 Malathion  isomalathion 

 Methoxyfenozide  - 

 Pirimicarb  Desmethyl-desamido 
 Desmethylformamido 

 Propargite  Cyclohexanol-2-(4-tert-butyl-phenoxy) 

 Pyridaben  - 

 Thiacloprid  - 
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LC-MS/MS cihazında oluĢturulan metabolitlerin analiz edildiği metodun 

iyon parametreleri Çizelge 3.17‟de verilmiĢtir.  

 

Çizelge 3.17. Pestisitlerin metabolitlerine ait LC-MS/MS iyon parametreleri 
Sıra 
No  

Pestisit Adı Q1 
Mass 

Q3 
Mass 

Time 
(msec) 

DP 
(volts) 

EP 
(volts) 

CEP 
(volts) 

CE 
(volts) 

CXP 
(volts) 

1 4-chlorophenylurea 

171 
171 
173 
173 

128 
93 
130 
93 

50 
50 
50 
50 

36 
36 
36 
36 

10 
10 
10 
10 

10 
10 
10 
10 

39 
27 
25 
19 

4 
4 
8 
4 

  
        

2 4-cloroanilin 97.9 102.9 50 46 12 10 11 10 

3 
Acetamiprid-N- 
desmethyl 

209 
209 

126.3 
73 

50 
50 

36 
36 

10 
10 

12 
12 

21 
31 

4 
8 

4 
Cyclohexanol-2-(4-
tertbutyl phenoxy) 

160.9 
172.575 

165.9 
177.575 

50 
50 

51 
51 

11 
11 

14 
14 

21 
13 

4 
4 

5 Desmethyl- 
desamido  

168 71 50 36 11 12 37 4 

 
168 151 50 36 11 12 15 4 

6 Desmethylformamido 253 72.1 50 31 10 14 25 4 

  
253 225.1 50 31 10 14 15 4 

7 
Diclofop methyl-5-
hydroxy free acid 

106.7 
278.1 

111.7 
280.8 

50 
50 

61 
61 

12 
12 

14 
14 

25 
15 

4 
6 

8 İsomalathion 
124.524 
142.5 

129.524 
147.5 

50 
50 

31 
31 

10.5 
10.5 

14 
14 

19 
27 

4 
4 
 

          

Q1: ĠyonlaĢmıĢ ana molekül 
Q3: Parçalanma iyonları 
Time: Tarama süresi 
DP: Molekül iyonlaĢtıktan sonraki MS giriĢ enerji değeri (Declustering Potential) 
EP: GiriĢ voltajı (Entrance Potential) 
CEP: Parçalama hücresi giriĢ enerji değeri (Collision Cell Entrance Potential) 
CE: Parçalama hücresindeki enerji değeri (Collision Cell) 
CXP: Parçalama hücresinden çıkıĢ enerji değeri (Collision Cell Exit Potential) 
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3.2.4. Patulin Analizleri 

3.2.4.1. Örneklerin Patulin Analizleri Ġçin Ekstraksiyonu 

ÇalıĢmada, Christensen ve ark (2009), tarafından LC-MS/MS (API 3200, 

2007) cihazında patulin analizi için önerilen yöntem kullanılarak örneklerin 

ekstraksiyonu ve analizleri yapılmıĢtır. 

Ham madde analizi için meyve olarak alınan örnekler mutfak robotunda 

(Arnica Prokit 444, 2009) tamamen homojenize edildikten sonra analiz edilmiĢtir. 

Meyveler değirmende öğütülüp mayĢe halini aldıktan sonraki aĢamalarda alınan 

örnekler ise kaplarında çalkalanıldıktan sonra analiz için tartılmıĢtır. 10 farklı 

üretim gününde ve 10 farklı üretim basamağından 2 paralel olarak örnekler 

alınmıĢtır. Analizler iki paralel olarak gerçekleĢtirilmiĢtir. 

50 mL‟lik santrifüj tüpüne homojenize edilmiĢ örnekten 10 g tartılmıĢtır. 

Üzerine 40 mL mobil faz (Amonyum Asetat-Asetik asit 20 mM + Methanol: Su 

(95:5)) eklenerek tüpün kapağı kapatılmıĢ ve  1 dakika çalkalanarak ultrasonik 

banyoda (Bandalin Sonorex, 2004) oda sıcaklığında 30 dakika bekletilmiĢtir. Daha 

sonra örnekler 3500 rpm‟de 10 dakika santrifüj edilmiĢtir (Eppendorf, 5804).  Üst 

faz 0.45 mikron enjekter ucu filtreden geçirilerek viale alınmıĢ ve cihaza enjekte 

edilmiĢtir (Christensen ve ark, 2009). 

 

3.2.4.2. Örneklerin Patulin Analizi için LC-MS/MS KoĢulları 
Patulin analizlerinde de pestisit analizlerinde kullanılan AB SCĠEX Marka 

API 3200 Model LC-MS/MS cihazı elektro spray iyonizasyon modunda (ESI)  

kullanılmıĢtır. Analizlerde kullanılan LC-MS/MS cihazı ġekil 3.4‟te 

görünmektedir. 
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ġekil 3.4. LC-MS/MS Cihazının görünümü 
 

Patulin analizlerinde Agilent marka 3.0x 100 mm büyüklüğünde 3 µm 

partikül büyüklüğüne sahip Pursuit 3 PFP kolonu kullanılmıĢtır. Patulin molekülü 

negatif iyonlaĢtığından negatif polarizasyon modunda analizi yapılmıĢ ve analize 

ait cihaz çalıĢma koĢulları Çizelge 3.18‟de verilmiĢtir. 

 

Çizelge 3.18. Patulin analizleri için LC-MS/MS cihaz koĢulları 
Akış 0.3 ml/dak 

Fırın sıcaklığı 25 
0
C 

Enjeksiyon miktarı 10 µL 

Analiz süresi 8 dak 

Mobil fazlar 
A:Amonyum Asetat-Asetik asit 20 mM  +Su  
B: Amonyum Asetat-Asetik asit 20 mM + Methanol :Su 
(95:5) 

Polarizasyon Negatif 

İyonlar Q1:152.9, Q3: 80.9 /108.9  
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Patulin analizleri için LC-MS/MS cihazında oluĢturulan zaman programı 
Çizelge 3.219‟da verilmiĢtir. 
 

Çizelge 3.19. Patulin analizleri için LC-MS/MS zaman programı 
Zaman Mobil faz A Mobil faz B 

1.50 90 10 

1.60 10 90 

5.00 10 90 

5.10 90 10 

8.00 90 10 

 

Homojenize edilen örnekten 10 g alınarak üzerine 40 mL mobil faz 

(Amonyum Asetat-Asetik asit 20 mM + Methanol:Su (95:5)) eklenmiĢtir. 

Çalkalandıktan sonra 30 dakika ultrasonik banyoda bekletilerek 3500 rpm‟de 10 

dakika santrifüj edilmiĢtir. Daha sonra 0.45 µ enjekter ucu filtreden geçirilerek 

viale alınmıĢ ve cihaza enjekte edilmiĢtir (Christensen ve ark, 2009). 

 

3.2.4.3. Patulin Analizi Ġçin Metot Doğrulama ÇalıĢmaları  
Patulin analizlerinde metot performans çalıĢmaları ve değerlendirmesinde 

kullanılan Türk Gıda Kodeksi Gıdalardaki Mikotoksin Seviyelerinin Resmi 

Kontrolü Ġçin Numune Alma, Numune Hazırlama ve Analiz Metodu Kriterleri 

Tebliği (Tebliğ No: 2018/10 Ek-14‟ de belirtilen) Patulin Ġçin Performans Kriterleri 

Çizelge 3.20‟ de gösterilmiĢtir. Patulin analizlerinde kullanılan analiz metodunun 

laboratuvar koĢullarında uygunluğunu göstermek için doğrulama çalıĢmaları 

yapılmıĢtır. Çizelgede gösterildiği üzere değiĢik konsantrasyonlarda yapılan 

çalıĢmaların değerlendirilmesinde çalıĢma sonucu hesaplanan % geri kazanım ve 

relatif standart sapma değerleri (RSD) kullanılmaktadır. 
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Çizelge 3.20. Patulin için performans kriterleri 
 
Limit 
(µg/kg) 

Patulin 

RSDr (%) RSDR (%) Geri Kazanım (%) 

<20 ≤30 ≤40 50-120 

20-50 ≤20 ≤30 70-105 

>50 ≤15 ≤25 75-105 

RSDr=Tekrarlanabilirlik relatif standart sapması 
RSDR=Tekrarüretilebilirlik relatif standart sapması 

 

TGK Gıdalardaki Mikotoksin Seviyelerinin Resmi Kontrolü Ġçin Numune 

Alma, Numune Hazırlama ve Analiz Metodu Kriterleri Tebliğinde (Tebliğ No: 

2018/10)  “Çizelgede verilmiĢ spesifik performans kriterlerini karĢılaması Ģartıyla, 

diğer uygun geçerli kılınmıĢ doğrulama metotları da (örneğin ilgili matriks için 

laboratuvar içi geçerli kılınmıĢ metotlar) kullanılabilir. Mümkünse laboratuvar içi 

geçerli kılınmıĢ metotlar için geçerli kılma, sertifikalı bir referans madde 

kullanılarak yapılmalıdır” denilmektedir. 

ÇalıĢmada metot doğrulama çalıĢmaları amacıyla; doğrusallık, LOD/LOQ 

çalıĢması, tekrarlanabilirlik ve tekrarüretilebilirlik çalıĢmaları yapılmıĢtır. 

Doğruluk çalıĢması için yeterlilik testi materyali kullanılmıĢtır.  

Doğrusallığın değerlendirilmesi için cihaza 10, 25, 50, 100 ve 200 µg/kg 

olmak üzere 5 noktalı patulin standardı okutularak kalibrasyon eğrisi çizilmiĢtir. 

Doğrusallık için hesaplanan (r2 ) değeri 0.998 bulunmuĢtur. 

Gerçeklik ve tekrarlanabilirlik verileri için kör elma suyu örneği 

kullanılarak 10 ve 100 µg/kg olmak üzere iki farklı seviyede 6 tekrarlı geri 

kazanım çalıĢması yapılmıĢtır. Elde edilen verilerle % geri kazanım ve %RSDr 

hesaplamaları yapılmıĢtır. Hesaplanan % geri kazanım ve tekarlanabilirlik değerleri 

Çizelge 3.21‟de verilmiĢtir. Çizelgede gösterildiği gibi % geri kazanım değeri 

referans aralık olan %50- %120 aralığında ve tekrarlanabilirlik relatif standart 

sapması (RSDr) en düĢük limit olan %15 „in altındadır. Tekrarüretilebilirlik 
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çalıĢmalarında 5, 10 ve 25 µg/kg seviyelerinde 5 gün birer adet geri kazanım 

çalıĢması yapılmıĢtır. Tekrarüretilebilirlik verileri özetleri Çizelge 3.22‟de 

gösterilmiĢtir. Çizelgede belirtildiği üzere tekarüretilebilirlik relatif standart sapma 

(RSDR) değerleri en düĢük limit olan % 25‟in altında hesaplanmıĢtır. 

 

Çizelge 3.21.  % Geri kazanım ve tekrarlanabilirlik değerleri 
Konsantrasyon (µg/kg) % Geri kazanım % RSDr 

10 103.6 2.74 

100 105.3 11.4 

 

Çizelge 3.22. Tekrarüretilebilirlik değerleri 
Konsantrasyon (µg/kg) % RSDR 

5 3.8 

10 6.3 

25 7.1 

 

Doğruluk çalıĢmasında CSL (Central Science Laboratory) tarafından gıda 

kimyası analizlerinde düzenlenen uluslararası yeterlilik testi olan FAPAS test 

örneği sertifikalı referans materyali olarak (Certified Reference Material, CRM) 

kullanılmıĢtır. FAPAS 1650 çevrim nolu elma suyu örneği temin edilerek patulin 

için analizi yapılmıĢtır. Analiz sonuçları ve değerlendirme kriterleri Çizelge 3.23‟te 

gösterilmiĢtir. Çizelgede gösterilen atanan değer, yeterlilik testine katılanların 

bildirdiği sonuçların istatiksel yöntemlerle değerlendirilmesiyle hesaplanmaktadır. 

Yeterlilik testi analizi sonucu tespit ettiğimiz değer, çalıĢma sonucu olarak 

belirtilmiĢtir.  
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Çizelge 3.23. FAPAS tekrarlanabilirlik değerleri 

Atanan değer 
(µg/kg) 

Çalışma Sonucu 
(µg/kg) 

z-skoru aralığı 
(µg/kg) 

15.9 18.2 8.9-22.9 

 

Her katılımcıya ait z-skoru aĢağıdaki eĢitlikteki gibi hesaplanmaktadır.  

z= (xĠ-xpt)/σpt 

xĠ= Katılımcı çalıĢma sonucu 

xpt= AtanmıĢ değer 

σpt= Yeterlilik standart sapması 

 

z-skoru, yeterlilik testi için hedef standart sapma ile katılımcı sonuçlarının 

atanmıĢ değerden sapmalarını kıyaslamaktadır. Sonuçlar aĢağıdaki gibi 

değerlendirilmektedir. 

 

|z| ≤ 2 ise uygun 

2<|z|<3 ise sorgulanabilir 

|z|≥ 3 ise uygun değil 

 

Çizelgedeki z-skoru aralığı ise yeterlilik testine katılan tüm laboratuvarlar 

içerisinde %95 güven aralığında (±2std sapma) sonuç bulanların aralığını 

göstermektedir. Yani 8.9-22.9 aralığında patulin sonucu raporlayan laboratuvarlar 

bu yeterlilik testinde baĢarılı kabul edilmektedir (|z| ≤ 2). ÇalıĢma sonucu 

bulduğumuz değer çizelgede görüldüğü üzere z-skoru aralığında yer almaktadır. 
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3.2.5. pH Tayini 

ĠĢletmeden alınan örneklerin analizi, pH değeri 4 ve 7 olan tampon 

çözeltilerle ayarlanmıĢ cam elektrotlu WTW marka pH metre kullanılarak 

yapılmıĢtır (TS 1728, Anon., 2001).  

 

3.2.6. Toplam Asitlik Tayini 

ĠĢletmeden üretim aĢamalarından alınan örneklerde toplam asitlik 0.1N 

NaOH çözeltisi kullanılarak titrasyon yöntemiyle yapılmıĢtır. Sonuçlar malik asit 

cinsinden hesaplanmıĢtır (TS 1115, Anon., 2002b). 

 

3.2.7. Suda Çözünür Kurumadde Tayini 

Suda çözünür kurumadde tayini masa tipi Abbe refraktometresi ile 20°C‟de 

ölçülmüĢ ve sonuçlar °Briks olarak ifade edilmiĢtir (TS 4890, Anon., 1986). 

 

3.2.8. Ġstatiksel Analizler  
Ġstatiksel analizler SPSS 20.0 paket programı kullanılarak %95 güven 

aralığında (p<0.05) gerçekleĢtirilmiĢtir. Örnekler arasında önemli fark olup 

olmadığının tespiti için tek yönlü varyans (one way ANOVA) analizi uygulanmıĢ 

ve önemli bulunan farklılıklar Duncan çoklu karĢılaĢtırma testine göre 

belirlenmiĢtir. 
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4. BULGULAR VE TARTIġMA 

 

4.1. Elma Suyu Üretim AĢamalarındaki Örneklerin Pestisit Ġçerikleri 
Meyve suyu üreten fabrikada elma suyu üretim aĢamalarının her birinden 

iki tekrarlı olarak 10 ayrı üretim gününde alınan örneklerde 212 adet pestisit etken 

maddesi için analiz yapılmıĢtır. Fabrika elma suyu üretim aĢamalarından örnek 

alınırken üretimin 4., 6. ve 10. günlerinde üretim aĢamalarında analizi yapılan 

pestisitler tespit edilebilir düzeyde bulunamamıĢtır. Pestisit analiz sonuçları tespit 

limiti (0.010 mg/kg) altında bulunan üretim günlerine ait veriler Çizelge 4.1‟de 

verilmiĢtir. 

 

Çizelge 4.1. Pestisit analizleri tespit limiti (0.010 mg/kg) altındaki üretim günleri 
SIRA 

NO 
ANALİT 4.Üretim 6.Üretim 10.Üretim 

1 2,4D <0.010 <0.010 <0.010 

2 Abamectin <0.010 <0.010 <0.010 

3 Acephate <0.010 <0.010 <0.010 

4 Acetamiprid <0.010 <0.010 <0.010 

5 Acetochlor <0.010 <0.010 <0.010 

6 Acibenzolar-S-methyl <0.010 <0.010 <0.010 

7 Alachlor <0.010 <0.010 <0.010 

8 Aldicarb sulfone <0.010 <0.010 <0.010 

9 Aldicarb sulfoxide <0.010 <0.010 <0.010 

10 Aldicarb <0.010 <0.010 <0.010 

11 Amitraz <0.010 <0.010 <0.010 

12 Antu <0.010 <0.010 <0.010 

13 Atrazine <0.010 <0.010 <0.010 

14 Azadirachtin <0.010 <0.010 <0.010 

15 Azimsulfuron <0.010 <0.010 <0.010 

16 Azinphos ethyl <0.010 <0.010 <0.010 

17 Azinphos methyl <0.010 <0.010 <0.010 

18 Azoxystrobine <0.010 <0.010 <0.010 
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Çizelge 4.1. devamı 
19 Benalaxyl <0.010 <0.010 <0.010 

20 Benfurocarb <0.010 <0.010 <0.010 

21 Benomyl <0.010 <0.010 <0.010 

22 Bensulfuron methyl <0.010 <0.010 <0.010 

23 Bentazone <0.010 <0.010 <0.010 

24 Bifenazate <0.010 <0.010 <0.010 

25 Boscalid <0.010 <0.010 <0.010 

26 Bromoconazole <0.010 <0.010 <0.010 

27 Bromoxynil <0.010 <0.010 <0.010 

28 Buprimate <0.010 <0.010 <0.010 

29 Buprofezine <0.010 <0.010 <0.010 

30 Carbaryl <0.010 <0.010 <0.010 

31 Carbendazim <0.010 <0.010 <0.010 

32 Carbofuran <0.010 <0.010 <0.010 

33 Carbosulfan <0.010 <0.010 <0.010 

34 Carboxin <0.010 <0.010 <0.010 

35 Carfentrazone ethyl <0.010 <0.010 <0.010 

36 Chlorpyrifos ethyl <0.010 <0.010 <0.010 

37 Chlofentezine <0.010 <0.010 <0.010 

38 Chlorfluazuron <0.010 <0.010 <0.010 

39 Chlormequatchloride <0.010 <0.010 <0.010 

40 Chlorsulfuron <0.010 <0.010 <0.010 

41 Clethodim <0.010 <0.010 <0.010 

42 Clodinafop-propargyl <0.010 <0.010 <0.010 

43 Clopyralid <0.010 <0.010 <0.010 

44 Cloridazone <0.010 <0.010 <0.010 

45 Clothianidin <0.010 <0.010 <0.010 

46 Cycloate <0.010 <0.010 <0.010 

47 Cyhalofop buthyl <0.010 <0.010 <0.010 

48 Cymoxanil <0.010 <0.010 <0.010 

49 Cyproconazole <0.010 <0.010 <0.010 

50 Cyprodinil <0.010 <0.010 <0.010 

51 Dazomet <0.010 <0.010 <0.010 

52 Deltamethrin <0.010 <0.010 <0.010 

53 Demeton s methyl <0.010 <0.010 <0.010 
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Çizelge 4.1. devamı 
54 Diafenthiuron <0.010 <0.010 <0.010 

55 Dicamba <0.010 <0.010 <0.010 

56 Dichlofluanide <0.010 <0.010 <0.010 

57 Dichlorvos <0.010 <0.010 <0.010 

58 Diclofop methyl <0.010 <0.010 <0.010 

59 Dicrotophos <0.010 <0.010 <0.010 

60 Diethofencarb <0.010 <0.010 <0.010 

61 Difeconazole <0.010 <0.010 <0.010 

62 Diflubenzuron <0.010 <0.010 <0.010 

63 Dimethenamid <0.010 <0.010 <0.010 

64 Dimethoate <0.010 <0.010 <0.010 

65 Dimethomorph <0.010 <0.010 <0.010 

66 Dimethylaniline,2,4   <0.010 <0.010 <0.010 

67 Dimethylphenylformamide,2,4   <0.010 <0.010 <0.010 

68 
Dimethylphenyl-N-

Methylformamidine,N-2,4   
<0.010 <0.010 <0.010 

69 Diniconazole <0.010 <0.010 <0.010 

70 Dinocap <0.010 <0.010 <0.010 

71 Diphenamid <0.010 <0.010 <0.010 

72 Diphenylamine1 <0.010 <0.010 <0.010 

73 Dithianon <0.010 <0.010 <0.010 

74 Diuron <0.010 <0.010 <0.010 

75 Epoxiconazole <0.010 <0.010 <0.010 

76 EPTC <0.010 <0.010 <0.010 

77 Ethalfluralin <0.010 <0.010 <0.010 

78 Ethiofencarb <0.010 <0.010 <0.010 

79 Ethofenprox <0.010 <0.010 <0.010 

80 Ethofumesata <0.010 <0.010 <0.010 

81 Etoxazole <0.010 <0.010 <0.010 

82 Fenamidone <0.010 <0.010 <0.010 

83 Fenamiphos sulfone <0.010 <0.010 <0.010 

84 Fenamiphos sulfoxide <0.010 <0.010 <0.010 

85 Fenarimol <0.010 <0.010 <0.010 

86 Fenazaquin <0.010 <0.010 <0.010 

87 Fenbuconazole <0.010 <0.010 <0.010 
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Çizelge 4.1. devamı 
88 Fenbutatine oxide <0.010 <0.010 <0.010 

89 Fenhexamide <0.010 <0.010 <0.010 

90 Fenoxaprop-p-ethyl <0.010 <0.010 <0.010 

91 Fenoxycarb <0.010 <0.010 <0.010 

92 Fenpropathrin <0.010 <0.010 <0.010 

93 Fenpyroximate <0.010 <0.010 <0.010 

94 Fipronil <0.010 <0.010 <0.010 

95 Fluazifop p-buthyl <0.010 <0.010 <0.010 

96 Fluazinam <0.010 <0.010 <0.010 

97 Flufenoxuron <0.010 <0.010 <0.010 

98 Fludioxonil <0.010 <0.010 <0.010 

99 Flurochloridone <0.010 <0.010 <0.010 

100 Flusilazole <0.010 <0.010 <0.010 

101 Flutriafol <0.010 <0.010 <0.010 

102 Famoxadone <0.010 <0.010 <0.010 

103 Formetanate hydrochloride <0.010 <0.010 <0.010 

104 Fosthiazet <0.010 <0.010 <0.010 

105 Furathiocarb <0.010 <0.010 <0.010 

106 Haloxyfop-etoxy ethyl <0.010 <0.010 <0.010 

107 Haloxyfop-R-methyl <0.010 <0.010 <0.010 

108 Heptenofos <0.010 <0.010 <0.010 

109 Hexaflumuron <0.010 <0.010 <0.010 

110 Hexythiazox <0.010 <0.010 <0.010 

111 Imazalil <0.010 <0.010 <0.010 

112 Imazamox <0.010 <0.010 <0.010 

113 Imazapyr <0.010 <0.010 <0.010 

114 Imazethapyr <0.010 <0.010 <0.010 

115 Iodosulfuron-methyl <0.010 <0.010 <0.010 

116 Isoxaflutole <0.010 <0.010 <0.010 

117 Imidacloprid <0.010 <0.010 <0.010 

118 Ioxynil <0.010 <0.010 <0.010 

119 Iprodine <0.010 <0.010 <0.010 

120 Kresoxim methyl <0.010 <0.010 <0.010 

121 Lenacil <0.010 <0.010 <0.010 

122 Linuron <0.010 <0.010 <0.010 
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Çizelge 4.1. devamı 
123 Lufenuron <0.010 <0.010 <0.010 

124 Malathion <0.010 <0.010 <0.010 

125 MCPA <0.010 <0.010 <0.010 

126 Mecarbam <0.010 <0.010 <0.010 

127 Mefenpyr-diethyl <0.010 <0.010 <0.010 

128 Mesotrione <0.010 <0.010 <0.010 

129 Metalaxyl methyl <0.010 <0.010 <0.010 

130 Metamitron <0.010 <0.010 <0.010 

131 Metconazole <0.010 <0.010 <0.010 

132 Methiocarb <0.010 <0.010 <0.010 

133 Methocrifos <0.010 <0.010 <0.010 

134 Methomyl <0.010 <0.010 <0.010 

135 Methoxyfenozide <0.010 <0.010 <0.010 

136 Metolachlor <0.010 <0.010 <0.010 

137 Metribuzin <0.010 <0.010 <0.010 

138 Metsulfuron-methyl <0.010 <0.010 <0.010 

139 Molinate <0.010 <0.010 <0.010 

140 Monocrotophos <0.010 <0.010 <0.010 

141 Monolinuron <0.010 <0.010 <0.010 

142 Nicosulfuron <0.010 <0.010 <0.010 

143 Nuarimol <0.010 <0.010 <0.010 

144 Omethoate <0.010 <0.010 <0.010 

145 Oxadixyl <0.010 <0.010 <0.010 

146 Oxamyl <0.010 <0.010 <0.010 

147 Paraoxon ethyl <0.010 <0.010 <0.010 

148 Penconazole <0.010 <0.010 <0.010 

149 Pendimethanil <0.010 <0.010 <0.010 

150 Phenmedipham <0.010 <0.010 <0.010 

151 Phenthoate <0.010 <0.010 <0.010 

152 Phosalone <0.010 <0.010 <0.010 

153 Phoshamidone <0.010 <0.010 <0.010 

154 Phosmet <0.010 <0.010 <0.010 

155 Pirimicarb <0.010 <0.010 <0.010 

156 Pirimiphos methyl <0.010 <0.010 <0.010 

157 Prochloraz <0.010 <0.010 <0.010 

  



4. BULGULAR VE TARTIġMA                                                      Seçil GÜRKAN
 

92 

Çizelge 4.1. devamı 
158 Profenofos <0.010 <0.010 <0.010 

159 Profoxydim <0.010 <0.010 <0.010 

160 Promecarb <0.010 <0.010 <0.010 

161 Prometryn <0.010 <0.010 <0.010 

162 Propamocarb <0.010 <0.010 <0.010 

163 Propaquizafop <0.010 <0.010 <0.010 

164 Propargite <0.010 <0.010 <0.010 

165 Propazine <0.010 <0.010 <0.010 

166 Propiconazole <0.010 <0.010 <0.010 

167 Propoxur <0.010 <0.010 <0.010 

168 Propyzamide <0.010 <0.010 <0.010 

169 Prothiophos <0.010 <0.010 <0.010 

170 Pymetrozine <0.010 <0.010 <0.010 

171 Pyraclostrobin <0.010 <0.010 <0.010 

172 Pyraflufen-ethyl <0.010 <0.010 <0.010 

173 Pyridaben <0.010 <0.010 <0.010 

174 Pyridafenthion <0.010 <0.010 <0.010 

175 Pyridate <0.010 <0.010 <0.010 

176 Pyriproxyfen <0.010 <0.010 <0.010 

177 Pyrizaphos <0.010 <0.010 <0.010 

178 Quizalofop-p-ethyl <0.010 <0.010 <0.010 

179 Rimsulfuron <0.010 <0.010 <0.010 

180 Sethoxydim <0.010 <0.010 <0.010 

181 Simazine <0.010 <0.010 <0.010 

182 Spinosad <0.010 <0.010 <0.010 

183 Spirodiclofen <0.010 <0.010 <0.010 

184 Spiroxamine <0.010 <0.010 <0.010 

185 Sulfosulfuron <0.010 <0.010 <0.010 

186 Tebuconazole <0.010 <0.010 <0.010 

187 Tebufenozide <0.010 <0.010 <0.010 

188 Tebufenpyrad <0.010 <0.010 <0.010 

189 Tepraloxydim <0.010 <0.010 <0.010 

190 Terbuthylazine <0.010 <0.010 <0.010 

191 Terbutryn <0.010 <0.010 <0.010 

192 Thiacloprid <0.010 <0.010 <0.010 
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Çizelge 4.1. devamı 
193 Thiamethoxam <0.010 <0.010 <0.010 

194 Thifensulfuron-methyl <0.010 <0.010 <0.010 

195 Thiobencarb <0.010 <0.010 <0.010 

196 Thiodicarb <0.010 <0.010 <0.010 

197 Thiometon <0.010 <0.010 <0.010 

198 Thiophonate methyl <0.010 <0.010 <0.010 

199 Tiabendazole <0.010 <0.010 <0.010 

200 Tolyfluanide <0.010 <0.010 <0.010 

201 Tralkoxydim <0.010 <0.010 <0.010 

202 Triadimefon <0.010 <0.010 <0.010 

203 Triadimenol <0.010 <0.010 <0.010 

204 Triallate <0.010 <0.010 <0.010 

205 Triasulfuron <0.010 <0.010 <0.010 

206 Triazophos <0.010 <0.010 <0.010 

207 Tribenuron methyl <0.010 <0.010 <0.010 

208 Trichlorfon <0.010 <0.010 <0.010 

209 Trifloxystrobine <0.010 <0.010 <0.010 

210 Triflumizole <0.010 <0.010 <0.010 

211 Triticonazole <0.010 <0.010 <0.010 

212 Zoxamide <0.010 <0.010 <0.010 

 

Fabrikadan elma suyu üretim aĢamalarından alınan örneklerde 212 adet 

pestisit etken maddesinden tespit limiti (0.010 mg/kg) üzerindeki sonuçlar Çizelge 

4.2, Çizelge 4.3, Çizelge 4.4, Çizelge 4.5, Çizelge 4.6, Çizelge 4.7 ve Çizelge 

4.8‟de verilmiĢtir.  
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Çizelge 4.9‟ da görüldüğü üzere 10 µg/kg konsantrasyonu üzerinde 5 farklı 

pestisit ile en çok pestisit tespit edilen gün 1.üretim günü olmuĢtur. Ġkinci sırada ise 

4 farklı pestisit ile 8.üretim günü olmuĢtur. Tespit edilen pestisitler içerisinde 

acetamiprid ve malathion dört üretim gününde birden, thiacloprid üç üretim 

gününde, propargite iki üretim gününde ve diğerleri bir üretim gününde tespit 

edilmiĢtir. Bu pestisitlerden özellikle malathion, acetamiprid ve thiacloprid‟in 

meyve ve sebzecilikte yaygın kullanılan aktifler olduğu bilinmektedir. Fabrikada 

büyük miktarlarda üretim yapılıyor olmasının yanında üretimde farklı bölgelerden 

temin edilen ham madde kullanılmasının tespit edilen pestisit sayısını etkilediği 

düĢünülmektedir. 

Metot bölümünde pestisit analizleri kısmında yer alan metot doğrulama 

çalıĢmalarının üretim aĢamalarında tespit edilen pestisitler için sonuçları özet 

olarak Çizelge 4.10‟da gösterilmiĢtir.  

Pestisit analizleri için kriterleri belirleyen SANTE/12682/2019 sayılı 

belgede de belirtildiği üzere, tüm pestisitler için tekrarlanabilirlik RSDr ≤ %20 

olmak üzere, kabul edilebilir geri kazanım sonuçları %70-120 aralığında bulunma 

koĢulunu karĢılamalıdır.  

Pestisit analiz metot doğrulama amacıyla 0.010 mg/kg ve 0.050 mg/kg 

konsantrasyonlarında yapılan çalıĢmada ortalama geri kazanım en düĢük % 90 ile 

pyridaben‟de, en yüksek geri kazanım ise %107.5 ile malathion‟da tespit edilmiĢtir. 

%RSD değerlerine bakıldığında en düĢük %9.5 ile diflubenzuron ve malathion‟da, 

en yüksek ise %14 ile acetamiprid ve pirimicarb‟da tespit edildiği görülmektedir. 

Çizelge 4.9‟ da gösterildiği üzere tespit edilen pestisitler için % geri kazanım ve % 

RSDr değerleri belirtilen aralıklarda yer almaktadır. 

Bu değerler kullanılan metodun etkinliğini kanıtlamak için kullanılmakta 

olup, pestisit analiz sonuçlarında geri kazanım düzeltmesi yapılmamaktadır.  
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Çizelge 4.10.  Örneklerde tespit edilen pestisitlerin geri kazanım ve % RSDr 
değerleri 

4.1.1. Acetamiprid Miktarındaki DeğiĢimler 

Elma suyu üretiminin yapıldığı 10 farklı üretim gününde alınan örneklerde 

yapılan pestisit analizleri sonucu 1., 3., 7. ve 8. üretim günlerinde acetamiprid 

etken maddesi tespit edilmiĢtir. 

Fabrikadan alınan örneklerde tespit edilen acetamiprid aktif maddesinin 

üretim aĢamalarındaki değiĢimi ġekil 4.1‟de verilmiĢtir.  

Pestisit Adı % Geri Kazanım % RSDr 

0.010 mg/kg 0.050 mg/kg 0.010 mg/kg 0.050 mg/kg 

Acetamiprid 90 100 18 10 

Diclofop methyl 96 97 13 11 

Diflubenzuron 100 99 10 9 

Fenpyroximate 98 101 14 11 

Malathion 100 115 10 9 

Methoxyfenozide 91 101 15 12 

Pirimicarb 87 98 15 13 

Propargite 98 100 14 10 

Pyridaben 84 96 11 9 

Thiacloprid 86 117 11 10 
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Ġstatistiksel farklılıklar her bir üretim için ayrı ayrı belirtilmiĢ olup, farklı harfler 0.05 
düzeyinde önemli olduğunu göstermektedir (p <0.05).  
ġekil 4.1.  Farklı üretim günlerinde elma suyu üretim aĢamalarında acetamiprid 

miktarındaki değiĢimler 

ġekil 4.1‟de gösterildiği üzere 1.üretim gününde ham madde de bulunan 

acetamiprid miktarı diğer üretim günlerine göre daha yüksek oranda tespit 

edilmiĢtir. Üretimde kullanılan elmanın farklı bölgelerden temin edilmesi, üretimin 

büyük kapasitede yapılıyor olması ve farklı çeĢitlerdeki elmaların üretime dahil 

olması üretim günleri arasındaki farklılıkları ortaya çıkarmaktadır. Fabrikaya 

taĢınan meyvelerin meyve suyuna iĢlenmesinde ilk aĢama meyvenin yıkanmasıdır. 

Yıkama iĢleminin meyvede bulunan kirlilik ve yabancı maddelerin 

uzaklaĢtırılmasının yanı sıra pestisit miktarının azaltılmasında az veya çok etkili 

olduğu bilinmektedir.  

1.üretim gününde tespit edilen acetamiprid miktarı ham madde de 52 µg/kg

iken yıkama-ayıklama ve mayĢe iĢlemleri sonrasında önemli bir değiĢiklik 

olmamıĢtır. Pres sonrası bir miktar artıĢ göstermiĢ bu artıĢ istatistiki olarak önemli 
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bulunmuĢtur (p <0.05). Bu artıĢ ham maddenin farklı bölgelerden gelmesi ve 

yüksek tonajda üretim olması nedeniyle homojenliğin sağlanamaması ile 

açıklanabilir. 

ġekil 4.1.‟de görüldüğü üzere yıkama iĢleminin yapıldığı ham madde ve 

yıkama-ayıklama aĢamaları sonrasında, alınan örneklerde yapılan analizlerden elde 

edilen verilere göre, tüm üretim günlerinde yıkamanın acetamiprid miktarında 

istatiksel olarak anlamlı bir etkisi olmamıĢtır. Yıkama sonrası pestisit kalıntısında 

anlamlı bir değiĢiklik olmaması pestisitin kütikül tabakasına geçmesi ve 

acetamiprid‟in sistemik bir pestisit olmasından kaynaklandığı düĢünülmektedir.  

Acetamiprid suda çözünürlüğü yüksek bir pestisittir (2950 mg/L). 

Acetamiprid için Kow (oktanol-su partisyon katsayısı) değeri 6.31, Koc (organik 

karbon partisyon katsayısı) değeri ise 107‟dir. Bazı araĢtırmacılar suda 

çözünürlüğü yüksek ancak Kow ve Koc değerleri düĢük olduğunda o pestisitin 

meyvenin suyuna geçtiğini bildirmektedirler (Martin ve ark, 2013). Pestisitlerin 

azaltılmasında suda çözünürlük tek baĢına bir parametre olmayıp, pestisitin 

fizikokimyasal özelliklerinin de etkili olduğu düĢünülmektedir. 

Yıkamanın pestisit kalıntıları uzaklaĢtırmadaki etkisini araĢtıran birçok 

çalıĢma bulunmaktadır (Aguilera ve ark, 2014; Kong ve ark, 2012; Ling ve ark, 

2011; Chen ve ark, 2014). Meyve suyu üretiminde ilk aĢama olan yıkama ile 

pestisit kalıntılarının geniĢ ölçüde uzaklaĢtırıldığı bilinmekle birlikte elde edilen 

çalıĢma sonuçları acetamiprid‟in suda çözünürlüğü ile yıkama yoluyla 

uzaklaĢtırılması arasında doğrusal bir iliĢki olmadığını göstermektedir. ÇalıĢma 

sonuçlarına göre yıkama sonrası acetamiprid miktarında önemli bir değiĢiklik 

olmamıĢtır. ÇalıĢmamıza benzer sonuçlar Kong ve ark (2012), tarafından da tespit 

edilmiĢtir. 

Tüm üretim günleri karĢılaĢtırıldığında 3. üretim gününde yıkama sonrası 

acetamiprid miktarındaki azalma diğer günlerden fazla olmuĢtur. 3. üretim 

gününde acetamiprid miktarı ham maddede 33 µg/kg iken yıkama ayıklama sonrası 
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%13.6 düĢüĢ gerçekleĢmiĢ ancak istatiksel olarak bu değiĢiklik önemli 

buulunmamıĢtır. 

Li ve ark (2018), tarafından yapılan çalıĢmada elma suyu konsantresi 

üretiminde üretim aĢamalarının acetamiprid üzerine etkileri incelenmiĢ ve 

yıkamanın acetamiprid miktarını azaltmada etkin olduğunu bildirmiĢlerdir. Yıkama 

sonrasında baĢlangıç miktarına göre acetamiprid de %66.2 oranında azalma tespit 

etmiĢlerdir. Bizim çalıĢmamızdan farklı olarak suda çözünürlüğü yüksek olan 

acetamiprid‟in yıkama ile uzaklaĢtırılabileceğini bildirmiĢlerdir. Meyve suyu elde 

edildikten sonra ise, suda çözünürlüğü en yüksek olan acetamiprid miktarında en az 

düĢüĢ olduğunu bildirilmiĢtir.  

Üretim aĢamalarının etkilerinin araĢtırıldığı portakal suyunda yapılan 

çalıĢmada ise bizim çalıĢmamızla benzer Ģekilde sonuçlar elde edilmiĢ ve pestisit 

miktarındaki azalmanın suda çözünürlükten bağımsız olduğu bildirilmiĢtir (Li ve 

ark, 2012). ÇalıĢmada imidacloprid, carbendazim, abamectin, cypermethrin ve 

prochloraz ile ilaçlanmıĢ portakal örnekleri analiz edildiğinde yıkama sonrası 

pestisit miktarlarındaki azalmalarla bu pestisitlerin suda çözünürlüğü arasında bir 

bağlantı bulunmadığı bildirilmiĢtir. ġöyle ki suda çözünürlüğü yüksek olan 

imidacloprid (510 mg/L) miktarındaki yıkama sonrası azalma %57.3 iken suda 

çözünürlüğü 29 mg/L olan carbendazim‟de azalma %85.4 olmuĢ, suda çözünürlüğü 

0.0078 mg/L olan abamectin‟deki azalmanın %73 Ģeklinde gerçekleĢtiği 

bildirilmiĢtir. 

Üretimde yıkama ve ayıklamadan sonra elmalar parçalanıp mayĢe haline 

getirilmektedir. MayĢeden alınan örneklerde yapılan analizler sonucu elde edilen 

verilere göre 3., 7. ve 8. gün üretimlerinde acetamiprid miktarında ortalama %10 

civarında azalma tespit edilmiĢtir. Elmanın parçalanıp mayĢe haline getirilmesi 

sonucunda acetamiprid miktarındaki değiĢiklikler 3., 7. ve 8. gün üretimlerinde 

istatiksel olarak önemli bulunmuĢtur (p <0.05). Sadece 1. üretimden alınan 

örneklerden elde edilen verilere göre değiĢim istatistiki olarak önemli 

görülmemiĢtir(p>0.05). 
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MayĢeden su ve posanın ayrılması presleme aĢamasında gerçekleĢtiği için 

elma suyu elde etmede önemli bir aĢamadır. Katı kısımla sıvı kısmın presleme 

iĢlemi ile ayrılması nedeniyle bu aĢamada suda çözünürlüğü yüksek olan 

pestisitlerin meyve suyuna geçmesi beklenmektedir. ÇalıĢma sonuçlarına göre 

presleme uygulaması sonrası acetamiprid miktarlarında 1. ve 8. üretim günlerinde 

artıĢ 3. ve 7. günlerde azalma gerçekleĢmiĢtir. Presleme aĢaması sonrası 

acetamiprid miktarındaki değiĢim elde edilen verilere göre istatiksel olarak önemli 

bulunmuĢtur (p <0.05). Pres sonrasında 3.üretimde %23 ve 7.üretimde %9.5 

azalma olmuĢtur. 3. üretim gününde pres sonrası ise %23 azalma ile acetamiprid 

miktarı 22.40 µg/kg‟dan 16.5 µg/kg‟a düĢmüĢtür. Acetamiprid miktarında 

1.üretimde pres sonrası %11, 8.üretim gününde ise %21 artıĢ tespit edilmiĢtir. 

Buradaki artıĢın üretimin büyük tonajlı yapılması nedeniyle homojenliğin 

sağlanamaması nedeniyle oluĢtuğu düĢünülmektedir. 

Pres sonrası pastörize edilen elma suyundan üretim günlerinde alınan 

örneklerde acetamiprid miktarları % 23.5 ile  % 66.7 arasında azalma göstermiĢtir. 

Acetamiprid miktarında pastörizasyon tüm üretim günlerinde etkili olmakla 

beraber %66.7 azalma ile en çok 1.üretim gününde etkili olmuĢtur (p <0.05). 

8.üretim gününde %35 azalma olurken 7. üretim gününde ise %23.5 azalma tespit 

edilmiĢtir. ÇalıĢma sonuçları pastörizasyonda 90-95 0C sıcaklığa maruz kalan elma 

suyundaki acetamiprid miktarının, ısının etkisiyle önemli miktarda azaldığını 

göstermektedir. 1.üretim gününde acetamiprid miktarı pastörizasyon iĢlemi ile 

önemli ölçüde azalma göstermiĢtir (p <0.05). Pastörizasyon öncesi 57 µg/kg olan 

acetamprid miktarı pastörizasyon sonrasında 19 µg/kg „a düĢmüĢtür. Pastörizasyon 

sonrası durultma aĢamasında fark istatistiki olarak önemli bulunmuĢtur (p <0.05).  

3.üretim günü pastörizasyon sonrası 13 µg/kg‟a düĢen acetamiprid miktarındaki 

değiĢim önemli bulunmuĢtur (p <0.05). 

Bizim çalıĢma sonuçlarımızın aksine Martin ve arkadaĢlarının (2013), elma 

suyunda iĢleme faktörlerini tespit etmek amacıyla yaptıkları çalıĢmada, 90 0C‟ de 

pastörize edilen elma suyunun pastörizasyon sonrası içinde acetamiprid etken 
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maddesinin de bulunduğu pestisitleri azaltmada önemli bir etkisinin olmadığını 

bildirmiĢlerdir.  

Durultma aĢaması sonrası acetamiprid miktarındaki en fazla azalma 

baĢlangıç miktarına göre  %21 ile 1. ve 7. üretim günlerinde olmuĢtur. 3. ve 8. 

üretim günlerinde durultmanın acetamiprid miktarını azaltmada önemli bir etkisi 

olmamıĢtır. Durultma ve ultrafiltrasyon uygulaması sonrası ise acetamiprid 

miktarında önemli bir değiĢiklik olmamıĢ durultmada 15 µg/kg, iken  

ultrafiltrasyon uygulamasında 17 µg/kg olarak tespit edilmiĢtir. ÇalıĢma 

sonuçlarına göre ultrafiltrasyon acetamiprid‟i uzaklaĢtırmada 8. Üretim gününde 

etkili olmuĢtur (p <0.05) ancak 1. ve 3. üretim günlerinde istatiksel olarak önemli 

bulunmamıĢtır. 7.üretim gününde ise acetamiprid miktarında yükselme olmuĢtur ve 

istatiksel olarak önemlidir. 

Meyve suyunda bulanıklığa neden olan proteinleri durultma aĢamasında 

adsorbe ederek meyve suyundan uzaklaĢtırmada kullanılan bentonitin pestisitleri 

uzaklaĢtırmada da etkili olduğu birçok çalıĢmada gösterilmiĢtir (Bojemueller ve 

ark, 2001; Farghali ve ark, 2020; Ahmad ve Yasin, 2020; Bueno ve ark, 2020). 

Aktif karbon uygulaması, parlatma filtrasyonu ve sonrasında evaporasyon 

aĢamalarında ise acetamiprid tespit edilebilir düzeyin (<0.010 mg/kg) altına 

düĢmüĢ, aralarındaki fark istatistiki olarak önemli çıkmıĢtır (p <0.05). 

Aktif karbon uygulaması tüm üretim günlerinde acetamiprid kalıntısını 

uzaklaĢtırmada istatiksel olarak önemli bulunmuĢtur (p <0.05). Aktif karbon 

uygulamasından sonra tüm üretim günlerinde acetamiprid miktarı tespit edilebilir 

düzeyde bulunamamıĢtır. Bu da aktif karbonun acetamiprid miktarını azaltmada 

etkin olduğunu göstermektedir. 

Aktif karbon uygulaması sonrası elde edilen veriler endüstriyel üretimde 

aktif karbonun pestisitleri uzaklaĢtırmada en etkin aĢama olduğunu göstermektedir. 

 Elma suyunda üretiminde renk açma iĢlemi için kullanılan aktif karbonun 

yüksek absorbe etme gücü ile pestisitleri de uzaklaĢtırdığı bilinmektedir. Aktif 

kömürün apolar pestisitleri uzaklaĢtırmada etkili olduğu, polar pestisitleri adsorbe 
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edemediği çeĢitli kaynaklarda bildirilmektedir (Hopman ve ark, 1994). ÇalıĢma 

sonuçlarımızda yüksek polaritede olan acetamiprid üzerinde aktif karbonun 

etkisinin önemli düzeyde olması bu durumla çeliĢkili gibi görünse de acetamipridin 

ortamda düĢük miktarda bulunması bu etkiyi açıklayabilir. 

Tüm üretim günlerinde aktif karbon sonrası acetamiprid tespit edilebilir 

düzeyin altına düĢtüğü için parlatma filtresinin etkisi görülememiĢ ve bu aĢama 

istatiksel olarak önemsiz bulunmuĢtur (p>0.05).  

Acetamiprid kalibrasyon grafiği ve kromatogramları için temsili örnekler 

EK-2, EK-3 ve EK-4‟te verilmiĢtir. 

 

4.1.2. Diclofop Methyl Miktarındaki DeğiĢimler 

Diclofop methyl ülkemizde 1986 yılında ruhsat almıĢ ve herbisit grubunda 

yer alan sistemik etki gösteren bir pestisittir. 1986 yılında çeĢitli ürünlerde 

ruhsatlandırılmıĢtır ancak elmada ruhsatı bulunmamaktadır (Anon., 2016a). 

Elmada ruhsatlı olmayan bu pestisitin tespit edilmesi, birbirine bitiĢik bahçelerde 

farklı meyve ağaçlarının bulunması nedeniyle diğer bahçede yapılan ilaçlamanın 

rüzğar ve hava akımı ile elma bahçesine taĢınmıĢ olabileceğini düĢündürmektedir.  

 Diclofop methyl, fabrikadan alınan örneklerde sadece 1. üretim gününde 

tespit edilmiĢtir. Diclofop methyl miktarının üretim aĢamalarındaki değiĢimi ġekil 

4.2‟ de verilmiĢtir.  
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Ġstatistiksel farklılıklar her bir üretim için ayrı ayrı belirtilmiĢ olup, farklı harfler 0.05 
düzeyinde önemli olduğunu göstermektedir (p <0.05).  
ġekil 4.2.  Farklı üretim günlerinde elma suyu üretim aĢamalarında diclofop 

methyl miktarındaki değiĢimler 
 

Üretimin tüm aĢamalarında tespit edilen diclofop methyl miktarındaki 

değiĢimler istatistiksel olarak önemli bulunmuĢtur (p <0.05). Diclofop methyl 

miktarı sürekli yükselip düĢme eğilimi gösterdiğinden iĢlemlerin diclofop methyl 

üzerinde etkisini anlamlı bir Ģekilde analiz etmek mümkün olamamıĢtır. Bu durum 

çalıĢmanın fabrika koĢullarında gerçekleĢmiĢ olması sebebiyle örneklerin homojen 

Ģekilde dağılmamıĢ olması ile açıklanabilir. 

  Diclofop methyl‟in suda çözünürlüğü düĢüktür (0.39 mg/L). Suda 

çözünürlüğü düĢük, polar olmayan pestisitlerin meyve kabuğundaki wax 

tabakasında tutunduğu için yıkama iĢlemi ile uzaklaĢtırılmadığı ve meyve suyuna 

geçiĢinin düĢük olduğu bildirilmiĢtir (Kaushik ve ark, 2009). ÇalıĢmamızda elde 

edilen verilerde de diclofop methyl için benzer sonuçlara ulaĢılmıĢtır.      

Bunun yanında diclofop methyl miktarında en fazla azalma %64 ile 

ultrafiltrasyon uygulaması sonrası olmuĢtur. Ultrafiltrasyon uygulaması 
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sonucundaki azalma istatiksel olarak önemli bulunmuĢtur (p <0.05). 

Ultrafiltrasyon uygulamasında, protein, pektin ve niĢasta gibi büyük molekül 

ağırlıklı bileĢenler tutulurken düĢük molekül ağırlıklı bileĢenler filtrelenir. DüĢük 

molekül ağırlıklı meyve suyu bileĢenleri Ģekerler, organik asitler, amino asitler, 

fenolik bileĢikler, pigmentler, uçucu yağlar, vitaminler ve minerallerdir (Girard ve 

Fukomoto, 2000). 

Aktif karbon pestisitleri adsorbe etmede, sudaki çözünürlüğü yüksek olan 

pestisitlere göre sudaki çözünürlüğü düĢük olanlarda daha etkilidir (McCarty, 

2016). Aktif karbon uygulaması sonrası alınan örneklerdeki azalma da diclofop 

methyl‟in suda çözünürlüğünün düĢük olmasının etkili olduğu düĢünülmektedir. 

Aktif karbon uygulaması sonrasında diclofop methyl tespit edilebilir düzeyde 

bulunamamıĢ ve bu azalma istatiksel olarak önemli bulunmuĢtur (p <0.05). 

 Tüm aĢamalarda diclofop methyl tespit edilmesine karĢın, aktif karbon 

sonrası tespit edilebilir düzeyde bulunmaması ultrafiltrasyon uygulamasından sonra 

aktif karbon aĢamasının diclofop methyl miktarı üzerinde önemli düzeyde etkin 

olduğunu göstermektedir. Parlatma filtresi ve evaporasyon iĢlemleri sonrası 

diclofop methyl bir önceki aĢamada uzaklaĢtırıldığından tespit edilir düzeyde 

bulunamamıĢtır.  

Diclofop methyl kalibrasyon grafiği ve kromatogramları için temsili 

örnekler EK-5 ve EK-6‟da verilmiĢtir. 

 

4.1.3. Diflubenzuron Miktarındaki DeğiĢimler 

Ülkemizde 1994 yılından beri ruhsatlı olan diflubenzuron insektisit 

sınıfının benzoylurea grubunda yer alıp, WHO (Dünya Sağlık Örgütü) tarafından 

"Güvenli BileĢikler" sınıfında gruplandırılmaktadır. Elma yetiĢtiriciliğinde elma 

içkurdu, elma ağ kurdu, yaprak galeri güvesi mücadelesinde kullanılmaktadır. 

Diflubenzuron larvanın dıĢ tabakasında (kütikula) bulunan kitin (N-acetil-

glukozamin) mikrofibrillerin sentezini engelleyerek deri değiĢtirme safhasında etki 

eder. Embriyolar normal geliĢmelerine rağmen, kütikula salgılanması bozulduğu 
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için dıĢ iskelet oluĢturamaz ve yumurtadan çıkmayı baĢaramaz. Larva kütiküladan 

dıĢarı çıkamadan ölür. Ġlaçlama yapıldıktan sonra bekleme süresi 14 gün olup, 

MRL değeri 5 mg/kg „dır (Anon., 2016a). Diflubenzuron, suda çözünürlüğü düĢük 

ve uçucu olmayan bir pestisittir (Anon., 2015). 

 Numune alınan 10 farklı üretim gününün sadece 9. üretim gününde 

diflubenzuron tespit edilmiĢtir.  

Elmanın, elma suyu konsantresine iĢlenme aĢamalarında diflubenzuron 

pestisit kalıntısı değiĢimleri ġekil 4.6„da verilmiĢtir. ġekle göre ham maddede 

15.98 ± 0.11 µg/kg olan diflubenzuron, yıkama-ayıklama iĢlemi ile 14.45±0.18 

µg/kg‟a, parçalama sonrasında elde edilen mayĢede 13.35±1.12 µg/kg‟a düĢmüĢtür.  

Presleme sonrasında elde edilen elma ham suyunda kalıntı 15.04 ±0.21 µg/kg‟a 

çıkmıĢ ancak istatistiksel olarak aralarındaki farklılıklar önemli bulunmamıĢtır 

(p>0.05). Diflubenzuron‟un suda çözünürlüğü çok düĢük (0.08 mg/L) olduğu için 

ham maddeden parçalama aĢamasına kadar çok az bir değiĢiklik olmuĢtur. Prese 

kadar olan üretim aĢamaları arasında önemli farklılıklar bulunmamakla birlikte 

baĢlangıca göre yıkama-ayıklama sonrası %8.5, parçalama sonrası %15.51 azalma, 

pres sonrası %4.81 azalma olmuĢtur. Pres sonrasındaki azalmanın düĢük olması 

kaba kısım uzaklaĢtırıldığı için oransal olarak düĢüĢ daha az olmasından 

kaynaklanmıĢ olabilir. Pastörizasyon uygulaması ile olan azalma %31.50 olarak 

10.82 ± 1.95 µg/kg‟a, durultma ve ultrafiltrasyon uygulaması ile sırasıyla 11.72 ± 

0.05 µg/kg‟a, 10.08 ± 0.00 µg/kg‟dır. Diflubenzuron kalıntı miktarlarındaki azalma 

bu aĢamalarda sırasıyla % 44.76 ve % 48.84 olmuĢtur.  Pastörizasyon sırasında 

azalma miktarının daha yüksek olmasının nedeni bu pestisitin kaynama noktasının 

düĢük olması ile ilgili olabileceği düĢünülmektedir. Durultma ve ultrafiltrasyon 

uygulamaları arasında istatistiksel olarak fark önemli bulunmaz iken durultma ile 

pastörizasyon uygulaması arasındaki fark önemli bulunmuĢtur (p <0.05). 

Ultrafiltrasyonda molekül ağırlığı 1000 dalton ile 1000000 dalton arasındaki 

partiküller filtre edilebilmektedir. 
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Aktif karbon sonrası alınan örneklerde diflubenzuron kalıntısı tespit 

edilememiĢ ve bu aĢama önemli bulunmuĢtur (p <0.05). Sonrasında uygulanan 

parlatma filtresi ve evaporasyon aĢamalarında da diflubenzuron tespit 

edilememiĢtir. 

 

 
Ġstatistiksel farklılıklar her bir üretim için ayrı ayrı belirtilmiĢ olup, farklı harfler 0.05 
düzeyinde önemli olduğunu göstermektedir (p <0.05).  
ġekil 4.3.  Farklı üretim günlerinde elma suyu üretim aĢamalarında diflubenzuron 

miktarındaki değiĢimler 
 

Diflubenzuron kalibrasyon grafiği ve kromatogramları için temsili örnekler 

EK-7, EK-8 ve EK-9‟da verilmiĢtir. 

 

4.1.4. Fenpyroximate Miktarındaki DeğiĢimler 

Fenpyroximate çeĢitli meyve ağaçlarında yaygın kullanılan bir akarisittir. 

Elma yetiĢtiriciliğinde Avrupa kırmızı örümceği mücadelesinde kullanılan 

fenpyroximate etken maddesinin MRL değeri 0.3 mg/kg‟dır (Anon., 2016a). 
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Fenpyroximate etken maddesinin suda çözünürlüğü oldukça düĢük olup (0.023 

mg/L), 215 0C‟nin üzerinde bozunmaktadır. Bitkideki etki Ģekli non-sistemiktir.  

Üretim yapılan 2. gün alınan örneklerde tespit edilen fenpyroximate 

miktarının üretim aĢamalarındaki değiĢimi ġekil 4.4‟ de verilmiĢtir.  

ġekilde 4.4‟de görüldüğü üzere yıkama-ayıklama, parçalama ve presleme 

basamakları fenpyroximate miktarını önemli ölçüde etkilemiĢtir (p <0.05). Ham 

madde de 35.10 ± 0.42 µg/kg olan fenpyroximate, yıkama-ayıklama iĢlemi sonrası 

25.50 ± 1.56 µg/kg‟a, parçalama sonrasında elde edilen mayĢede 17.10 ± 1.27 

µg/kg‟a düĢmüĢtür.  Pres sonrasında elde edilen elma ham suyunda kalıntı 9.91 ± 

0.73 µg/kg‟a düĢmüĢ ve istatistiksel olarak aralarındaki farklılıklar önemli 

bulunmuĢtur (p <0.05). Presleme sonrası alınan örneklerde %60 oranında azalma 

tespit edilmiĢtir. Fenpyroximate kalıntısının suda çözünürlüğünün çok düĢük 

olması nedeniyle meyve suyuna geçmediği ve meyve posasında kaldığı, posa ile 

birlikte önemli oranda meyve suyundan uzaklaĢtırılmasının bu düĢüĢte etken 

olduğu düĢünülmektedir. Presleme sonrasında ise pastörizasyon ve durultma 

basamaklarında fenpyroximate miktarları istatiksel olarak farklılık göstermemiĢtir 

(p <0.05). Pastörizasyonda ve durultmada azalma gerçekleĢmemiĢtir. 

Pastörizasyon iĢlemi 90-95 0C sıcaklıklarda yapılmaktadır. Fenpyroximate‟in erime 

noktasının 102 0C, parçalanma sıcaklığının ise 215 0C olması nedeniyle 

pastörizasyon sıcaklığının fenpyroximate miktarında bir düĢüĢe neden olmayacağı 

düĢünülmektedir.  

Ultrafiltrasyon uygulaması sonrası, aktif karbon, parlatma filtresi ve 

evaporasyon aĢamalarında fenpyroximate tespit edilebilir düzeyde bulunamamıĢ ve 

fark istatistiki olarak önemli çıkmıĢtır (p <0.05).  
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Ġstatistiksel farklılıklar her bir üretim için ayrı ayrı belirtilmiĢ olup, farklı harfler 0.05 
düzeyinde önemli olduğunu göstermektedir (p <0.05).  
ġekil 4.4.  Farklı üretim günlerinde elma suyu üretim aĢamalarında fenpyroximate 

miktarındaki değiĢimler 
 

Fenpyroximate kalibrasyon grafiği ve kromatogramları için temsili 
örnekler EK-10 ve EK-11‟de verilmiĢtir. 

 

4.1.5. Malathion Miktarındaki DeğiĢimler 

Elma ağkurdu, pamuk biti ve altın kelebek mücadelesinde kullanılan 
malathion insektisit sınıfında organofosfatlar grubunda yer almakla birlikte akarisit 
etkisi de bulunmaktadır. BM Dünya Gıda ve Sağlık Örgütü (FAO) ve Dünya 
Sağlık Örgütü (WHO) „nun ortak oluĢumu olan JMPR (Joint Meeting Pesticide 

Residues) tarafından periyodik izlemeye alınan malathion ülkemizde 1964 yılında 
ruhsatlandırılmıĢtır. Malathion organik çözücülerde iyi çözünmekle birlikte suda 
kısmen çözünmektedir. 

1.üretim gününde (ġekil 4.5) alınan örneklerde tespit edilen malathion ham 

maddede 17.15 ± 1.63 µg/kg iken yıkama-ayıklama sonrası % 41 artıĢ ile 24.22 ± 
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1.86 µg/kg„a yükselmiĢtir. Bu artıĢın fabrikada yüksek tonajlı üretim yapılması 
nedeniyle örnek alımında homojenliğin yeterince sağlanamaması nedeniyle 
oluĢtuğu düĢünülmektedir. Sonraki aĢama olan öğütme sonrası mayĢede ise % 34 
azalma ile malathion miktarı 16.00 ± 0.99 µg/kg‟a düĢmüĢtür. Bu artıĢ ve 
azalmalar istatistiki olarak önemli bulunmuĢtur (p <0.05). Presleme iĢlemi sonrası 
ham elma suyunda bir miktar yükselerek 19.80 ± 2.83 µg/kg olarak tespit 
edilmiĢtir. 

 Pastörizasyonda 18.90 ± 0.57 µg/kg tespit edilirken durultma ve 
ultrafiltrasyon sonrası sırayla 15.99 ± 0.73 µg/kg, 16.10 ± 0.57  µg/kg olarak tespit 
edilmiĢtir. Aktif karbon uygulaması sonrası 17.22 ± 0.59 µg/kg, parlatma filtresi 
sonrası 17.35 ± 1.69 µg/kg, evaporasyon sonrası ise 18.65 ± 1.20 µg/kg malathion 
tespit edilmiĢtir. Bu aĢamalardaki değiĢimler önemsiz bulunmuĢtur (p>0.05). 

 

 
Ġstatistiksel farklılıklar her bir üretim için ayrı ayrı belirtilmiĢ olup, farklı harfler 0.05 
düzeyinde önemli olduğunu göstermektedir (p <0.05).  
ġekil 4.5.  Farklı üretim günlerinde elma suyu üretim aĢamalarında malathion 

miktarındaki değiĢimler 
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3.üretim gününde alınan örneklerde tespit edilen malathion ham maddede 

81.61 ± 1.97 µg/kg iken yıkama ayıklama sonrası %16 azalma ile 70.50 ± 3.54 

µg/kg „a mayĢede ise, %25 azalma ile 52.75 ± 16.04 µg/kg‟a düĢmüĢtür. Bu 

azalmalar istatistiki olarak önemli bulunmuĢtur (p <0.05). Pres sonrası ham elma 

suyunda 49.70 ± 8.20 µg/kg tespit edilmiĢtir. Pastörizasyonda 45.40 ± 1.56 µg/kg 

„a düĢmüĢ ve sonrasında durultma ve ultrafiltrasyon sonrası sırayla 38.65 ± 11.95 

µg/kg, 45.40 ± 0.57 µg/kg olarak tespit edilmiĢtir. Aktif karbon sonrasında %17 

azalarak 37.70 ± 5.23 µg/kg‟a düĢmüĢtür. Parlatma filtresi ve sonrasında 

evaporasyon aĢamalarında bir miktar yükselme olmuĢ 42.80 ± 01.98 µg/kg ve 

43.10 ± 0.71 µg/kg olmuĢtur. Fark istatistiki olarak önemsiz bulunmuĢtur (p>0.05). 

5.üretimde gününde alınan örneklerde tespit edilen malathion ham 

maddede 62.45 ± 4.17 µg/kg iken yıkama ayıklama sonrası 61.40 ± 2.97 µg/kg, 

mayĢede ise,  63.45 ± 1.06 µg/kg olarak tespit edilmiĢtir. Bu değiĢimler istatistiki 

olarak önemsiz bulunmuĢtur. Diğer üretim günlerine göre 5.gün farklılıkların 

önemsiz olması genel olarak malathion‟un iĢlem aĢamalarından fazla 

etkilenmemesiyle açıklanabilir. Presleme sonrası ham elma suyunda 47.05 ± 5.16 

µg/kg tespit edilmiĢtir. Pastörizasyonda 40.35 ± 7.14 µg/kg olarak tespit edilmiĢtir. 

Durultma ve ultrafiltrasyon sonrası 39.70 ± 0.28 µg/kg ve 44.35 ± 0.64 µg/kg 

malathion tespit edilmiĢtir. Aktif karbon sonrası %18 azalma ile 36.10 ± 0.42  

µg/kg olarak tespit edilmiĢtir. Parlatma filtresi sonrası bir miktar artıĢ olmuĢ 44.85 

± 0.21 µg/kg ve evaporasyonda 36.65 ± 0.35 µg/kg olmuĢtur. 

8.üretimde gününde alınan örneklerde tespit edilen malathion ham 

maddede 55.15 ± 1.34 µg/kg iken yıkama-ayıklama sonrası %12 azalma ile 48.45 ± 

3.18 µg/kg „a mayĢede ise, % 12 artıĢ ile 54.45 ± 6.86 µg/kg‟a yükselmiĢtir. Bu 

artıĢlar istatistiki olarak önemli bulunmuĢtur (p <0.05). Pres sonrası ham elma 

suyunda 42.65 ± 1.63 µg/kg tespit edilmiĢtir. Pastörizasyonda 47.12 ± 4.21 µg/kg 

olarak bir miktar yükselmiĢ ve durultmada 47.50 ± 2.55 µg/kg tespit edilmiĢtir. 

Ultrafiltrasyon sonrası 47.25 ± 2.19 µg/kg olarak tespit edilmiĢtir. Aktif karbon 

sonrası 50.00 ±0.99 µg/kg, parlatma filtresi sonrası 44.00 ± 7.64 µg/kg ve 
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evaporasyon sonrası ise 31.84 ± 1.21  µg/kg olmuĢ ve fark istatistiki olarak önemli 

çıkmıĢtır (p <0.05). 

Pestisitler üzerinde prosesin tüm aĢamaları etkili olmakla birlikte aktif 

karbon kullanımı malathion haricindeki pestisitleri uzaklaĢtırmada en etkili aĢama 

olmuĢtur (p <0.05). Aktif karbonun suda çözünürlüğü yüksek olan pestisitleri 

adsorbe etmediği çeĢitli kaynaklarda bildirilmiĢtir (Boulton ve ark, 1996). 

Malathion etken maddesinin aktif karbonla tamamen uzaklaĢtırılamamıĢ olması 

suda çözünürlüğünün kısmen yüksek olmasından kaynaklandığı düĢünülmektedir. 

Bian ve arkadaĢlarının (2018), hıyarda malathion, dichlorvos ve diazinon 

pestisitlerinin depolama stabilitesi üzerine yaptıkları çalıĢmada malathion‟un en 

kararsız pestisit olduğunu bildirmiĢlerdir. Kabaca doğranmıĢ hıyardaki malathion 

miktarı -20 C‟de 90 gün sonunda %70 oranında kayba uğradığını tespit etmiĢler. 

Sıcaklık değiĢiminin stabilitede en önemli parametre olmasının yanında katalaz 

enzimi eklenmesi degredasyonu hızlandırdığı belirtilmiĢtir. ÇalıĢma sonucuna göre 

malathion‟un kimyasal olarak oldukça kararsız ve kolaylıkla degrade olan bir 

yapıda olduğu belirtilmiĢtir. Bunun sebebinin ise yapısında bulunan thioester 

bağının varlığı olabileceği belirtilmiĢtir. Ayrıca çalıĢmada tam olarak homojenize 

edilen örnekte kabaca doğranan örneğe göre malathion‟un çok daha kararlı olduğu 

bildirilmiĢtir. 

ÇalıĢmamızdaki örneklerin de homojenliği göz önünde bulundurulursa 

üretim süresince malathion miktarının anlamlı bir Ģekilde değiĢmemesi 

açıklanabilir olmaktadır. 

Malathion kalibrasyon grafiği ve kromatogramları için temsili örnekler 

EK-12, EK-13 ve EK-14‟te verilmiĢtir. 

 

4.1.6. Methoxyfenozide Miktarındaki DeğiĢimler 

Ġnsektisit grubunda yer alan methoxyfenozide için U.S. EPA (ABD Çevre 

Koruma Ajansı) 2012 yılında yayınladığı raporda kabul edilebilir maximum limiti 
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700 µg/gün olarak bildirmiĢtir. Elma içkurdu mücadelesinde kullanılan 

methoxyfenozide aktifinin elma için ülkemizdeki MRL değeri 2 mg/kg‟dır. 

Analiz için numune alınan tüm üretim günleri içinde sadece 5.gün yapılan 

üretimde tespit edilmiĢtir. Üretim aĢamasındaki değiĢimler ġekil 4.6‟de verilmiĢtir.  

Ultrafiltrasyon aĢamasına kadar ortalama 16.00 µg/kg olan 

methoxyfenozide miktarı ultrafiltrasyon sonrasında ise önemli ölçüde azalmıĢ (p 

<0.05) ve tespit seviyesinin altına inmiĢtir. Sonrasında aktif karbon, parlatma 

filtresi ve evaporasyon aĢamalarında da tespit edilebilir düzeyde bulunamamıĢtır. 

Yıkamanın pestisit kalıntıları uzaklaĢtırmadaki etkisini araĢtıran birçok 

çalıĢma ile methoxyfenozide sonuçları paralellik göstermekte olup, yıkama-

ayıklama sonrası istatiksel olarak anlamlı ölçüde azaldığı görülmüĢtür (p <0.05) 

(Aguilera ve ark, 2014;  Kong ve ark, 2012; Ling ve ark, 2011; Chen ve ark, 2014). 

Yıkama-ayıklama sonrası yapılan analizlerde yaklaĢık %33 oranında azalma tespit 

edilmiĢtir. Sonraki aĢamalardan mayĢe, presleme sonrası, pastörizasyon ve 

durultma sonunda alınan örneklerde anlamlı değiĢiklik görülmemiĢ olup 

methoxyfenozide miktarı aynı seviyelerde kalmıĢtır.  

Elma suyu üretiminde yer alan yıkama, presleme, sterilizasyon ve durultma 

iĢlemlerinin acetamiprid, carbendazim, cypermetrin, chlorpyrifos ve tebuconazole 

miktarlarında etkilerini araĢtıran çalıĢmada , bu pestisitlerde %85-%95 oranlarında 

azalma tespit edildiği bildirilmiĢtir (Li ve ark,2015). 
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Ġstatistiksel farklılıklar her bir üretim için ayrı ayrı belirtilmiĢ olup, farklı harfler 0.05 
düzeyinde önemli olduğunu göstermektedir (p <0.05).  
ġekil 4.6.  Farklı üretim günlerinde elma suyu üretim aĢamalarında 

methoxyfenozide miktarındaki değiĢimler 
 

Methoxyfenozide kromatogramları için temsili örnekler EK-15ve EK-

16‟da verilmiĢtir. 

 

4.1.7. Pirimicarb Miktarındaki DeğiĢimler 

Ġnsektisit grubunda yer alan pirimicarb elma yeĢil yaprak biti 

mücadelesinde kullanılmaktadır. Ülkemizde 2001 yılında ruhsat almıĢ olan 

pirimicarb‟ın elma için Türk Gıda Kodeksi Pestisitlerin Maksimum Kalıntı 

Limitleri Yönetmeliğine göre MRL değeri 0.5 mg/kg‟dır (Anon., 2016a). 

Pirimicarb sadece 5. üretim gününde tespit edilmiĢtir. MRL seviyesine göre 

oldukça düĢük seviyelerde tespit edilen pirimicarb kalıntısının üretim aĢamasındaki 

değiĢimleri ġekil 4.7‟de verilmiĢtir. 
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Üretim baĢlangıcında 28.45 ±1.91 µg/kg olan pirimicarb miktarı yıkama-

ayıklama sonrası önemli bir değiĢiklik göstermemiĢtir (p>0.05). Suda çözünürlüğü 

oldukça yüksek (3100 mg/L) olan pirimicarb miktarının yıkama sonrası önemli bir 

azalma göstermemesi pestisitin meyve dokusuna geçmiĢ olma olasılığı ile 

açıklanabilir. Meyve parçalanıp mayĢe haline geldikten sonra pirimicarb 

miktarında önemli ölçüde azalma olmuĢ, %50 oranında düĢme göstermiĢtir (p 

<0.05).  

Ultrafiltrasyon iĢlemi ve aktif karbon uygulaması pirimicarb üzerinde 

önemli bir etki yaratmazken (p>0.0.5); parlatma filtresi sonrasında pirimicarb tespit 

edilememiĢtir (p <0.05). Evaporasyon aĢamasında tespit edilememiĢtir. Aktif 

karbonun suda çözünürlüğü yüksek pestisitleri adsorbe etmemesi pirimicarb 

sonuçlarında da doğrulanmıĢtır (Boulton ve ark, 1996). 

 

 
Ġstatistiksel farklılıklar her bir üretim için ayrı ayrı belirtilmiĢ olup, farklı harfler 0.05 
düzeyinde önemli olduğunu göstermektedir (p <0.05).  
ġekil 4.7.  Farklı üretim günlerinde elma suyu üretim aĢamalarında pirimicarb 

miktarındaki değiĢimler 
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Pirimicarb kromatogramları ve kalibrayon grafikleri için temsili örnekler 

EK-17 ve EK-18‟de verilmiĢtir. 

 

4.1.8. Propargite Miktarındaki DeğiĢimler 

Akarisit grubunda yer alan propargite tez analiz çalıĢmalarının yapıldığı 

tarihlerde ruhsatlı iken ülkemizde 2013 yılında ruhsatı iptal edilmiĢ olup halen 

yasaklı pestisitler listesindedir. AB ve diğer ülkelerde zaman içinde insan ve çevre 

sağlığına zararları tespit edilen aktif maddelerle ilgili eĢ zamanlı olarak ülkemizde 

de kısıtlama getirilmektedir. 

1.ve 8.üretim günlerindeki (ġekil 4.8) örneklerde tespit edilen propargite 

aktif maddesi, tespit edilen pestisitler içerisinde en yüksek miktarda bulunan 

pestisit olmuĢtur. Ham madde de 1.üretim için 130.85 ± 5.44 µg/kg ve 8.üretim 

için 100.75 ± 1.77 µg/kg olarak tespit edilmiĢtir. Proses boyunca propargite 

miktarında anlamlı düzeyde azalma gerçekleĢmiĢtir (p <0.05). Pres sonrası alınan 

örneklerde baĢlangıç miktarına göre ortalama %85 oranında azalma görülmüĢtür. 

Bu azalmanın yüksekliği propargite aktif maddesinin suda çözünürlüğünün (0.215 

mg/L) çok düĢük olması ve non-sistemik bir pestisit olması nedeniyle ve bitki 

dokusuna geçmemesi bitkinin kütikül tabakasında kalması ile açıklanabilir. 

Lozowicka ve ark (2020), tarafından Kazakistan‟ da 80 farklı elma bahçesinden 

alınan örneklerde 426 pestisit aktif maddesi taranmıĢ ve elma kabuğu, elma pulpu 

ve elmanın tamamı kullanılarak analizler yapılmıĢtır. Örnekler içerisinde en yüksek 

konsantrasyonda propargite aktif maddesi elma kabuğunda tespit edilmiĢtir. Non-

sistemik pestisit olması nedeniyle meyve etine az miktarda geçiĢ olduğu 

bildirilmiĢtir. 

Non-sistemik etki göstermesine rağmen propargite aktif maddesinin yaygın 

bir Ģekilde kullanılması ile elmanın olgunlaĢma periyodunda haĢerelerce 

hasarlanması ve elma yüzeyinde mikro çatlaklar oluĢması nedeniyle bu pestisitin iç 

kısımlara geçiĢ yapması da olasıdır (Lozowicka ve ark, 2020). 
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Pastörizasyon aĢamasından sonra propargite miktarı istatiksel olarak 

anlamlı düzeyde azalma göstermiĢ ve tespit edilebilir düzey olan 10 µg/kg‟ın altına 

düĢmüĢtür. Propargite kalıntısının pastörizasyon aĢamasından sonra tespit edilebilir 

düzeyde bulunamamasının nedeni kaynama noktasına gelmeden parçalanıyor 

olması, termal olarak kararlı olmamasından kaynaklı olduğu düĢünülmektedir.  

 

 
Ġstatistiksel farklılıklar her bir üretim için ayrı ayrı belirtilmiĢ olup, farklı harfler 0.05 
düzeyinde önemli olduğunu göstermektedir (p <0.05).  
ġekil 4.8.  Farklı üretim günlerinde elma suyu üretim aĢamalarında propargite 

miktarındaki değiĢimler 
 

Propargite kromatogramları ve kalibrayon grafikleri için temsili örnekler 

EK-19 ve EK-20‟de verilmiĢtir. 

 

4.1.9. Pyridaben Miktarındaki DeğiĢimler 

Hem akarisit hem de insektisit özelliği bulunan ve 8.üretim gününde tespit 

edilen pyridaben aktif maddesi, elmada Avrupa kırmızı örümceği ve iki noktalı 

kırmızı örümcek mücadelesinde kullanılmaktadır. Ülkemizde 1992 yılında ruhsat 

a 

a 

b 

b 

c 

c 
d 

c 
e d 

f d f d f d f d f d 
0,00

20,00

40,00

60,00

80,00

100,00

120,00

140,00

160,00

1.Üretim 8.Üretim

Pr
op

ar
gi

te
 (µ

g/
kg

) 

Üretimler 

Hammadde Yıkama-ayıklama Mayşe
Pres Pastörizasyon Durultma
Ultrafiltrasyon Aktif karbon Parlatma Filtresi
Evaporasyon



4. BULGULAR VE TARTIġMA                                                      Seçil GÜRKAN
 

189 

alan pyridaben‟in Türk Gıda Kodeksi Pestisitlerin Maksimum Kalıntı Limitleri 

Yönetmeliğine göre elma için MRL değeri 0.5 mg/kg‟dır (Anon., 2016a). 

Pyridaben kalıntısının üretim aĢamasındaki değiĢimleri ġekil 4.9‟da verilmiĢtir. 

 

 
Ġstatistiksel farklılıklar her bir üretim için ayrı ayrı belirtilmiĢ olup, farklı harfler 0.05 
düzeyinde önemli olduğunu göstermektedir (p <0.05).  
ġekil 4.9.  Farklı üretim günlerinde elma suyu üretim aĢamalarında pyridaben 

miktarındaki değiĢimler 
 

Ham madde içinde oldukça düĢük düzeyde ve 13 µg/kg olarak tespit edilen 

pyridaben miktarı presleme sonrası parçalanarak tespit seviyesinin altına 

düĢmüĢtür. Yıkama-ayıklama aĢaması pyridaben miktarının azalmasında önemli 

bulunmuĢtur (p <0.05). Meyve öğütme sonrası mayĢe aĢamasındaki azalma önemli 

bulunmuĢtur (p <0.05). Pyridaben‟in suda çözünürlüğü oldukça düĢüktür (0.022 

mg/L). Bu sebeple meyve suyuna geçmediği ve pres sonrası ayrılan katı kısımda 

kaldığı düĢünülmektedir. Sonraki aĢamalarda pyridaben tespit edilebilir düzeyde 

bulunamamıĢtır. ÇalıĢmamızla paralellik gösteren sonuçların elde edildiği 
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araĢtırmaların yanı sıra (Zabik ve ark, 2000) , suda çözünürlük ve pestisitlerin 

meyve suyuna geçiĢi arasında bir korelasyon tespit edilmediğini belirten 

araĢtırmalarda bulunmaktadır (Rasmussen ve ark, 2010). 

Pyridaben kromatogramları ve kalibrayon grafikleri için temsili örnekler 

EK-21, EK-22 ve EK-23‟de verilmiĢtir. 

 

4.1.10. Thiacloprid Miktarındaki DeğiĢimler 

Elma içkurdu ve elma yeĢil yaprak biti mücadelesinde insektisit olarak 

kullanılan ve neonicotinoid grubunda yer alan thiacloprid, EFSA (Avrupa Gıda 

Güvenliği Otoritesi) tarafından yayınlanan rapora göre kanserojen maddeler 

grubunda 2. kategoride ve toksik etkide 1B grubunda yer almaktadır (Anon., 

2019c). Neonikotinoid grubu pestisitler bitki ve hayvanlarda çeĢitli parçalanma 

ürünlerine dönüĢmekte ve ana molekülden çok daha toksik olmaktadır (Chen ve 

ark, 2014).  

Ülkemizde 2006 yılında ruhsatlandırılmıĢ olmasına karĢın, AB‟de 2018 yılı 

içerisinde bu grubu içeren pestisitlerin (Ġmidacloprid, Thiametoxam, Thiacloprid, 

Clothianidin) kullanımına kısıtlamalar getirilmiĢtir. Thiacloprid kalıntısının üretim 

aĢamasındaki değiĢimleri ġekil 4.10‟da verilmiĢtir. 

1.üretim gününde tespit edilen thiacloprid ham madde örneklerinde 42.10 ± 

1.84 µg/kg iken yıkama-ayıklama sonrası %28 azalma ile 30.45 ± 4.17 µg/kg „a 

mayĢede ise, %38 azalma ile 18.95 ± 0.06 µg/kg‟a düĢmüĢtür. Bu azalmalar 

istatistiki olarak önemli bulunmuĢtur (p <0.05). Pres sonrası ham elma suyunda 

17.15 ± 3.61 µg/kg tespit edilmiĢtir. Pastörizasyonda 19.60 ± 1.27 µg/kg olarak bir 

miktar yükselmiĢ olmasına karĢın durultma ve ultrafiltrasyon sonrası sırayla 15.86 

± 0.36 µg/kg, 15.20 ±2.83  µg/kg olarak tespit edilmiĢtir. Aktif karbon uygulaması 

sonrası alınan örneklerde % 10 azalma ile 13.60 ± 0.57 µg/kg thiacloprid tespit 

edilmiĢtir. Bu azalma önemli bulunmuĢtur (p <0.05). Parlatma filtresi ve 

sonrasında evaporasyon aĢamalarında thiacloprid tespit edilebilir düzeyde (10 

µg/kg) bulunamamıĢ ve fark istatistiki olarak önemli çıkmıĢtır (p <0.05). 
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2.üretim gününde tespit edilen thiacloprid ham maddede 25.65 ± 6.58 

µg/kg iken yıkama-ayıklama sonrası %12 azalma ile 22.50 ± 4.10 µg/kg „a 

mayĢede ise, %18 azalma ile 18.50 ± 0.57 µg/kg‟a düĢmüĢtür. Bu azalmalar 

istatistiki olarak önemli bulunmuĢtur (p <0.05). Pres sonrası ham elma suyunda 

15.20 ± 0.57 µg/kg tespit edilmiĢtir. Pastörizasyonda 15.60 ± 1.13 µg/kg olarak bir 

miktar yükselmiĢ olmasına karĢın durultma ve ultrafiltrasyon sonrası sırayla 16.85 

± 2.90 µg/kg, 11.50 ± 0.00  µg/kg olarak tespit edilmiĢtir. Aktif karbon, parlatma 

sonrası ve evaporasyon aĢamalarında thiacloprid tespit edilebilir düzeyde 

bulunamamıĢ ve fark istatistiki olarak önemli çıkmıĢtır (p <0.05). 

3.üretim gününde tespit edilen thiacloprid ham maddede 26.65 ± 5.16 

µg/kg iken yıkama ayıklama sonrası %16 azalma ile 22.50 ±  4.10 µg/kg „a 

düĢmüĢtür. Öğütme sonrası mayĢede ise, %15 azalma ile 19.05 ± 0.64 µg/kg‟a 

düĢmüĢtür. Thiacloprid miktarındaki azalmalar istatistiki olarak önemli 

bulunmuĢtur (p <0.05). Presleme uygulaması sonrası ham elma suyunda 15.20 ± 

0.57 µg/kg tespit edilmiĢtir. Pres sonrası %20 azalma gerçekleĢmiĢ ve bu azalma 

önemli bulunmuĢtur (p <0.05).  

Pres sonrası bu azalma thiacloprid‟in non-sistemik etkide ve suda 

çözünürlüğünün düĢük olması nedeniyle meyve suyuna geçmeyip, pestisitin meyve 

etinde ve meyve kabuğunda kalması ile açıklanabilir (Keikotlhaile ve ark, 2010). 

 Pastörizasyonda 16.40 ± 1.13 µg/kg olarak bir miktar yükselmiĢ olmasına 

karĢın durultma ve ultrafiltrasyon sonrası sırayla 14.40 ± 2.83 µg/kg, 11.50 ±0.00  

µg/kg olarak tespit edilmiĢtir.  Diğer üretim günlerinde olduğu gibi aktif karbon ve 

sonrasında parlatma filtresi ile evaporasyon aĢamalarında thiacloprid tespit 

edilebilir düzeyde bulunamamıĢ ve fark istatistiki olarak önemli çıkmıĢtır (p 

<0.05). 

Her üç üretim gününde de aktif karbon sonrası thiacloprid‟in tespit 

edilebilir seviyenin altına düĢmesi, bu uygulamanın pestisitleri uzaklaĢtırmada ne 

kadar etkin olduğunu göstermektedir. 

 



4. BULGULAR VE TARTIġMA                                                      Seçil GÜRKAN
 

192 

 
Ġstatistiksel farklılıklar her bir üretim için ayrı ayrı belirtilmiĢ olup, farklı harfler 0.05 
düzeyinde önemli olduğunu göstermektedir (p <0.05).  
ġekil 4.10.  Farklı üretim günlerinde elma suyu üretim aĢamalarında Thiacloprid 

miktarındaki değiĢimler 
 

Thiacloprid kromatogramları ve kalibrayon grafikleri için temsili örnekler 

EK-24, EK-25 ve EK-26‟da verilmiĢtir. 

 

4.1.11. Üretim AĢamalarında Tespit Edilen Pestisitlerin Parçalanma 
Ġyonlarına Ait Bulgular 

Üretim aĢamalarından alınan örneklerde tespit edilen pestisitlerden 

acetamiprid, diclofop methyl, diflubenzuron, malathion, pirimicarb ve propargite 

etken maddelerine ait metabolitler belirlenerek bu metabolitlerin sertifkalı standart 

maddesi temin edilmiĢtir. Metabolitlerin analizlerine yönelik yapılan çalıĢmalarda 

ilk olarak bu metabolitlerin LC-MS/MS cihazında infüzyon iĢlemi gerçekleĢtirilmiĢ 

ve iyon geçiĢleri tespit edilmiĢ ve analiz metodu oluĢturulmuĢtur. Hazırlanan 

metabolit çözeltileri cihazda okutulmuĢ ancak 10 µg/kg, 50 µg/kg, 100 µg/kg 

a 

a a 
b 

ab ab 

c 
bc bc c 

cd cd 

c 
cd cd c 

bcd 

cd 
c 

d d 
d 

e e e e e e e e 
0,0

5,0

10,0

15,0

20,0

25,0

30,0

35,0

40,0

45,0

50,0

1.Üretim 2.Üretim 3.Üretim

Th
ia

ch
lo

pr
id

 (µ
g/

kg
) 

Üretimler 

Hammadde Yıkama-ayıklama Mayşe
Pres Pastörizasyon Durultma
Ultrafiltrasyon Aktif karbon Parlatma Filtresi
Evaporasyon



4. BULGULAR VE TARTIġMA                                                      Seçil GÜRKAN
 

193 

seviyelerinde tespit edilememiĢtir. TeĢhis limiti (LOD) 200 µg/ kg olarak 

belirlenmiĢ daha sonra üretim aĢamalarında pestisit tespit edilen örneklerin 

metabolitler için analizi yapılmıĢtır. Analiz sonucunda örneklerde pestisitlere ait 

metabolitler tespit edilememiĢtir. Cihaz hassasiyetinin düĢük olması ve baĢlangıçta 

örneklerin düĢük seviyelerde pestisit içermesi nedeniyle metabolitlerde düĢük 

seviyelere inilmesini engellemiĢtir. Ayrıca fabrika koĢullarında yüksek tonajlı 

üretim yapılması ve pestisitlerin metabolitlere dönüĢse bile eser miktarlarda 

bulunması, pestisitlerin çok düĢük seviyelere inmiĢ olması nedeniyle tespit 

seviyelerinin altında kaldığı düĢünülmektedir. Üretim aĢamalarında pestisit 

miktarlarında meydana gelen azalmalar sonrasında bu pestisitlerin metabolitlere ve 

bozunma ürünlerine dönüĢüp dönüĢmediği laboratuvar ortamında yapılacak daha 

detaylı model sistemlerde çalıĢmalarla ve hassasiyeti daha düĢük cihazlarla sağlıklı 

olarak ortaya konulabilecektir.  

 

4.2. Elma Suyu Üretim AĢamalarındaki Örneklerin Patulin Ġçerikleri 
Patulin Penicillum, Aspergillus ve Byssochlamys küfleri tarafından üretilen 

toksik ikincil metabolitlerdir. Özellikle elma, armut gibi meyveler olmak üzere 

birçok meyve türü ve meyve ürünlerinde bulunur. Patulin hasat öncesi zararlı 

istilası ile hasat sırasında ve sonrasında hasara uğrayan meyvede küf geliĢimi 

sonrasında oluĢur. Patulin insan ve hayvan sağlığı için zararlı olup kanserojendir. 

Patulin suda çözünürlüğünün yüksek olması ve ısıya dayanıklı olması nedeniyle 

birçok üründe bulunmaktadır (Diao ve ark, 2018).  

Diğer meyve sularına göre elma suyunda patulin daha stabildir. Bu 

stabilite, düĢük pH ve içindeki sülfhidril gruplarının düĢük olmasından 

kaynaklanmaktadır (Harrison, 1988). Bu nedenle elma suyu küf kontaminasyonuna 

ve patulin oluĢumuna daha yatkındır. 

Janotova ve ark (2011), pH değeri 3.0 ve 6.5 arasında olduğu zaman 

patulinin kararlı olduğunu ve pH değeri yükseldikçe lakton zincirinin açılarak 

toksik etkinin kaybolduğunu bildirmiĢtir. 
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Ülkemizdeki ürünlerde bulunmasına izin verilen maksimum patulin 

limitleri 29.12.2011 Tarih ve 28157 Sayılı Resmi Gazetede yayınlanan TGK 

BulaĢanlar Yönetmeliğinde yayınlanmıĢtır.  Ek-1 Bölüm 2.3‟de belirtildiği üzere 

meyve suları, konsantreden üretilen meyve suyu ve meyve nektarlarında 

bulunmasına izin verilen maksimum patulin miktarı 50 µg/kg ve katı haldeki elma 

ürünlerindeki maksimum patulin miktarı 25 µg/kg‟dır. 

Patulin analizlerinde kullanılan analiz metodunun doğrulama çalıĢmaları 

ile elde edilen verilerin uygunluğunu göstermek için % geri kazanım ve relatif 

standart sapma değerleri (RSD) kullanılmaktadır. Patulin analizleri metot 

doğrulama çalıĢmaları sonuçlarının değerlendirmesinde kriter olarak kullanılan 

Türk Gıda Kodeksi Gıdalardaki Mikotoksin Seviyelerinin Resmi Kontrolü Ġçin 

Numune Alma, Numune Hazırlama ve Analiz Metodu Kriterleri Tebliği (Tebliğ 

No: 2018/10) Ek-14‟ de belirtilen Patulin Ġçin Performans Kriterleri Çizelge 

4.11‟de gösterilmiĢtir. 

 

Çizelge 4.11. Patulin için metot performans kriterleri 
Limit 
(µg/kg) RSDr (%) RSDR (%) 

Geri Kazanım 
(%) 

<20 ≤30 ≤40 50-120 

20-50 ≤20 ≤30 70-105 

>50 ≤15 ≤25 75-105 

RSDr=Tekrarlanabilirlik relatif standart sapması 
RSDR=Tekrarüretilebilirlik relatif standart sapması 

 

Patulin analizi için yapılan doğrulama çalıĢması sonuçları Çizelge 4.12‟de 

verilmiĢtir.  
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Çizelge 4.12. Patulin RSDr ve geri kazanım sonuçları 
Validasyon Seviyesi %Geri Kazanım %RSDr LOQ (mg/kg) 

0.005 78   
 

14 

 
 

0.005 0.010 86 

0.050 89 

 

Çizelge 4.12‟de görüldüğü üzere sonuçlar 2011/32 nolu TGK Mikotoksin 

analizleri yönetmeliğine ait performans kriterlerini ( RSD<20, Geri kazanım 50-

120 % ) karĢılamaktadır. 

ÇalıĢmamızda kullanılan elma ve elma suyu örnekleri, fabrikanın üretim 

aĢamalarının her birinden iki tekrarlı olarak 10 ayrı üretim gününde alınmıĢ ve 

patulin analizleri gerçekleĢtirilmiĢtir. Farklı üretim günlerinden alınan örneklerin 

tamamında patulin tespit edilmiĢtir. 

Elde edilen patulin analiz verileri istatistiki olarak değerlendirilmiĢ ve 

sonuçlar Çizelge 4.13‟de gösterilmiĢtir. Ham madde örneklerinde patulin düzeyi 

21.15 – 104.15 µg/kg aralığında değiĢmiĢtir. Çizelge 4.13‟de görüldüğü üzere, 

üretimde kullanılan ham maddeler içinde 104.15 ± 6.86 µg/kg ile en yüksek patulin 

miktarı 6.gün gerçekleĢen üretimde tespit edilmiĢtir. Ham maddeler içinde en 

düĢük patulin miktarı ise 8.üretim gününde 21.15 ± 1.48 µg/kg olarak tespit 

edilmiĢtir. 8.gün üretimde kullanılan elmalar Doğu Anadolu bölgesi Erzurum 

ilinden temin edilmiĢtir. 

1., 2., ve 3. üretim günündeki patulin miktarları elma suyunda bulunması 

gereken maksimum yasal limitin altında olmakla birlikte katı haldeki elma ürünleri 

için konulmuĢ yasal limitin üstündedir. Ham madde analizi yapılan elma 

örneklerinin %90‟ında patulin miktarları bu limitlerin üzerinde tespit edilmiĢtir. Bu 

durum meyve suyu üretiminde kullanılan elmaların önemli bir kısmında bozulma, 

küflenme problemi olduğunu göstermektedir. Küflenme ve bozulma her zaman dıĢ 

görünüĢle tespit edilemeyebilir. DıĢarıdan sağlam görünüĢlü elmalarda böcek 
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istilası veya hasar nedeniyle küf geliĢimi meyve içinde gerçekleĢebilmekte ve bu 

meyveler üretime dahil olup patulin miktarını artırmaktadır (Sant‟Ana ve ark, 

2008). 

Meyve bahçelerinde hasat öncesinde uygulanacak iyi tarım uygulamaları 

meyvelerin en az hasar ile üretime dahil edilmesini sağlayabilir. Hasat sonrası ise 

hasarlı, çürük meyvelerin ayıklanması, taĢımanın uygun koĢullarda yapılması ve 

iĢletmede bekletilmeden üretime alınması veya düĢük sıcaklıkta bekletilmesi 

üretilecek meyve suyundaki patulin miktarını önemli ölçüde düĢürecektir. 

Üretim aĢamaları boyunca patulin miktarındaki değiĢimler ġekil 4.14‟de 

verilmiĢtir. 

Örneklerin alındığı fabrika koĢullarında durultma iĢleminde kullanılan 

jelatin, bentonit, pektolitik ve amilolitik enzimler tek bir aĢamada uygulandığından, 

durultmanın pestisitler ve patulin üzerine etkisini ayrı ayrı inceleme imkanı 

olmamıĢ hepsi birlikte durultma olarak değerlendirilmiĢtir. 

Berrak elma suyu üretiminde durultma iĢleminin bir parçası olan ve 

berraklaĢtırma amacı ile kullanılan aktif karbon ayrı uygulandığı için durultmadan 

ayrı bir aĢama olarak değerlendirilmiĢtir. 
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Çizelgede görüldüğü üzere 1.üretim gününde ham maddedeki patulin 

miktarı 32.45 ± 5.30 µg/kg ve yıkama ayıklama sonrası 34.05 ± 3.04 µg/kg tespit 

edilmiĢ ve sonuçlar arasında istatiksel olarak önemli bir değiĢiklik 

gerçekleĢmemiĢtir. Patulin miktarı ham maddeye göre yıkama ve ayıklamadan 

sonra %5 artmıĢtır. Yıkama ayıklama iĢleminin etkisinin önemsiz olmasının 

meyvenin dıĢ görünüĢünün sağlam olması, meyve kabuğunda belirgin bir çürüklük 

olmaması ile ilgili olduğu düĢünülmektedir. 

Doğru ve etkili bir yıkama ve ayıklama iĢlemi ile özellikle basınçlı su ile 

yıkamanın elmadaki çürük, küflü kısımları uzaklaĢtırarak bu aĢamada ortalama 

%47 olarak önemli oranda patulin miktarında azalma sağladığı belirtilmiĢtir (Acar 

ve ark, 1998b). 

Sydenham ve ark (1995),  yaptıkları araĢtırmada çalıĢmamızın aksine 

yıkamanın patulini azaltmada önemli etkisi olduğunu, küf ile enfekte olmuĢ hasarlı 

kısmın yıkama ayıklama aĢamasında kesilip uzaklaĢtırılmasının meyve suyuna 

iĢlenmeden önce elmadaki patulin miktarını önemli ölçüde azaltılabileceğini 

bildirmiĢlerdir. 

MayĢeye iĢlenen elmalarda mayĢe aĢamasında patulin miktarı % 42.76 

azalma göstererek 19.49 ± 6.39 µg/kg‟a düĢmüĢtür. MayĢe aĢamasındaki bu azalma 

istatiksel olarak önemli bulunmuĢtur (p <0.05).  

MayĢedeki bu azalmadan sonra presleme iĢlemi sonrası patulin miktarı 

%142 artıĢla 47.15 ± 5.16 µg/kg olmuĢtur. Pres sonrasında bu artıĢ önemli 

bulunmuĢtur (p <0.05). Patulinin suda çözünürlüğünün yüksek olması nedeniyle, 

patulinin presleme aĢamasında meyve etinden ayrılarak meyve suyuna geçtiği 

düĢünülmektedir. Aynı zamanda bu artıĢın örneklerin çok büyük tonajlı üretimden 

ve farklı noktalardan alınması nedeniyle homojenliğin sağlanamamasından 

kaynaklandığı düĢünülmektedir.  Presleme aĢamasının patulin üzerine etkisinin 

önemsiz olduğu, patulin miktarını değiĢtirmediği bazı çalıĢmalarda belirtilmiĢtir. 

(Kadakal ve ark,2001) 
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Presleme sonrası pastörizasyonda yaklaĢık %10.8 artıĢ olmuĢ ve 52.25 ± 

6.43 µg/kg‟a yükselmiĢ ancak bu artıĢ istatiksel olarak önemsiz bulunmuĢtur 

(p>0.05). Patulinin 125 0C sıcaklıkta 3.5 ile 5.5 arasında değiĢen pH 

seviyelerindeki asidik ortamda oldukça kararlı olduğu bildirilirken, Achachlouei ve 

arkadaĢları (2007), yaptıkları çalıĢmada 90 0C‟de 10 saniye pastörizasyonla %18.8 

oranında azaldığını bildirmiĢlerdir. Bu çalıĢmadaki pastörizasyon sonrası düĢüĢ 

yüzdesinin bizim sonuçlarımız ile uyumlu olduğu görülmektedir. 

1.üretim günü pastörizasyon sonrası uygulanan durultma iĢlemleri 

sonrasında patulin miktarında %46‟lık bir artıĢ meydana gelmiĢ, bu artıĢ istatiksel 

olarak önemli bulunmuĢtur (p <0.05). Sonrasında uygulanan ultrafiltrasyon iĢlemi 

ile patulin miktarında yaklaĢık %7 azalma gerçekleĢmiĢ, 70.50 ± 7.78 µg/kg‟a 

düĢmüĢ ve bu düĢüĢ önemsiz bulunmuĢtur. Acar ve arkadaĢları (1998), geleneksel 

durultmada kullanılan vakumlu tambur filtrenin elma suyundan patulini 

uzaklaĢtırmada yeni teknolojik uygulama olan ultrafiltrasyondan daha etkili 

olduğunu bildirmiĢlerdir. 

Ultrafiltrasyon iĢleminin ardından aktif karbon uygulaması ile  % 40.7 

oranında azalma gerçekleĢmiĢ ve patulin miktarı 41.80 ± 8.9 µg/kg‟a düĢmüĢtür. 

Aktif karbon uygulaması sonrası patulin miktarındaki azalma istatiksel olarak 

önemli bulunmuĢtur (p <0.05).  

Sonraki aĢama olan parlatma filtrasyon iĢleminde patulin miktarı 35.70 ± 

0.99 µg/kg tespit edilirken % 14.6 oranında azalma gerçekleĢmiĢ ve bu azalma 

önemsiz bulunmuĢtur. Son aĢama olan konsantrasyon iĢleminin yapıldığı 

evaporasyon sonrası alınan 1.üretim günü örneklerinde ortalama 11.12 ± 1.58 

µg/kg patulin tespit edilmiĢtir. 

2. üretim gününde ham madde içinde 32.70 ± 1.13 µg/kg tespit edilen 

patulin miktarı yıkama ve ayıklama aĢaması sonrasında %3 azalma ile 31.75 ± 0.21 

µg/kg‟a düĢmüĢtür. MayĢe sonrası yapılan analizde %12 azalma ile patulin miktarı 

27.86 ± 1.64 µg/kg‟a düĢmüĢtür. Presleme iĢlemi sonrasında %23 yükselerek 40.50 

± 6.93 µg/kg olmuĢtur.  
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 Pastörizasyon sonrası 39.40 ± 14.85 µg/kg patulin tespit edilmiĢtir. 

Durultma aĢamasına kadar olan aĢamaların patulin üzerine önemli bir etkisi 

olmamıĢ bu yükseliĢ ve düĢüĢler istatiksel olarak önemsiz bulunmuĢtur. 

Pastörizasyon sonrası patulin miktarındaki azalmanın önemli düzeyde değiĢiklik 

oluĢturmamasının patulinin ısıya dayanıklı olmasıyla ilgili olduğu 

düĢünülmektedir.  

2. üretim gününde uygulanan durultma iĢlemleri sonrası patulin %60 artıĢ 

göstermiĢ ve 63.05 ± 1.48 µg/kg‟a yükselmiĢtir. Bu artıĢ önemli bulunmuĢtur (p 

<0.05). Durultma sonrası ultrafiltrasyon uygulanmasında önemli bir değiĢiklik 

olmamıĢ ultrafiltrasyon çıkıĢı alınan örneklerde 64.50 ± 2.97 µg/kg patulin tespit 

edilmiĢtir. Patulin miktarının değiĢimi üzerinde ultrafiltrasyon iĢleminin etkisi 

önemsiz bulunmuĢtur. Ultrafiltrasyon sonrası uygulanan aktif karbon aĢamasında 

patulin miktarı %43.5 azalma göstermiĢ 36.45 ± 5.59 µg/kg‟a düĢmüĢ ve bu azalma 

istatiksel olarak önemli bulunmuĢtur (p <0.05). 

Parlatma filtrasyon iĢlemi sonrasında 37.50 ± 8.34 µg/kg patulin tespit 

edilmiĢ ve bu iĢlem aĢaması sonrası tespit edilen azalma istatistik olarak önemsiz 

bulunmuĢtur (p>0.05).  

Evaporasyon sonrası alınan örneklerde ortamdan suyun uzaklaĢması 

nedeniyle patulin artmıĢ ve 35.65 ± 0.64 µg/kg olmuĢtur. 

3. üretim günü ham madde içerisinde 46.00 ± 15.56 µg/kg patulin tespit 

edilmiĢtir. Yıkama ayıklama sonrası patulin miktarında % 27 artıĢ gerçekleĢmiĢ ve 

58.50 ± 0.71  µg/kg‟a yükselmiĢ ancak bu artıĢ istatiksel olarak önemsiz 

bulunmuĢtur. 

MayĢe haline geldikten sonra 53.32 ± 7.47 µg/kg patulin tespit edilirken, 

bu aĢamada yaklaĢık %9 oranında azalma gerçekleĢmiĢtir (p>0.05).  

Presleme iĢlemi sonrası patulin miktarında %26.5 artıĢ gerçekleĢmiĢ ve 

67.5 ± 12.02 µg/kg patulin tespit edilmiĢtir. Patulinin suda çözünürlüğünün yüksek 

olması nedeniyle patulinin pres sonrası meyve suyuna geçtiği düĢünülmektedir. 
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3.üretim gününde pastörizasyon iĢlemi sonrası patulin miktarında ortalama 

%18 oranında azalma gerçekleĢmiĢ ve 55.30 ± 5.8 µg/kg patulin tespit edilmiĢtir. 

Bu sonuçlar patulinin termal olarak stabil olduğunu göstermektedir. Bizim 

çalıĢmamızla paralel olarak Welke ve arkadaĢları (2009), yaptıkları çalıĢmada elma 

suyunda 90 0C‟de 5 sn pastörizasyon sonrası patulin miktarında %39.6 azalma 

tespit etmiĢler çalıĢmalarındaki bu azalmanın düĢüklüğünü patulinin termal 

stabilitesine bağlamıĢlardır.  

Durultma sonrası %20‟lik bir artıĢ göstermiĢ olmasına rağmen istatiksel 

olarak bu artıĢ önemsiz bulunmuĢtur (p>0.05). Üretimin büyük tonajlarda 

yapılması nedeniyle farklı patulin içerikli elma sularının karıĢması ile 

örneklemenin homojen Ģekilde yapılamamasının bu artıĢa sebep olabileceği 

düĢünülmektedir. 

Durultma iĢlemindeki enzim uygulamasının benzer Ģekilde etkisinin az 

olduğu uygulama sonrası sadece %4 oranında patulin miktarında azalma 

gerçekleĢtiği benzer çalıĢmalarda da gösterilmiĢtir (Bissessur ve ark, 2001). 

ÇalıĢmada araĢtırmacılar durultmanın etkisinin düĢük olmasını, patulinin enzim 

uygulaması sonrası küçük parçacıklara bağlanması veya serbest kalması sonucu 

durultma ile çökeltilen tortulu kısma geçmemesi ile açıklamaktadırlar. 

Ultrafiltrasyon aĢaması sonrası alınan örneklerde 74.75 ± 13.93 µg/kg 

tespit edilmiĢ ve bu artıĢ önemsiz bulunmuĢtur (p>0.05). 

3.gün üretiminde aktif karbon uygulamasında patulin miktarında %73 

azalma ile 9.üretim gününden sonra en fazla düĢüĢün gerçekleĢtiği gün olmuĢ, 

patulin miktarı aktif karbon sonrası 20.05 ± 3.89 µg/kg‟a düĢmüĢtür (p <0.05).  

Aktif karbonun toz veya granül formda olması, miktarı ve uygulama 

süresinin elma suyundaki patulin miktarındaki etkisi üzerine yapılan araĢtırmada 

(Achachlouei ve ark, 2007) toz formdaki aktif karbonun patulini uzaklaĢtırmada 

granül forma göre daha etkili olduğu tespit edilmiĢtir. AraĢtırmada uygulama süresi 

ve miktarı da aktif karbonun etkisini önemli ölçüde etkilemektedir. Meyve suyunda 
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3 g/L olarak uygulanan aktif karbonun 85 μg/L olan patulin miktarını 97% 

oranında azalttığı belirtilmiĢtir. 

Tez çalıĢması için örneklerin temin edildiği fabrikada aktif karbon asıl 

olarak meyve suyu rengini düzenlemek amacıyla toz formunda kullanılmaktadır. 

Kullanılacak aktif karbon miktarı istenilen renk ve meyve suyu tonajına göre 

ayarlanmaktadır. Tez çalıĢması fabrika koĢullarında yapıldığı ve üretime müdahale 

etme Ģansı bulunmadığı için aktif karbon miktarları tüm üretim günlerinde aynı 

olmamıĢtır. ĠĢletmede meyve suyunun rengine göre aktif karbon miktarının 

ayarlanması ile üretim gerçekleĢtiğinden aktif karbonun patulin üzerindeki 

etkisinin günler arasındaki karĢılaĢtırılması zorlaĢtırmıĢtır.  

Sonraki aĢama olan parlatma filtrasyonunda 17.85 ± 5.16 µg/kg patulin 

tespit edilmiĢtir. %11 oranında azalma gösteren patulin miktarındaki değiĢim 

önemsiz bulunmuĢtur. 

Evaporasyon aĢaması sonrasında ise 20.40 ± 0.42 µg/kg patulin tespit 

edilmiĢtir. Çizelgeye göre 3. üretim gününde iniĢ çıkıĢlar olsa da genel olarak 

patulin miktarında ham maddeden itibaren bir azalma görülmektedir. BaĢlangıç 

miktarına göre ham madde içindeki patulin miktarında % 55.65 oranında düĢüĢ 

gerçekleĢmiĢtir. 

4. Üretim gününde üretimde kullanılan ham maddede tespit edilen patulin 

miktarı 67.70 ± 4.38 µg/kg olarak tespit edilmiĢtir. Yıkama ayıklama iĢleminden 

sonra patulin miktarında %11 „lik bir artıĢ gerçekleĢmiĢ ancak önemsiz 

bulunmuĢtur (p>0.05). MayĢe haline geldikten sonraki örneklerin analizinde ise 

%7.6 azalma gerçekleĢmiĢ ve 69.45± 1.34 µg/kg olarak tespit edilen patulin 

miktarındaki bu azalma önemsiz bulunmuĢtur. Bu aĢamadan sonra preslemede %5 

ve pastörizasyonda yaklaĢık %18‟lik azalma gerçekleĢmiĢtir. Durultma sonrası 

%39 artıĢ ile 84.25 ± 4.60 µg/kg‟a çıkmıĢtır. Durultma aĢaması sonuçları 

pastörizasyona göre önemli çıkmakla beraber ham madde aĢamasına göre 

değerlendirildiğinde önemsiz bulunmuĢtur. Durultma sonrası ultrafiltrasyondan 
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geçen elma suyu örneklerinde 82.45 ± 3.46 µg/kg patulin tespit edilmiĢ ve %2 

oranındaki bu düĢüĢ önemsiz bulunmuĢtur. 

Patulin miktarı aktif karbon uygulaması sonrası %60 azalma ile 32.65 ± 

8.98 µg/kg‟a düĢmüĢtür. Bu azalma istatiksel olarak önemli bulunmuĢtur (p 

<0.05). Sonraki aĢamada parlatma filtresinden alınan elma suyu örnekleri içindeki 

patulin miktarı 27.30 ± 9.76 µg/kg‟a düĢmüĢ %16 azalma gerçekleĢmiĢtir (p>0.05). 

Son aĢama olan evaporasyon iĢlemi sonrasında 18.00 ± 2.97 µg/kg patulin tespit 

edilmiĢtir. 

5.üretim gününde ham madde örneklerinde patulin miktarı 70.05 ± 1.06 

µg/kg tespit edilmiĢtir. Patulin miktarı yıkama ayıklama sonrası hemen hemen aynı 

kalarak 69.70 ± 0.57 µg/kg tespit edilmiĢ, mayĢe sonrası ise % 18.8 artarak 82.80 ± 

12.02 µg/kg tespit edilmiĢtir. Bu üretim gününde kullanılan ham maddenin dıĢ 

görünüĢünün sağlam olması nedeniyle yıkama ayıklama iĢleminin etkin bir Ģekilde 

yapılamaması ve meyve içindeki bozulmadan kaynaklanan patulinin mayĢeye 

geçtiği düĢünülmektedir.  

Patulin miktarı presleme sonrası %22 azalma göstererek 64.35 ± 12.52 

µg/kg‟a düĢmüĢtür. Pastörizasyon iĢlemi ise patulin miktarında önemli bir 

değiĢikliğe sebep olmamıĢ ve 77.15 ± 11.10 µg/kg tespit edilmiĢtir. Pastörizasyon 

aĢamasındaki %20 oranındaki artıĢın olması örneklerin homojen olmamasından 

kaynaklanmıĢtır. Her ne kadar aynı parti ham maddenin üretim aĢamalarında takibi 

yapılarak örnekler alınmaya çalıĢılsa da farklı ham maddelerin iĢleme hattında 

karıĢması nedeniyle homojen bir örneklemenin yapılamadığını göstermektedir. 

 Durultma aĢamasında patulin %6„lık bir yükseliĢ göstermiĢ 82.00 ± 8.34 

µg/kg olarak tespit edilmiĢtir. Ultrafiltrasyon uygulaması sonrasında ise 77.90 ± 

9.19 µg/kg patulin tespit edilmiĢtir.  

Çizelgede görüldüğü üzere aktif karbon uygulaması sonrası patulin miktarı 

% 63 azalmıĢ ve 28.90 ± 1.13 µg/kg‟a düĢmüĢ ve bu azalma istatiksel olarak 

önemli bulunmuĢtur (p <0.05). Parlatma filtrasyonu iĢlemi sonrası alınan 

örneklerde ise 26.30 ± 6.65 µg/kg patulin tespit edilmiĢ ve önceki aĢamaya göre bu 
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azalma önemsiz bulunmuĢtur (p>0.05). Evaporasyon sonrası ise 41.50 ± 9.33 

µg/kg patulin tespit edilmiĢtir. Evaporasyonda %58 oranında artıĢ olsa da bu artıĢ 

önemsiz bulunmuĢtur. 

5.üretim günündeki iĢleme aĢamalarında patulin miktarındaki değiĢimler 

aktif karbon uygulama aĢamasına kadar istatiksel olarak önemsiz bulunmuĢtur. Bu 

aĢamaların patulin üzerinde önemli bir etkisinin olmaması diğer günler yapılan 

üretimlerdeki bulgularla paralellik göstermektedir.  

6.üretim günü üretimde kullanılan elmalar, tüm günler içerisinde en yüksek 

patulin tespit edilen ham madde olmuĢtur. 6.üretim gününde üretimin 

baĢlangıcında ham maddede patulin miktarı 104.15 ± 6.86 µg/kg tespit edilirken 

yıkama ayıklama sonrası hemen hemen aynı kalarak 104.00 ± 5.66 µg/kg 

bulunmuĢtur. MayĢe halini aldıktan sonra alınan örneklerde 106.05 ± 16.90 µg/kg 

tespit edilmiĢtir. Diğer aĢamalarda olduğu gibi presleme iĢleminin patulin üzerinde 

önemli bir etkisi olmamıĢ sadece %4‟lük bir artıĢ gerçekleĢmiĢ ve 110.85 ± 11.24 

µg/kg olarak tespit edilmiĢtir (p>0.05). 

Pastörizasyon sonrası %8‟lik bir azalma gerçekleĢmiĢ ve bu azalma 

önemsiz bulunmuĢtur (p>0.05). Bu aĢama sonrası 102.05 ± 7.71 µg/kg patulin 

tespit edilmiĢtir.  

Durultma sonrası %8 oranında bir azalma olmuĢ ve bu azalmada önemsiz 

bulunmuĢtur (p>0.05). Durultma sonrası ultrafiltrasyon aĢamasına geçen elma 

suyunda % 25‟lik azalma gerçekleĢmiĢ ve patulin miktarı 70.40 ± 14.28 µg/kg‟a 

düĢmüĢtür. Bu aĢamadaki azalma önemli bulunmuĢtur (p <0.05).  

6.üretim gününde uygulanan aktif karbon aĢamasında alınan örneklerinde 

%55 oranında azalma ile 31.80 ± 5.80  µg/kg patulin tespit edilmiĢtir. Örneklerdeki 

patulin miktarındaki azalma istatiksel olarak önemli bulunmuĢtur (p <0.05).  

Parlatma filtrasyonu iĢleminde alınan örneklerde ise 26.91 ± 6.37 µg/kg 

olarak %15 oranında azalma gerçekleĢmiĢ ancak bu azalma önemsiz bulunmuĢtur.   
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Evaporasyon aĢamasında meyve suyunun suda çözünür katı madde miktarı 

çok yükseldiği için patulin miktarında yükselme olmuĢ ve örneklerde 39.70 ± 8.06 

µg/kg patulin tespit edilmiĢtir. 

Üretim öncesinde ham maddede tespit edilen patulin miktarları ile 

kıyaslandığında, iĢlem basamaklarının istatistiksel açıdan önemli düzeyde elma 

suyundan patulini uzaklaĢtırdığı görülmektedir (p <0.05). 

Nitekim farklı oranlarda çürüklük düzeyine sahip elmalarda bulunan 

patulin miktarları karĢılaĢtırıldığında, çürüme oranı düĢük olan elmalardan üretilen 

elma suyundaki patulin miktarı çürüme oranı yüksek olan elmalardan üretilen elma 

suyundan yüksek bulunduğu bildirilmiĢtir (Kadakal ve ark, 2003). 

7.üretim günü ham madde analizlerinde patulin miktarı 100.00 ± 9.90 

µg/kg tespit edilmiĢtir. Yıkama ayıklama iĢlemi sonrasında %13 artıĢ göstermiĢ ve 

113.40 ± 7.64 µg/kg‟a yükselmiĢtir. MayĢeye öğütüldükten sonra tekrar %13 

azalma ile aynı seviyelerde kalarak 98.80 ± 9.62 µg/kg olmuĢtur. Preslenen 

örneklerde patulin miktarı %23 artmıĢ ve 122.00 ± 4.24 µg/kg tespit edilmiĢtir. 

Pastörizasyon iĢlemi sonrasında patulin miktarında %6.7 azalma gerçekleĢmiĢ ve 

113.75 ± 5.30 µg/kg patulin tespit edilmiĢtir. Bu azalma önemsiz bulunmuĢ 

pastörizasyonun patulin üzerinde etkisinin az olmasının patulinin ısıya dayanıklı 

olmasından kaynaklandığı düĢünülmektedir. 

 Pastörizasyondan çıkan meyve suyu durultma tanklarında durultma 

iĢlemine tabi tutulmuĢ ve bu aĢamadan sonra alınan örneklerde patulin %14 artmıĢ 

ve 129.35 ± 16.48 µg/kg patulin tespit edilmiĢtir. Burada patulin miktarındaki 

artıĢın nedeninin tankların kapasitesinin yüksek olması nedeniyle kontinü sisteme 

giriĢ yapan elma sularında homojen bir dağılım olmamasından kaynaklandığı 

düĢünülmektedir. Ultrafiltrasyon aĢamasından sonra alınan örneklerde ise 126.65 ± 

16.48 µg/kg patulin tespit edilmiĢ bu değiĢim önemsiz bulunmuĢtur (p>0.05). 

Aktif karbon uygulamasından sonra patulin miktarı %61 oranında önemli 

ölçüde düĢmüĢ ve 49.65 ± 19.45 µg/kg patulin tespit edilmiĢtir. 7. üretim gününde 

patulin miktarındaki en önemli azalma aktif karbon uygulaması aĢamasında 
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olmuĢtur (p <0.05). Parlatma filtrasyonu aĢamasından alınan örneklerde 45.76 ± 

6.14 µg/kg patulin tespit edilmiĢtir. Diğer üretim günlerinde olduğu gibi parlatma 

filtresi patulin miktarında önemli bir değiĢikliğe neden olmamıĢtır. 

Evaporasyon sonrası alınan örneklerde 60.00 ± 5.66 µg/kg patulin tespit 

edilmiĢ, ortamdan suyun uzaklaĢması nedeniyle patulin miktarında bu artıĢ 

gerçekleĢmiĢtir. 

8.üretim günü kullanılan ham maddedeki patulin miktarı 21.15 ± 1.48 

µg/kg olarak tespit edilmiĢtir. Yıkama ve ayıklama iĢlemi sonrası %25 azalma ile 

15.83 ± 5.13 µg/kg‟a düĢmüĢtür. Sonraki aĢama mayĢeden alınan örneklerde 

patulin miktarı 27.77 ± 6.18 µg/kg olmuĢ %75 artıĢ gerçekleĢmiĢ ve bu artıĢ 

istatistiki olarak önemli bulunmuĢtur (p <0.05). Bu aĢamada farklı patulin içeriğine 

sahip meyvelerin karıĢması ve dıĢ görünüĢü sağlam olmasına karĢın meyve 

içindeki küf geliĢimi nedeniyle bu artıĢın gerçekleĢtiği düĢünülmektedir. Presleme 

aĢamasındaki meyvedeki patulin miktarında ise %14 azalma gerçekleĢmiĢ ve 23.75 

± 6.01 µg/kg patulin tespit edilmiĢtir. Pastörizasyon çıkıĢındaki patulin miktarı ise 

18.90 ± 3.68 µg/kg olarak tespit edilmiĢ ve %20‟lik azalma önemli bulunmuĢtur (p 

<0.05). Durultma aĢamasında uygulanan iĢlemlerden sonra patulin %86 artmıĢ ve 

35.08 ± 4.49 µg/kg tespit edilmiĢtir. Ultrafiltrasyon sonrası patulin miktarı %17 

azalmıĢ ve 29.25 ± 1.06 µg/kg‟a düĢmüĢtür. 

Aktif karbon uygulaması sonrası ise %46 azalma ile 15.75 ± 1.77 µg/kg‟a 

düĢmüĢtür. Bu azalma önemli bulunmuĢtur (p <0.05). 

Parlatma filtresi çıkıĢında alınan örneklerde 17.65 ± 2.33 µg/kg olan 

patulin miktarı evaporasyon sonrasında ise 35.50 ± 2.12 µg/kg olmuĢtur.  

9.üretimde ham madde örneklerindeki patulin miktarı 80.12 ± 11.15 µg/kg 

tespit edilmiĢtir. Yıkama ayıklama iĢlemi sonrası azalma olmamıĢ ve 80.23 ± 24.37 

µg/kg patulin tespit edilmiĢtir. MayĢe örneklerinde ortalama %11 azalma tespit 

edilmiĢ ve 71.51 ± 4.93 µg/kg patulin tespit edilmiĢtir. Pres sonrası ise %22 azalma 

gerçekleĢmiĢ patulin miktarı 55.65 ± 1.91 µg/kg‟a düĢmüĢtür. Pastörizasyon 
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sonrası ise patulin miktarında önemli bir değiĢiklik olmamıĢ ve 54.60 ± 4.81 µg/kg 

tespit edilmiĢtir. 

Durultma aĢamasında uygulanan iĢlemler sonrasında patulin miktarı %33 

artıĢ ile 72.53 ± 3.50 µg/kg‟a yükselmiĢtir. Ultrafiltrasyon sonrası alınan meyve 

suyu örneklerindeki patulin miktarında da önemli bir değiĢiklik olmamakla birlikte 

%7.6 azalarak 66.95 ± 2.90  µg/kg olmuĢtur. 

Aktif karbon uygulamasıyla %73.6 azalma göstererek 17.65 ± 0.49 µg/kg‟a 

düĢmüĢtür. Tüm üretim günleri içerisinde aktif karbon uygulama aĢamasında en 

fazla azalma bu üretm gününde gerçekleĢmiĢ ve istatiksel olarak önemli 

bulunmuĢtur (p <0.05). Aktif karbon sonrası uygulanan parlatma filtrasyonu ile 

patulin miktarında %15 azalma olmuĢ ve 15.00 ± 1.41 µg/kg olarak tespit 

edilmiĢtir. Evaporasyon iĢlemi ile konsantre edilen elma suları örneklerinde 21.50 

± 1.13 µg/kg patulin tespit edilmiĢ ve bu değiĢim önemsiz bulunmuĢtur (p>0.05). 

10.üretim gününde ham madde örneklerinde 81.40 ± 12.45 µg/kg patulin 

tespit edilmiĢtir. Yıkama ayıklama iĢlemi sonrasında %19 oranında azalma 

gerçekleĢmiĢ patulin 66.05 ± 6.43 µg/kg‟a düĢmüĢtür. MayĢe haline gelen 

meyvedeki patulin miktarı ise %21 artıĢ göstermiĢ 80.11 ± 9.75 µg/kg olarak tespit 

edilmiĢtir. Pres sonrası ise azalma devam ederek %15 düĢüĢ gerçekleĢmiĢ ve 68.15 

± 8.27 µg/kg tespit edilmiĢtir. Bu dört aĢama boyunca patulin miktarındaki 

değiĢimler istatistiki olarak önemsiz bulunmuĢtur (p>0.05).  

Pastörizasyon sonrası alınan örneklerde patulin miktarında %28 azalma 

olmuĢ ve patulin 49.25 ± 1.20 µg/kg‟a düĢmüĢtür. Pastörizasyon aĢamasındaki 

patulin miktarındaki değiĢim önemli bulunmuĢtur (p <0.05). Durultma aĢamasında 

ise %18 „lik bir artıĢ olmuĢ ve patulin 57.95 ± 7.42 µg/kg‟a yükselmiĢtir. Bu 

yükselmenin farklı patulin seviyesine sahip meyve sularının aynı üretim hattına 

karıĢmasının neden olduğu düĢünülmektedir. Durultma tanklarından ultrafiltrasyon 

aĢamasına geçen meyve suyunda ultrafiltrasyon uygulaması sonrasında önemli bir 

değiĢiklik olmamıĢ ve 52.10 ± 4.81 µg/kg patulin tespit edilmiĢtir. 
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Aktif karbon sonrası %56 oranında düĢüĢ gerçekleĢmiĢ ve 10.üretim günü 

alınan örneklerde aktif karbon sonrası 22.92 ± 9.22 µg/kg patulin tespit edilmiĢtir. 

Aktif karbon aĢamasından ardından parlatma filtrasyonu uygulanan elma suyundan 

alınan örneklerde %40 azalma gerçekleĢmiĢ ve patulin miktarı 13.80 ± 3.11 µg/kg 

olmuĢtur. Son aĢama olan evaporasyondan sonra 16.85 ±1.63 µg/kg patulin tespit 

edilmiĢtir. 

Tüm üretim günlerindeki ortalamalar değerlendirildiğinde Çizelge 4.27‟de 

görüldüğü üzere patulin miktarındaki değiĢim her bir üretim günündeki sonuçlarla 

paralellik göstermektedir. Üretim aĢamaları içerisinde patulini meyve suyundan 

uzaklaĢtırmada en etkili basamak aktif karbon uygulama aĢaması olmuĢtur. Aktif 

karbon aĢamasında ise patulin ortalama %58 oranında azalma göstermiĢtir.   

Aktif karbon aĢamasına kadar uygulanan iĢlem basamaklarının patulin 

miktarı üzerine önemli bir etkisi olmamıĢ sonuçlar istatiksel olarak önemsiz 

bulunmuĢtur. Ancak üretimler arasındaki farklar fazla olduğu için standart 

sapmalar da yüksek çıkmıĢtır. Bu nedenle de üretim aĢamaları arasındaki farklar 

istatistiksel olarak önemsiz bulunmuĢtur.  

Analizlerden elde edilen bulgularla üretim günleri karĢılaĢtırıldığında 

yıkama ayıklama aĢaması sonrasında elmadaki patulin seviyesi ortalama %0.5 ile 

%25 arasında azalmıĢtır. Üretim günlerinde yıkama ayıklama aĢamasının patulin 

miktarı üzerine önemli bir etkisi olmamıĢtır. Yıkama ayıklamanın etkisinin az 

olması bu üretim günlerinde üretimde kullanılan elmaların dıĢ görünüĢlerinde 

çürüklük oranının az olması nedeniyle yıkama-ayıklama iĢleminin etkin bir Ģekilde 

yapılmamasından kaynaklanmıĢ olabileceği düĢünülmektedir. Patulin miktarı tüm 

üretim günleri içinde %25 ve %19 azalma ile en çok 8. ve 10. üretim günlerinde 

olmuĢtur. Basınçlı su kullanmanın yıkama aĢamasında etkili olmasının yanı sıra 

patulini uzaklaĢtırmanın asıl etkili yöntemin küflü kısmın tamamen kesilip 

üretimden uzaklaĢtırılması ile mümkün olduğu bilinmektedir (Marin ve ark, 2006). 

Diğer taraftan yıkama aĢamasında küfün dağılarak yıkama suyuna karıĢması da 

ortamdaki patulin miktarını etkileyen bir faktördür (Sydenham ve ark, 1995). 1., 3., 
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4. ve 7. Üretim günlerindeki patulin miktarlarındaki artıĢların bu sebeple 

gerçekleĢtiği düĢünülmektedir. 

Farklı oranlarda klor içeren yıkama çözeltisi ve sadece su ile yıkamanın 

karĢılaĢtırıldığı çalıĢmada klorlu suyun patulin miktarını azaltmada daha etkili 

olduğu vurgulanmıĢtır (Jackson ve ark, 2003). 

Tüm üretim günlerinde mayĢedeki patulin miktarları karĢılaĢtırıldığında en 

fazla azalma %43 ile 1. üretim günü olmuĢtur. 5., 8. ve 10. günlerindeki 

üretimlerde ise %18.8, %75 ile %21 oranlarında artıĢ olmuĢ, diğer günler %5 ile 

%43 arasında azalma gerçekleĢmiĢtir. 

Üretim günlerinde presleme iĢlemi sonrası patulin miktarı 1. üretim günü 

%142, 2. üretim günü %23 artıĢ olurken, 4. ve 6. üretim günlerinde önemli bir 

değiĢiklik olmamıĢtır. Diğer üretim günlerinde ise presleme iĢlemi patulin 

miktarında %14 ile %22 arasında azalma sağlamıĢtır. 

Pastörizasyon aĢamasında üretim günleri patulin değiĢimi yönünden 

birbirinden farklı seyir izlemiĢtir. 2. ve 9. üretim günlerinde pastörizasyon iĢlemi 

sonrası alınan örneklerde patulin miktarında önemli bir değiĢiklik olmamıĢtır. 1., 

ve 5. üretim günlerinde patulin miktarlarında %10.8 ve %20 artıĢ olurken diğer 

üretim günlerinde ise %6.7-%28 aralığında azalmalar gerçekleĢmiĢtir. 

Patulin stabilitesi üzerine yapılan çalıĢmalarda patulinin alkali ortamda 

lakton zincirlerinin açılması ile kararsız hale gelerek aktivitesini kaybettiği, asidik 

ortamda ise stabil kaldığı bildirilmiĢtir (Kadakal ve Nas, 2000; Morales ve ark, 

2008). Patulin oluĢumu ortamın pH değeri ile ters orantılıdır. Özellikle pH 

değerinin 4‟ün altında ve 3‟ün üstünde olduğu ortamlarda patulinin daha fazla 

üretildiği belirtilmektedir (Artık ve ark, 1995; Damoglou ve Campbell, 1986).  

Elma suyunun pH değeri patulin oluĢumu için uygun bir ortam 

sağlamaktadır. Collin ve ark (2008), yaptıkları çalıĢmada 105- 120 0C sulu 

çözeltilerde pH değeri 3.5 ile 5.5 arasında patulinin stabil kaldığını belirtmiĢlerdir. 

Aynı çalıĢmada pH 6 değerindeki elma suyuna 50, 80, 100 0C derecelerde sırasıyla 
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20, 40, 60 ve 100 dakika pastörizasyon iĢlemi uygulandığında sıcaklık değiĢiminin 

patulin miktarının azaltılmasında etkisinin olmadığı belirtilmiĢtir.    

ÇalıĢmamızda üretim aĢamalarından alınan örneklerde pH değerleri 3.67 

ile 4.34 arasında tespit edilmiĢtir. Asidik ortamda patulinin stabil kaldığı 

düĢünüldüğünde patulin miktarındaki azalmalara pH değerlerinin önemli bir etkisi 

olmamıĢtır. Azalmalar pH değerinden bağımsız olarak üretim aĢamalarından 

etkilenmiĢtir. 

Üretim günlerindeki durultma iĢlemleri karĢılaĢtırıldığında; durultmanın 

patulin miktarını artıran bir etkisinin olduğu görülmüĢtür. 6. gün haricindeki diğer 

günlerde patulin miktarında %6 ile %86 arasında artıĢ gerçekleĢmiĢtir. ÇalıĢmanın 

fabrika koĢullarında üretim devam ederken gerçekleĢtirilmiĢ olması nedeniyle 

farklı patulin seviyesine sahip meyvelerin aynı üretim hattına karıĢmasının ve 

meyve suyu durultma tanklarının kapasitesinin büyük olmasının bu artıĢa neden 

olduğu düĢünülmektedir. 

Ultrafiltrasyon uygulaması tüm üretim günlerinde patulini %2 ile %25 

arasında azaltmıĢtır. Ultrafiltrasyon sonrası en çok düĢüĢ %25 ile 6. üretim 

gününde gerçekleĢmiĢtir. ÇalıĢmamızla benzer Ģekilde patulini ultrafiltrasyon 

iĢleminin %2.6 oranında uzaklaĢtırdığı bildirilmiĢtir (Gökmen ve ark, 2001). 

Üretimin tüm aĢamalarında patulin miktarı azalmakla birlikte en önemli 

düĢüĢ aktif karbon aĢamasında olmuĢtur. ÇalıĢma sonuçlarından elde edilen 

verilere göre aktif karbon uygulaması patulin miktarını azaltmada önemli 

bulunmuĢtur (p <0.05). Örneklerde %41 ile %74 arasında azalma tespit edilmiĢtir.  

ÇalıĢmamıza benzer Ģekilde meyve sularından patulini uzaklaĢtırmak için 

en etkili yöntemin aktif karbon uygulamasının olduğu çeĢitli çalıĢmalarda da 

belirtilmiĢtir (Kadakal ve ark, 2002; Legott ve ark, 2000; Achachlouei ve ark, 

2007; Gökmen ve ark, 2001; Huebner ve ark, 2000). 

Elma suyu üretiminde durultma aĢamasından sonra berraklaĢtırma 

amacıyla elma suyuna aktif kömür eklenerek elma suyu ile aktif karbonun 

etkileĢimde bulunması sağlanmakta ve sonrasında aktif karbon filtre yardımı ile 
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ayrılmaktadır. Asıl kullanılma amacı meyve suyu rengini düzenleme olan aktif 

karbon aynı zamanda patulinde azalma sağlamaktadır (Kolukısa ve ark, 1990). 

ÇalıĢmaya göre optimum aktif kömür oranı 3.75 g/L olduğunda elma suyu 

renginde iyileĢme %53 düzeyinde olmuĢ, bu seviyenin üzerinde aktif karbon 

kullanımının ise elma suyu rengini olumsuz yönde etkilemiĢtir. 

Kadakal ve Nas (2000), aktif kömürün patulin miktarını azaltmadaki 

etkinliğini araĢtırdıkları çalıĢmada elma suyuna farklı doz ve süre aktif kömür 

uygulayarak patulin miktarını ölçmüĢlerdir. ÇalıĢma sonucunda en etkin doz olarak 

3 g/L düzeyi ve 5 dak uygulama süresinin optimum olarak patulini azalttığını 

bildirmiĢlerdir. Ayrıca uygulanan aktif kömür miktarının artıĢının patulini 

azalttığını ancak uygulama süresini daha fazla artırmanın önemli bir etkisi 

olmadığını tespit etmiĢlerdir. 

Farklı sıcaklık ve konsantrasyonlarda hazırlanmıĢ elma sularında çeĢitli 

aktif karbon formlarının patulin üzerine etkilerini araĢtıran bir çalıĢmada; düĢük 

konsantrasyonlarda viskozite azaldığından patulinin aktif karbon içine yayılımı 

artarak aktif karbonun etkisinin arttığı, yüksek konsantrasyonlarda ise akıĢkanlık 

azaldığından aktif karbonun patulini uzaklaĢtırmada daha az etki gösterdiği 

bildirilmiĢtir. Yine aynı çalıĢmada eĢit miktarda aktif karbon kullanılarak farklı 

sıcaklıklarda yapılan uygulamalar karĢılaĢtırıldığında konsantrasyonlar farklı olsa 

da sıcaklığın aktif karbonun patulini uzaklaĢtırmasında etkisinin bulunmadığı 

bildirilmiĢtir (Leggott ve ark, 2001). 

ÇalıĢmamızda parlatma filtrasyonu aĢaması sonrası en çok azalma %40 ile 

10.üretim gününde olmuĢtur. 2.üretim gününde %3, 8. üretim gününde  %12 artıĢ 

olurken diğer üretim günlerinde %8 ile %16 arasında azalma gerçekleĢmiĢtir. 

Parlatma filtrasyonundan sonra üretimin en son aĢamasında düĢük basınç 

altında evaporatörle elma suyundaki su fiziksel olarak uzaklaĢtırılır ve konsantre 

ürün elde edilir. Evaporasyonla elma suyu yaklaĢık 5 kat oranında konsantre 

edilmektedir. Üretilen konsantre elma suyu bir ara üründür ve tekrar seyreltilerek 

iĢlenir. %100 elma suyu olarak tüketime sunulacaksa su ve aroma ilavesi ile son 
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ürüne dönüĢmektedir. Ayrıca diğer meyve sularını tatlandırmak amacıyla da meyve 

sularına ilave edilmektedir.  

Evaporasyon sonrası alınan örneklerde patulin analizleri konsantreler 

seyreltilmeden gerçekleĢtirilmiĢtir. Bu nedenle evaporasyon sonrası patulin 

miktarları yükselmiĢ olarak görülmektedir. Evaporasyon aĢaması sonrasında 1. ve 

2. üretim günlerinde azalma olurken, diğer üretim günlerinde %14 ile %101 

arasında yükselme gerçekleĢmiĢtir. En yüksek patulin 7.üretim gününde 60 µg/kg 

olarak tespit edilmiĢtir. Elma suyu konsantresi TGK Meyve Suyu ve Benzeri 

Ürünler Tebliğ‟ine (2014/34) göre minimum 11.2 briks derecesine kadar meyve 

suyunun kalitesini bozmayacak nitelikte su ile seyreltilmektedir. Her ne kadar 

evaporasyon sonrası patulin değerleri yüksek ise de tekrar meyve suyuna 

seyreltildiğinde yasal limitlerin çok altına inecektir.  

ÇalıĢma sonuçları elma suyu üretim aĢamalarında uygulanan iĢlemlerle 

patulin miktarını azaltmanın mümkün olduğunu göstermektedir. ÇalıĢmamızda 

baĢlangıç miktarına göre tüm iĢlem basamakları sonrasında patulin miktarında 

ortalama %53 oranında azalma gerçekleĢmiĢtir. 

Benzer Ģekilde Welke ve ark (2009), yaptıkları çalıĢmada elma suyu 

üretimindeki tüm iĢleme aĢamaları sonucunda toplamda %95 oranında patulinde 

azalma olduğunu bildirmiĢlerdir. 

Literatürdeki çalıĢmalar ve bizim çalıĢmalarımız arasındaki farklılıkların 

daha önce yapılan çalıĢmaların çoğunlukla laboratuvar ölçekli ve model sistem 

üzerine olması ile ilgili olduğu düĢünülmektedir. ÇalıĢmamızın gerçek ölçeklerde, 

yüksek tonajlarda ve üretime müdahale edilemeyen fabrika koĢullarında yapılmıĢ 

olmasının sonuçlar arasındaki farklılıkları oluĢturduğu düĢünülmektedir.  

ÇalıĢma sonuçları elma suyu üretiminde kullanılan ham maddenin 

kalitesinin, üretilecek meyve suyunun kalitesini belirlediği göstermektedir. Son 

üründeki patulini azaltmanın en iyi yolu hasat sonrası küf geliĢimini engelleyecek 

Ģekilde depolama ve uygun nakliye koĢullarının sağlanmasıdır. ġöyle ki 1000 tane 

elmanın depolandığı ortamda P. expansum ile kontamine olmuĢ 1 tane elmanın 
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bulunması patulin konsantrasyonunun maximum patulin limitlerinin üzerine 

çıkması için yeterlidir (Salomao ve ark, 2009). 

Gökmen ve Acar (1998) tarafından yapılan çalıĢmada ülkemizde elma suyu 

konsantresi üretimi yapan 3 farklı firmadan temin edilen 215 adet elma suyu 
konsantresi örneklerinin tamamında 7 ila 376 µg/L konsantrasyon aralığında 
patulin tespit edildiği bildirilmiĢtir. Örneklerin %43 „ünün elma suyundaki yasal 
limit olan 50 µg/L‟nin üzerinde olduğu belirtilmiĢtir. Bu sonuçlar üretilen elma 
sularında patulin sorununun uzun yıllardır devam etmekte olduğunu göstermekle 
birlikte Ġran, Katar, Tunus ve çeĢitli Avrupa Birliği ülkelerinde yapılan 
çalıĢmalarda elma suyundaki patulinin sadece ülkemize ait bir sorun olmadığı, 
dünyada birçok ülkede problem olduğu görülmektedir (Cheraghali ve ark, 2005; 

Saleh ve Goktepe, 2019; Baert ve ark, 2007b; Marin ve ark, 2013). 

Patulin sonuçlarına ait kromatogramlar ve kalibrayon grafikleri için temsili 

örnekler EK-27, EK-28, EK-29, EK-30, EK-31, EK-32, EK-33 ve EK-34‟te 
verilmiĢtir. 

 

4.3. Elma Suyu Üretim AĢamalarındaki Örneklerin pH Değerleri  
10 farklı üretim gününde üretim aĢamalarından alınan örneklerin pH 

analizleri yapılmıĢtır. Örneklerin ortalama pH değerleri Çizelge 4.14‟de verilmiĢtir. 
Örneklerdeki pH değerleri 3.67 ile 4.34 arasında bulunmuĢtur. Çizelgede verilen 
bulgulara göre en düĢük pH değeri 3.65 ile 5. üretim gününde ultrafiltrasyon iĢlemi 
sonunda, en yüksek pH değeri 4.51 ile 9.üretim gününde ham maddeden alınan 
örneklerde tespit edilmiĢtir. 

Elma suyu standardı (Anon., 1997) ve Türk Gıda Kodeksi Meyve Suyu ve 
Benzeri Ürünler Tebliği‟nde (2014/34) pH değeri için bir sınırlama 
bulunmamaktadır. Bununla birlikte literatürde ülkemizde elma suyu sanayisinde 

kullanılan elmaların asitliğinin düĢük olduğu bildirilmektedir (Artık ve ark, 1996). 

Çizelge 4.14‟de görüldüğü üzere üretimde kullanılan ham maddenin pH 

değeri ortalama 4.26 ± 0.08 iken yıkama ayıklama aĢaması pH değerini önemli 
ölçüde düĢürmüĢtür (p <0.05). Yıkama ayıklama sonrası pH değeri ortalama 3.95 
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ile 4.28 arasında değiĢmektedir. Sonrasında pH değerlerinde mayĢe aĢamasına 
göre; ortalama preslemede %5.85, pastörizasyonda %4.36, durultmada %2.38, 
ultrafiltrasyonda %8.61 ve karbonlama sonrasında %6.58 azalma göstermiĢtir. 
Ayrıca konsantre örneklerde oransal olarak kurumaddenin artıĢı ile pH değerleri 
düĢmüĢtür. Ortalama değer ise 3.80 olarak tespit edilmiĢ olup, azalma ise mayĢe 
aĢamasına göre %9.28 olarak belirlenmiĢtir. Bu değiĢimler istatistiksel olarak 

önemli bulunmuĢtur (p <0.05). 

Patulinin pH değeri ile iliĢkili olarak pH 3 ile 6.5 arasında iken stabil 
olduğu bilinmektedir. Bu nedenle çalıĢmamızda tespit edilen patulin miktarları 
üzerinde pH değerlerinin etkisinin olmadığı düĢünülmektedir. 

Bruijn ve ark (2003), ise elma suyunu berraklaĢtırma amacıyla yapılan 
ultrafiltrasyon uygulamasında kullandıkları carbosep membranı sonrasında elma 
suyunun pH değerinin 3.88±0.07‟ den 3.91±0.06 değerine yükseldiğini 
bildirmiĢlerdir. 

Kadakal ve ark (2003), elma suyunda aktif karbon kullanımının vitamin 
değerlerinin değiĢimi üzerine yaptıkları çalıĢmada elma suyunun pH değerinin 3.82 
ile 3.85 arasında tespit etmiĢlerdir.  

Kadakal ve ark (2001), elma suyu üretim aĢamalarının patulin, HMF 
(hidroksimetilfurfural) ve fumarik asit üzerine etkilerini inceledikleri çalıĢmada 
elma sularının pH değerini 3.91-4.00 arasında değiĢtiğini ve proses aĢamalarının 
pH değerleri üzerine önemli bir etkisinin olmadığını bildirmiĢlerdir (p>0.05).  

Elma ve armut çeĢitlerinin ve pH değerinin patulin oluĢumuna etkilerinin 
incelendiği çalıĢmada su aktivitesi ve pH değerinin yanıra sıra organik asit 
içeriğinin de patulin birikiminde önemli bir faktör olduğu belirtilmektedir (Morales 
ve ark, 2008). ÇalıĢmada en yüksek patulin birikim Golden cinsi elmada ve pH 3.5 

değerinde gerçekleĢtiği bildirilmiĢtir.  
Elma suyu üretiminde kullanılan elmaların baĢlangıçta değeri 3.77 iken 

farklı bekletme ve depolama süresi sonrasında pH değerinin 5.34‟e yükseldiği 
belirtilmektedir (Batkan ve Kundakçı, 2005). 
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4.4. Elma Suyu Üretim AĢamalarındaki Örneklerin Toplam Asitlik Değerleri 
Fabrikadan üretim aĢamasında alınan örneklerin titrasyon asitliği değerleri 

(%) malik asit cinsinden hesaplanarak Çizelge 4.15‟de verilmiĢtir. 

Üretim aĢamalarından alınan örneklerdeki asitlik değerleri evaporasyon 

aĢaması dıĢında ortalama %0.28 ile %0.41 arasında tespit edilmiĢtir. Üretim 

baĢlangıcında ham maddeler içinde %0.22 değeri ile en düĢük asitlik 4.üretim 

gününde tespit edilirken, %0.35 ile en yüksek asitlik değeri 3.üretim günündeki 

örneklerde tespit edilmiĢtir. 

Çizelge 4.15‟de görüldüğü üzere baĢlangıçta ortalama %0.28 olan asitlik 

değeri yıkama ayıklama aĢamasından sonra %14 „lük artıĢla %0.32 olmuĢtur. 

Yıkama ayıklama aĢamasında asitlik değerindeki bu değiĢim önemsiz bulunmuĢtur. 

MayĢe aĢamasında ortalama %16 artarak %0.37 olurken preslemede ortalama 

%13.5 azalarak tekrar %0.32 seviyesine düĢmüĢtür. Sonraki aĢama pastörizasyonda 

ise %9 azalma göstermiĢtir. Durultma aĢamasında %41 artarak toplam asitlik 

ortalama %0.41 olmuĢtur. Tüm aĢamalar içinde en fazla değiĢiklik durultma 

aĢamasında gerçekleĢmiĢtir. Ultrafiltrasyon aĢamasında ise toplam asitlik %7 

azalma göstermiĢtir.Aktif karbon aĢamasında ise %26 azalma göstermiĢtir. 

Parlatma filtresinden alınan örneklerdeki toplam asitlik ise ortalama %11 artarak 

%0.31 olmuĢtur. ĠĢlem aĢamalarındaki bu değiĢimler istatiksel olarak önemsiz 

bulunmuĢtur. Konsantrasyon iĢleminin yapıldığı evaporasyonda ise suyun 

uçurulması nedeniyle örneklerdeki asitlik değeri istatiksel olarak önemli ölçüde 

artmıĢ ve ortalama %1.61‟e yükselmiĢtir.  

ÇalıĢmamızda ultrafiltrasyon ve aktif karbon uygulaması titrasyon 

asitliğini düĢüren bir etki göstermiĢtir. 

Aktif karbon büyük yüzey alana sahip, gözenekli ve amorf yapıda adsorban 

bir maddedir. Aromatik yapıda ve rastgele çapraz bağlarla birleĢmiĢ karbon 

atomlarından oluĢur. Karbon atomlarının rastgele çapraz bağlarla bağlanması 

karbon katmanları arasında çok sayıda çatlak, yarık ve boĢluklar ile geniĢ yüzey 

alanı sahip gözenekli yapıyı oluĢturmaktadır. Aktif karbonda adsorpsiyon ile 
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mekanizma ile gerçekleĢir: fiziksel ve kimyasal adsorpsiyon. Fiziksel 

adsorpsiyonda moleküller van der Waals kuvvetinin etkisi ile karbon yüzeyine 

bağlanırlar. 

ÇalıĢmamızla paralel olarak Çoklar (2007)‟da yaptığı çalıĢmada benzer 

sonuçlar elde etmiĢ, aktif karbonun titrasyon asitliğini değiĢtirdiğini ve aktif karbon 

dozunun artıĢı ile titrasyon asitliğinin azaldığını bildirmiĢtir. 

Akbulut (1995), yaptığı çalıĢmada elma suyu konsantresinde aktif karbon 

uygulamasının laktik, sitrik ve malik asit üzerine etkilerini incelemiĢ, aktif karbon 

uygulamasının laktik asit miktarını azalttığını ancak sitrik asit ve malik asit 

miktarlarını çok fazla etkilemediğini bildirmiĢtir. Buna karĢın aktif kömür miktarı 

artırıldığında malik asit miktarının da azaldığı, toz formu Ģeklinde kullanıldığında 

bu azalmanın daha da artarak %13 oranında gerçekleĢtiğini belirtmiĢtir.   

TS 3633 nolu Elma Suyu standardının (Anon., 2006) elma suyunun 

kimyasal özellikleri bölümünde yer alan çizelgeye göre toplam asitlik (susuz sitrik 

asit cinsinden) değeri en az 2g/L olması gerekmektedir. Üretilen elma suyu 

konsantresi ara ürün olduğundan elma suyuna geri sulandırma aĢamasında asitlik 

standarda uygun hale getirilmektedir. 

ÇalıĢma sonuçlarında her ne kadar toplam asitlik miktarlarında artıĢ ve 

azalmalar olsa da ortalama asitlik değerleri karĢılaĢtırıldığında artıĢ ve azalıĢlarda 

anlamlı sonuç bulunamamıĢtır.  

 Üretimde kullanılan elmaların değiĢik bölgelerden gelmesi ve farklı 

çeĢitlerden oluĢmasına karĢın örneklerin asitlik düzeylerinin istatiksel olarak farklı 

olmaması nedeniyle patulin içeriği üzerine etkisinin önemsiz olduğu 

düĢünülmektedir. Bu düĢüncemizden farklı olarak Marin ve ark (2006), Golden ve 

Fuji cinsi elma çeĢitlerinde oluĢan patulin birikimini karĢılaĢtırdıkları araĢtırmada 

iki çeĢit arasındaki asitlik farklılığının patulin oluĢumunu etkileyen önemli bir 

faktör olduğunu bildirmiĢlerdir.  

 ÇalıĢmada üretim günlerinde tespit edilen pestisit miktarlarının iĢlem 

basamaklarındaki örneklerin asitlik değiĢiminden çok fazla etkilenmediği 



4. BULGULAR VE TARTIġMA                                                      Seçil GÜRKAN
 

219 

düĢünülmektedir. Pestisit miktarlarındaki değiĢimlerin öncelikle uygulanan iĢlem 

basamaklarından etkilendiği düĢünülmektedir.   

Elmanın kimyasal bileĢiminin elmanın çeĢidine, türüne, yetiĢtiği coğrafi 

bölge, iklim koĢullarına, hasat ve hasat sonrası depolama koĢullarına bağlı olarak 

değiĢtiği bilinmektedir. Ülkemizde yetiĢtirilen elma çeĢitlerinin ve üretilen elma 

sularının asitlikleri düĢük olduğu için daha çok baĢka meyve sularını tatlandırma 

amacıyla kullanılmaktadır (Artık ve ark, 1996).  

Karav (2009), yaptığı çalıĢmada 9 farklı elma çeĢidinin titrasyon asitliğini 

belirlemiĢ ve ortalama %0.52 tespit etmiĢtir. ÇalıĢmada en düĢük asitlik derecesi 

Amasya çeĢidinde %0.23 tespit edilirken Golden cinsi elmanın titrasyon asitliğinin 

%0.32 olduğu bildirilmiĢtir. Bu sonuçlarda çalıĢmamızda tespit edilen toplam 

asitlik değerleri ile benzerlik göstermektedir. 
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4.5. Elma Suyu Üretim AĢamalarındaki Örneklerin Suda Çözünür 

Kurumadde Değerleri  
Elma suyunda bulunan Ģekerler, asitler, fenolik bileĢikler, HMF, mineral 

gibi maddeler suda çözünen kurumaddeleri oluĢturur. Fabrikadan 10 farklı üretim 

gününde farklı aĢamalardan alınan örneklerde yapılan suda çözünür kurumadde 

(SKÇM) analizi sonuçları Çizelge 4.16‟da verilmiĢtir. 

Çizelge 4.16‟da görüldüğü üzere üretimde kullanılan ham maddelerin suda 

çözünür kurumadde değerleri 13.80 ile 15.90 değeri arasında değiĢmektedir. 

BaĢlangıçta ortalama 15.18 ± 0.76 iken yıkama ayıklama aĢamasından sonra 

SKÇM değeri 15.80 ile 16.40 arasında değiĢmektedir. SKÇM değerindeki değiĢim 

önemsiz bulunmuĢtur. Yıkama ayıklama sonrası mayĢe aĢamasında SKÇM 

değerleri %4.77 azalma göstermiĢ ve ortalama 15.36±1.05‟ya düĢmüĢtür. 

Preslemede ortalama %7.87 azalarak ortalama 14.18±1.08 düĢmüĢ sonraki aĢama 

pastörizasyonda ise değiĢmemiĢtir. Presleme iĢlemi mayĢeye basınç uygulayarak 

katı ve sıvı kısımlarını ayırma iĢlemi olduğundan pres sonrası değiĢimi uygulanan 

basınç ve pres süresi ile mayĢe viskositesinin etkilediği düĢünülmektedir. Ayrıca 

presleme aĢamasındaki bu azalmanın filtrelerin etkinliğini artırmak için yapılan 

yıkama iĢlemi ile bir miktar suyun üretime karıĢmasından kaynaklanabileceği 

düĢünülmektedir. Durultma aĢamasında %9.32, artarken, ultrafiltrasyonda %2.5 

azalma göstermiĢtir.Ultrafiltrasyon sonrası bu azalmanın büyük molekülleri 

ultrafiltrasyonda filtre edilememesi sonucu gerçekleĢtiği düĢünülmektedir. Aktif 

karbon aĢamasında ve %5.65 azalma göstermiĢtir. Parlatma filtresinde ise ortalama 

%4.04 artıĢ göstermiĢtir. SKÇM değerindeki her ne kadar artıĢ ve azalmalar 

gerçekleĢse de bu değiĢimler istatiksel olarak önemsiz bulunmuĢtur (p>0.05). 

Elma suyundan konsantre elde etmek için suyun uçurulması ile örneklerde 

SKÇM değeri ortalama 70.76±5.39‟a yükselmiĢtir. Bu yükselme istatistiksel olarak 

önemli bulunmuĢtur (p <0.05). 

Türk Gıda Kodeksi Meyve Suyu ve Benzeri Ürünler Tebliği (2014/34) Ek-

4‟de belirtildiği üzere konsantreden elde edilen elma suyunun olması gereken 
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minimum briks derecesi 11.2‟dir. Yüksek briks derecesinde üretilerek elde edilen 

konsantre ara ürün daha sonra su ilavesi ile minimum briks derecesine uygun 

olarak tüketime sunulmaktadır. 

Çizelge 4.16‟da yer alan değerlerin gösterdiği gibi tüm üretim günlerinde 

alınan örneklerde evaporasyon aĢaması hariç briks değeri 13.8 ile 17 oB arasında 

değiĢmiĢtir. Üretim aĢamalarının elma suyu briks değeri üzerine önemli bir etkisi 

olmamıĢtır (p <0.05).  

ÇalıĢmamızla benzer Ģekilde, ham elma suyunun presleme sonrası briks 

değerinin 12-15 0B arasında olduğunu bildirilmiĢtir (Kaya, 2010). 

Batkan ve Kundakçı (2005), Starking Delicious cinsi elmanın farklı 

bekletme süreleri ve farklı depolama sürelerinin pH, SÇKM (suda çözünür 

kurumadde) , asitlik, C vitamini ve toplam Ģeker miktarları üzerine etkilerini 

belirlemek üzere yaptıkları çalıĢmada; ön bekletme süresi ve depolama süresi 

uzadıkça SÇKM miktarında artıĢ olduğunu bildirmiĢlerdir.  Hasat sonrası 

bekletilmeden ön soğutma yapılan elmalarda depolama sonrası SÇKM değerleri 

artıĢ göstermiĢ, baĢlangıçta %12.15 olan SÇKM, 2 ay sonra %12.90‟a, 4 ay sonra 

15.73‟e çıkmıĢtır. TaĢıma araçlarında 24 saat bekletilip soğuk hava deposunda 2 ay 

bekletilen elmaların SÇKM değerleri %12.15‟den %14.40‟a, 4 ay bekletilen 

elmaların ise  %15.73‟e çıktığını bildirmiĢlerdir. Hasat sonrası solunumla Ģeker 

kaybı olmasına karĢın, niĢastanın hidroliz olması sonucu ortaya çıkan maltoz ve 

glikoz miktarındaki artıĢ nedeniyle SÇKM değerinin yükseldiği belirtilmektedir. 

ÇalıĢmada elmada baĢlangıçta %12.15 olan SÇKM değerinin depolama sonrasında 

%16.15 „e kadar yükseldiği bildirilmektedir. 

Ertan ve ark (1992), elmada baĢlangıçta %12.3 olan SÇKM değerinin 6 ay 

depolama sonrası %14.2 „ye çıktığını, 9 ay depolama sonrası ise %13.6 değerine 

düĢtüğünü bildirilmiĢtir. Depolamada SÇKM değeri önce artmıĢ depolama süresi 

uzadıkça solunum hızının artması ile Ģekerlerin parçalanması ve su kaybı nedeniyle 

SÇKM değeri azalmıĢtır.  
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Eisele ve ark (2005), Amerika‟da 175 farklı çeĢit elmadan üretilmiĢ elma 

sularının kimyasal özelliklerini belirlemek amacıyla yaptıkları çalıĢmada, SÇKM 

değerlerini %10.26 ile %21.62 aralığında ve ortalama %14.24 olarak tespit 

etmiĢlerdir. ÇalıĢmada elma sularının SÇKM değerlerindeki bu farklılığın elmanın 

cinsi, yetiĢtiği bölge, iklim, hasat olgunluğu, depolama atmosferi, depolama 

koĢulları, taĢıma ve iĢleme gibi etkenlere bağlı olduğu bildirilmektedir. 

Analiz sonuçlarına göre briks değerinde aktif kömür uygulanması 

sonrasında 1., 2. ,5., 6., 9. ve 10. üretim günlerinde azalmalar olmuĢtur. Elma 

suyunun suda çözünen kurumaddesini Ģekerler, asitler, fenolik bileĢikler, HMF, 

mineral maddeler gibi suda çözünen bileĢikleri oluĢturur. Çoklar (2007), briks‟teki 

azalmanın nedeni olarak aktif kömürün kurumaddeyi oluĢturan bileĢikleri adsorbe 

etmesi nedeniyle ve filtrasyon sonrasında aktif kömürle uzaklaĢtırılması olduğunu 

bildirmiĢtir. Bizim çalıĢmamızda da aynı Ģekilde briks değerinin azalmasının aktif 

kömürün bu bileĢikleri adsorbe etmesi ve filtrasyon sonrasında aktif kömürle 

uzaklaĢtırılmıĢ olabileceği düĢünülmektedir. 

Erdoğan ve ark (2011), ülkemizde elma suyu sanayi için üretilen elma 

çeĢidi bulunmadığını bildirmiĢ ve ülkemizde yetiĢtirilen 11 çeĢit elmanın meyve 

suyu üretimine uygunluğunu tespit amacıyla yaptıkları çalıĢmada briks değerlerini 

ortalama %13 ile %14.90 arasında tespit etmiĢlerdir. 

Elma suyu üretim aĢamalarının patulin, HMF ve fumarik asit üzerine 

etkilerinin incelendiği çalıĢmada elma suyunun briks değerleri 13.8-14.6 arasında 

tespit edilmiĢ ve proses aĢamalarının briks değerleri üzere etkisinin önemsiz olduğu 

bildirilmiĢtir (Kadakal ve ark, 2001). Aynı çalıĢmada %30 çürük elmalardan 

üretilen elma suyunun briks değerinin sağlam, %60 çürük ve %100 çürük olana 

göre daha yüksek olduğunu bildirmiĢtir. 

Ülkemizde de elma suyu üretiminde en çok Starking Delicious ve Golden 

Delicious çeĢit elmaların sofralık olarak pazarlanamayan düĢük kalitede ve ıskarta 

olanları kullanılmaktadır (Erdoğan ve ark, 2011). Fabrikaya iĢlenmek üzere temin 

edilen elmalar genellikle kamyonların üzerinde açıkta ve yığın halinde 
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bekletilmekte ve fabrikanın kapasitesine göre iĢletme içine alınmaktadır. Bu da 

bekleme sürelerini uzatmakta ve elma kalitesini düĢürmektedir. Uzun süre 

iĢlenmeyi bekleyen düĢük kalitede elmaların SÇKM değerinin yüksek olması 

çalıĢmamız sonuçlarındaki bu durumu açıklamaktadır. 

Arpaç (2006), mayĢe enzimi uygulamasında optimum koĢulları belirlemek 

için yaptığı çalıĢmada sağlam ve çürük elmaların mayĢe örneklerinin briks 

değerlerini karĢılaĢtırmıĢtır. AraĢtırma sonucunda sağlam elmalardan elde edilen 

mayĢe örneklerinin briks değerinin 10.57- 14.91, %50 çürük elmalardan elde edilen 

mayĢe örneklerinin briks değerinin 14.84-16.09 ve %100 çürük elmalardan elde 

edilen mayĢe örneklerinin briks değerinin 13.96-15.02 arasında değiĢim 

gösterdiğini bildirmiĢtir.  
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5. SONUÇLAR VE ÖNERĠLER 

 

Bu çalıĢmada fabrika koĢullarında elma suyu konsantresi üretiminde 

baĢlangıçta tespit edilen pestisit ve patulin miktarlarının üretim basamaklarındaki 

değiĢimi araĢtırılmıĢtır. Bu amaçla 10 farklı üretim gününde 10 üretim 

basamağından örnekler alınarak analizler gerçekleĢtirilmiĢtir. ÇalıĢma 

sonuçlarından elde edilen bulgulara göre aĢağıda yer alan sonuçlara ulaĢılmıĢtır. 

Fabrika üretim aĢamalarından alınan örneklerde 212 adet pestisitin analizi 

yapılmıĢ 4., 6. ve 10. üretim günlerinde tespit edilebilir düzeyde pestisit 

bulunamamıĢtır. Diğer üretim günlerinde ise acetamiprid, diclofop methyl, 

diflubenzuron, fenpyroximate, malathion, methoxyfenozide, pirimicarb, propargite, 

pyridaben ve Thiacloprid pestisitleri tespit edilmiĢtir.  

Tespit edilen pestisitler içerisinde acetamiprid ve malathion dört farklı 

üretim gününde, thiacloprid üç üretim gününde, propargite iki üretim gününde ve 

diğerleri bir üretim gününde tespit edilmiĢtir. Fabrikada yüksek tonajlarda üretim 

yapılması ve farklı bölgelerden ham madde temin edilmesinin tespit edilen pestisit 

çeĢitliliğini etkilediği düĢünülmektedir. 

Örneklerde tespit edilen thiacloprid miktarında üretim aĢamalarında bir 

önceki basamağa göre en fazla azalma 1.üretimde %38 oranında mayĢede 

gerçekleĢmiĢtir. Tüm üretim günlerinin ortalamalarına bakıldığında aktif karbon 

uygulaması thiacloprid‟in azalmasında en etkili aĢama olmuĢ ve bir önceki 

aĢamaya göre %64.40 oranında düĢmüĢtür. Malathion‟da 1.üretim günü mayĢede 

%34 ile en fazla azalmanın görüldüğü aĢama olmuĢtur. Malathion sonuçlarında 

tüm günlerin ortalamalarına bakıldığında en etkili aĢama %14.7 ile presleme 

aĢamasında gerçekleĢmiĢtir. Acetamiprid etken maddesinde 1.üretimde %66.7 ile 

en fazla azalma pastörizasyon aĢamasında gerçekleĢmiĢtir. Tüm üretim günlerinde 

aktif karbon uygulaması acetamiprid üzerinde en etkili aĢama olmuĢ (%100) ve 

acetamiprid tespit edilebilir düzeyin altına inmiĢtir. 1. ve 8.üretim günlerinde tespit 

edilen propargite etken maddesindeki en fazla düĢüĢ %61 ile pres sonrası, %68 ile 
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mayĢe sonrasında gerçekleĢmiĢtir. Her iki üretim gününde durultma sonrasında 

propargite miktarı tespit seviyesinin altına inmiĢtir. Pirimicarb etken maddesi 

sadece 5.üretimde tespit edilmiĢ ve en fazla düĢüĢ %38 ile mayĢe ve %23 ile 

ultrafiltrasyon sonrasında gerçekleĢmiĢtir. Aktif karbon uygulamasının pirimicarb 

üzerinde etkisi olmazken, parlatma filtresi sonrası pirimicarb miktarı tespit 

edilebilir düzeyin altına inmiĢtir. 

Analizler sonrası sadece 1.üretim günü tespit edilen diclofop methyl 

miktarındaki azalma en çok %61.74 ile ultrafiltrasyon aĢamasında olmuĢtur. 

2.üretim günü tespit edilen fenpyroximate etken maddesi ise %72.41 ile en çok 

durultma aĢamasında azalma göstermiĢtir. Pyridaben etken maddesi 8.üretimde 

12.85 µg/kg olarak tespit edilmiĢ ve yıkama-ayıklama ile mayĢe iĢlemleri sonrası 

tespit edilebilir düzeyin altına inmiĢtir. Methoxyfenozide etken maddesi 5.üretim 

gününde tespit edilmiĢ ve durultma aĢamasında %39.60 olarak en fazla düĢüĢ 

gerçekleĢmiĢtir. Diflubenzuron etken maddesi ise 9.üretim gününde tespit edilmiĢ 

ve en fazla azalma %39.35 ile ultrafiltrasyonda gerçekleĢmiĢtir.  

Meyve suyu üretiminde tüm kirlilikleri uzaklaĢtırmada etkili olan aĢama 

olan yıkama, ayıklama iĢlemi sonrası pestisitlerde gerçekleĢen azalma pestisitlerin 

yapısına göre değiĢmektedir. Tüm üretim günlerindeki bulgulara göre yıkama 

aĢamasındaki en fazla azalma propargite etken maddesinde 1.üretim günü %37.94, 

2.üretim gününde %48.38 gerçekleĢmiĢtir. Propargite etken maddesinin bitkilerde 

kontak etkili olmasının, yıkama ayıklama iĢleminin etkisini artıran bir faktör 

olduğu düĢünülmektedir. Kontak etkili olan fenpyroximate ve diflubenzuron etken 

maddelerinde de yıkama aĢaması etkili olmuĢ %27 ve %9 azalmalar 

gerçekleĢmiĢtir.   Yıkama aĢamasındaki değiĢikliklerin bir diğer sebebinin 

elmaların ilaçlandıktan ne kadar süre sonrasında hasat edildiği ile ilgili olduğu 

düĢünülmektedir. ġöyle ki hasat süresinin uzaması pestisitin meyve dokusuna 

geçmesine ve meyve kabuğunda bulunan pestisitin önemli oranda azalması 

sonucunu doğurmakta ve yıkamanın etkinliği azalmaktadır. Tüm üretim günlerinde 
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örneklerdeki pestisitler, meyveye geçiĢ oranına göre önemli oranda azalma 

göstermiĢtir.  

Pestisitler üzerinde prosesin tüm aĢamaları etkili olmakla birlikte aktif 

karbon kullanım aĢaması malathion haricindeki pestisitleri uzaklaĢtırmada en etkili 

aĢama olmuĢtur. Genel olarak aktif karbon uygulaması analizi yapılan tüm 

pestisitlerde baĢlangıç miktarına göre önemli oranda pestisit kalıntılarının 

uzaklaĢmasını sağlamıĢtır. Malathion ve diclofop methyl aktif maddelerinde ise 

aktif karbon uygulaması aynı etkinliği gösterememiĢtir 

Elde edilen sonuçlardan da görüleceği üzere üretim aĢamalarında 

pestisitlerdeki değiĢim aynı Ģekilde gerçekleĢmemiĢ, her pestisitin kimyasal 

özellikleri nedeniyle değiĢimleri de farklılıklar göstermiĢtir. ÇalıĢmada tespit 

edilen pestisitlerden acetamiprid, diclofop methyl, pirimicarb ve thiacloprid 

sistemik, diflubenzuron, fenpyroximate, malathion, propargite ve pyridaben non-

sistemik etkili pestisitlerdir. ÇalıĢma sonuçları pestisit miktarlarının üretim 

aĢamalarındaki değiĢiminin sadece pestisitin etki Ģekli ve suda çözünürlüğüne değil 

aynı zamanda pestisitin fizikokimyasal özellikleri, bitkiye uygulanma Ģekli ve 

miktarı, hasat süresi, hasat sonrası iĢlemler, üretimde kullanılan iĢleme teknik ve 

teknolojileri gibi birçok faktöre bağlı olduğunu göstermektedir. Üretimde tespit 

edilen pestisitler için ikinci olarak metabolit çalıĢması yapılmıĢ ancak metabolitler 

tespit edilebilir düzeyde bulunamamıĢtır.  

ÇalıĢma sonuçları üretilen meyve suyu konsantrelerinin analizi yapılan 

pestisitler yönünden güvenilir olduğunu göstermektedir. Ülkemizde kullanılan 

pestisitlerin nihai etkileri ve bu etkilerin ortadan kaldırılması için daha fazla 

bilimsel ve teknik çalıĢmalara ihtiyaç olduğu düĢünülmektedir.  

Üretim aĢamalarından alınan örneklerde tüm aĢamalarda patulin miktarı 

azalmakla birlikte en fazla etkileyen aĢama aktif karbon uygulama aĢaması olmuĢ, 

baĢlangıç miktarına göre en fazla düĢüĢ aktif karbon aĢamasında gerçekleĢmiĢtir. 

Aktif karbon uygulaması sonrasında üretim günlerinde patulin miktarı %41 ile %74 

arasında azalmıĢtır. ÇalıĢma sonuçları elma suyu üretim aĢamalarında uygulanan 
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iĢlemlerin patulin içeriğini düĢürmede etkin olduğunu göstermektedir. Elma suyu 

üretimindeki tüm aĢamalarda patulin miktarı azalmaktır. Son aĢama olan konsantre 

üründeki patulin varlığı ham maddenin kalitesi hakkında en iyi göstergedir. Proses 

aĢamalarında patulin miktarını azaltma yönündeki iĢlemlerin tüm etkinliğine 

rağmen, patulinin asıl kontrolünün hasat öncesi, hasatta ve hasat sonrası yapılacak 

olan iyileĢtirmelerle küfle kontamine olmamıĢ elmalarla yapılacak olan üretim ile 

mümkün olacağı düĢünülmektedir. Sanayiye uygun elma çeĢidinin seçiminden, 

meyvelerin taĢıması, saklanması, sınıflandırılması ve sonraki aĢamalarda 

gösterilecek özen son ürün kalitesini artırmaktadır. Yapılacak olan bu çalıĢmalar 

patulin miktarının azaltılmasını sağlayacak ve üretimdeki verimliliği de 

artıracaktır. Bunların yanı sıra elma suyu üretiminde patulinin üretim boyunca 

değiĢimi ve stabilitesi hakkında elde edilen bilgileri kullanmak, güvenli gıda 

üretiminin geliĢtirilmesinde önemlidir.  

Fabrika üretim aĢamalarından alınan örneklerin suda çözünür kurumadde 

içerikleri evaporasyon iĢlemine kadar %13.8 ile %17 arasında değiĢmiĢtir. 

Bilindiği üzere meyve suyu konsantresi bir ara üründür. TaĢıma, depolama ve raf 

ömrünü koruma amacıyla meyve konsantresi Ģeklinde üretim yapılmaktadır. Elde 

edilen 70-75 0B derecesindeki konsantre ürün, daha sonra pazar ihtiyacına göre 

tebliğe uygun miktarda su ilavesi ile seyreltilerek tekrar meyve suyu haline 

gelmektedir. Türk Gıda Kodeksi Meyve Suyu ve Benzeri Ürünler Tebliği 

(2014/34) Ek-4‟de belirtildiği üzere, konsantreden elde edilen elma suyunun olması 

gereken minimum briks derecesi 11.2‟dir. Seyreltilen konsantre ürün tüketime 

uygun meyve suyu halini aldığında içinde bulunan pestisit ve patulin miktarı da 

düĢmektedir. 

Üretimi aĢamalarından alınan örneklerin pH değerleri 3.67-4.34 arasında 

değiĢmiĢtir. Analiz sonucu elde edilen bulgulara göre en düĢük pH değeri 3.67 ile 

5. üretim gününde durultma iĢlemi sonunda, en yüksek pH değeri 4.34 ile 3.üretim 

gününde ham maddeden alınan örneklerde tespit edilmiĢtir. Yıkama ayıklama 

aĢaması pH değerini önemli ölçüde düĢürmüĢtür. Sonrasında pH değerlerinde 
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mayĢe aĢamasına göre; ortalama preslemede %5.85, pastörizasyonda %4.36, 

durultmada %2.38, ultrafiltrasyonda %8.61 ve aktif karbon sonrasında %6.58 

azalma göstermiĢtir. Ayrıca konsantre örneklerde oransal olarak kurumaddenin 

artıĢı ile pH değerleri düĢmüĢtür. Ortalama değer ise 3.80 olarak tespit edilmiĢ 

olup, azalma ise mayĢe aĢamasına göre %9.28 olarak belirlenmiĢtir. Üretimde 

tespit edilen pH değerlerinin pestisitlerin fizikokimyasal yapılarına göre her birinde 

farklı etkiler gösterebileceği, patulin üzerinde ise; patulinin pH 3 ile pH 6 arasında 

stabil olması nedeniyle etkisinin önemsiz olduğu düĢünülmektedir. 

Günümüzde toplumların beslenme ihtiyacını karĢılamanın yanı sıra temiz 

içerikli sağlıklı gıdalara ulaĢmak tüm dünyada olduğu gibi ülkemizde de gitgide 

önem kazanmaktadır. Dolayısıyla bu konuda yapılan çalıĢmaların artırılması, 

üretim teknik ve teknolojilerinin geliĢtirilerek güvenli gıda üretme yönünde 

kullanılması gerekmektedir.  

Üretim süreci tohumdan hasada, hasattan markete bir bütündür ve bu 

süreçte ortaya çıkan ürünlerin kalitesini belirleyen en önemli unsur kullanılan ham 

madde ve kaliteli ham maddenin özelliklerini koruyarak yapılan üretimdir. Ham 

maddenin kalitesi fidanın dikileceği topraktan baĢlayarak seçilecek fidanın çeĢidi, 

meyve suyu sanayisine uygunluğu ve hasada kadar geçen sürede ürünün 

hastalıklardan korunarak sağlıklı bir Ģekilde yetiĢtirilmesine bağlıdır. Buda bilinçli 

ve eğitimli çiftçiler ve onlara yol gösterecek alanında uzman mühendislerle 

gerçekleĢecektir. Ham maddeden son ürüne kadarki aĢamalarda kaliteyi korumak 

amacıyla yapılacak iĢ ve iĢlemlere yol göstermesi için ülkemizde daha fazla 

bilimsel çalıĢmaya ve çalıĢmaların model sistemlerden ziyade gerçek üretim 

koĢullarında gerçekleĢtirilmesine ihtiyaç bulunmaktadır.  
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EK-1. Analizi yapılan pestisitlere ait iyon geçiĢ parametreleri 
Sıra   Q1 Q3 Time DP EP CEP CE CXP 

No Pestisit Adı (Da) (Da) (msec) (volts) (volts) (volts) (volts) 
(volt

s) 

1 2,4D 218.965 161 15 -30 -3 -16 -20 -2 

  218.965 125.1 15 -30 -3 -16 -36 0 

2 Abamectin 890.312 305.2 5 21 7.5 40 37 6 

 

890.312 568.1 5 21 7.5 40 49 4 

3 Acephate 184.053 125.1 50 21 7.5 12 27 4 

  184.053 183 50 21 7.5 12 15 4 

4 Acetamiprid 223.17 126 100 41 10.5 14 27 4 

 

223.17 99.1 100 41 10.5 14 49 4 

5 Acetochlor 271.163 225.1 5 21 4.5 16 13 4 

  271.163 149.2 5 21 4.5 16 25 4 

6 Acibenzolar-S-methyl 210.9 136.1 5 61 10.5 10 39 4 

 

210.9 140 5 61 10.5 10 31 4 

7 Alachlor 270.246 238.2 5 11 4.5 16 13 6 

  270.246 162.2 5 11 4.5 16 27 4 

8 Aldicarb sulfone 223.113 148 5 36 11.5 12 13 4 

 

223.113 149 5 36 11.5 12 15 4 

9 Aldicarb sulfoxide 207.1 131.9 5 26 10.5 12 11 4 

10 Aldicarb 191.166 116.2 5 26 10 12 9 4 

 

191.166 115.7 5 26 10 12 11 4 

11 Amitraz 294.309 163.2 5 31 4 16 21 4 

  294.309 122 5 31 4 16 43 4 

12 Antu 203.057 144 5 41 9 12 25 4 

 

203.057 127.1 5 41 9 12 43 4 

13 Atrazine 216.127 174.1 5 41 10.5 14 25 4 

  216.127 103.9 5 41 10.5 14 37 4 

14 Azadirachtin 721.327 184 5 106 10 26 45 4 

  

721.327 109 5 106 10 26 51 4 

15 Azimsulfuron 425.143 182.2 5 36 8 18 23 4 

    425.143 156.1 5 36 8 18 43 4 

16 Azinphos ethyl 345.999 160.1 5 26 8.5 14 13 4 

  

345.999 132.1 5 26 8.5 14 21 4 

17 Azinphos methyl 318.021 132.1 5 26 9.5 14 19 4 

    318.021 160.1 5 26 9.5 14 13 4 

18 Azoxystrobine 404.228 372.2 5 31 4.5 16 19 34 

  

404.228 344.1 5 31 4.5 16 31 32 

19 Benalaxyl 326.208 148.2 5 36 8.5 14 27 4 

    326.208 208.2 5 36 8.5 14 19 4 

20 Benfurocarb 411.308 190.1 5 31 4.5 24 17 4 

  

411.308 195 5 31 4.5 24 33 4 

21 Benomyl 192.237 160.2 5 31 1.5 12 27 4 

    192.237 105 5 31 1.5 12 53 4 
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22 Bensulfuron methyl 411 118.99 5 31 9.5 34 57 4 

  

411 139 5 31 9.5 34 63 4 

23 Bentazone 239.034 131.9 5 -45 -10.5 -14 -34 -2 

    239.034 133 5 -45 -10.5 -14 -34 -2 

24 Bifenazate 301.226 198.1 5 26 10 14 15 4 

  

301.226 170 5 26 10 14 27 4 

25 Boscalid 342.979 307 5 51 10.5 12 25 6 

    342.979 140 5 51 10.5 12 25 4 

26 Bromoconazole 378.005 159 5 51 10.5 20 39 4 

  

378.005 161 5 51 10.5 20 39 4 

27 Bromoxynil 275.767 80.9 5 -50 -4.5 -22 -44 -6 

    277.706 81 5 -50 -7 -14 -46 -8 

28 Buprimate 317.254 166.1 5 46 4.5 14 31 4 

  

317.254 108 5 46 4.5 14 37 4 

29 Buprofezine 306.335 201 5 26 3.5 26 17 4 

    306.335 56.9 5 26 3.5 26 41 4 

30 Carbaryl 202.106 145.2 5 26 10 16 15 4 

  

202.106 127.2 5 26 10 16 39 4 

31 Carbendazim 192.221 160.1 5 31 2.5 12 27 4 

    192.221 104.9 5 31 2.5 12 53 4 

32 Carbofuran 222.191 165.2 5 31 4.5 16 17 4 

  

222.191 123 5 31 4.5 16 29 4 

33 Carbosulfan 381.354 118.1 5 46 4.5 22 27 4 

    381.354 160.2 5 46 4.5 22 19 4 

34 Carboxin 236.104 142.9 5 36 4.5 14 21 4 

  

236.104 124.1 5 36 4.5 14 29 4 

35 Carfentrazone ethyl 412 140.90 5 66 4 16 75 4 

    412 176.99 5 66 4 16 61 4 

36 Chlorpyrifos 350.014 198 5 36 4.5 16 27 4 

  

350.014 97.2 5 36 4.5 16 49 4 

37 Chlofentezine 303.265 137.9 5 41 4.5 16 23 4 

    303.265 102.2 5 41 4.5 16 53 4 

38 Chlorfluazuron 540.05 158.2 100 71 5 22 27 4 

  

540.05 141.1 100 71 5 22 75 4 

39 Chlormequatchloride 122.111 58.2 5 51 10 10 29 4 

    124.101 58.2 5 51 10 10 29 4 

40 Chlorsulfuron 358 111 5 41 4.5 16 59 4 

  

358 167 5 41 4.5 16 25 4 

41 Clethodim 360.142 164 5 36 4.5 16 25 4 

    360.142 166 5 36 4.5 16 33 4 

42 Clodinafop-propargyl 350 158.00 5 36 10.5 14 79 4 

  

350 221.82 5 36 10.5 14 41 4 

43 Clopyralid 192.068 146.2 5 31 4.5 12 27 4 

    192.068 109.9 5 31 4.5 12 49 4 
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44 Cloridazone 222.089 104.1 5 61 10 14 33 4 

  

222.089 92 5 61 10 14 37 4 

45 Clothianidin 250.019 169 5 31 7 14 13 4 

    250.019 132.1 5 31 7 14 31 4 

46 Cycloate 216.193 83.2 5 31 4.5 14 23 4 

  

216.193 55 5 31 4.5 14 43 4 

47 Cyhalofop buthyl 375.212 256.2 5 16 6.5 20 21 6 

    375.212 120 5 16 6.5 20 43 4 

48 Cymoxanil 199.168 128 5 26 5 12 13 4 

  

199.168 111 5 26 5 12 25 4 

49 Cyproconazole 292.216 70.1 5 41 4.5 30 33 4 

    292.216 125 5 41 4.5 30 43 4 

50 Cyprodinil 226.224 93.1 5 61 4.5 14 47 4 

  

226.224 77.1 5 61 4.5 14 63 4 

51 Dazomet 163.056 120 5 26 7.5 12 17 4 

    163.056 90.1 5 26 7.5 12 15 2 

52 Deltamethrin 523.17 281 5 46 3 24 21 4 

  

523.17 181.4 5 41 7 24 49 12 

53 Demeton-s-methyl 231.01 156.9 5 21 7 12 13 4 

    231.01 109 5 21 7 12 35 2 

54 Diafenthiuron 385.264 329.1 5 51 4.5 18 25 6 

  

385.264 278.2 5 51 4.5 18 45 6 

55 Dicamba 218.979 174.9 5 -20 -5 -14 -6 -6 

    218.979 144.7 5 -20 -5 -14 -14 -6 

56 Dichlofluanide 350.149 224 5 21 4 16 21 4 

  

350.149 123 5 21 4 16 41 4 

57 Dichlorvos 220.945 109 150 41 12 12 25 4 

    220.945 108 150 41 12 12 31 58 

58 Diclofop methyl 358.064 281 5 16 4.5 14 19 6 

  

358.064 120.1 5 16 4.5 14 37 4 

59 Dicrotophos 238.099 112.2 5 31 10 16 15 4 

    238.099 193 5 31 10 16 13 4 

60 Diethofencarb 268.156 226.1 5 26 10.5 14 13 4 

  

268.156 180.1 5 26 10.5 14 23 4 

61 Difeconazole 406.181 251 5 51 4.5 18 33 6 

    406.181 75 5 51 4.5 18 125 4 

62 Diflubenzuron 309.007 156.1 5 -20 -7 -14 -14 -4 

  

309.007 113 5 -20 -7 -14 -42 -2 

63 Dimethenamid 276.118 244.2 5 31 6.5 18 21 8 

    276.118 168.2 5 31 6.5 18 33 6 

64 Dimethoate 230.107 199 5 16 10.5 14 13 4 

  

230.107 124.9 5 16 10.5 14 29 4 

65 Dimethomorph 388.21 301.1 5 51 6.5 20 29 10 

    388.21 165.2 5 51 6.5 20 47 6 
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66 Dimethylaniline,2,4   122.055 103.1 5 46 10.5 10 35 58 

  

122.136 107.1 5 61 12 8 23 4 

67 Dimethylphenylformami

de,2,4   

149.944 107.1 5 51 8 10 27 4 

  149.944 106 5 51 8 10 41 4 

68 Dimethylphenyl-N-

Methylformamidine,N-2,4   

163.099 122 5 41 10 10 23 4 

 

163.099 107 5 41 10 10 33 4 

69 Diniconazole 326 159 5 51 6 18 41 4 

    326 70 5 51 6 18 43 6 

70 Dinocap 295.095 134 15 -55 -5 -16 -72 0 

  

295.095 209.2 15 -55 -5 -16 -46 -4 

71 Diphenamid 240.248 134.1 5 46 4.5 18 31 4 

    240.248 167.1 5 46 4.5 18 31 4 

72 Diphenylamine 169.062 123.1 5 36 10 10 11 4 

  

169.062 109 5 36 10 10 19 4 

73 Dithianon 295.908 82.1 15 -70 -4.5 -12 -62 0 

    295.908 58 15 -70 -4.5 -12 -60 0 

74 Diuron 233.076 72 5 36 7.5 16 35 4 

  

233.076 160 5 36 7.5 16 39 4 

75 Epoxiconazole 330.153 121 5 36 4.5 16 29 4 

    330.153 75 5 36 4.5 16 105 4 

76 EPTC 190.195 128.1 5 26 4.5 12 15 4 

  

190.195 162.3 5 26 4.5 12 15 4 

77 Ethalfluralin 351.178 207 5 56 10.5 16 21 4 

    351.178 103.9 5 56 10.5 16 51 4 

78 Ethiofencarb 226.188 107 5 21 10 14 23 4 

  

226.188 77 5 21 10 14 61 4 

79 Ethofenprox 394.235 177.3 5 21 4.5 18 21 4 

    394.235 107.1 5 21 4.5 18 59 4 

80 Ethofumesata 304.336 121 5 21 4 18 27 4 

  

304.336 161.2 5 21 4 18 33 4 

81 Etoxazole 360.201 141 5 41 9 18 41 4 

    360.201 113.2 5 41 9 18 81 4 

82 Fenamidone 312.122 236 5 36 4.5 14 19 4 

  

312.122 263.9 5 36 4.5 14 15 4 

83 Fenamiphos sulfone 336.168 266 5 46 10.5 14 25 6 

    336.168 188 5 46 10.5 14 37 4 

84 Fenamiphos sulfoxide 320.188 108.1 5 46 10.5 14 55 4 

  

320.188 233 5 46 10.5 14 35 6 

85 Fenarimol 331.136 81.1 5 46 4.5 16 45 4 

    331.136 139 5 46 4.5 16 49 4 

86 Fenazaquin 307.282 57.1 5 41 4.5 16 41 4 

  

307.282 161.3 5 41 4.5 16 21 4 

87 Fenbuconazole 337.094 125 5 46 11 14 35 4 

    337.094 103.1 5 46 11 14 57 4 
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88 Fenbutatine oxide 519.132 197 5 76 10 24 71 4 

  

519.132 350.8 5 76 10 24 43 6 

89 Fenhexamide 302.114 143.1 5 56 9.5 12 45 4 

    302.114 142.3 5 56 9.5 12 31 4 

90 Fenoxaprop-p-ethyl 362.082 288 5 51 4.5 16 23 6 

  

362.082 121 5 51 4.5 16 39 4 

91 Fenoxycarb 302.29 88 5 11 10.5 14 29 4 

    302.29 116.2 5 11 10.5 14 15 4 

92 Fenpropathrin 350.289 125 5 36 4.5 16 19 4 

  

350.289 97.1 5 36 12 20 45 4 

93 Fenpyroximate 422.179 366 5 51 4 20 21 6 

    422.179 135 5 51 4 20 43 4 

94 Fipronil 437.005 368 5 51 10.5 20 23 12 

  

437.005 254.9 5 51 10.5 20 45 6 

95 Fluazifop p-buthyl 384.151 281.9 5 51 4.5 18 27 6 

    384.151 327.8 5 51 4.5 18 21 6 

96 Fluazinam 462.9 334.63 5 -25 -3.5 -50 -60 -36 

  

462.9 369.69 5 -25 -3.5 -50 -46 -36 

97 Flufenoxuron 488.959 158 5 51 10 22 27 4 

    488.959 141 5 51 10 22 65 4 

98 Fluodioxonil 246.968 126.1 15 -55 -11 -18 -42 0 

  

246.968 180.1 15 -55 -11 -18 -34 -2 

99 Flurochloridone 312.034 291.9 5 56 4.5 14 31 6 

    312.034 145 5 56 4.5 14 67 4 

100 Flusilazole 316.088 247 5 51 11 14 21 4 

    316.088 165.1 5 51 11 14 37 4 

101 Flutriafol 302.182 123 5 36 4.5 20 41 4 

  

302.182 109.1 5 36 4.5 20 45 4 

102 Famoxadone 392.369 331.2 5 16 4.5 18 19 10 

    392.369 238.2 5 16 4.5 18 25 8 

103 Formetanate 

hydrochloride 

222.155 165.1 5 46 8.5 12 21 4 

 

222.155 164.2 5 46 8.5 12 23 58 

104 Fosthiazet 284.105 228.1 5 26 9.5 12 15 4 

    284.105 104 5 26 9.5 12 29 4 

105 Furathiocarb 383.356 195.2 5 41 10.5 22 25 4 

  

383.356 167.1 5 41 10.5 22 35 4 

106 Haloxyfop-etoxy ethyl 434.119 315.9 5 41 10.5 18 23 6 

    434.119 288 5 41 10.5 18 37 6 

107 Haloxyfop-R-methyl 376.1 271.803 5 41 8.5 26 51 6 

  

376.1 287.842 5 41 8.5 26 43 6 

108 Heptenofos 251.003 127.1 5 31 10.5 16 15 4 

    251.003 125.1 5 31 10.5 16 17 4 

109 Hexaflumuron 461.031 158 5 46 7 20 25 4 

  

461.031 140.9 5 46 7 20 69 4 
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110 Hexythiazox 353.271 228.1 5 36 4.5 16 19 6 

    353.271 168.1 5 36 4.5 16 35 4 

111 Imazalil 297 158.901 5 61 5 16 35 4 

  

297 176.02 5 61 5 16 25 4 

112 Imazamox 306.254 193.1 5 51 4.5 16 35 4 

    306.254 261.1 5 51 4.5 16 27 6 

113 Imazapyr 262.159 216.8 5 46 4.5 14 25 4 

  

262.159 149 5 46 4.5 14 35 4 

114 Imazethapyr 290.1 245 5 56 4.5 18 25 4 

    290.1 177.089 5 56 4.5 18 35 4 

115 Iodosulfuron-methyl 507.9 133.854 5 41 4.5 20 71 4 

  

507.9 140.975 5 41 4.5 20 35 4 

116 Isoxaflutole 377 101.012 5 21 3.5 26 83 4 

    377 144.054 5 21 3.5 26 87 2 

117 Imidacloprid 256.227 175 5 31 4.5 16 27 4 

  

256.227 209.2 5 31 4.5 16 23 4 

118 Ioxynil 369.82 126.9 15 -55 -10.5 -18 -48 0 

    369.82 214.9 15 -55 -10.5 -18 -46 -4 

119 Iprodione 328.029 124 15 -30 -3 -14 -32 -2 

  

328.029 138.9 15 -30 -3 -14 -24 -2 

120 Kresoxim methyl 314.241 116.1 5 26 4.5 28 21 4 

    314.241 131 5 26 4.5 28 27 4 

121 Lenacil 235.157 152.9 5 31 4.5 16 23 4 

  

235.157 136.1 5 31 4.5 16 43 4 

122 Linuron 248.989 160 5 36 10 14 21 4 

    248.989 182 5 36 10 14 19 4 

123 Lufenuron 510.7 141.1 100 41 4.5 26 71 4 

  

510.7 158 100 41 4 22 31 4 

124 Malathion 331.111 99.1 5 26 10 26 33 4 

    331.111 127.2 5 26 10 26 17 4 

125 MCPA 199 140.807 5 -30 -9.5 -10 -20 -2 

126 Mecarbam 330.016 227 5 26 8.5 14 13 2 

  

330.016 198.9 5 26 8.5 14 19 4 

127 Mefenpyr-diethyl 390.1 132.908 5 1 4.5 24 75 4 

    390.1 159.958 5 1 4.5 24 51 4 

128 Mesotrione 357.069 227.9 5 16 4.5 14 29 4 

  

357.069 104 5 16 4.5 14 47 4 

129 Metalaxyl methyl 280.215 220.2 5 31 6 18 21 6 

    280.215 160.2 5 31 6 18 33 6 

130 Metamitron 203.107 175.1 5 46 4.5 12 23 4 

  

203.107 103.9 5 46 4.5 12 31 4 

131 Metconazole 320.218 125.1 5 51 10 12 51 4 

    320.218 177.1 5 51 10 12 33 4 

132 Methiocarb 243.232 169 5 16 3 14 17 4 
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243.232 121 5 16 3 14 33 4 

133 Methocrifos 241.105 209.1 5 26 10.5 14 13 4 

    241.105 125 5 26 10.5 14 23 4 

134 Methomyl 163.166 88 5 21 10 10 13 4 

  

163.166 105.9 5 21 10 10 13 4 

135 Methoxyfenozide 369.263 149.1 5 21 10.5 18 21 4 

    369.263 313.1 5 21 10.5 18 13 6 

136 Metolachlor 284.266 252.1 5 31 4 14 19 6 

  

284.266 176.3 5 31 4 14 35 4 

137 Metribuzin 215.153 187.1 5 46 10 16 27 4 

    215.153 74 5 46 10 16 43 4 

138 Metsulfuron-methyl 382.36 134.984 5 36 5 18 47 4 

  

382.36 140.972 5 36 5 18 27 4 

139 Molinate 188.133 126.1 5 31 7 10 17 4 

  

188.133 124.9 5 31 7 10 21 58 

140 Monocrotophos 224.189 149.9 5 36 10.5 12 19 4 

    224.189 148.1 5 36 10.5 12 19 4 

141 Monolinuron 215.11 126.1 5 31 4.5 16 23 4 

  

215.11 99 5 31 4.5 16 43 4 

142 Nicosulfuron 411.123 182 5 41 4.5 22 25 4 

    411.123 212.9 5 41 4.5 22 23 4 

143 Nuarimol 315.07 251.9 5 56 10.5 14 31 2 

  

315.07 243 5 56 10.5 14 35 2 

144 Omethoate 214.152 125 50 26 9.5 14 29 4 

    214.152 183.1 50 26 9.5 14 15 6 

145 Oxadixyl 279.204 219.1 5 26 7.5 18 17 6 

  

279.204 132 5 26 7.5 18 25 4 

146 Oxamyl 237.221 72 5 16 4.5 14 25 4 

    237.221 90 5 16 4.5 14 13 4 

147 Paraoxon ethyl 276.078 219.9 5 31 10 12 17 2 

  

276.078 248 5 31 10 12 13 4 

148 Penconazole 284.191 159 5 41 4.5 16 39 4 

    284.191 70.1 5 41 4.5 16 27 4 

149 Pendimethanil 282.239 212.1 5 21 4.5 16 15 4 

  

282.239 194.1 5 21 4.5 16 23 4 

150 Phenmedipham 301.193 167.9 5 41 10.5 12 15 4 

    301.193 136 5 41 10.5 12 27 4 

151 Phenthoate 321.145 79.1 5 26 10 14 57 4 

  

321.145 135.1 5 26 10 14 27 4 

152 Phosalone 368.174 182 5 16 10.5 24 21 4 

    368.174 111.2 5 16 10.5 24 53 4 

153 Phoshamidone 300.065 174 5 41 9.5 14 17 4 

  

300.065 127.1 5 41 9.5 14 25 4 

154 Phosmet 318.118 160.1 5 26 10 24 19 4 
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    318.118 133.2 5 26 10 24 51 4 

155 Pirimicarb 239.248 72 5 36 4.5 20 27 4 

  

239.248 182.1 5 36 4.5 20 21 4 

156 Pirimiphos methyl 306.274 108 5 56 4.5 20 41 4 

    306.274 164.2 5 56 4.5 20 29 4 

157 Prochloraz 376 265.736 5 41 4.5 18 21 6 

  

376 301.852 5 41 4.5 18 25 6 

158 Profenofos 373.101 302.8 5 36 4.5 16 23 8 

    373.101 128.1 5 36 4.5 16 57 4 

159 Profoxydim 466 280 5 46 5.5 22 23 6 

  

466 180.135 5 46 5.5 22 37 6 

160 Promecarb 208.214 109.2 5 26 9.5 14 21 4 

    208.214 151 5 26 9.5 14 13 4 

161 Prometryn 242.237 158.1 5 51 4.5 14 31 4 

    242.237 200 5 51 4.5 14 25 4 

162 Propamocarb 189.209 102 5 36 4.5 12 23 4 

  

189.209 144.2 5 36 4.5 12 17 4 

163 Propaquizafop 444.122 298.9 5 46 4.5 20 29 6 

  

 

444.122 371.1 5 46 4.5 20 21 6 

164 Propargite 368.32 231.2 5 21 4.5 14 15 6 

 

  368.32 175.1 5 21 4.5 14 21 4 

165 Propazine 230.12 146 5 46 4.5 20 31 4 

  

 

230.12 188 5 46 4.5 20 23 4 

166 Propiconazole 342.139 159.1 5 81 10.5 26 37 4 

    342.139 122.9 5 81 10.5 26 79 4 

167 Propoxur 210.176 111 5 21 4.5 16 19 4 

  

210.176 168 5 21 4.5 16 11 4 

168 Propyzamide 256.205 190.1 5 31 4.5 16 19 4 

    256.205 172.9 5 31 4.5 16 33 4 

169 Prothiophos 345.094 241 5 31 4.5 16 25 6 

  

345.094 132.9 5 31 4.5 16 73 4 

170 Pymetrozine 218.079 105 5 41 10 12 25 4 

  

 

218.079 104 5 41 10 12 53 58 

171 Pyraclostrobin 388.14 194.2 5 26 8.5 16 17 4 

    388.14 163.2 5 26 8.5 16 31 4 

172 Pyraflufen-ethyl 413.053 339 5 56 9 16 25 6 

  

413.053 289.1 5 56 9 16 39 6 

173 Pyridaben 365.244 147.2 5 46 4.5 16 35 4 

    365.244 309.1 5 46 4.5 16 19 6 

174 Pyridafenthion 341.156 189 5 46 4.5 16 31 4 

  

341.156 92 5 46 4.5 16 53 4 

175 Pyridate 379.162 207 5 36 4.5 18 23 4 

    379.162 351 5 36 4.5 18 15 6 

176 Pyriproxyfen 322.24 96.2 5 31 4.5 14 23 4 
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322.24 78.1 5 31 4.5 14 79 4 

177 Pyrizaphos 374.229 222.2 5 66 4.5 16 29 4 

 

  374.229 194.2 5 66 4.5 16 45 4 

178 Quizalofop-p-ethyl 373.8 132.914 5 41 10 26 69 4 

  

 

373.8 163.929 5 41 10 26 59 4 

179 Rimsulfuron 432.086 182.1 5 41 4.5 22 27 4 

 

  432.086 325 5 41 4.5 22 21 6 

180 Sethoxydim 328.164 178.1 5 36 4.5 14 27 4 

  

 

328.164 282 5 36 4.5 14 17 6 

181 Simazine 202.098 132 5 46 4.5 12 27 4 

    202.098 103.9 5 46 4.5 12 35 4 

182 Spinosad 732.333 142.1 5 66 10.5 22 41 4 

  

732.333 99.2 5 66 10.5 22 67 4 

183 Spirodiclofen 411 71.2 50 26 12 20 31 4 

    411 313 50 26 12 20 19 6 

184 Spiroxamine 298.307 144.3 5 46 4.5 16 27 4 

  

298.307 100.2 5 46 4.5 16 43 4 

185 Sulfosulfuron 471.074 211.1 5 31 8 22 21 4 

    471.074 261 5 31 8 22 25 6 

186 Tebuconazole 308.27 70.1 5 46 4.5 14 43 4 

  

 

308.27 125 5 46 4.5 14 61 4 

187 Tebufenozide 353.189 133.1 5 31 5 16 21 4 

 

  353.189 297 5 31 5 16 13 6 

188 Tebufenpyrad 334.172 145.2 5 71 10 14 35 4 

  

 

334.172 117 5 71 10 14 49 4 

189 Tepraloxydim 342.171 250 5 31 4.5 22 19 4 

 

  342.171 166.1 5 31 4.5 22 29 4 

190 Terbuthylazine 230.138 174.1 5 36 4.5 14 23 4 

  

 

230.138 104 5 36 4.5 14 43 4 

191 Terbutryn 242.237 186.1 5 41 4.5 16 25 4 

    242.237 68.1 5 41 4.5 16 59 4 

192 Thiacloprid 253.066 126.1 5 46 4.5 16 29 4 

  

253.066 185.9 5 46 4.5 16 19 4 

193 Thiamethoxam 292 211 5 31 4.5 18 15 4 

    292 181 5 26 4.5 14 33 4 

194 Thifensulfuron methyl 388 125.97 5 31 4.5 24 63 4 

  

388 140.94 5 31 4.5 24 31 4 

195 Thiobencarb 258.12 125 5 36 7.5 14 21 4 

    258.12 100.2 5 36 7.5 14 17 4 

196 Thiodicarb 355.064 108 5 26 9.5 14 21 4 

  

 

355.064 163.1 5 26 9.5 14 13 4 

197 Thiometon 247.055 123 5 26 7.5 16 21 4 

 

  247.055 124.2 5 26 7.5 16 17 4 

198 Thiophonate methyl 342.912 151 150 36 10.5 16 16 27 
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342.912 311 150 36 10.5 16 16 17 

199 Tiabendazole 202.1 175.1 5 66 10.5 12 33 4 

 

  202.1 131.2 5 66 10.5 12 43 4 

200 Tolyfluanide 364.215 136.9 5 16 4.5 24 43 4 

  

 

364.215 238.1 5 16 4.5 24 19 6 

201 Tralkoxydim 330.48 110.918 5 81 10.5 16 75 4 

    330.48 136.822 5 81 10.5 16 55 4 

202 Triadimefon 294.183 197.2 5 31 4.5 16 21 4 

  

294.183 69.1 5 31 4.5 16 29 4 

203 Triadimenol 296.265 227.2 5 16 2 14 15 4 

    296.265 70.1 5 16 2 14 25 4 

204 Triallate 304.232 142.9 5 36 3.5 16 37 4 

  

304.232 86 5 36 3.5 16 21 4 

205 Triasulfuron 402.1 121.02 5 41 4.5 22 33 4 

    402.1 136.63 5 41 4.5 22 43 4 

206 Triazophos 314.046 162.1 5 41 10.5 14 23 4 

  

 

314.046 119.1 5 41 10.5 14 47 4 

207 Tribenuron methyl 396.1 134.96 5 31 4.5 18 45 4 

 

  396.1 154.97 5 31 4.5 18 23 4 

208 Trichlorfon 257.077 108.9 5 36 4.5 16 23 4 

  

 

257.077 109 5 36 4.5 16 27 4 

209 Trifloxystrobine 409.237 186.1 5 26 4.5 22 23 4 

 

  409.237 145.2 5 26 4.5 22 61 4 

210 Triflumizole 346.177 278.2 5 21 4.5 16 15 6 

  

 

346.177 73 5 21 4.5 16 25 4 

211 Triticonazole 318.1 115.13 5 36 4.5 14 105 4 

    318.1 124.52 5 36 4.5 14 41 4 

212 Zoxamide 338.052 188.9 5 41 9 14 29 4 

    338.052 186.9 5 41 9 14 29 4 

Q1: ĠyonlaĢmıĢ ana molekül 
Q3: Parçalanma iyonları 
Time: Tarama süresi 
DP: Molekül iyonlaĢtıktan sonraki MS giriĢ enerji değeri (Declustering Potential) 
EP: GiriĢ voltajı (Entrance Potential) 
CEP: Parçalama hücresi giriĢ enerji değeri (Collision Cell Entrance Potential) 
CE: Parçalama hücresindeki enerji değeri (Collision Cell) 
CXP: Parçalama hücresinden çıkıĢ enerji değeri (Collision Cell Exit Potential) 
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EK-2. Acetamiprid kalibrasyon grafiği  

 

 

 

EK-3. 10 ppb Acetamiprid kromatogramı  
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EK-4. Acetamiprid 1.üretim günü mayĢe aĢamasına ait kromatogram ve 
spektrumu 

 

 

 

EK-5. Diclofop methyl kalibrasyon grafiği  
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EK-6. 100 ppb Diclofop methyl kromatogramı  

 

 

 

EK-7. Diflubenzuron kalibrasyon grafiği  
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EK-8. 100 ppb Diflubenzuron kromatogramı  

 

 

 

EK-9. Diflubenzuron 9.Üretim günü yıkama-ayıklama sonrası  
kromatogramı  
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EK-10. Fenpyroximate kalibrasyon grafiği  

 

 

 

EK-11. Fenpyroximate kromatogramı  
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EK-12. Malathion kalibrasyon grafiği  

 

 

 

EK-13. 10 ppb Malathion kromatogramı  
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EK-14. Malathion 3.üretim günü ham madde kromatogramı  

 

 

 

EK-15. 100 ppb Methoxyfenozide kromatogramı  
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EK-16. Methoxyfenozide 5.üretim günü ham madde kromatogramı  

 

 

 

EK-17. Pirimicarb kalibrasyon grafiği  
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EK-18. Pirimicarb 5.üretim günü yıkama-ayıklama  sonrası 
kromatogram örneği  

 

 

 

EK-19. Propargite kalibrasyon grafiği  
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EK-20. 10 ppb Propargite geri kazanım çalıĢması  

 

 

 

EK-21. Pyridaben kalibrasyon grafiği  
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EK-22. 10 ppb Pyridaben kromatogramı  

 

 

 

EK-23. Pyridaben 8.üretim günü mayĢe sonrası kromatogramı  
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EK-24. Thiacloprid kalibrasyon grafiği  

 

 

 

EK-25. Thiacloprid 3.üretim günü kromatogram örneği  
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EK-26. Thiacloprid 2.üretim günü pastörizasyon sonrası kromatogramı  

 

 

 

EK-27. Patulin kalibrasyon grafiği  
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EK-28. Patulin 5 µg/L LOQ çalıĢması kromatogramı  

 

 

 

EK-29. Patulin 100 µg/L kromatogramı  
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EK-30. Patulin 200 µg/L kromatogramı  

 

 

 

EK-31. Durultma aĢaması 2 nolu örnek Patulin kromatogramı  
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EK-32. Evaporasyon sonrası 7 nolu örneğin Patulin kromatogramı  

 

 

 

EK-33. Pres sonrası 9 nolu örneğin Patulin kromatogramı  
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EK-34. Ultrafiltrasyon aĢaması 10 nolu örneğin Patulin kromatogramı  

 


