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ÖNSÖZ 

 

Artan nüfus artışıyla beraber, gıdalara olan ihtiyaç da artmıştır. Bu yüzden yeni teknoloji ve 
metotlar kullanılarak birim alandan daha fazla ürün elde edilmiştir. Tarımda zararlılarla 
modern yöntemlerle mücadele edilmediği yıllarda, şu an elde edilen mahsulün neredeyse üçte 
biri tarım zararlıları tarafından tahrip edilmekteydi. Bugün modern ilaçlama yöntemleri 
kullanılarak, elde edilen verim şüphesiz artmıştır.  
 
 
1940’lı yıllarda DDT’nin keşfiyle sentetik organik pestisitler üretilmeye başlanmış, zararlı 
etkileri olabileceği düşünülmeden tonlarca pestisit doğaya salınmıştır.1960’lı yıllarda ise 
pestisitlerin çevre ve insan sağlığı üzerinde zararlı etkileri olabileceği düşünülmüş, 
kullanımlarına sınırlamalar getirilmiştir. 
 
 
Tarımda ve hayvansal üretimde kullanılan pestisitler, gıdalarda bulaşan ve kalıntı olarak 
bulunmakta, besin zinciri boyunca taşınmakta ve tüketici sağlığını olumsuz etkilemektedir. 
Bu yüzden pestisitlerin zararlı etkilerinden insan hatta hayvan sağlığını korumak için bir çok 
uluslar arası kurum gıdalarda bulunabilecek maksimum kalıntı seviyeleri belirlemiştir. 
“Ülkemizde ise Türk Gıda Kodeksi” nde gıda maddelerinde bulunabilecek maksimum kalıntı 
seviyeleri belirlenmiş, Tarım ve Köyişleri Bakanlığı tarafından ise Ulusal Kalıntı Đzleme 
Planı yürütülerek, gıdalarda halk sağlığını tehdit edebilecek kalıntı olup olmadığı 
izlenmektedir.  
 
 
Bu çalışmada tavuk yumurtalarında bazı organik klorlu insektisit ve poliklorlu bifenil kalıntı 
varlığının tespiti için bir metot uyarlanması yapılmış ve uyarlanan metot ile yumurtada bu 
kalıntılar incelenmiştir. Yüksek lisans eğitimim boyunca, ilgi ve desteğini esirgemeyip beni 
yönlendiren danışman hocam Sayın Prof.Dr. Emine BAYDAN’a, Farmakoloji ve Toksikoloji 
Anabilim Dalı Başkanı Sayın Prof. Dr. Sezai KAYA’ya, tez çalışmamda deneylerin 
yapılmasına olanak ve destek sağlayan Tarım ve Köyişleri Bakanlığı Etlik Merkez Veteriner 
Kontrol ve Araştırma Enstitüsü Müdürü Dr.Nahit YAZICIOĞLU’na, Toksikoloji 
Laboratuarı Şefi Dr.Ayşin Başsatan YORULMAZ’a, başta Dr.Yasemin GÜREL olmak üzere 
tüm laboratuar pesoneline, manevi desteğinden dolayı arkadaşım Vet. Hek. Fatma 
VARGÜN’e, beni bu günlere getiren, ilgi ve desteklerini hiç esirgemeyen aileme, sabır ve 
desteği için eşime ve burada adını sayamadığım yardımlarını esirgemeyen herkese 
katkılarından dolayı teşekkürlerimi sunarım. 
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1. GĐRĐŞ 

 

 

 

Tarih öncesi dönemlerden itibaren, hem kuşları evcilleştiren kültürlerde hem de 

avcılık yapan toplumlarda kuş yumurtaları değerli bir besin kaynağı olmuştur. Tibes, 

Mısır’da, milattan önce 1420 yılında inşa edilen Harenhab’ın mezarında, adak 

olarak,  kâseler dolusu devekuşu ve muhtemelen pelikan yumurtası olan büyük 

yumurtalar taşıyan insanlar tasvir edilmektedir. Antik Roma’da, yumurtalar birçok 

sayıda metot kullanılarak depolanıyordu ve yemekler genellikle yumurta servisiyle 

başlıyordu. Romalılar, yumurta kabuğunu orada saklanan kötü ruhlardan korunmak 

için tabaklarının içinde kırarlardı. Orta Çağlarda, zengin içeriğinden dolayı paskalya 

perhizi boyunca yumurta yenmesi yasaklanmıştı ( Anon, 2008c). 

 

 

Tarımda pestisitler,  bitki yetiştiriciliğinde, böcek öldürücü (insektisit), ot öldürcü ( 

herbisit), mantar öldürücü ( fungisit), kemirgen öldürücü ( rodendisit) vb. zararlılara 

karşı kullanılmaktadır. Hangi tarım ilacının hangi tarımsal üründe ne zaman, ne 

düzeyde ve ne sıklıkla kullanılması gerektiği ruhsat şartlarında ve iyi tarım 

uygulamalarında tanımlamaktadır. Bu kurallara uyulduğu takdirde, pestisitler gıda 

zincirinde önemli bir tehlike oluşturmazlar. Uygun olarak kullanılmayan pestisitler 

tarım ürünlerinde ve gıdalarda kalıntı bırakır. Pestisit kalıntılarının kanserojen, 

mutajen, teratojen ve alerjik etkileri olduğu belirlenmiştir. Đnsektisitler,  tarım 

ilaçlarının en tehlikeli olanlarıdır. Tarımsal ürünlerde ve gıdalarda bulunmasına izin 

verilen tarım ilaçlarının kalıntı limitleri Türk Gıda Kodeksinde verilmektedir (Anon, 

2008a). 

 

 

Gıdalarda bulunan ilaç kalıntılarının insanlarda oluşturduğu istenmeyen etkilerden 

kaçınmak amacıyla her ülke çeşitli kontrol mekanizmaları oluşturmuştur. Dünya 
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Sağlık Örgütü, Gıda ve Tarım Örgütü, Avrupa Birliği, Amerika’daki Besin ve Đlaç 

Đdaresi, ülkemizde Tarım ve Köyişleri Bakanlığı gibi önemli kurum ve kuruluşlar 

yaptıkları çalışmalarla et, süt, yumurta gibi hayvan kökenli besinlerde ilaç 

kalıntılarının yol açabilecekleri ekonomik ve sosyal yönlü olumsuzlukların 

önlenmesi amacıyla veteriner ilaçları kullanımı alanında etkin bir kontrol sağlayarak 

tüketici sağlığını korumaktadır. Besinlerdeki ilaç ve kimyasal madde kalıntı 

düzeylerini ortaya koymak için son derece duyarlı (ppb ve hatta ppt düzeyinde bile 

ölçüm yapabilen), güvenilir ve tekrarlanabilir analiz yöntemleri geliştirilmiştir. Bu 

amaçla ülkemizde Tarım ve Köyişleri Bakanlığı tarafından, pestisitler de dahil Ulusal 

Kalıntı Đzleme Planı yürütülmektedir ( Keskin, 2008). 

 

 

 

1.1. Yumurta 

 

 

Yumurta, tavuk, kaz gibi evcil kanatlılar ile kuşların, sürüngenlerin, kurbağaların, 

balıkların, böceklerin dişilerinin, çoğalmak için yaptıkları ve içinden sonradan 

yavrunun çıktığı unsurdur (Anon, 2007a). 

 

 

 Yumurta, anne sütünden sonra insanın tüm ihtiyacını bulunduran tek besin olup, 

tüm dünyada insan diyetinin çok önemli bir unsurudur.  Yeni bir yaşamın özü 

olduğu düşünülecek olursa, besleyici değerinin yüksek olması hiç de şaşırtıcı 

değildir. Yumurta tüm besinler içerisinde en kaliteli proteini içermektedir. Çünkü 

yumurta proteinin de insan vücudunda sentezlenemeyen ve kesinlikle besinler ile 

dışarıdan alınması gerekli olan "elzem amino asitleri" bulunmaktadır. Yumurta 

proteinin sindirilebilirliği yüksektir, tamamına yakını vücut tarafından kullanılmakta 

ve vücut proteinlerine dönüşebilmektedir (Anon, 2007; Schoeters ve Hoogenboom, 

2006 ). 
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1.1.1. Yumurtanın Fiziksel ve Kimyasal Özellikleri 

 

 

Bir tavuk yumurtası ortalama 52-55 gram gelir. Bunun, 5-7 gramı kabuk, geri kalan 

46-48 gramın 31 gramı yumurta akı, 16 gramı da sarıdır. Yumurta sarısında fosfat 

ve de fosforlu yağlar, demir bileşikleri ve proteinler vardır. Akında da proteinli 

maddeler ve yağ bulunur ( Anon, 2007a;  Mine, 2007). 

 

 

Tavuk yumurtaları en çok tüketilen yumurta türüdür. Bunlar insan için gerekli elzem 

amino asitleri sağlar. Ayrıca A vitamini, riboflavin, folik asit, B6 vitamini, B12 

vitamini, kolin, demir, kalsiyum, fosfor,  potasyum gibi bir çok vitamin ve mineral 

içerir  ( Anon, 2008c; Mine, 2007). 

 

 

Yumurta başlıca A, D, E ve B grubu vitaminleri olmak üzere diğer vitaminleri de 

önemli oranda içermektedir. A vitamini gözün iyi görmesini sağlar, kemik gelişimi 

ve sağlıklı dişler için de gereklidir. Yumurta sarısı, D vitamini sağlayan birkaç 

besinden biridir ve güneş ışınlarından da yeterince faydalanıldığı takdirde yumurta 

özellikle çocuklarda D vitamini eksikliğine bağlı kemik bozukluğu oluşmasını 

engeller. B grubu vitaminleri bazı besin öğelerinin vücutta enerjiye çevrilmesi için 

gereklidir. Yumurta özellikle B2 vitamini açısından çok zengindir. Bu vitamin deri 

ve göz sağlığı için de gereklidir. (Anon.2007b; Anon, 2007c). 

 

 Ayrıca yumurta da bulunan kolin, beyin fonksiyonlarının yerine getirilmesinde 

önemli rol oynamaktadır. Kolinin, hamilelikte bebek beyin gelişiminde önemli yeri 

olduğu söylenmektedir ( Anon, 2008e).  

 

 

Yumurta, sağlığımız için çok faydalı olan demir, çinko gibi mineralleri de 

içermektedir. ABD'de yapılan bir araştırma, yumurta sarısındaki lutein ve 
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zeaksantinin gözlerde ortaya çıkan yaşla ilgili dejenerasyon ve katarakta karşı 

koruyucu etki gösterdiğini ortaya koymuştur (Anon.2007b; Anon, 2007c; Mine, 

2007). 

 

 

Bir büyük yumurta sarısı yaklaşık olarak 60 kalori, ( 250 kj), beyazı ise yaklaşık 15 

kalori ( 60 kj) içerir. Büyük bir yumurta sarısı 300mg olarak önerilen günlük 

kolesterol alımının 2/3 ünü içerir. ( Anon, 2008c). Bununla birlikte yapılan bir 

çalışmada insan vücudunun yumurtadan çok kolesterol sağlamadığı görülmüştür 

(Anon,  2008f). 

 

 

Günümüzde omega-3 yağ asitleri yönünden zengin yumurta üretilmektedir. Bu 

yumurtalar, tavuk diyetlerinin çoklu doymamış yaş asitleri ve yosun unu içerikli 

hazırlanmasıyla elde edilmektedir  ( Anon, 2008c).  

 

 

Yumurta gibi ucuz ve zengin bir ürün maalesef ülkemizde az tüketilmektedir 

ABD'de 335, Japonya'da 280, Çin’de 232, Brezilya’da 94 ve Avrupa ülkelerinde ise 

220 olan kişi başına yıllık yumurta tüketimi Türkiye'de sadece 135 adettir (Anon, 

2007c; Schoeters ve Hoogenboom, 2006). 

 

 

 

1.2. Yumurtada Đlaç Kalıntıları 

 

 

Yumurta, gelişme çağındaki çocuklar ve yetişkinler tarafından her gün tüketilen 

insan besin zincirinde önemli bir gıdadır. Ayıca, ucuz, besin değeri yüksek ve her 

zaman bulunabilecek özelliktedir (Furusawa, 2002). 
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Kanatlı yemlerinden gelen bazı olumsuzluk faktörleri, kanatlı yumurtalarında 

kalıntılara sebep olmakta ve halk sağlığını tehdit etmektedir (Kaya,1993).DDT, 

dieldrin, heksaklorobenzene, pentaklorofenol, heksaklorosikloheksanlar,  poliklorlu 

bifeniller(PCB’ler), poliklorlu dibenzo p-dioksinler(PCDD’ler),  

dibenzofuranlar(PCDF’ler) gibi kalıcı halojenli bileşikler ve pestisitlerle birlikte 

yumurtada kirlenmeye sebep olabilecek bir çok potansiyel tehlike vardır (Schoeters 

ve Hoogenboom, 2006). 

 

 

Normal dokuda ilaç ya da pestisit kalıntılarının birikmesi ile yumurtada birikmesi 

birbirinden oldukça farklıdır. Her yumurta sarısı tavukta, aylar boyunca depolanır. 

Yumurtacı tavuk, bir pestisit veya ilaca maruz kaldığı zaman, kalıntılar, birkaç 

ovulasyon günü ya da haftası boyunca yumurta sarısında kalmış olacaktır. Tavuk 

yumurtlayıp, yumurtayı vücudunun dışına bıraktığı zamana kadar, yumurtlanmamış 

yumurtada ilaç ya da pestisit kalmış olacaktır ( Schenk ve ark., 2006). 

 

 

Kimyasal bileşikler, kan dolaşımına ulaştıklarında, bunlar tamamen vücut 

dolaşımına dağılırlar. Yumurtlayan tavukta buna ek olarak büyüyen foliküller içeren 

ovaryum ve de yumurta beyazının oluşup, saklandığı yumurta kanalı da vardır. 

Bileşiklerin veya metabolitlerinin her iki dokudaki(sarı ve beyaz) miktarı 

bileşiklerin fizikokimyasal yapılarına dayanır (Kan ve Petz, 2000).   

 

 

Đlaçların fizikokimyasal özellikleri, büyük bir ölçüde onların farmakokinetiklerini 

açıklar (Kan ve Petz, 2000).   

 

 

 Đlaçların yumurta sarısı ve beyazı arasındaki dağılımı bazı temellere dayanır:1) 

plazma proteinlerine, proteinlerin bağlanması; çünkü bu bölümler arası 

bulunabilirliği gösterir, 2) molekül ağırlığı; çok büyük moleküller hücre zarını 

geçemezler, 3) yağ çözünürlüğü; pow( oktanol-su dağılım katsayısı) olarak ifade 
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edilir, 4) pKa değeri;  bu değer bir molekülün belirli bir pH’da iyonlaşıp 

iyonlaşmadığını gösterir. Bazı teorilere göre sadece iyonize olmamış moleküller, 

biyolojik zarlara nüfuz edebilirler (Martinez ,1998;  Kan ve Petz, 2000).   

 

 

Hafez(1991), çalışmasında, yumurtanın sarısını asıl ilaçları bulunduran kısmı 

olduğunu söylemiş, beyazı üzerinde fazla durmamıştır. Anhalt(1977) da yumurtanın 

sarısında ilaç kalıntılarının olma ihtimalinin daha güçlü olduğunu belirtmiş, ancak 

beyazında da kalıntı bulunma olasılığı olabileceğini söylemiştir. 

 

 

Kan ve Petz (2000), ilaçların yumurta sarısı ve beyazı arasında dağılımını 

gözlemleyen tüm çalışmaları derlemiş ve şu sonuçlara ulaşmışlardır: Đlaçlar yumurta 

sarısında da beyazında da bulunabilir. Đlaçların yumurta sarısında, ovaryumda ya da 

yumurta kanalındaki yumurta beyazında depolanabilmesi için öncelikle kan 

dolaşımına geçmesi ve bağırsaklardan emilmesi gerekir. Đlaçların hangi miktarlarda 

nerede depolanacağı, ilaçların fizikokimyasal özelliklerine ve tavuğun fizyolojisine; 

yumurta oluşumundaki safhaya bağlıdır. 

 

 

Đnsan gıdası olarak tüketilen tavuklar, birkaç yolla pestisitlere maruz kalmış olabilir; 

yemlerinde kalıntı olarak pestisitlerin bulunmasıyla, içme sularında pestisit 

bulunmasıyla, doğrudan ya da dolaylı olarak haşere ilaçlamalarından etkilenmeleri 

yoluyla olabilir ( Aulakh ve ark.2005). Bununla birlikte,  majör olarak yumurtada 

kirlenmeye sebep olan pestisit kaynağı yem olarak görülmektedir ( Aulakh ve 

ark.,2005; Schenk ve ark., 2006 ). 

 

 

Avrupa Birliği Komisyonunca yayınlanan 96/23/EC sayılı direktifi esas alınarak, 

Tarım ve Köyişleri Bakanlığı tarafından 19.01.2005 tarih ve 25705 sayılı Resmi 

Gazete’de yayınlanan “Canlı Hayvanlar Ve Hayvansal Ürünlerde Belirli Maddeler 

Đle Bunların Kalıntılarının Đzlenmesi Đçin Alınacak Önlemler” yönetmeliğinde OK 
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bileşikler ve PCBler gıdalarda kalıntısı aranacak maddeler içinde (Ek II) B3a’da yer 

almaktadır. Henüz ülkemizde yumurta için bir kalıntı izleme eylem planı olmasa da 

en yakın zamanda bu yönetmeliğe göre yumurtada kalıntı eylem planı oluşturulması 

yumurtada grup A6, B1, B2b, B3a bulunan maddelerin yumurtalarda aranması 

gerekmektedir. Bununla ilgili çalışmalar devam etmektedir (Anon,1996;  Anon, 

2005a). 

 

 

Çizelge 1.1’de hayvan kökenli birincil ürünlerde aranması gereken maddeler 

gösterilmiştir. 

 

 

 Çizelge 1.2. Hayvan Kökenli Birincil Ürünlerde aranması Gereken Maddeler               
(Anon, 1996; Anon, 2005a) 

 

 

GRUP A. Anabolik etkiye sahip maddeler ve kullanımına müsaade edilmeyen 

maddeler 

1. Stilbenler, stilben türevleri ve bunların tuzları ve esterleri 

2. Antitroid ajanları 

3. Steroidler 

4. Zeranol içeren Resorsilik asit laktonları 

5. Betaagonistler 

6.Gıdalarda hiç bir seviyede bulunmaması gereken, maksimum seviye tespit 

edilmeyecek farmakolojik olarak aktif maddeler 

GRUP B. Veteriner ilaçları (Veteriner hekimliği alanında kullanılabilen ruhsatsız 

maddeleri de içeren ve bulaşanlar) 

1. Sulfonamidler ve kinolonları da içeren antibakteriyel maddeler, 

2. Diğer veteriner ilâçları 

a. Antelmintikler 

b. Nitroimidazolleri de içeren antikoksidiyaller 

c. Karbamatlar ve piretroidler 

d. Sedatifler 
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e. Stereoid olmayan ateş düşürücü ilaçlar 

f. Diğer farmakolojik aktif maddeler 
3. Diğer maddeler ve çevresel bulaşanlar 
a. PCBs de içeren organoklorin bileşikleri 
b. Organofosfor bileşikleri 
c. Kimyasal elementler 
d. Mikotoksinler 
e. Boyalar 
f. Diğerleri 

 

 

 

1.2.1. Kalıntı Đçeren Besinlerin Değerlendirilmesi 

 

 

 Besin maddelerinde tolerans düzeyi üzerinde kalıntı içeren kalıntılar tüketici sağlığı 

üzerinde sakıncalı kabul edilir. Bu şekilde kalıntı içeren besinlerin tüketilmemesi 

gerekir. Bu ise ekonomik bir kayıptır. Bu sebeple ekonomik değer ifade eden bu 

besinlerin bir şekilde değerlendirilmesi sağlanabilir. Burada iki uygulama dikkati 

çeker. Đlki, bu besinler işlenerek hayvan yemi olarak kullanılabilir; ikincisi de, bu 

besinler çeşitli sıcak, soğuk ya da salamura işlemlerine tutularak insanlar için 

tüketilebilir şekle sokulabilir ( Kaya, 2007). 

 

 

Yumurtada dondurma,  kurutma gibi işlemlerin yumurtada bulunan pestisit 

miktarına kayda değer bir etkisi görülmemektedir. Isıyla muamele etmenin sadece 

çok uçucu olan OK’lerin miktarını azalttığı görülmüş, diğer OK’ler bunlar 

etkilenmemiştir. 3 yıl süreyle -18 ve -28°C arasında dondurma işlemine maruz 

bırakılan OK insektisit kalıntısı içeren, yumurtalar 3 yılın sonunda analiz 

edildiğinde içlerindeki kalıntı miktarlarının değişmediği görülmüştür ( Norstrom ve 

Won, 1985). 

 

 

 

1.2.2. Pestisitler 
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Pestisitler, genel anlamda  böcek, kemirici, yabani ot ve başka pestleri öldürmek için 

kullanılan maddelerdir ( Cong. Of  United States, 1988). 

 

 

Milattan önce 2500 yıllarında dahi, insanlar mahsüllerini korumak için pestisit 

kullanıyorlardu. Bilinen en eski pestisit, 4500 yıl önce Sümerler tarafından 

kullanılan elementel sülfürdür. 15. yüzyıldan sonra, arsenik, civa, kurşun gibi zehirli 

kimyasallar, pestisit olarak kullanılmaya başlanmıştır.17. yüzyılda, nikotin sülfat 

tütün yapraklarından özütlenmiş ve insektisit olarak kullanılmıştır. 19. yüzyıl ise 

daha doğal pestisitlerin kullanılmaya başlandığı yıl olup, krisantemumdan 

türevlendirilen pretrium ve tropik sebzelerden elde edilen rotenon kullanılmaya 

başlanmıştır. 1939 yılında ise Paul Miller DDT’nin çok etkili bir pestisit olduğunu 

keşfetmiş ve DDT dünyanın  en çok kullanılan pestisiti olmuştur. 1950’de bir çok 

sentetik pestisit üretilmeye başlanmıştır. 1960’lı yıllarda ise, DDT’nin balıkçıl 

kuşların üremelerini engellediği keşfedilmiştir. Bugün ise DDT’leri de içine alan 

kalıcı organik kirleticiler yasaklanmıştır. Bugün ise 6000 kadar patent almış sentetik 

pestisit mevcuttur (Cong. Of  United States, 1988; Anon, 2008c; Çakır, 2008). 

 

 

Pestisitler hep zararlı veya çok zararlı kabul edilen organizmaların kontrolünde 

kullanılmıştır. Örneğin, pestisitler, batı nil humması virüsü, sarıhumma, sıtma gibi 

ölümcül hastalıklar taşıyan sivrisineklerin kontrolünde kullanılmıştır. Ama, 

pestisitlerin bu zorunlu ve yaygın kullanımı çeşitli problemlere yol açmıştır. Bunlar, 

çevresel düzeyde problemler olarak gündeme gelmiş, kalıcı organik pestisitler bu 

sebeple yasaklanmıştır.(Cong. Of United States, 1988; Anon, 2008c). Ancak, 

pestisitlerin kalıntı oluşturmasının asıl önemi 1948 ve 1950 yılları arasında insan 

vücudunda OK’lerin kalıntılarının bulunmasıyla anlaşılmıştır ( Çakır, 2008). 

 

 

Pestisitlerin bazıları toksikolojik açıdan bir zarar oluşturmazken, bazılarının 

kanserojen, teratojen, mutajen etkilerinin olduğu saptanmıştır. Yapılan çalışmalar en 
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önemli pestisit kaynağının gıdalar olduğunu göstermektedir (Cong. Of United 

States, 1988; Anon, 2008c; Çakır, 2008). Bu durum ise “ organik gıda” ya olan 

talebi her gün arttırmaktadır ( Anon, 2008c). 

 

 

Zararlılarla mücadelede kullanılan pestisitler, toprak, bitki, hayvansal dokular ve 

gıdalarda uzun süre kalıntı olarak kalır. Bu kalıntıların ve türevlerinin tarım 

ürünlerinde tespit edilebilen miktarlarına pestisit kalıntısı denir. Bu kalıntılar, bitki 

hastalık ve zararlılara uygulandıklarında, dolaylı yollarla yağmur, rüzgâr gibi 

etkilerle dolaylı olarak ya da doğrudan uygulamalarda direkt olarak, toprağa 

ulaşmaktadır. Toprakta sürekli biriken pestisitler, tüketilen ürünler vasıtasıyla, insan, 

evcil ve yabani hayvan hayatına ulaşarak, çevre sağlığını olumsuz etkilemektedir 

(Keskin, 2008; El-Nahhal, 2004). 

 

 

Tüketici sağlığını korumak için ulusal ve uluslararası düzeyde çeşitli kuruluşlar 

kurulmuştur. Birleşmiş Milletler,” Codex Allimentarius” komisyonu gıdalardaki her 

pestisit için MRL ( maksimum kalıntı seviyesi) ortaya koymuştur ( Anon, 2008g). 

Avrupa Birliği’nde DG-SANCO, tüm gıdalar için kabul edilebilir maksimum kalıntı 

seviyelerini belirlemiştir. (Anon, 2008h). Amerika Birleşik Devletleri’nde EPA, 

gıdalarda bulunmasına izin verilecek pestisit ve onların parçalanma ürünleri için 

tolerans seviyelerini belirlemiş, hangi miktarlarda gıdalarda bulunmasının güvenli 

olacağını saptamıştır (Anon, 2008i). Ülkemizde de tarımsal ürün ve hayvansal 

kaynaklı gıdalarda bulunmasına izin verilen ilaç ve pestisit tolerans limitleri 

belirlenmiştir (Anon, 1997). 

 

 

Pestisitler kullanıldıkları alanlara göre, insektisitler (böcekleri öldürenler), 

herbisitler, fungusitler, molluskisidler, rodentisidler  ve akarasidler olarak 

adlandırılırlar. Đnsektisitler, en yaygın kullanılan pestisit gruplarından olup, civa ve 

arsenik bazlı bazı fungusitler hariç tutulduğunda sıcakkanlı canlılara; memelilere en 

çok zararlı olan pestisit grubudur  (Mcewen, 2008). 
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1.2.3. Đnsektisitler 

 

 

Đnsektisit, böceklere yumurta ve larva formları da dâhil olmak üzere, tüm gelişim 

formlarında uygulanan bir pestisit grubudur. Đnsektisitler, tarım, tıp, endüstri ve 

evsel alanlarda kullanım olanağı bulmuştur ( Anon, 2008c). 

 

 

Đnsektisitler, kaynaklarına, yapılarına ve etkileri veya etkiledikleri paraziter gelişme 

dönemlerine göre gruplandırılırlar: sentetik organik insektisitler, inorganik 

insektisitler, bitki kaynaklı olanlar ve bazı sentetik türevleri, akarisidler, 

fumigantlar, sinerjisitler, mikrobiyal insektisitler ve böcek gelişme düzenleyiciler 

gibi çok sayıda temel gruba sınıfında yer alırlar (Keskin, 2008). 

 

 

 

1.2.3.1. Organik Klorlu Đnsektisitler 

 

 

OK’ler, tarihsel olarak sentetik organik klorlu insektisitler grubunun önemli bir 

sınıfı olmuştur. II. Dünya Savaşı yıllarında, tahılları korumak için nikotin, pretrium 

özütü gibi geleneksel botanik insektisitler kullanılmıştır. Fakat bu yıllardan sonra 

sadece çok sınırlı ihtiyaçlara cevap veren, geleneksel insektisitlerin yerini, sentetik 

OK’ler almıştır. Bunda en çok etkili olan sebeplerden biri de sıtma ve böceklerden 

kaynaklanan hastalıklarla mücadele etmek olmuştur. Organik klorlu insektisitler, 

yıllar boyunca halk sağlığı ve tarımsal üretimin ihtiyaçlarını karşılayan temel bir 

insektisit grubu olmuştur. Fakat sağladığı büyük yararlara ve üretim maliyetlerinin 

düşüklüğüne rağmen, eskiden üretilen birçok OK, bugün ya kullanımı yasaklanmış, 

üretimi durdurulmuş ya da, sınırlı kullanımlarına izin verilmiştir. Çünkü bu 

insektisitler, biyolojik olarak yıkımlanamamakta, çevrede ise, her yerde bulunabilen 

bir kirletici halini almıştır. OK’ler besin zinciri boyunca birikip, daha da konsantre 
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bir hale ulaşıp, gerek çevre gerekse insan sağlığı için istenmeyen yan etkilere sebep 

olabilirler (Roberts,1999; Valsamaki ve ark., 2006; Furusawa, 2002; Bolanos, 2007 

). 

 

 

 En önemli insektisitler, organik klorlu insektisitler, organik fosforlu insektisitler ve 

karbamat grubu insektisitlerdir. Bu grupta bulunan bileşiklerin tamamı yapılarında 

karbon-karbon bağları da dâhil, karbon, klor, hidrojen ve bazen oksijen bulunması, 

siklik karbon halkası varlığı, herhangi molekül içi etkin noktanın bulunması, suda 

çözünmeme ama yağda iyi çözünme ve kimyasal bakımdan dayanıklı olma gibi pek 

çok ortak özellik taşırlar. Genelde kimyasal yapılarına göre üç gruba ayrılırlar 

(Osweiler, 1996): 

1) Difenil Alifatik Bileşikler: DDT, metoksiklor, perthan, dikofol gibi 

bileşikleri içerir. 

2) Aril Grubu: Lindan( gama-hekzaklorosiklohekzan), kepon, paradikloro-

benzen gibi bileşikleri içerir. 

3) Siklodien Đnsektisitler : Aldrin, dieldrin, endrin, heptaklor, klordan gibi 

bileşikleri içerir . 

 

 

Organik klorlu insektisitler, sinir sisteminde sinyallerin iletimini etkileyerek, sinir 

sistemi zehiri olarak etkirler (Roberts,1999). Bu sınıftaki kimyasal maddeler, sinir 

hücre zarındaki katyon değişimini bozarak, sinirlerin hiperaktif çalışmasına sebep 

olurlar (Williams, 2000). 

 

 

Organik klorlu insektisitlerin memelilerde metabolizması genelllikle yavaştır. 

Ayrıca, vücut yağlarında depolanır (Roberts, 1999). Organik klorlu insektisitler 

sadece bağırsaklardan değil ayrıca akciğer ve deriden de emilebilir. Yağlarda 

depolanan bu grup insektisitler serumda, kanda, dokuda, sütte tespit edilebilir 

(Williams, 2000). 
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Organik klorlu insektisitlere maruziyette temel etki sinir sistemi üzerine olur. 

Hayvan ve insanlarda, baş ağrısı, mide bulantısı, tremor, konsantrasyon güçlüğü gibi 

sinir sistemi hiperaktivitesi belirtileri oluşur ( Williams, 2000).  

 

 

Yapılan yeni çalışmalarda, biyolojik testler, OK’lerin östrojenik ve anti östrojenik 

etkilere sebep olduğunu göstermektedir. Aquatik ekosistemlerde de biriken bu 

insektisitlerin etkileri 20 yıl ayrıntılı bir şekilde araştırılmış ve çok düşük 

yoğunluklarda bile hormon sistemini bozan bir etkiye sebep oldukları görülmüştür   

( Valsamaki, 2006). 

 

 

OK’lerin östrojenik etkileri doğada en çok en çok kuş türü canlıları etkiler. Çünkü 

kuşların üreme sisteminin çalışması, değişmesi östrojen varlığına bağlıdır  

(Goldfrank, 2002). Ayrıca, OK’ler karbonik anhidrazın etkinliğini etkileyerek 

yumurta kabuğunun incelmesine, bu da zamanla bazı kuş türlerinin yok olmasına 

sebep olurlar (Lundholm, 1988). Alınan fazla östrojenin insanlarda göğüs kanserine 

sebep olduğu bilinen bir gerçektir. 1940’lı yıllardan sonra Amerika’da her yılda 

göğüs kanserine yakalanma sıklığı % 1 artmıştır. Bu artış, en çok tüm dünyada 

yaygın olarak kullanılan DDT’lere bağlanmaktadır. Ayrıca, yapılan bazı çalışmalar 

OK’lere uzun süre maruz kalmış kişilerde aplastik anemi görüldüğünü 

göstermektedir ( Goldfrank, 2002). 

 

 

Türkiye’de OK’ler, 1945’ten beri kullanılmakta ve 1960, 1970 yılları arasında da 

çok yoğun bir şekilde kullanılmıştır. 1983’te ise bazı OK’lerin kullanımı 

yasaklanmış ve de kullanımı sınırlandırılmıştır. 1985’te klordanın kullanımı 

kısıtlanmış, DDT ve heksaklorobenzenin kullanımı da yasaklanmıştır. Şu an 

Türkiye’de eskiden kalan 11 ton DDT stoku bulunmaktadır ( Özdoğrul, 2007). 

 

 



 14 

OK’in uzun süre parçalanmadan doğada kalabilmesi, canlı dokularda, özellikle yağ 

dokuda birikmesi özelliği sebebiyle, besin zinciri boyunca biyolojik olarak 

birikirler. Hayvansal dokularda biriken OK’ler, et, süt, yumurta gibi hayvansal 

ürünlerde de birikerek son tüketici durumunda olan insana ulaşarak, halk sağlığı 

açısından bir tehlike oluşturur (Bolanos, 2007). 

 

 

Gıda güvenliği açısından önemi dolayısıyla, Avrupa Birliği yumurtada organik 

klorlu insektisitler için MRL’ler belirlemiştir. Ülkemizde de yumurtada izin verilen 

OK için tolerans limitleri belirlenmiştir (Anon, 1997). 

 

 

Çizelge 1.2’ de yumurtada bulunmasına izin verilen en yüksek OK limitleri 

verilmiştir. 

 

Çizelge 1. 2.3.1.  OK insektisidlerin yumurtada Bulunmasına Đzin Verilen En 
Yüksek  Limitleri (Anon, 1997). 

 

Grubu  Aranacak 
maddeler 

Analiz 
Edilecek 
Numune 

Tespit 
limiti 

Türk gıda 
kodeksindeki 
maksimum 

kalıntı 
limiti(ppm) 

B3a DDT,DDE, 
DDD 

 

Yumurta  0.5 

 Lindan 
 

Yumurta  0.1 

 Dieldrin Yuımurta  0.1 
 Aldrin Yumurta  0.1 

      Endrin Yumurta  0.2 
 Heptachlor Yumurta  0.05 
  Chlordane Yumurta  0.02 

 

Yumurtada kalıntısı aranacak olan OK’lerden, DDT,  DDD, DDE, endrin, lindan 

hakkında bazı bilgiler verilmiştir. 
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DDT    (Dikloro-Diphenyl-Trichloroethan). DDT en ünlü sentetik 

insektisitlerdendir. 1874 yılında ilk defa sentezmiştir; fakat insektisit olma özelliği 

ancak 1939 yılında keşfedilmiştir. II. Dünya Savaşı yıllarında sivil ve askerlerde 

sıtma ve benzeri hastalıktan korumak için, sivrisineklerin kontrolünde yoğun olarak 

kullanılmıştır. Savaş yıllarından sonra da tarım zararlılarına karşı geniş bir 

uygulama alanı bulmuştur. Đsveçli kimyacı Paul Müler, 1948 yılında DDT buluşuyla 

“Nobel Ödülüne” layık görülmüştür.1962’de ise Amerikan biyolog, Rachel Carson, 

yayınladığı “Silent Spring” isimli kitapta,  DDT’nin çevresel etkilerinden bahsetmiş, 

hiç düşünülmeden büyük miktarlarda doğaya salınan kimyasal maddelerin doğayı ve 

insan sağlığını olumsuz yönde etkileyebileceğini düşündürmüştür. Bu kitap, büyük 

yankı uyandırmış, 1972’de Amerika’da DDT  kullanımı yasaklanmıştır. Bugün de 

Stocholm Konvansiyonu gereğince tüm dünyada kullanımı yasaklanmış, ama halen 

gelişmekte olan bazı ülkeler tarafından, bazı hastalıkların kontrolünde kullanılmaya 

devam edilmektedir (Anon, 2008c; Kahunyo ve ark.,1988; Frank ve ark., 1985). 

 

 

 DDT, OK grubu insektisit olup, kimyasal olarak çok hidrofobik, katı kristal 

görünümünde ve de hafif bir kimyasal kokuya sahiptir. Suda neredeyse hiç 

çözünmez ama organik çözücülerde ve yağlarda çok fazla çözünür. Bu özelliği 

sebebiyle canlı dokularında, yağlarda birikir. DDT, doğada doğal olarak bulunmaz. 

Kloral (CCl3CHO) ve klorobenzenin (C6H5Cl)  sülfürik asit katalizörlüğünde 

reaksiyonuyla oluşur( Anon,2008c). 

 

 

DDT’nin en yoğun kullanıldığı 1950 ve 1980 yılları arasında, tüm dünyada yılda 

yaklaşık 40.000 ton DDT kullanılmaktaydı;  sıtma ve bazı hastalıkların kontrolünde 

Hindistan ve gelişmekte olan ülkelerde yılda 4000 ton civarında kullanılmaktadır 

(Anon, 2008c). 

 

 

DDT, DSÖ tarafından orta dereceli toksik maddeler arasına alınmıştır. Çevrede 

ortam şartlarına göre yarı ömrü, 2-15 yıl arasındadır. DDT en çok suda yaşayan 
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canlıları ve yumurta kabuğunun incelmesine sebep olarak kuş türü canlıların 

hayatını olumsuz olarak etkilemektedir. Şu anda her ne kadar DDT kullanılmasa da, 

doğada kuşların yumurta kabuğu kalınlığının, DDT ilk kullanılmaya başlamadan 

öncesine göre %10 daha ince olduğunu göstermektedir (Lundholm,1988; 

Anon,2008c). 

 

 

EPA, DDT ve parçalanma ürünlerini muhtemel karsinojen olarak tanımlamıştır. 

Yapılan çoğu çalışmada DDT ve parçalanma ürünlerine maruziyet ve pankreas 

kanseri, kanseri, karaciğer kanseri, testis kanseri arasında bir korelasyon olduğu 

gösterilmektedir. Östojenik etkisi sebebiyle de göğüs kanserine sebep olduğunu 

gösteren çok sayıda çalışma vardır (Bolanos,2007; Valsamaki, 2006; Anon,2008c). 

 

 

DDD  (Dikloro-Diphenyl-Dichloroethan). DDD, DDT’nin parçalanma ürünlerinden 

biridir. Fiziksel ve kimyasal özellikleri DDT’ye benzer. Hayvanlara toksik etkisinin 

DDT’den daha az oluğu düşünülmektedir. DDD de DDT gibi II. Sınıf karsinojenler 

arasında yer alır (Anon, 2008j). 

 

 

DDE (Dikloro-Diphenyl-Dichloroethylene). DDE, DDT’nin parçalanma 

ürünlerinden biridir. DDT’den HCl kopmasıyla oluşur (Nollet,2000, Anon, 2008cs). 

 

 

DDE kuş populasyonu üzerinde olumsuz etkileri vardır. DDE kuş türlerinde kısırlık 

ya da yumurta üretiminin azalmasına sebep olur. Ayrıca yumurta kabuğunun 

incelmesine de yol açarak kabuğun zamanından önce kırılmasına, böylece birçok 

kuş türünün azalmasına hatta yok olmasına sebebiyet verir (Lundholm,1988; Anon, 

2008j; Anon 2008c). DDE’nin yumurta kabuğu üzerine etkisini yumurta kabuğunda 

Ca oluşumunu engelleyerek yaptığı düşünülmektedir (Lundholm, 1988). DDE vücut 

yağlarında depolanabildiğinden insan ömrü boyunca vücut yağlarında sürekli artarak 

depolanır. Anne sütüne de geçerek bebekler için büyük tehlike oluşturur (Anon, 
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2008c). Bazı çalışmalarda DDE’nin endokrin çalışmasını engelleyici olduğu bu 

yüzden de göğüs kanserine sebep olduğu belirtilmektedir (Nollet, 2000;Anon, 

2008k). 

 

 

Lindan (Gamma-HCH) ( Gama-hekzakloro siklohekzan). Lindan hem tarımsal 

uygulamalarda hem de sağlık alanında uygulama bulmuş bir OK’dir. Tıp alanında 

insanlarda uyuz ve baş biti tedavisinde kullanılmıştır (Anon, 2008c).  

 

 

Lindan, GABA nörotransmiter çalışmalarını engelleyerek sinir sistemi zehiri olarak 

etkisini gösterir. Ayrıca karaciğer ve böbrekler üzerine de etkisi vardır (Anon, 

2008l). DSÖ tarafından lindan orta derecede zehirli maddeler arasına alınmıştır. Şu 

anda 50’den fazla ülkede üretimi ve kullanımı yasaklanmıştır (Anon, 2008c). EPA, 

lindanın kansere sebep olabileceğini fakat bunu söylemek için daha fazla veriye 

gerek olduğunu söylemiştir (Nollet, 2000;Anon, 2008i). 

 

 

Lindan, kalıcı organik kirleticilerden olup, çevrede uzun süre parçalanmadan kalır 

ayrıca “küresel distilasyon” adı verilen prosesle uygulandığı alandan tüm çevreye 

yayılabilir. Ayrıca besin zinciri boyunca sürekli birikerek, insan sağlığı için tehlike 

oluşturur (Anon, 2008m). 

 

 

Endrin Dieldrinin sterioizomeri olan endrin siklodien grubu OK grubuna girer. 

Suda neredeyse hiç çözünmez, benzen ve asetonla iyi çözünür (Anon, 2008c; Nollet; 

2000). 

 

 

Endrin, özellikle pamukta, sonra mısır ve pirinçte insektisit olarak kullanılır. Ayrıca, 

akarisit ve de rodentisit olarak da kullanım alanı bulmuştur (Anon, 2008n). Endrin, 

kalıcı organik kireticilerden olup, yağlı dokularda ve suda yaşayan canlıların 
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bünyelerinde birikir. Suda yaşayan canlılar içinse oldukça zehirlidir. Đnsanlarda sinir 

sistemi zehiri olarak etkisini gösterir. Bugünse pek çok ülkede yasaklanmıştır. 

Đnsanda kansere sebep olduğu ise düşünülmemektedir (Lamb ve Kanaga, 1979; 

Nollet; 2000). 

 

 

Aşağıdaki Şekil 1.2.3.1.1.’de yukarıda bahsedilen organik klorlu insektisitlerin 

yapılarına yer verilmiştir. 

                                                                                                                                                                                                            

                     

          .          DDT 

 

 

 

                        DDD 

 

 

 

 

                      DDE 
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                    Endrin 

 

 

               Lindan  

Şekil 1.2.3.1.1. OK’lerin yapıları 

 

 

1.2.3.2.  Poliklorlubifeniller(PCB’ler) 

 

 

Sanayide plastik işletmesinde kullanılan, bazı elektronik aletlerin hammaddesi olan 

PCB’ler, günümüzde önemli bir kirletici olarak bilinirler. Đlk kez Amerika’da 

1970’li yıllarda, bitki, toprak, su, balık ve insan saçında yapılan incelemeler 

sonucunca görülen bu madde, bölgeden bölgeye taşınmakta bitki bünyesine 

yerleşerek hayvana, hayvan dokusunda da birikerek, hayvansal ürünlerden insana 

geçmektedir. Özellikle, kaza sonucu yayılan PCB’ler doğal hayatı ve insan sağlığını 

tehdit etmektedir ( Anon, 2008o; Fang ve ark., 2002). 

 

 

PCB’ler, 1-10’a kadar yapılarında klor atomu bulundurup, bifenil grubuyla 

bağlanmış organik bileşiklerdir. Yapıları C12 H(10-X)Cl(X) şeklindedir.209 adet 
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bilinen PCB türü vardır (Bashkin, 2003). PCB’ler suda çok az çözünüp, organik 

çözücülerde çok iyi çözünürler. Oda sıcaklıklarında buhar basınçları düşüktür. 

Yüksek ısıl iletkenlik katsayısına sahip olduklarından elektriği çok iyi iletirler ( 

Anon, 2008c). PCB’ler kimyasal olarak sabit,  dayanıklı maddelerdir; bu durum da 

onların ekosistemde birikip kirletici olmalarını kolaylaştırmaktadır ( Zhao, 2006). 

 

 

PCB’ler sanayide, ısı değiştiricilerde akışkan olarak, pestisit üretiminde katkı 

maddesi olarak, elektrik transformatörlerinde ve kapasitörlerinde, boya ve kâğıt 

sanayinde ve birçok alanda yaygın bir şekilde kullanılmaktaydı ( Bolanos, 2007; 

Valsamaki,2006). 

 

 

Çevrede çok kalıcı olan toprak, hava ve suyla çok uzak mesafelere kadar taşınabilen 

PCB’ler,  çok yüksek toksisiteye sahiptir. PCB’ler düşük yoğunluklarda bile 

hayvanlarda endokrin çalışmasını engelleyici özellik göstermektedir. Östrojenik 

etkisiyle, kuş türü canlılarında yumurta sayısında azalmaya sebep olmakta, yumurta 

kalınlığının azalmasına sebep olarak da bir canlı türünü tehdit etmektedir 

(Valsamaki, 2006; Bolanos ve ark.,2007). 

 

 

Đnsanlarda, biyolojik testlerde PCB’lerin östrojenik ve antiöstrojenik özelliklere 

sahip olduğu saptanmıştır. EPA, PCBleri muhtemel karsinojen olarak 

sınıflandırmıştır.Yüksek miktarda alınan PCB’ler deride klorakne gibi dioksin 

benzeri zehirlenme belirtisi göstermektedir (Valsamaki, 2006; Bolanos ve ark.,2007; 

Bargar ve ark., 2001). 

 

 

PCB’lerin halk sağlığına olan olumsuz etkilerinden dolayı bir çok ülke bunlar için 

MRL’ler belirlemiştir. AB, 12 PCB çeşidinin gıdalarda izlenmesi gerektiğini 

belirtmektedir. Türkiye’de ise 1993 yılında PCB’lerin yalnızca kısıtlı bir alanda 
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kullanımına izin verilmiş, 1996 yılında ise tamamen yasaklanmıştır (Bolanos ve 

ark.,2007; Özdoğrul,2007). 

 

 

“Gıda Maddelerinde Belirli Bulaşanların Maksimum Seviyelerinin Belirlenmesi 

Hakkında Tabliğ”e göre dioksin ve dioksin benzeri PCB’lerin toplamı tavuk 

yumurtasında bulunabilecek en fazla miktarı 6 pg/ g yağdır (Anon, 2008p). 
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1.3. Çalışmanın Amacı 

 

 

Çalışmanın temel amacı Ulusal Kalıntı Đzleme Planı oluşturulmak için ön 

çalışmaları tamamlanmış olan, yumurtada OK’ler ve PCB’ler bir yöntem uyarlaması 

yapmak, bu yöntemin uygunluğunu bazı validasyon parametreleri yönünden 

değerlendirmek, bunu laboratuar analizleri için güncel kullanıma sokmak; 

hazırlanan bu yöntemle Ankara ve çevre ilçelerinden,  yumurta üretim 

çiftliklerinden ve Ankara merkezindeki marketlerden toplanan toplam 100  yumurta 

numunesini OK ve PCB kalıntıları yönünden analiz etmektir. 
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2. GEREÇ VE YÖNTEM 

 

 

2.1. Gereç 

 

 

2.1.1. Kullanılan Cihaz ve Laboratuar Malzemeleri 

 

 

Cihazlar 

Vakum manifold: Ashcroft 

Vakum Pompası: KNF Neuberger 

Azot altında uçurma cihazı: VLM EVA 1 VIS 

Gaz Kromatografi Cihazı (ECD ve NPD detektörlü): Agilent 6890N 

Şarjlı pipetör: Eppendorf Easypet 

Hassas Terazi: Sartorius BP221S 

Çalkalayıcı:   Heidolph Reax Top 

Homojenizatör:  IKA T25 

Buzdolabı  

 

Malzemeler 

Beher: 50 ve250 ml  

Cam santrifüj tüpü: 10 ml  

Cam pipet: 5ml 

Cam baget: 30 cm 

Mikroenjektör: 50 µl ve 100 µl HAMĐLTON  

Vial içine cam insert: Agilent 100 µl cam insert 

Vida kapaklı vial: Agilent screw cap vials,clear ve vida kapağı 

Florosil kartuş: Sep- Pak 1g 

Boş kartuş   
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2.1.2. Kullanılan Kimyasal Malzemeler 

 

 

Aseton: Merck 1.00012.2500 for the gas chromatography 

Asetonitril: Lab-Scan Pestiscan 

Siklohekzan: Lab-scan Analytical Reagent 

Isooktan: Merck 4727.2500 for the gas chromatography 

Sodyum Sülfat: Merck small crystlls 1.06639.0500 

 

 

 

2.1.3. Đnsektisit Standartları 

 

 

Çalışmada kullanılan Dr. Ehrenstorfer GmbH firmasına ait 10 ng/ µl yoğunluktaki 

sertifikalı insektisit standartları Çizelge 2.1’de gösterilmiştir. 

 

 

                Çizelge 2.1.3.1. Çalışmada Kullanılan Đnsektisit Standartları 

 

 

Bileşik 

 

Katalog Numarası 

 

Bileşik 

 

Katalog Numarası 

4,4’ DDT L120820000CY 4,4’ DDE L12041000CY 

4,4’ DDD L12031000CY Endrin L13160000CY 

Gamma HCH L14073000CY PCB 28 L20002800IO 

PCB 118 L20011800IO   
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2.1.4. Analizi Yapılan Yumurta Numuneleri  

 

 

Haziran 2008- Eylül 2008 tarihleri arasında her ay 25’şer numune olmak üzere 

toplam 100 numune toplandı. Belirtilen aylar süresince, her ay Ankara ve çevre 

ilçelerindeki (Çubuk, Bala, Haymana, Yenimahalle) 5 ayrı yumurta üretim 

tesislerinden toplam 50 tavuk yumurtası alındı. Diğer 50 tavuk yumurtası ise, Ankara 

içindeki marketlerden 5 ayrı markayı temsil etmek üzere toplanarak sağlandı. 100 

yumurta numuneleri toplandıktan hemen sonra +4°C’de muhafazaya alındı, kısa 

zamanda da analiz edildi. 

 

 

 

2.2. Yöntem 

 

 

Yumurtada insektisitlerin analizinde analiz metodu olarak daha önceden ön 

çalışmalarda seçilen, Di Muccio ve ark.(1998) tarafından yapılan Gaz-Kromatografi 

ECD yönteminden yararlanılmıştır. Gaz Kromatografi cihazında insektisitlerin 

belirlenmesinde ECD detektör kullanıldı. 

 

 

Yumurta numunelerinin hazırlanmasında, insektisitlerin özütlenmesinde Lehotay ve 

ark.( 2005) tarafından yapılan yöntemden yararlanıldı. 
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2.2.1. Đnsektisit Standart Solüsyonlarının Hazırlanıp Gaz Kromatografi 

Cihazına Tanıtılması 

 

 

Bu aşamada, insektisitlerin cihaza tanıtılması yanında duyarlılık ve çıkış zamanları 

da belirlendi. OK’den DDT, DDD, DDE, Endrin, Gamma-HCH siklohekzan ile  

karıştırılarak 10 ng/ml, 50 ng/ml, 100 ng/ml, 500 ng/ml, 1000 ng/ml yoğunlukta 

insektisit standart solüsyonları hazırlandı. PCB grubu insektisitlerden PCB 28 ve 

PCB 118 isooktan ile karıştırılarak 10 ng/ml, 50 ng/ml, 100 ng/ml, 500 ng/ml, 1000 

ng/ml yoğunlukta insektisit standart solüsyonları hazırlandı. 

 

 

Yoğunluğu 10 ng/µl olan stok insektisit standartlarından önce 1 ng/µl’lik solüsyonlar 

hazırlandı. Bunun için viallere ana stok solüsyonlardan mikroenjektör ile, 100 µl 

alınıp üzerine OK’ler için siklohekzan eklenerek 1 ml’ye, PCB’ler için isooktan 

eklenerek 1 ml’ye tamamlandı. Hazırlanan solüsyon kısa bir süre çalkalayıcıda 

çalkalandı. Elde edilen 1ng/ µl’lik solüsyonlardan sırayla 500, 100, 50 ve 10 ng/ 

ml’lik solüsyonlar hazırlandı. 

 

  

500 ng/ml yoğunluğunda standart solüsyon elde etmek için, 1ng/µl’lik standart 

solüsyondan 400 µl alınıp üzerine OK’ler için siklohekzan eklenerek 800 µl’ye , 

PCB’ler için isooktan eklenerek 800 µl’ye tamamlandı. Hazırlanan solüsyon kısa bir 

süre çalkalayıcıda çalkalandı. 

 

 

100 ng/ ml yoğunluğunda standart solüsyon elde etmek için, 500 ng/ml standart 

solüsyondan 200 µl alınıp üzerine OK’ler için siklohekzan eklenerek 1 ml’ye, 

PCB’ler için isooktan eklenerek 1ml’ye tamamlandı. Hazırlanan solüsyon kısa bir 

süre çalkalayıcıda çalkalandı. 
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50 ng/ ml yoğunluğunda standart solüsyon elde etmek için, 100 ng/ml standart 

solüsyondan 400 µl alınıp üzerine OK’ler için siklohekzan eklenerek 800 µl’ye, 

PCB’ler için isooktan eklenerek 800 µl’ye tamamlandı. Hazırlanan solüsyon kısa bir 

süre çalkalayıcıda çalkalandı. 

 

 

10 ng/ ml yoğunluğunda standart solüsyon elde etmek için, 50 ng/ml standart 

solüsyondan 200 µl alınıp üzerine OK’ler için siklohekzan eklenerek 1 ml’ye, 

PCB’ler için isooktan eklenerek 1ml’ye tamamlandı. Hazırlanan solüsyon kısa bir 

süre çalkalayıcıda çalkalandı. 

 

 

Elde edilen 10 ng/ ml, 50 ng/ ml, 100 ng/ ml, 500 ng/ ml, 1000 ng/ ml yoğunluktaki 

insektisit standartları gaz kromatografi ECD cihazına uygulandı, kromatogramları 

alındı. Bu beş yoğunlukta hazırlanmış kromatogramlardan yararlanarak, gaz 

kromatografi cihazına kalibrasyon eğrisi çizdirildi. Böylece, her bir OK ve PCB 

standart solüsyonu için ayrı ayrı kalibrasyon eğrisi elde edildi. 

 

 

 

2.2.2. Geri Alım Çalışmaları Đçin Pozitif Yumurta Numunelerinin Hazırlanması 

 

 

Özütleme işlemi yapılarak insektisit kalıntısı içermediği tespit edilen yumurta 

numunelerinden 25 ng/g, 50 ng/g, 100 ng/g yoğunlukta insektisit kalıntısı içerecek 

şekilde pozitif yumurta numuneleri hazırlandı. Bu işlem tek tek DDT, DDD, DDE, 

endrin, gamma-HCH, PCB 28 ve PCB 118 standart solüsyonlarıyla çalışılarak 

uygulandı. 

 

 

DDT, DDE, DDD, endrin, lindan, PCB28, PCB118 standardından 25 ng/g 

yoğunlukta pozitif yumurta numunesi hazırlamak için:  
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500 ppb(ng/ml) olarak hazırlanmış standart solüsyondan mikroenjektör yardımıyla 

25 µl standart çözelti 0,5 g olarak tartılan yumurtaya eklendi. Standart çözeltininin, 

numune içine penetre olabilmesi için 10-15 dakika beklendi. Daha sonra özütleme 

işlemine geçildi. 

 

 

DDT, DDE, DDD, Endrin, Lindan, PCB28, PCB118 standardından standardından  

50 ng/g yoğunlukta  pozitif yumurta numunesi hazırlamak için:  

 

 

500 ppb(ng/ml) olarak hazırlanmış her standart solüsyondan mikroenjektör 

yardımıyla 50 µl standart çözelti 0.5 g olarak tartılan yumurtaya eklendi. Standart 

çözeltininin, numune içine penetre olabilmesi için 10-15 dakika beklendi. Daha sonra 

özütleme işlemine geçildi. 

 

 

DDT, DDE, DDD, Endrin, Lindan, PCB28, PCB118 standardından standardından  

100 ng/g yoğunlukta  pozitif yumurta numunesi hazırlamak için:  

 

 

500 ppb(ng/ml) olarak hazırlanmış her bir standart solüsyondan mikroenjektör 

yardımıyla 100 µl standart çözelti 0,5 g olarak tartılan yumurtaya eklendi. Standart 

çözeltininin, numune içine penetre olabilmesi için 10-15 dakika beklendi. Daha sonra 

özütleme işlemine geçildi. 

 

 

Hazırlanan pozitif numuneler özütleme işleminden sonra ECD detektörlü gaz 

kromatografi cihazına uygulandı. Önceden cihaza tanıtılan standartlardan çizdirilen 

kalibrasyon eğrileri ile aşağıdaki formül yardımıyla, geri alım yüzdeleri belirlendi. 
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2.2.3. Đnsektisitlerin Yumurtadan Özütlenmesi 

 

-   Özütleme bölümü için, Lehotay ve ark. (2008) çalışmasından faydalanıldı 

  -  Analizde kullanılacak olan cam tüp, baget, beher gibi cam malzemelerin hepsi su ve 

deterjanla yıkanıp, kurutulduktan sonra, herhangi bir insektisit kalıntısı kalma 

ihtimaline karşı asetondan geçirilir. Aseton kuruduktan sonra malzeme kullanıma 

hazır demektir. 

   - Analiz edilecek yumurta cam behere kırılır ve homojenizatörde düşük devirde 

karıştırılarak yumurtanın sarısı ve beyazının birbirine karışması sağlanır. 

- Hassas terazide, homojenize olmuş olan yumurtadan 0,5 g santrifüj tüplerine 

tartılır. 

-  Bir beher yardımıyla hassas terazide 2g sodyum sülfat tartılır. 

- 2 g sodyum sülfat ve 0,5 g yumurta numunesi cam baget yardımıyla iyice 

karıştırılır. 

-  Karışım boş kartuş içine koyulur. 

- Kartuş vakum manifold üzerine yerleştirilir. Kartuşun altına cam santrifüj tüpü 

yerleştirilir.  

-  Düşük vakum altında kartuştan cam tüpe 5 kez 2’şer ml asetonitril geçirilir. 

-  1 g florosil kartuş vakum manifold üzerine yerleştirilir. Altına cam santrifüj tüpü 

koyulur. 

-   Toplanan eluat düşük vakum altında florosil kartuştan geçilir. 

-   Toplanan eluat bir kez daha aynı şekilde florosil kartuştan geçirilir. 

-  Son olarak toplanan eluat, azot altında uçurma cihazında, içinde 0,5 ml kalacak 

kadar uçurulur. 

-  0.5 ml olan eluat cam viallere alınarak, kromatografi cihazına 1 µl olarak 

uygulanır. 
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2.2.4. Gaz Kromatografi Cihaz Şartları 

 

 

Đnlet 

Mod: Splitless 

Giriş Sıcaklığı: 240 ° C 

 

 

Kolon 

Kolon tipi: Kapiler Kolon 

Model numarası: Agilent DB-5 

Kolon ölçüleri: 30m x 0.25 mm ( uzunluk x çap) 

Film tabakası kalınlığı: 0.25 µm 

Taşıyıcı gaz tipi: Azot 

Taşıyıcı gaz akış tipi: Sabit akış 

Taşıyıcı gaz akış hacmi: 1,5 ml/ dk 

 

 

Fırın 

Giriş Sıcaklığı: 60 ° C 

Girişte bekleme süresi: 2 dk 

Fırın sıcaklık kademeleri 

1. 60 ° C başlangıç sıcaklığından dakikada 10 ° C artarak 10 dk’da  160 ° C’ ye 

ulaşmıştır. 

2. 160  ° C’de beklenilmeksizin dk’da 2 ° C artarak 45 dk’ da 250 ° C’ye ulaşılmıştır. 

3. 250 ° C’ de 10 dk beklenmiştir. 

Analiz süresi: 67 dk 

 

 

ECD Detektör Sıcaklığı: 300 ° C 
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3.BULGULAR 

 

 

 

Organik klorlu insektisit ve PCB standartları gaz kromatografi cihazına tanıtıldı, 

çıkış süreleri belirlendi, her bir standardın kalibrasyon eğrisi çizildi, korelasyon 

katsayıları cihaza hesaplatıldı. Standartlar insektisit içermeyen yumurta örneklerine 

katılarak geri alım yüzdeleri hesaplandı. 

 

 

Metodun laboratuar şartlarına uyarlanabilmesi için metot, doğruluk, kesinlik, 

gerçeklik yönünden değerlendirildi ( Anon, 1998). Bunun için, 25 ppb, 50 ppb ve 

100 ppb yoğunluklarında 6’şarlı gruplar halinde pozitif yumurta numuneleri 

hazırlandı, metot laboratuar şartlarına uygunluğu açısından test edildi. 

 

 

Metodu doğruluk açısından değerlendirmek için, metodun geri alma yüzdeleri 

hesaplandı. Metodu kesinlik ve doğruluk açısından değerlendirmek için ise metodun 

tekrarlanabilir olup olmadığına bakıldı. Tekrarlanabilirlik değerlendirmesi 

yapabilmek için ise metodun standart sapma, bağıl standart sapma (RSD) ve yüzde 

geri alımlara bağlı standart sapması (%STD), ayrıca % rölatif standart sapma 

hesaplandı. 

 

 

% Geri alım= Standart eklenmiş pik alanı-Kalıntısız yumurta alanı  x 100 

                                        Standart pik alanı  

 

 

Standart Sapma=     √∑(x-xort)²/  n            

 x: Her bir geri alma                               

 xort: ortalama geri alma 

 n=numune sayısı 
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Yüzde standart sapma=   √∑(%x-xort)²/  n                   

            ( %STD) 

%x: yüzde geri alma 

 

 

RSD=       % Standart Sapma 

                 %  Geri alım ort         

 

 

% RSD=      RSDx 100 

 

 

Gaz kromatografi ECD cihazına uygulanan OK ve PCB bileşiklerin çıkış süreleri 

Çizelge 3.1’de gösterilmiştir. 

 

 

         Çizelge 3.1. OK ve PCB standartların Gaz Kromatografi- ECD’ de çıkış süreleri 

 
Bileşik Çıkış Süresi, dk 

DDT 39.332  

DDE 33.206 

DDD 36.476 

Endrin 36.734 

Lindan 19.584 

PCB 28 22.750 

PCB 118 35.714 

 

Đnsektisit içermeyen yumurta numunelerine katılan OK ve PCB bileşiklerinden 25 

ppb 50 ppb, 100 ppb yoğunlukta 6’şarlı gruplar halinde hazırlanan standartlardan 

elde edilen geri alma ve ortalama geri alma değerleri aşağıdaki çizelgelerde 

belirtilmiştir. 
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Çizelge 3.2. Lindanın Geri alma ve  % geri alma değerleri 

 
25 ppb 50 ppb 100 ppb 

Geri Alma % Geri Alma Geri Alma % Geri Alma Geri Alma % Geri Alma 

18.0 72,0 36.2 72,4 70,1 70,1 

17,8 71,2 37.7 75,4 71,2 71,2 

18,2 72,8 36.2 72,4 71,4 71,4 

18,6 74,4 35.7 71,4 72,3 72,3 

18,6 74,4 35.6 71,2 71,5 71,5 

18,4 73,6 35,1 70,2 72,2 72,2 

% Ortama geri alma: 73.06               % Ortama geri alma:  72.1           % Ortama geri alma:   71.4       

       

 

Çizelge 3.3. Endrinin geri alma ve  % geri alma değerleri 

 
25 ppb 50 ppb 100 ppb 

Geri Alma % Geri Alma Geri Alma % Geri Alma Geri Alma % Geri Alma 

21,2 84,8 41.1 82.2 80.1 80.1 

22,0 88,0 38.1 76.2 78.8 78.8 

21,5 86,0 38.2 76.4 79.2 79.2 

21,4 85,6 38.3 76.6 79.5 79.5 

22,0 88,0 38.2 76.4 80.6 80.6 

21,0 84,0 37.0 75 79.0 79.0 

% Ortama geri alma: 86.06               % Ortama geri alma:  77,1           % Ortama geri alma:  79,5 

 

 

 Çizelge 3.3. DDT’nin geri alma ve  % geri alma değerleri 

 
25 ppb 50 ppb 100 ppb 

Geri Alma % Geri Alma Geri Alma % Geri Alma Geri Alma % Geri Alma 

24.0 96.0 41.0 82.0 81.4 81.4 

24.0 96.0 38.6 77.2 80.2 80.2 

24.2 96.8 38.4 76.8 79.4 79.4 

24.6 98.4 39.5 79.0 79.6 79.6 

25.0 100 41.0 82.0 81.6 81.6 

24.6 98.4 40.0 80.0 80.3 80.3 

% Ortama geri alma: 97,8            % Ortama geri alma:  79,5           % Ortama geri alma:  80,4 
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Çizelge 3.4. DDD’nin geri alma ve  % geri alma değerleri 

 
25 ppb 50 ppb 100 ppb 

Geri Alma % Geri Alma Geri Alma % Geri Alma Geri Alma % Geri Alma 

22.8 91.2 40.1 80.2 80.1 80.1 

22.6 90.4 38.4 76.8 80.2 80.2 

21.0 84.0 38.8 77.6 78.8 78.8 

23.4 95.6 37.9 75.8 79.0 79.0 

23.4 95.6 38.0 76.0 79.2 79.2 

22.6 90.4 38.2 76.4 79.4 79.4 

Ortama geri alma:   91,2              % Ortama geri alma:  77,1            % Ortama geri alma:  79,5 

 

Çizelge 3.5. DDE’nin geri alma ve  % geri alma değerleri 

 
25 ppb 50 ppb 100 ppb 

Geri Alma % Geri Alma Geri Alma % Geri Alma Geri Alma % Geri Alma 

15.0 60.0 31.4 62.8 60.1 60.1 

15.2 60.8 30.1 60.2 60.4 60.4 

15.4 61.6 30.4 60.8 60.8 60.8 

17.8 71.2 35.1 70.2 70.2 70.2 

17.0 68.0 34.7 69.4 70.1 70.1 

15.7 62.8 34.1 68.2 70.0 70.0 

Ortama geri alma:     64,06            % Ortama geri alma:  65,2            % Ortama geri alma:  65,2 

 

Çizelge 3.6. PCB 28’in geri alma ve  % geri alma değerleri 

 
25 ppb 50 ppb 100 ppb 

Geri Alma % Geri Alma Geri Alma % Geri Alma Geri Alma % Geri Alma 

22.0 88.0 41.0 82.0 81.0 81.0 

24.0 96.0 40.1 80.2 82.1 82.1 

22.2 88.8 40.0 80.0 80.2 80.2 

22.0 88.0 40.0 80.0 80.4 80.4 

21.7 86.8 40.2 80.4 80.5 80.5 

21.8 87.2 39.8 79.6 81.0 81.0 

Ortama geri alma:     89,3           % Ortama geri alma: 80,4              % Ortama geri alma:  80,9 
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Çizelge 3.7. PCB 118’in geri alma ve  % geri alma değerleri 

 
25 ppb 50 ppb 100 ppb 

Geri Alma % Geri Alma Geri Alma % Geri Alma Geri Alma % Geri Alma 

18.0 72.0 39.3 78..6 77.8 77.8 

18.0 72.0 38.4 76.8 78.1 78.1 

18.1 72.4 38.5 77.0 79.2 79.2 

19.8 79.2 40.1 80.2 78.4 78.4 

19.8 79.2 38.7 77.4 79.0 79.0 

19.7 78.8 38.6 77.2 78.5 78.5 

%Ortama geri alma: 75,6             % Ortama geri alma: 77,8             % Ortama geri alma:  78,5 

  

 

 

Yukarıdaki çizelgelerde belirtilen geri alma ve yüzde geri alma değerlerinden 

yararlanılarak standart sapma, yüzde standart sapma, bağıl standart sapma ve % 

standart sapma değerleri her bir OK ve PCB pozitif hazırlanmış numunesi için 

verilmiştir. 

 

 

Çizelge 3.8.. Lindanın standart sapma, yüzde standart sapma, RSD Değerleri 

 

 Standart sapma % Standart 

Sapma 

RSD % RSD 

25 ppb  0,33 1,31 0.0177 1.77 

50 ppb 0.89 1.79 0.024 2.4 

100 ppb 0.79 0.79 0.011 1.1 

 

 

Çizelge 3.9.. Endrinin  standart sapma, yüzde standart sapma, RSD Değerleri 

 

 Standart sapma % Standart 

Sapma 

RSD % RSD 

25 ppb  0,41 1,65 0,019 1,9 

50 ppb 1,37 2,54 0,033 3,3 
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100 ppb 0,69 0,69 0,0087 0,87 

 

 

Çizelge 3.10.. DDT’nin  standart sapma, yüzde standart sapma, RSD Değerleri 

 
 Standart sapma % Standart 

Sapma 

RSD % RSD 

25 ppb  0,4 1,6 0,016 1,6 

50 ppb 1.13 2,26 0,028 2,8 

100 ppb 0,91 0,91 0,01 1,0 

 

 

Çizelge 3.11.. DDD’nin  standart sapma, yüzde standart sapma, RSD Değerleri 

 
 Standart sapma % Standart 

Sapma 

RSD % RSD 

25 ppb  0,88 4,28 0,047 4,7 

50 ppb 0,82 1,63 0,022 2,2 

100 ppb 0,58 0,58 0,0073 7,3 

 

 

 Çizelge 3.12.. DDE’nin  standart sapma, yüzde standart sapma, RSD Değerleri 

 

 Standart sapma % Standart 

Sapma 

RSD % RSD 

25 ppb  1,12 4,5 0.07 7 

50 ppb 2,25 4,5 0,07 7 

100 ppb 5,29 5,29 0,08 8 

 

 

 Çizelge 3.13. PCB 28’in  standart sapma, yüzde standart sapma, RSD Değerleri 

 
 Standart sapma % Standart 

Sapma 

RSD % RSD 

25 ppb  0,85 3,40 0,038 3,8 
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50 ppb 0,42 0,84 0,010 1,0 

100 ppb 0,69 0,69 0,0085 8,5 

 

 

 Çizelge 3.14. PCB 118’in  standart sapma, yüzde standart sapma, RSD Değerleri 

 
 Standart sapma % Standart 

Sapma 

RSD % RSD 

25 ppb  0,95 3,8 0,05 5 

50 ppb 0,65 1,3 0,017 1,7 

100 ppb 0,53 0,53 0,007 0,7 

 

 

Metodu doğruluk, gerçeklik ve kesinlik açısından değerlendirdikten sonra, Ankara ve 

çevre ilçelerden gelen 100  yumurta örneğinde yapılan analizler sonucunda OK ve 

PCB kalıntısına rastlanmamıştır. 

 

 

Aşağıdaki şekil 3.1’de, insektisit kalıntısı içermeyen, kör yumurta örneği 

gösterilmektedir. 
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Şekil 3.1. Đnsektisit kalıntısı içermeyen yumurta numunesinin kromatogramı 
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Şekil 3.2’de örnek 100 ng/ ml(ppb)  PCB 28 eklemesi yapılmış,  pozitif yumurta 

numunesi görülmektedir. 

 

min10 20 30 40 50 60

Hz

200

300

400

500

600

 ECD1 A,  (C:\HPCHEM\1\DATA3\YUMURTA\DOK00031.D)

 1
.9

0
9

 1
.9

4
9  1

.9
8

6
 2

.0
5

6
 2

.1
3

7
 2

.2
9

5
 2

.4
0

1
 3

.0
2

0
 3

.5
3

7
 3

.5
7

8
 3

.6
3

4
 3

.7
7

4
 3

.9
0

0
 4

.0
2

8
 4

.1
2

4
 4

.3
5

6
 4

.4
8

5
 4

.6
4

1
 4

.7
2

5
 4

.8
0

1
 5

.4
4

6
 5

.8
4

9
 6

.1
0

4
 6

.2
0

8
 6

.2
6

2
 6

.3
7

8
 6

.5
5

3
 6

.6
2

3
 6

.7
9

3
 6

.8
7

2
 6

.9
4

3
 7

.0
8

3
 7

.2
3

6
 7

.3
3

0
 7

.3
7

5
 7

.4
7

3
 7

.6
8

8
 7

.8
6

6
 7

.9
1

3
 8

.0
1

5
 8

.0
9

3
 8

.2
7

0
 8

.3
1

3
 8

.4
5

3
 8

.6
4

8
 8

.8
6

1
 8

.9
0

9
 9

.0
3

8
 9

.1
7

4
 9

.3
1

9
 9

.4
5

4
 9

.6
3

4
 1

0
.0

6
9

 1
0

.2
1

5
 1

0
.3

5
2

 1
0

.4
6

3
 1

0
.7

3
9

 1
0

.7
9

4
 1

0
.9

6
2

 1
1

.2
7

9
 1

1
.4

1
6

 1
1

.7
1

0
 1

1
.8

2
9

 1
1

.9
5

3
 1

2
.0

6
6

 1
2

.1
3

9

 1
3

.5
0

4
 1

3
.6

4
3

 1
3

.9
4

1
 1

4
.1

8
8

 1
4

.7
4

4
 1

4
.9

5
0

 1
7

.8
0

1

 2
0

.4
3

8

 2
2

.6
8

0
 2

2
.9

6
5

 -
  
P

C
B

-2
8

 2
4

.3
6

2

 2
5

.7
5

2

 2
7

.8
0

8
 2

8
.9

7
1

 2
9

.5
3

4
 3

0
.7

3
5

 3
0

.9
4

0
 3

1
.2

1
6

 3
7

.8
4

5

 3
9

.8
2

3

 
 

Şekil 3.2. 100 ppb PCB 28 ile pozitif olarak hazırlanmış yumurta kromatogramı 

 

 

Şekil 3.3’de 100 ng/ml (ppb) PCB 28 standardının kromatogramı görülmektedir. 
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Şekil 3.3 100 ppb PCB 28 standardının kromatogramı 
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Şekil 3.4’de 100 ng/ml(ppb) PCB 118 standardının kromatogramı görülmektedir. 
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          Şekil 3.4. 100 ng/ml(ppb) PCB 118 standardının kromatogramı 

 

 

Şekil 3.5’de 100 ng/ml(ppb)  DDT standardının kromatogramı görülmektedir. 
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Şekil 3.5. 100 ng/ml(ppb) DDT standardının kromatogramı 

 

Şekil 3.6’de 100 ng/ml(ppb)  DDE standardının kromatogramı görülmektedir. 
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 Şekil 3.6. 100 ng/ml(ppb) DDE standardının kromatogramı 

 

 

Şekil 3.7’de 100 ng/ml(ppb)  DDD standardının kromatogramı görülmektedir. 

 

min10 20 30 40 50 60

Hz

200

300

400

500

600

700

800

 ECD1 A,  (ILKNUR\TEZ00029.D)

 2
.2

7
5

 3
.7

7
4

 7
.3

1
6

 3
0
.4

9
3

 3
6
.4

6
3
 -

  
4
,4

 D
D

D

 
     
 Şekil 3.7. 100 ng/ml(ppb) DDD standardının kromatogramı 

 

 

Şekil 3.8’de 100 ng/ml(ppb)  lindan standardının kromatogramı görülmektedir. 
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 Şekil 3.8. 100 ng/ml(ppb) lindan  standardının kromatogramı 

 

 

Şekil 3.9’de 100 ng/ml(ppb)  endrin standardının kromatogramı görülmektedir. 
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  Şekil 3.9. 100 ng/ml(ppb) endrin  standardının kromatogramı 

 

 

Aşağıda, Gaz- kromatografi-ECD cihazına uygulanan standartların kalibrasyon 

grafikleri ve korelasyon katsayıları gösterilmiştir. 
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Şekil 3.10’da PCB 28’e ait kalibrasyon grafiği ve korelasyon katsayısı 

gösterilmiştir. 
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Şekil 3.10. PCB 28’e ait kalibrasyon grafiği ve korelasyon katsayısı 

 

 

Şekil 3.11’da PCB 118’e ait kalibrasyon grafiği ve korelasyon katsayısı 

gösterilmiştir. 

 

Amount[ng/ul]0 0.2

Area

0

10000

20000

30000

40000

50000

60000

19

18

17

16

 PCB 118, ECD1 A

Correlation: 0.99990

 Rel. Res%(19): -4.527     

 Area = 125910.045*Amt +515.79736

 
  
  Şekil 3.11. PCB 118’e ait kalibrasyon grafiği ve korelasyon katsayısı 
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Şekil 3.12’da DDT’ye ait kalibrasyon grafiği ve korelasyon katsayısı gösterilmiştir. 
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Şekil 3.12. DDT’ye ait kalibrasyon grafiği ve korelasyon katsayısı 

 

 

 

Şekil 3.13’de DDD’ye ait kalibrasyon grafiği ve korelasyon katsayısı gösterilmiştir. 
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Correlation: 0.99934

 Rel. Res%(24): 0.000      

 Area = 77036.2656*Amt -1058.9692

 

        
 Şekil 3.13. DDD’ye ait kalibrasyon grafiği ve korelasyon katsayısı 
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Şekil 3.14’de DDE’ye ait kalibrasyon grafiği ve korelasyon katsayısı gösterilmiştir. 
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Correlation: 0.99999

 Rel. Res%(5): 13.475     

 Area = 254325.492*Amt -225.1724

 

 

Şekil 3.14. DDE’ye ait kalibrasyon grafiği ve korelasyon katsayısı 

 

 

Şekil 3.15’de lindana ait kalibrasyon grafiği ve korelasyon katsayısı gösterilmiştir. 
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Şekil 3.15. Lindana ait kalibrasyon grafiği ve korelasyon katsayısı 
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Şekil 3.16’da endrine ait kalibrasyon grafiği ve korelasyon katsayısı gösterilmiştir. 
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  Şekil 3.16. Endrine ait kalibrasyon grafiği ve korelasyon katsayısı 
 
 

Aşağıdaki çizelgede 25 ppb yoğunluğu için geri alım, RSD, LOD, R², LOQ değerleri 

görülmektedir. 

 

  

         Çizelge 3.15. 25 ppb yoğunluğu için geri alım, RSD, LOD, R², LOQ değerleri 
      
  Geri alım 

(%)  
RSD (%) LOD (ppb) (R²) (0.1-1 

ng/µl)  
LOQ (ppb) 

Lindan 73,06 1,77 0,99 0,99876 3.3 
Endrin 86,06 1,9 1,23 0,99924 4,1 
DDT 97,8 1,6 1,20 0,99620 4,0 
DDE 64,06 7 3,36 0,99999 11,2 
DDD 91,2 4,7 2,64 0,99934 8,8 
PCB 28 89,3 3,8 2,55 0,99988 8,5 
PCB 118 75,6 5 2,85 0,99990 9,5 
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4. TARTIŞMA 

 

 

 

Hayvansal ve bitkisel üretimde, yeni teknoloji ve metotlar kullanılarak sağlanan 

artışlar verimliliği yükseltmekle beraber, sonsuz bir ürün artışını sağlamaktadır. Bu 

durum kantitatif olarak ürünün artmasını sağlıyorsa da tüketici basamağında bazı 

problemleri beraberinde getirmektedir. Tabiatta, kaybolmayan ve bitki bünyesine 

yerleşen maddeler, teknolojinin büyümesiyle yeni boyutlar kazanmış ve ciddi bir 

tehlike olarak dikkat çekmeye başlamıştır. Olay, bitki-hayvan-insan üçgeni şeklinde 

değerlendirildiğinde, bu durumun dünyanın geleceğini açıkça tehdit ettiği ortadadır 

(Anon, 2008o). 

 

 

Pestisitler, genel anlamda; böcek, kemirici, yabani ot ve başka pestleri öldürmek için 

kullanılan maddelerdir (Cong. Of  United States, 1988). 

 

 

Tüketici sağlığını korumak için ulusal ve uluslararası düzeyde çeşitli kuruluşlar 

kurulmuştur. Birleşmiş Milletler,” Codex Allimentarius” komisyonu gıdalardaki her 

pestisit için MRL ( maksimum kalıntı seviyesi) ortaya koymuştur ( Anon, 2008g). 

Ülkemizde de tarımsal ürün ve hayvansal kaynaklı gıdalarda bulunmasına izin 

verilen ilaç ve pestisit tolerans limitleri belirlenmiştir ( Anon, 1997). 

 

 

Çalışmanın temel amaçlarından birisi, seçici, tekrarlanabilir, güvenilir bir yöntem 

uyarlaması yapmaktır. Bunun için metot uyarlaması yapılırken önce 25 ng/ml, 

50ng/ml, 100 ng/ml düzeylerinde pozitif yumurta numuneleri hazırlanmıştır. 

Hazırlanan numunelerde geri alım çalışması yapılmış, geri alımların, % 64-97 

arasında değiştiği görülmüştür. En yüksek geri alım, %97 ile DDT, en düşük geri 

alım, %64 ile DDE’de alınmıştır. Pozitif numunelerin hazırlanma seviyeleri 
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seçilirken, Türk Gıda Kodeksi’nde yumurta için verilen maksimum kalıntı 

seviyelerinden, çok düşük seviyeler seçilmiştir ve metodun Ulusal Kalıntı Đzleme 

Planında uygulanabileceği düşünülürse, metodun güvenilirliği ortaya konmuştur. 

Çalışmada elde edilen geri alım düzeyleri, benzer çalışmalarla karşılaştırıldığında; 

Eljarrat ve ark. (2001)  yaptıkları geri alım çalışmalarında, PCB28 için %71, PCB 

118 için % 61 geri alım bulmuşlardır. Bolanos ve ark. (2007), yaptıkları çalışmada, 

PCB28 için, %78, PCB118 için %70 geri alım bulmuşlardır. Valsamaki ve ark. 

(2006) yaptıkları bir çalışmada, DDT için %84, DDD için % 96, DDE için yüzde % 

83, endrin içinse % 98 geri alma bulmuşlardır. Buna göre geri alma çalışmalarında 

elde edilen bulguların, DDE (% 64) hariç, diğer çalışmalarla kıyaslanabilir derecede 

yüksek ve yeterli olduğunun sonucuna varılmıştır. Gıdalarda aranacak pestisit 

kalıntıları kabul edilebilir geri alım seviyeleri, uluslararası bazı kurumlar tarafından 

bildirilmiştir. AB DG-SANCO’ ya göre pestisitler için geri alma seviyeleri %70-110 

arasında değişmelidir (Anon, 2007d). Metodun geri alımlarının, DDE hariç bu 

aralıkta olduğu saptanmıştır. Bu yüzden metot güvenilir ve uygulanabilir 

niteliktedir. 

 

 

Metot uyarlaması yaparken, ikinci basamak olarak metodun standart sapma, bağıl 

standart sapma, % standart sapma değerleri saptanmıştır. Bu değerler ise, metot 

performans kriterlerinden, gerçeklik ve kesinlik açısından değerlendirilmiştir. Tüm 

Avrupa’da analitik metotların performans değerlendirmesinde rehber olarak kabul 

edilen EURACHEM’de (1998), eksternal olarak validasyonu yapılmış, örneğin 

AOAC gibi uluslararası bir kurum tarafından yayınlanan, metodun laboratuar 

şartlarına uyarlanabilmesi için metodun performansını kullanıcının sadece 

kullandığı şekliyle değerlendirmesi yeterlidir (Anon, 1998). Bu değerlendirme için 

de burada uygulanan metot, metot validasyon kriterlerinden kesinlik ve gerçeklik 

açısından değerlendirildi. 

Kesinlik, aynı analitik koşullar altında çok sayıdaki ölçüm sonuçları arasındaki 

benzerlik derecesidir. Kesinlik, iki bileşene ayrılmaktadır: tekrarlanabilirlik ve 

tekrar üretilebilirlik. Tekrarlanabilirlik, tüm şartların( ölçüm metodu, kişi, cihaz, 

laboratuar, çalışma koşullarlı, gün) aynı olduğu koşullarda yapılan ölçüm 
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sonuçlarının standart sapmasının hesaplanmasıdır. Tekrarlanabilirlik, referans 

materyal kullanımı veya örneğe standart madde ilavesi ile çalışma aralığı içinde en 

az 6 kez tekrarlanmalıdır. Tekrar üretilebilirlik, çalışmada şartların, kişilerin 

değişmesini gerektiren bir uygulama olduğundan ve burada ifade edilen çalışma için 

bu durum uygun olmadığından değerlendirmeye alınmamış; kesinlik parametresi 

tekrarlanabilirlik açısından değerlendirildi (Anon, 1998). 

 

 

Bu çalışmada, tekrarlanabilirlik çalışması için aynı günler içerinde 6 kez 25 ng/ml, 6 

kez 50ng/ml, 6 kez 100 ng/ml düzeylerinde pozitif yumurta numuneleri 

hazırlanmıştır. Hazırlanan bu numunelerin standart sapması, bağıl standart sapması 

ve % bağıl standart sapması (%  RSD) hesaplanmıştır. Elde edilen standart 

sapmalar, 0,33 ile 5,29 arasında değişmektedir. Standart sapmaların küçük olması 

tekrarlanabilirliğin iyi olduğunun, ölçüm sonuçlarının birbirine yakın olduğunun 

göstergesidir. % RSD değerleri ise 0,7 ile 8 arasında değişmektedir. En yüksek 

standart sapma ve % RSD değeri DDE’nin olmuştur. En düşük standart sapma ve 

RSD değeri ise, lindanın olmuştur. Buna göre uygulanan metotta tekrarlanabilirliği; 

buna bağlı kesinliği en iyi olan standart lindan, tekrarlanabilirliği buna bağlı 

kesinliği en düşük olan standart DDE’dir. DDE’nin geri alım değerleri de %64 ile en 

düşük geri alım olduğunu düşünürsek, metodun DDE için çok uygun olmadığını 

söylenebilir. Tekrarlanabilirlik açısından, metotu uluslararası standartlara göre 

değerlendirilirse, AB, DG-SANCO, tarafından yayınlanan prosedürde (Anon, 

2007d) bir metodun kabul edilebilir olması için %RSD değerlerinin %20’den küçük 

olması gerektiği belirtilmiştir.. Yapılan çalışmada %RSD değerlerinin hepsinin 

%20’ den düşük olduğu görülmüştür. Buna göre, metodun tekrarlanabilirliğinin 

yeterince iyi, yani kesinliğinin validasyon parametresi olarak sağlandığı görülmüştür  

 

Bir diğer metot performans değerlendirme kriteri olan gerçeklik ise, elde edilen 

değerin gerçek değere yakınlığı ile ölçülür. Gerçeklik pratik olarak, metodun verdiği 

değerin, gerçekliği bilinen bir metotla karşılaştırarak metodun gerçekliği ölçülür. 

Gerçekliğin ölçümü için ölçüm sonuçları arasındaki farkla referans değer arasındaki 

fark hesaplanır. Referans materyal sağlanamadığı durumlarda, gerçek numune, 



 49 

standart kalıntısı içermeyen bir numunenin bilinen konsantrasyonda standart 

eklemesi yapılarak sağlanabilir. Sapmalar, sistematik hata kabul edilir. Diğer  bir 

ifadeyle, %100 geri alımdan oluşan sapmalar sistematik hata olarak kabul edilir. 

Gerçeklik değerlendirmesi yapabilmek için standart sapmalar, sonuçların birbirine 

yakınlığı da düşünülmelidir (Anon, 1998). 

 

 

Bu çalışmada elde edilen geri alımlar % 64-97 arasında değişmektedir. Geri alımlar 

DDE hariç kabul edilebilir sınırlar içindedir. % RSD değerleri ise, 0,7 ile 8 arasında 

değişmektedir AB, DG-SANCO, yayınladığı prosedüre göre ( Anon, 2007d), pestisit 

analizinde geri alımların, %70-110 arasında olabileceği, % RSD değerlerinin ise 

%20’den küçük olması gerekmektedir. Buna göre bu çalışmada metot performans 

kriterlerinden gerçeklik kriteri sağlanmıştır. 

 

 

Yapılan bu değerlendirmelere göre metodun güvenilir, tekrarlanabilir,  duyarlı 

olduğu görülmektedir. 

 

 

Metot performans kriterlerinin yeterli ve güvenilir olduğu görüldükten sonra 100 

numune analiz edilmiş ve numunelerde analiz edilen pestisit kalıntılarına 

rastlanmamıştır.  

 

 

Valsamaki ve ark. (2006), Yunanistan’da marketlerden topladıkları tavuk 

yumurtalarında, endrin, PCB118, DDE, DDD, DDT kalıntısına rastlamamış, lindan 

ve PCB 28 kalıntısı bulmuşlardır. 

 

 

1986-1988 yılları boyunca Kanada’da toplam 602 hayvansal ürün  organik klorlu, 

organik fosforlu ve  endüstriyel  organik  kirleticiler  açısından analiz  edilmiştir. 

Bunların 147’si kümes hayvanı, 9’u de tavuk yumurtası olarak belirlenmiştir. 
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Toplam örneğin %35’inde Pentaklorofenol’e rastlanılmıştır. DDE %21  ve  diğerleri  

ise  %10’dan  daha az görülmüştür. Örneklerin %43’ünde kalıntıya rastlanmamıştır ( 

Frank, 1990). 

 

 

Hindistan’da 1995’te beyaz Leghorn ırkı tavukların yemlerine degişen dozlarda 

(6.25 ile 50 mg/kg) DDT katılarak 37 hafta boyunca yedirilmiştir. Uygulama 

süresince en yüksek kalıntı yağda, bunu takiben karaciğer, kalp, yağlı et, kan, dalak, 

testis, beyin ve yumurta sarısında tespit edilmiştir ( Kaphalia, 1981). 

 

 

Çin’de 2002’de yumurtada GC-ECD ile yapılan bir çalışmada p,p’-DDE, p,p’-DDT 

ve düşük miktarlarda (10 ng/g’den az) PCB’ler tespit edilmiştir (An, 2002). 
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5. SONUÇ ve ÖNERĐLER 

 

 

 

Ülkemizde kalıntı taşıma riski oluşturan birçok gıda, Tarım ve Köyişleri Bakanlığı 

tarafından Ulusal Kalıntı Đzleme Planı çerçevesinde denetlenmekte, bakanlığa bağlı 

laboratuarlar tarafından ise gıdalarda kalıntı analizleri yapılmaktadır. Avrupa Birliği 

tarafından yayınlanan 96/23/EC sayılı direktifte, yumurtada PCB’leri de içine alan 

organik klorlu bileşiklerin yumurtada aranması gerektiği ifade edilmektedir. 

Ülkemizde yumurtada halen bir kalıntı izleme planı yürütülmemekte, fakat bununla 

ilgili çalışmalar sürmektedir. 

 

 

Bu çalışmada, yumurtada OK ve PCB analizleri için bir yöntem uyarlaması 

yapılmış, uyarlanan yöntem, metot performans ve validasyon parametreleri 

yönünden değerlendirilmiş, yapılan değerlendirme, uluslararası kabul gören 

standartlarla kıyaslanmıştır. Sonuç olarak, güvenilir, tekrarlanabilir ve duyarlı bir 

metot uyarlanması yapıldığı kanaatine varılmıştır. 

 

 

Uyarlanan metot ile, Ankara ve çevre ilçelerinden Haziran 2008- Eylül 2008 dönemi 

içinde çiftlik ve market düzeyinde toplam 100 yumurta toplanmış, toplanan 

yumurtalar DDT, DDD, DDE, endrin, lindan, PCB28 ve PCB118 yönünden 

değerlendirilmiş, numunelerin hiç birinde incelenen pestisit kalıntılarına 

rastlanmamıştır. Đnceleme sadece bu pestisitler yönünden yapılmıştır. Yumurtaların 

diğer pestisit kalıntılarını içerip içermedikleri bilinmemektedir.  

 

 

Sağlıklı ve ucuz protein kaynağı olan, günlük olarak bebek ve çocuklar tarafından 

tüketilen yumurtada incelenen pestisit kalıntılarına rastlanmaması sevindiricidir. Bu 

çalışma ile ülkemiz Ankara ilinde tüketilen yumurtanın bir yönüyle güvenli olduğu 

kanaatine varılmıştır.  
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Gerek halk sağlığı açısından gerekse AB ile yaşanan problemlerin çözümü 

yönünden diğer gıdalar gibi yumurtada da Ulusal Kalıntı Eylem Planı 

oluşturulmalıdır. Çalışmalar incelendiğinde, ülkemizde yumurtalarda çok kapsamlı 

bir çalışma yapılmadığı görülecektir. Günlük diyette vazgeçilemeyen gıdalardan 

yumurta ve diğer gıdalarda da gelecekte böyle çalışmaların yapılması faydalı 

olacaktır. 
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ÖZET 
 

Ankara ve Çevre Đlçelerinde Tavuk Yumurtalarında Bazı Organik Klorlu 
(DDD,DDE,DDT,Lindan,Endrin) ve Poliklorlu Bifenil (PCB 28 ve PCB 118)  

Kalıntılarının Aranması 
 

 
Bu çalışmada, Türkiye’de üretilen yumurtalarda bazı OK ve bazı PCB analizleri için  
validasyon parametrelerinden ve bazı metot performans kriterlerinden yararlanarak bir 
yöntem uyarlaması yapmak ve bu uyarlanan yöntemle Ankara ve çevre ilçelerinde üretilen 
ve tüketilen yumurtalarda  bazı OK ve PCB kalıntı düzeylerini belirlemek amaçlandı. 
 
 
Bu çalışma, Haziran 2008- Eylül 2008 tarihleri arasında Ankara ve çevre ilçelerinde 50 
çiftlik düzeyinde, 50 market düzeyinde tavuk yumurtası toplanarak, Tarım ve Köyişleri 
Bakanlığı’na bağlı Etlik Merkez Veteriner Kontrol ve Araştırma Enstitüsü Müdürlüğü’nde, 
DDT, DDE, DDD, endrin, lindan, PCB28 ve PCB118 kalıntıları analiz edilerek yapıldı. 
Metot uyarlaması yapılırken, Lehotay ve ark. ve Di Muccio ve ark. çalışmalarından 
yararlanıldı. 
 
 
Metot uyarlanması yapılırken, 10 ng/ml, 50 ng/ml, 100 ng/ml, 500ng/ml, 1000 ng/ml 
düzeylerinde standartlar hazırlanarak, kullanılacak standartlar Gaz kromatografi-ECD 
cihazına tanıtıldı ve kalibrasyon grafikleri çizdirildi. Çizdirilen kalibrasyon grafikleri 
yardımıyla, korelasyon katsayıları( R²) hesaplatıldı. Pestisit standartlarının geliş zamanları; 
DDT 39.332, DDE 33.206, DDD 36.476, Endrin 36.734, lindan 19.584, PCB 28 22.750, 
PCB 118 35.714 tür. 
 
 
Metot validasyon ve metot performans kriterlerinden olan kesinlik ve gerçeklik yönünden 
değerlendirildi. Bunun için 25ng/ml, 50ng/ml, 100 ng/ml düzeylerinde 6’şarlı gruplar 
halinde pozitif yumurta numuneleri hazırlandı. Hazırlanan her bir grup için geri almalar, 
standart sapma, rölatif standart sapma, yüzde rölatif sapma hesaplandı. 25 ng/ml için 
ortalama geri almalar; DDT 97,8, DDE 64,6, DDD 91,2, endrin 86,06 lindan 73,06, PCB 28 
89,3, PCB 118 75,6’dır. 25 ng/ml için yüzde rölatif standart sapmalar; DDT 1,6, DDE 7, 
DDD 4,7, endrin 1,9, lindan 1,77, PCB 28 3,8, PCB 118 5’tir.  
 
 
Elde edilen bulgular uluslararası standartlarla karşılaştırıldı ve geri alma ve standart sapma 
değerleri DDE hariç yeterli bulundu. Güvenilir, tekrarlanabilirliği iyi ve duyarlı bir metot 
uyarlaması yapıldı. Çalışmada analizi yapılan yumurta numunelerde incelenen insektisit 
kalıntısına rastlanmadı. 
 
 
Anahtar Sözcükler: Organik klorlu insektisit, poliklorlu bifenil, kalıntı, yumurta, gaz 
kromatografi 
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SUMMARY 

 
 

Investigation of Some Organochlorine (DDD,DDE,DDT,Lindan,Endrin) and 
Polychlorinated Biphenyl  Residues  (PCB 28 ve PCB 118)  in Chicken Egg in Ankara 

Province and its District 
 

 
 
In this study it is aimed to adapt a method with benefiting from some validation parameters 
and some method performance criterias and to analyse some OC and PCB residue levels 
with this method in chicken eggs which are produced and consumed in Ankara and its 
district. 
 
 
This study was carried out between the dates June 2008- September 2008, by collecting 50 
eggs from local markets, 50 eggs from chicken farms in  Ankara and analyses were carried 
out in  Central Veterinary Research Institute which belongs to Ministry of Agriculture and 
Rural Affairs. DDT, DDE, DDD, Endrin, Lindan, PCB 28 and PCB 118 pesticide residues 
were analysed. Method adaptation was benefited from the studies of Lehotay et al and Di 
Muccio et al. 
 
 
While method adaptation was studied, 10 ng/ml, 50 ng/ml, 100 ng/ml, 500ng/ml, 1000 
ng/ml standart solutions were prepared, standarts were introduced to gas chromatography-
ECD instrument, calibration curves were drawn and corelation coefficients were calculeted. 
The retention times of the pesticides were DDT 39.332, DDE 33.206, DDD 36.476, endrin 
36.734, lindan 19.584, PCB 28 22.750, PCB 118 35.714. 
 
 
The method was evaluted within accuracy and precision which are parameters of validation 
and method performence criteria.For this evaluation, at 25 ng/ml, 50 ng/ml, 100 ng/ml 
levels of spikes were prapered in 6 number of batches.For every batch, recovery, standart 
deviation, relative standart deviation, % relative standart deviation were calculated. At 25 
ng/ml mean recoveries were DDT 97,8, DDE 64,6, DDD 91,2, endrin 86,06 lindan 73,06, 
PCB 28 89,3, PCB 118 75,6. % relative standart deviations were DDT 1,6, DDE 7, DDD 
4,7, Endrin 1,9, Lindan 1,77, PCB28 3,8, PCB118 5. 
 
 
The findings were compared to international standarts, and it was evaluated as recoveries 
and standart deviations were sufficient except for DDE. A trustable, repeatable and sensitive 
method was adapted. In this study, none of OC and PCB levels of insecticide residues were 
detected in chicken eggs. 
 
 
Key Words: Organochlorine insecticides, polychlorinated bipheynl, residue, egg, gas 
chromatography 
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